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Tenké vrstvy — elektronova difrakce

RNDr. Karel Masek, Dr.

Seznamte se s méticim zafizenim RHEED.

Pfedmétem méteni budou epitaxni parametry tenké vrstvy Pd na KCl (001)
(NaCl(001)) pripravené vakuovym napafovanim. Naleznéte v tabulkach
strukturni parametry Pd a KCI (NaCl). Zkuste odhadnout jaké typy difrakénich
obrazcli budou pozorovany pii difrakci z podlozky a po depozici Pd. Které
udaje bude nutné zméfit pro vyhodnoceni epitaxnich parametrt véetné miizové
konstanty?

Proved’'te métfeni a vypocet epitaxnich parametrti vrstvy Pd: epitaxni rovina,
orientace epitaxni vrstvy vzhledem k podlozce, miizovy parametr Pd vrstvy ve
sméru rovnobézném a kolmém na podlozku. Urcete typ riistu vrstvy.

Urcete experimentalni hodnotu miizového parametru ve sméru kolmém a
rovnobézném s povrchem podlozky zpracovanim RHEED difrak¢nich obrazct
v programu ADIF. Ziskané vysledky pouzijte pro vypocet koeficientu
akomodace.

Nakreslete schematicky model Pd/KCl1 (NaCl) epitaxniho systému.

a) Pouzit¢ materidly se mohou lisit podle aktudlné instalovanych vypatrovadel na

experimentalnim zafizeni.

b) Studenti jsou povinni se na ulohu pfipravit tak, aby byli schopni zodpovédét otazky

ukolu 2 a dokézali teoreticky popsat postup pii feSeni ukola 3,4 a 5.



Ptiprava tenkych vrstev napafovanim ve vakuu patii k zdkladnim metodam uzivanym jak v
mnoha technologickych procesech, tak 1 v mnoha experimentalnich studiich. Z tohoto divodu

je dulezité se s touto metodou blize seznamit.

V zéavislosti na povaze interakce castic napafované latky s atomy podlozky a vzajemné

interakce napatrovanych ¢astic dochézi k riznym typtim ristu tenké vrstvy:

a) rist vrstva po vrstvé

b) tfidimenzionalni rust

¢) tfidimenzionalni rast na vytvofené monovrstve
Vlastnosti vysledné vrstvy zavisi na mnoha faktorech, zejména vSak na teploté podlozky v
prubéhu napafovani, na rychlosti napafovani (neboli na poctu Castic dopadajicich na povrch

podlozky za jednotku casu) a na jakosti povrchu podlozky (povrchové Cistoté a hrubosti).

V ptipad¢ vhodné volby kombinace vrstva — monokrystalickd podlozka miizeme pozorovat
tzv. epitaxni rust, pfi kterém dochazi ke vzdjemnému zorientovani vrstvy a podlozky
z hlediska jejich krystalovych mfizi. Rast vrstvy probihd vtomto ptipadé podél
krystalografickych sméra, kde jsou podobné vzdalenosti mezi atomy v podlozce a rostouci
vrstvé nebo podél hlavnich krystalografickych smért v obou latkach. Vzajemné vztahy mezi
vzdalenosti atomli ve vrstvé a v povrchu podlozky v daném sméru vyjadiuje koeficient

akomodace:
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kde a, , aq jsou miiZové konstanty v daném sméru a p, q jsou cela Cisla.

Vhodné podminky epitaxniho rtistu nastavaji pro hodnoty koeficientu akomodace blizké jedné

(poptipadé podilu malych celych ¢isel).

Metoda MBE (Molecular Beam Epitaxy — depozice molekularnim svazkem) patii v soucasné
dobé¢ kjedném z nejpouzivanéjSich metod depozice kovi. Jako zdroje se pouzivaji
Knudsenovy cely nebo zdroje zaloZzené na ohfevu dopadem elektronového svazku. Tyto
zdroje lze pouzit i v podminkach ultra-vysokého vakua (UHV), které¢ jediné zarucuji

dostatecnou chemickou ¢istotu vrstvy z hlediska modernich aplikaci a vyzkumu.

Fyzikalné-chemické vlastnosti povrchll pevnych latek a tenkych vrstev nabyvaji v poslednim
desetileti na stadle veétSim vyznamu v mnoha technologickych a vyzkumnych oborech.

Zkoumdani takovych vlastnosti se provadi tzv. metodami analyzy povrchid. K nim patii 1



metody LEED (Low-Energy Electron Diffraction — difrakce elektronii s nizkou energii) a
RHEED (Reflection High-Energy Electron Diffraction — difrakce elektronti s vysokou energii
na odraz) zalozené na difrakci elektronil, které poskytuji informace zejména o krystalové
struktufe povrchu a jeho morfologii. Povrchem zde rozumime tenkou vrstvu o tloustce
n¢kolika atomovych vrstev dané hloubkou, ze které¢ vyjdou elektrony nesouci pozadovanou

informaci zpét z latky ven (v nasem piipadé elasticky rozptylené elektrony).

Krystalova struktura pevnych latek se popisuje pomoci krystalové miize a baze spojené
s kazdym miizovym bodem. Krystalové miizky se de¢li na zakladé symetrie do 14
Bravaisovych bunék (5 povrchovych bunék). Bravaisovy buiiky jsou potom vhodné
seskupeny do 7 krystalovych soustav na zakladé svych parametrti (vzajemnych velikosti
translacnich vektorti a thli mezi nimi). Krystalové roviny a sméry se popisuji Millerovymi

indexy.

Elektronové difrakéni metody uzivaji primarni monoenergeticky svazek elektrond s vinovou
délkou A srovnatelnou s miiZzovou konstantou pevnych latek. Vinova délka je pfitom dana

urychlujicim napétim elektronové trysky.
Zavedeme-li reciprokou mfiz vztahy:

A'=2ﬂbi,§=27r C)ia ,C=2x a)ib ,
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kde a,b,c jsou translaéni vektory krystalové miize, lze vyjadfit podminku difrakéniho
maxima ve tvaru AK =G, kde G=hA+kB+IC je vektor reciproké mitize (h, k, 1 jsou
Millerovy indexy) a AK =k’'—K je rozptylovy vlnovy vektor (K,K’jsou vlnové vektory
dopadajici a rozptylené viny a plati ‘IZ‘ =2x/1). Z vy$e uvedeného vztahu vyplyva zndma
Ewaldova konstrukce (obr. 1). Primarni respektive rozptyleny svazek je reprezentovan
vlnovymi vektory K,k’'. Sméry difrakénich maxim uréuji priseciky Ewaldovy sféry o
poloméru ‘IZ‘ s body reciproké mfize. Difrakéni body tedy odpovidaji urcitému zobrazeni

reciproké mfize. Z teorie difrakce dale vyplyva, Ze reciprokd miiz atomarn¢ rovného povrchu

nekonecnych rozmért je slozena z linii kolmych k povrchu (obr. 2).



Obr. 1: Ewaldova konstrukce — objemova Obr. 2: Ewaldova konstrukce — povrchova

difrakce difrakce

K nejznaméjsim elektronoveé-difrakénim metoddm metody LEED a RHEED. Metoda RHEED
je pouzivana jiz od 30-tych let pro vyzkum vinové povahy elektroni. Jiz od 50. let slouzila ke
studiu epitaxniho rastu. V 70. letech doSlo k velkému rozvoji metody LEED, ktera
umoziiovala komplexni popis povrchové struktury. To zptsobilo do€asny odklon zajmu od
metody RHEED. Rovnéz velkd povrchova citlivost byla povazovana spise za nevyhodu. V
poslednim desetileti proziva tato metoda renesanci. Je Siroce uzivana pii sledovani ristu
vrstev polovodi¢ovych materidlli pfipravovanych epitaxi molekularnim svazkem (MBE). S
rozvojem ultravysokovakuovych zafizeni se stala zajimava i vysokd povrchové citlivost.
V posledni dob¢ je metoda RHEED stéle Castéji pouzivana jak v technologickych zatizenich,
tak 1 v laboratofich diky svému vyhodnému geometrickému uspotddani, které¢ umoziuje
nepfietrzité sledovani povrchu vzorku béhem riiznych procesii napt. ristu vrstev, rekonstrukce

povrchii apod.

Schéma usporadani metody RHEED je zndzornéno na obrazku 3. Monoenergeticky svazek
elektronti je fokusovan na povrch zkoumaného vzorku. Difraktované elektrony dopadaji na
stinitko, kde jejich dopad vyvola emisi svételného zateni ve viditelné oblasti. Takto ziskany
obraz se v dne$ni dob¢ vétsinou snima CCD kamerou spojenou s pocitac¢em. Digitalni zdznam
umoznuje nasledné pocitatové zpracovani obrazovych dat. Nizka efektivni hloubka pruniku
elektronti a tedy vysoka povrchova citlivost metody RHEED je i pi1 vysoké energii
primarnich elektront (10 az 40 keV) dana velmi malym thlem dopadu (pfi thlu 30 mrad a

energii 10 keV je efektivni hloubka priniku elektront 0,5 az 1 nm). Vysokoenergeticky



svazek elektronii je v Ewaldové konstrukci reprezentovan velkym vlnovym vektorem K.

Difrak¢ni obrazec potom odpovida téméf rovinnému fezu reciprokou miizi.

stinitko
elektronova vzorek

tryska amera
Z | E@ CCD -|

Obr 3: Metoda RHEED

Jak bylo vySe ukdzano, analyzou difrakéniho obrazce lze ziskat informace o struktufe a
morfologii povrchl. Teorie difrakce poskytuje ndvod, jak z difrak¢niho obrazce urcit
krystalovou strukturu studovaného vzorku i jeho orientaci vzhledem k primarnimu
elektronovému svazku. Uvazime-li dale geometrii difrak¢éniho ptistroje dostaneme nasledujici

vztah mezi mezirovinnou vzdalenosti dyy a vzdalenosti D odpovidajicich difrakénich bodu:

LA
g = E
kde L je vzdalenost vzorku a stinitka. Veli¢ina LA se nazyva difrak¢éni konstanta pfistroje a
nejcastéji se urcuje kalibraci z difrakéniho obrazce znamého materidlu. Ze zndmé hodnoty
mezirovinné vzdalenosti dpy je mozné vypocitat miizovy parametr zkoumané latky. Vztah pro
vypocet miiZzového parametru zavisi na krystalické struktuie zkoumané latky. Tyto vztahy lze
nalézt napiiklad v [4, 5]. V nejjednodussim piipad€ kubické miiZze miZeme vypocitat miizovy
parametr a ze vztahu:
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kde h, k, 1, jsou Millerovy indexy piislusné roviny. MfiZzové parametry tenkych a nespojitych
vrstev se mohou liSit od tabulkovych hodnot v disledku interakce s podlozkou, relaxace

vrstvy apod.

Program ADIF umoziuje zpracovani difrakénich obrazcti potizenych CCD kamerou s cilem

piesného urceni poloh difrakénich stop. Program ADIF obsahuje specidlni dvourozmérnou



geometrickou kalibraci CCD kamery urcenou k potlaceni deformaci obrazu a uzivatelské
prostiedi pro fitovani funkci dvou proménnych (funkce Gaussovy, Lorentzovy a
pseudoVoigtovy) na geometricky restaurované obrazy difrakénich stop.  Parametry
nafitovanych funkci v€etné pfesné polohy maxim difrakénich stop jsou uloZeny v souborech
typu .DAT. Tento typ souboru je textovy soubor urceny pro dal$i zpracovani v tabulkovych
procesorech, napt. v programech Origin nebo Microsoft Excel a dalSich (POZOR — desetinny
oddélovac je teCka a nikoliv ¢arka). V prvnim fadku souboru DAT je zahlavi tabulky, dalsi
fadky obsahuji hodnoty atributii jednotlivych fith. Program ADIF byl vytvofen ve skupiné
povrchii v rdmci mezioborové diplomové prace informatika — fyzika a vice informaci lze

ziskat v [7].

Z kinematické teorie difrakce vyplyvd, Ze intenzita difrakénich stop je ovlivnéna zejména
sloZzenim baze krystalové miize (tzv. strukturnim faktorem) a Ze tvar difrak¢énich stop —
intenzitni profil - v sob& nese informaci o morfologii objektli na povrchu (obecné lze fici —
¢im Sirsi je profil stopy, tim mensi je rozmér objektu v daném sméru). Na zaklad¢ profilové
analyzy difrakénich stop je mozno kvantitativné popsat schodovité a terasovité povrchy,
ostrivkové struktury, povrchové rekonstrukce apod. Pro ziskani pfesnéjSich poloh atomi
v rekonstruovanych povrSich se pouzivaji tzv. ,rocking™ kiivky (RHEED), které jsou
analogické I-V kfivkdm u metody LEED. Tyto metody spocivaji v naklanéni primérniho
elektronového svazku respektive zméné jeho energie a sledovani prabéhu intensity
difrakénich stop. Ziskané kiivky se vyhodnocuji porovndnim s teoretickym modelem
vypoctenym na zdkladé¢ dynamické teorie difrakce. V priibéhu homoepitaxniho rdstu napf.
polovodi¢ovych materidlti dochazi ke zméné intenzit difraktovanych svazkt a pozadi. Tento
jev je znam jako intenzitni oscilace a byl intenzivné zkouméan v poslednich letech v

souvislosti s rozvojem novych technologii ptipravy polovodi¢ovych materiadli metodou MBE.

Aparatura RHEED na MFF UK je navic vybavena energetickym analyzatorem
difraktovanych svazka, ktery umozituje méteni REELS spekter (Reflection Electron Energy
Loss Spectroscopy — spektroskopie charakteristickych ztrat). Tato metoda poskytuje
informace o buzeni povrchovych a objemovych plazmoni a mezipasovych prechodii v pevné
latce, které jsou charakterické pro dany materidl. Dostavame tak dal$i doplitkové informace o

chemickém slozeni zkoumaného povrchu.

Aparatura RHEED na katedie fyziky povrchii a plazmatu je UHV komora vybavena
ptipravnou komorou pro rychlé vkladani vzorkl a systtmy RHEED — RHEA — 100 (STAIB

Instruments) pro méteni RHEED obrazcii a REELS spekter. Jako zdroj primarnich elektronii



je pouzito elektronové délo, které poskytuje monochromaticky a fokusovany elektronovy
svazek s energii 25 keV. Dale je komora vybavena 16-ti kandlovym energiovym analyzatorem
firmy VSW pro méfeni XPS spekter. Tato metoda umoZiiuje analyzu chemického sloZeni a
chemického stavu zkoumanych vzorkt. Jako primarni zdroj zafeni pro metodu XPS slouzi rtg
zdroj od firmy SPECS. Origindlni uspotfadani této aparatury davd moznost métfeni vSemi
metodami soucasné a rovnéz méteni AES spekter buzenych vysokoenergetickymi elektrony
uzivanymi pro metodu RHEED. Pro depozici kovii (Pd) slouZi vyparovaci zdroj MEBES
(Micro Electron Beam Evaporation Source) zalozeny na ohfevu dopadem elektronového

svazku.
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Uzivatelska dokumentace

Tato kapitola obsahuje uzivatelskou dokumentaci programu Adif verze 1.1 a pomocného programu Adgp verze
1.0.

1.1 Platforma ainstalace

Programy Adif a Adgp jsou uréeny pro pocita¢ typu PC s opera¢nim systémem Windows 95 nebo
kompatibilnim. Pro pouziti programu Adif musi monitor pocitaée mit alespon 256 barev; doporué¢ené rozliseni
monitoru je alespon 800 x 600 pixeld.

K instalaci postacuje zkopirovat adresai ADIF z kofenového adresaie CD-ROMu na pevny disk.
Adresat ADIF Ize umistit do libovolného adresare pevného disku, v dal$im textu v§ak budeme predpokladat, ze
je umistén do kofenového adresaie jednotky C:.

Nainstalovany adresat C:\ADIF obsahuje:

1. podadresat PROGRAM s programy ADIF.EXE a ADGP.EXE

2. podadresai SAMPLES s ukazkovymi datovymi soubory

3. Vpodadresaii SOURCE\ADIF resp. SOURCE\ADGP zdrojové soubory programu Adif resp. Adgp
Zdrojové soubory programu jsou uréeny pro Microsoft Visual C++ verze 4.0. Pokud bychom chtéli programy
znovu pielozit, je tfeba u zdrojovych souborti odstranit vlastnost ,,jen pro ¢teni.

1.2 Ukazka pouziti programu Adif

Cilem ukazky je na jednoduchém piikladé demonstrovat zakladni funkce programu spojené s fitovanim, aby cela
uzivatelska dokumentace byla lépe srozumitelna. Popis nékterych funkci programu v této podkapitole 1.2 je
neuplny a zjednoduseny — podrobné&jsi popis je uveden v podkapitolach 1.3, 1.4, atd.
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Obr. 1. Okno programu Adif.

1.2.1 Zacatek prace s programem Adif

Ke spusténi programu Adif spustime soubor C:\ADIF\ADIF.EXE. Poté v programu Adif zvolime kalibra¢ni

soubor a otevieme néktery obrazovy soubor:

1. polozkou menu File/ Open Calibration otevieme dialog, ve kterém zvolime pro Gcely této ukazky kalibra¢ni
soubor C:\ADIF\SAMPLES\GRID_1.ADC

2. Vv nasledujicim dialogu zvolime pro ucely této ukazky obrazovy soubor s bodovymi stopami POINTS.IMG

1.2.2 Okno programu Adif

Po otevieni kalibra¢niho a obrazového souboru ma okno programu Adif vzhled ptiblizn€ jako na obr. 5. Nacteny
obraz se zobrazuje se spravnym pomérem Sitky a vysky, ktery je urcen na zaklad¢ zvoleného kalibra¢niho
souboru. Umistime-li kurzor mysi v ramci naéteného obrazu, zobrazuje se zelen¢ zamérny kiiz a zlutou ¢arou
intenzitni profil podél vodorovné piimky uréené kurzorem. Vzdalenost mezi rovnob&znymi piimkami

zamérného kfize je rovna poloméru domény pro fitovani (inicialn¢ ma polomér domény velikost 20 jednotek
stinitka). Cara intenzitniho profilu je roztazena ve vodorovném sméru v poméru 5 : 1, aby zobrazeni tvaru profilu
difrak¢ni stopy bylo ndzornéjsi, a aby bylo pozd€ji mozné snaze vizualn€ porovnat tento tvar s vypoctenym
analytickym modelem. Pomér roztaZeni 1ze zménit v dialogu Tools/ Options. V okné programu Adif je

k dispozici plovouci menu (vyvolava se stiskem pravého tlacitka mysi), které obsahuje nejéastéji pouZivané
polozky menu hlavniho.



1.2.3 Data programu Adif

Po dobu prace s jednim obrazovym souborem typu .IMG udrzuje program Adif v paméti jednak tento obraz, a
jednak seznam difrakénich stop definovanych uzivatelem a pro kazdou stopu seznam jejich fitt. VSe se vztahuje
k aktualné otevienému kalibra¢nimu souboru. Terminem fit zde rozumime datovy zaznam, mezi jehoz atributy
patii typ analytické funkce, parametry domény, parametry funkce daného typu, a idaj o stavu fitu (zda hodnoty
parametrti funkce predstavuji pocate¢ni odhad zadany uzivatelem, nebo vysledek fitovani). Tabulku stop
spoleéné s jejich fity mizeme kdykoli ulozit do souboru typu .DAT pomoci polozky menu File/ Save Fits.
Seznam stop v paméti muizeme zobrazit polozkou menu View/ Spot List nebo polozkou Spot List plovouciho
menu. Dosud jsme zadnou stopu nedefinovali, takze seznam stop je zatim prazdny.

1.2.4 Fitovani

Chceme-li difrakéni stopu fitovat (modelovat) analytickou funkci, musime ji nejprve definovat, tj. pfidat do
seznamu stop. Umistime kurzor mysi pfiblizné doprostfed zvolené stopy, a pouzijeme dvojité kliknuti mysi,
nebo polozku New Spot+Fit plovouciho menu, nebo klavesu F5. Objevi se dialog definice stopy. Vyplnéni
hodnot Index1 a Index2 je nepovinné, atribut Kind ponechame na hodnoté point (v této ukazce se jedna o
bodovou stopu a nikoli stopu tvaru linie), a zvolime OK. Atributy stopy jsou popsany v podkapitole 1.3.1.

Nové vytvorené stopé se automaticky prida do seznamu jejich fitl novy fit (tj. datovy zdznam) s témito
hodnotami atributl: typ analytické funkce Gauss, stied domény v bod¢ zadaném pomoci mysi pii definici stopy,
stied analytické funkce v témze bodg, a stav initial, tj. hodnoty parametri nejsou vysledkem fitovani. Poté se na
tomto zaznamu automaticky spusti operace Redo Fit, tj. zobrazi se postupné dva dialogy umoziujici zménu
atributt fitu, a provede se fitovani s hodnotami parametrii funkce v datovém zaznamu jakozto pocatecnim
odhadem. Pokud proces fitovani uspéje, pocatecni fit je v seznamu fitli nahrazen fitem optimalnim. Pokud
naopak proces fitovani selze, bude v seznamu fiti jak fit poc¢atecni, tak fit odpovidajici poslednimu kroku
procesu fitovani pied selhanim.

Prvni ze dvou dialogt s atributy fitu umoziiuje zadat velikost domény pro fitovani a zvolit typ
analytické funkce. Doména ma tvar mezikruZi s vnéj$§im polomérem danym parametrem Outer radius a vnitinim
polomérem danym parametrem Inner radius. Pro stopy, které se dobie ,,vejdou” do $iiky zamérného kiize
muZeme parametr Outer radius ponechat beze zmény. Zména parametru Inner radius se pouZziva piedevsim pro
vyrazné stopy, které nékdy mivaji posSkozeny tvar kolem stfedu, ale pro jednoduchost v této ukazce miizeme
ponechat i tuto hodnotu beze zmény, tj. rovnu 0. Typ analytické funkce pro prvni fit stopy ponechme
nejjednodussi, tj. Gausstiv, vysledek tohoto fitovani pak ptipadné miZze slouzit jako pocatecni odhad pro fitovani
funkci slozitéjsich (Lorentzovy, pseudo-Voigtovy). Zvolime OK. Pozn.: parametry domény jsou v jednotkach
stinitka — obecné plati:

Vse, co se v uzivatelském prostiedi programu Adif tyka polohy bodu v obrazu (orientacni poloha stopy,
parametry domény, parametry analytické funkce) se samoziejmé vztahuje k souradné soustavé stinitka (viz
podkapitola 4.4), a nikoli napr. k souradnicim pixelii porizeného obrazu, nebo k souradnicim pixelit obrazu
S opravenym pomérem Sirku a vysky, ktery je zobrazovan v okné programu Adif.

Druhy dialog s atributy fitu obsahuje hodnoty parametru analytické funkce a zaSkrtavaci policka uréujici, zda
tyto parametry jsou fixované (fixované parametry nejsou pfedmétem optimalizace). Vyznam té€chto parametra
bude popsan v podkapitole 1.3. Parametry, které nemaji pro dany typ analytické funkce smysl, maji zobrazenu
hodnotu -999. Hodnoty parametri budou pouZity jako pocate¢ni odhad pro proces fitovani. Miizeme dané
hodnoty ponechat beze zmény a zvolit OK.
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Obr. 2. Parametry nalezeného analytického modelu stopy a jeho Fez.

Poté program vypocte optimalni hodnoty parametr( analytické funkce pomoci Marquardtova algoritmu
(Press a kol. 1992). Po skonceni algoritmu fitovani se zobrazi seznam fitii aktudlni stopy. Pokud algoritmus
skoncil uspésné, uvidime v seznamu fit, ktery bude mit ve sloupci State hodnotu OK. Navic se v okné programu
Adif kromé¢ zluté cary intenzitniho profilu realné stopy objevi jesté azurova ¢ara intenzitniho profilu
analytického modelu stopy (viz obr. 6). Zde je tieba pfipomenout, ze ¢ary profili jsou pétinasobné roztazené ve
vodorovném sméru. Pomér roztazeni lze zménit v dialogu Tools/ Options. Na vysledné hodnoty parametrti
analytické funkce se miizeme podivat pouzitim vodorovného pretaceciho pruhu seznamu fitd (seznam ma vice
nez 20 sloupcit). Vyznam vSech sloupcti seznamu fit je uveden v podkapitole 1.3.

1.2.5 Dalsi fity a stopy

Se seznamem fitll stopy miizeme pracovat pomoci piikazli v plovoucim menu vyvolavaném pravym tlacitkem
mysi. Piikazy jsou popsany v podkapitole 1.5.2, zde si v§imnéme jen piikazu Add Copy. Tento piikaz lze také
vyvolat dvojim kliknutim mysi. Pokud provedeme dvojité kliknuti kdekoli v seznamu fitd, ptida se do ného
kopie posledniho fitu se stavem OK, zobrazi se postupné dva dialogy umoziujici zménu atributi nového fitu
(napf. miizeme zménit velikost domény fitu nebo typ analytické funkce), a poté se provede nové fitovani
S pozménénymi hodnotami atributd. Pozn.: Gspésny fit Lorentzovou nebo pseudo-Voigtovou funkei vyzaduje
dobry pocatecni odhad parametrd. Proto je v téchto ptipadech nejlepsi postupovat tak, ze nejprve provedeme fit
funkci Gaussova typu, a poté pouzijeme ptikaz Add Copy a zvolime funkci Lorentzova typu. Poté pfipadné
znovu pouZzijeme piikaz Add Copy a zvolime funkci pseudo-Voigtova typu. Pokud Marquardtova metoda
fitovani selze, miizeme zkusit napt. zménu velikosti domény.

Seznam fitd uzavieme piikazem Close plovouciho menu. Poté miizeme obdobnym zpiisobem jako
v podkapitole 1.2.4 zpracovavat dalsi stopy.



1.2.6 UlozZeni fitd do souboru

Tabulku stop spoleéné s jejich fity mizeme uloZit do souboru typu .DAT pomoci polozky menu File/ Save Fits.
Standardn¢ se uklada od kazdé stopy pouze posledni fit se stavem OK; toto chovani 1ze zménit pouzitim dialogu
Tools/ Options.

Soubor typu .DAT je textovy soubor uréeny pro zpracovani v tabulkovych procesorech, napf.

Vv programech Origin nebo Microsoft Excel. Pti pouziti Excelu je nutné, aby v ovladacich panelech Windows
v poloZce Mistni nastaveni/ Cisla byla jako desetinny odd&lova¢ nastavena te¢ka a nikoliv &arka.

V prvnim tadku souboru .DAT je zahlavi tabulky, dalsi fadky obsahuji hodnoty atributt jednotlivych
fitd. Spole¢né se souborem typu .DAT se uklada jesté textovy soubor se stejnym jménem a extenzi .ADI (Adif
Information), obsahujici udaj o jmén¢ kalibra¢niho souboru typu .ADC, ke kterému se dany soubor typu .DAT
vztahuje.

1.2.7 Ukazkové datové soubory

V adresaii SAMPLES jsou tyto soubory:

e [ID512.ADC — specialni kalibracni soubor definujici soufadnou soustavu stinitka totoznou se souradnou
soustavou pixell rastrového obrazu a piedepisujici rozméry obrazu 512 x 512 pixelt s 8 bity/pixel — tento
kalibraéni soubor ma smysl otevirat pouze pfed vytvofenim skute¢ného kalibraéniho souboru z obrazu
kalibra¢ni mtizky funkci Tools/ Create Calibration File programu Adif

e GRID*.IMG — obrazy kalibra¢ni mfizky

GRID*.ADC — kalibra¢ni soubory vytvofené ze stejnojmennych souborti typu .IMG funkci Tools/ Create

Calibration File programu Adif

POINTS*.IMG — obrazy difraktogrami se stopami typu rozsifenych bodi

LINES*.IMG — obrazy difraktogrami se stopami typu linii

POINTS_.DAT — ukazkovy vystupni soubor

POINTS_.ADI — pomocny vystupni soubor ukladany spole¢né se stejnojmennym souborem typu .DAT

ID800.ADC — specialni kalibra¢ni soubor definujici soufadnou soustavu stinitka totoznou se souradnou

soustavou pixell rastrového obrazu a piedepisujici rozméry obrazu 800 x 600 pixelt s 8 bity/pixel — tento

kalibra¢ni soubor slouZi k testovani programu Adif, jak je popsano u funkce File/ Open Different Size Image

v kapitole 1.4.2

1.3 Atributy stop a fitu

Program Adif udrZuje ve své paméti datové zaznamy o difrak¢nich stopach a jejich fitech. Tato podkapitola
popisuje z pohledu uZivatele v8echny atributy stop a fitt — tyto atributy se vyskytuji v dialozich uZivatelského
prostiedi a ve schématu vystupniho souboru typu .DAT. Pfipomernime, Ze vSe, co se v uzivatelském prostiedi
programu Adif tyka polohy bodu v obrazu (orienta¢ni poloha stopy, parametry domény, parametry analytické
funkce) se vztahuje k soufadné soustav¢ stinitka.

1.3.1 Atributy stop

Zaznamy o stopach maji nasledujici atributy:

%+ SpotNumber — pofadové ¢islo stopy v daném obrazu difraktogramu

% SpotX, SpotY — soutadnice piiblizné polohy stopy zadané uzivatelem pomoci mysi
R/

% Indexl, Index2 — indexy stopy — nejsou vyuzivany programem Adif (vyjma funkce

vytvofeni kalibraéniho souboru), ale wuzivatel jimi mulze popsat polohu stopy



v difraktogramu a tuto dvojici udaji vyuZzit pii zpracovani souboru stop a fitl

Vv tabulkovém procesoru

X/
°e

SpotKind — druh stopy, nabyva jedné z hodnot point / line_segment_non-horizontal /

line_segment_non-vertical:

a) point — stopa typu rozsifeného bodu

b) line_segment_non-horizontal — tsek stopy typu linie (u stop typu linie se nepracuje
s celou délkou stopy, ale pouze s isekem danym doménou, kterd mé iniciadlné stied
v bod¢ [SpotX, SpotY]); linie nesmi mit vodorovny smér — pii fitovani je fixovan
parametr YO

c) line_segment_non-vertical — usek stopy typu linie, ktera nesmi mit svisly smér; pfi
fitovani je fixovan parametr X0 — tento druh stopy se prakticky nepouziva

e Deleted — hodnota Yes / No zda je dana stopa oznacena jako vymazana

1.3.2 Atributy fiti

Analytické funkce pouzivané pro modelovani difrakénich stop (Gaussova, Lorentzova a pseudo-Voigtova typu)
jsou definovany v kapitole Chyba! Nenalezen zdroj odkazii., a parametry x,, ¥,, €, a,b,c, d., d,, f;,
/1 t, n odpovidaji po fad¢ atributim X0, YO, ThetaDeg, A, B, C, DGauss, DLorentz, FGauss, FLorentz, T, N.
Pro model pseudo-Voigtova typu se misto parametri 77 a d pouZzivaji atributy Eta, DGauss a DLorentz, které
souvisi s parametry 77 a d podle vztahdl
nd = Eta- DLorentz
(1-n)d = Eta- DGauss,
kde Eta md vzdy hodnotu } ; odtud
d = 1 (DGauss + DLorentz)
_ DLorentz
= DGauss + DLorentz

Seznam vsech atributi fitt:
SpotNumber — potadové Cislo stopy, ke které dany fit patii
FitNumber — potadové &islo fitu mezi fity stopy, ke které patii
Type — typ analytické funkce Gauss / Lorentz / pseudo-Voigt
DomainX, DomainY — soufadnice sttedu domény
OuterRadius, InnerRadius — vnéjsi a vnitini polomér domény
MeanDiff — odmocnina z aritmetického priméru kvadratl rozdili mezi naméfenymi hodnotami (tj.
hodnotami pixell nalezejicich domén¢) a hodnotami analytické funkce v odpovidajicich bodech
e State — stav fitu, nabyva jedné z hodnot OK / init / fail:
a) OK - algoritmus fitovani skon¢il Gispésné
b) init — hodnoty parametri analytické funkce jsou zadany uzivatelem a nejsou vysledkem fitovani
c) fail — algoritmus fitovani selhal
e DombDistance — vzdalenost mezi sttedem analytické funkce (X0,Y0) a sttedem domény (DomainX,DomainY)
e SpotDistance — vzdalenost mezi sttedem analytické funkce (X0,Y0) a uzivatelem zadanou polohou stopy
(SpotX,SpotY)
e Deleted — hodnota Yes / No zda je dany fit oznacen jako vymazany



e X0, YO — parametry analytické funkce

e ThetaDeg — parametr € analytické funkce; v uzivatelském prostiedi a souborech typu .DAT je tento thel
vzdy ve stupnich a nikoli napf. v radidnech; kladny smér je ve sméru hodinovych rucicek; hodnota 0

znamen4, Ze v pomocné soufadné soustavé (u,Vv) (kapitola Chyba! Nenalezen zdroj odkazii.) 0sa u

sméfuje vpravo a osa v nahoru — hodnota 90 tedy znamena, ze osa U sméfuje dolii a osa v vpravo
e A B, C, DGauss, DLorentz — parametry analytické funkce

e, 1/FGauss*“ — prevracena hodnota paramteru f G

e I/FLorentz" — prevracena hodnota paramteru f,

e T, N-— parametry analytické funkce

e Eta— ma vzdy hodnotu 0.5

e Extral, Extra2, Extra3 — parametry analytické funkce pro pfipadné dalsi typy analytickych funkci
V budoucich verzich programu Adif

e FixX0, FixY0, FixThetaDeg, ..., FixExtra3 — hodnota Yes / No zda ma byt odpovidajici

parametr analytické funkce fixovan

1.4 Menu File

Tato podkapitola a podkapitoly nésledujici obsahuji blizsi popis vSech netrivialnich funkei programu Adif, které
dosud nebyly popsany.

1.4.1 Open Calibration

Po zvoleni polozky menu File/ Open Calibration se nejprve zavie aktualné otevieny kalibra¢ni soubor i
obrazovy soubor a soubor fitli (s pfipadnym dotazem na uloZeni zmén). Poté uzivatel mize v dialozich zvolit
novy kalibra¢ni soubor a novy obrazovy soubor.

Kalibracni soubor obsahuje:
1. definici transformace mezi soufadnicemi pixeld obrazového souboru a soutadnicemi odpovidajicich boda

stinitka

2. daje z hlavi¢ky obrazového souboru, ze kterého vznikl (napf. §itku a vysku obrazu v pixelech)
Udaje ad 2. umoziiuji alespon ¢asteénou kontrolu, zda otevirany obrazovy soubor nepochézi z jiné kamery nez
z té, ke které se vztahuje dany kalibra¢ni soubor.

Pokud po spusténi programu Adif neni zvolen zadny kalibra¢ni soubor, resp. pokud je otevieni
kalibra¢niho souboru stornovano, nastavi se ,,prazdna kalibrace* (<no calibration>), kterd ma stejné hodnoty
atributti jako ukazkovy kalibra¢ni soubor ID512.ADC.

1.4.2 Open Image, Open Different Size Image

Po zvoleni polozky menu File/ Open Image se zavie aktualné otevieny obrazovy soubor a soubor fiti (s
ptfipadnym dotazem na uloZeni zmén), a uzivatel miize oteviit jiny obrazovy soubor. Nastaveni kalibra¢niho
souboru ziistava beze zmény.

Pokud nové otvirany obrazovy soubor ma jiné rozliSeni neZ je uvedeno v aktualnim kalibra¢nim
souboru, zobrazi se varovani, ale pfesto je mozné tento obrazovy soubor oteviit. RozliSeni nacteného obrazu se
Vv takovém piipad¢ upravi na rozliseni dané kalibra¢nim souborem. Tato vlastnost funkce Open Image slouzi
k testovani funkci programu Adif i pro jiné rozliseni obrazového souboru nez je ,,¢tvercovy format™ 512 x 512
pixeltl. Viechny dosud existujici soubory typu .IMG maji rozliSeni 512 x 512 pixelt, ale v budoucnosti se
predpoklada pouziti i jinych rozliseni, napt. 800 x 600 pixelt.. Ukazkovy kalibracni soubor IDS00.ADC
ptedepisuje prave toto rozliSeni obrazového souboru.



Funkce Open Different Size Image je identicka s funkci Open Image. V menu je uvedena proto, aby se
zviditelnila vy$e popsana specialni schopnost funkce Open Image.

1.5 Menu View

1.5.1 Spot List

Sloupce seznamu definovanych difrak¢nich stop jsou popsany v podkapitole 1.3.1. Se seznamem muZeme
pracovat pomoci piikazli v plovoucim menu vyvolavaném pravym tlacitkem mysi:
e  Fits — zobrazeni seznamu fitd vybrané stopy; totéz se stane pii dvojitém kliknuti na ¢islo stopy

e Delete —u oznagenych stop se hodnota atributu Deleted nastavi na Yes a tudiz se nebudou zobrazovat
e Show Deleted — v seznamu stop se zobrazi i stopy s hodnotou atributu Deleted rovnou Yes

e Undelete — u oznaéenych stop se hodnota atributu Deleted nastavi na No

e Close — zavfeni dialogu se seznamem stop

1.5.2 FitList

Sloupce seznamu fitl urcité difrakéni stopy jsou popsany v podkapitole 1.3.2. Se seznamem miiZeme pracovat
pomoci piikazi v plovoucim menu vyvolavaném pravym tlacitkem mysi, pticemz piikazy Add Copy, Redo Fita
Statistics se vztahuji k prvnimu vybranému fitu, resp. k posledniho fitu se stavem OK, pokud zadny fit neni
vybrany.

Piikazy pro praci s fity jsou:

e Add Copy — ptida do seznamu kopii vybraného fitu, a poté na novém fitu provede operaci Redo Fit (viz
dale); ptikaz Add Copy lze alternativné vyvolat dvojitym kliknutim na pofadové ¢islo nékterého fitu nebo
kdekoli v seznamu

e Redo Fit — zobrazi se postupné dva dialogy umoziiujici zménu atributi fitu (napf. chceme zménit velikost
domény fitu nebo typ analytické funkce), a poté se provede nové fitovani s pozménénymi hodnotami
atributti. Pokud proces fitovani uspéje, pocatecni fit je v seznamu fitl nahrazen fitem optimalnim. Pokud
naopak proces fitovani selze, bude v seznamu fiti jak fit pocatecni, tak fit odpovidajici poslednimu kroku
procesu fitovani pied selhanim. Fitovani jiz bylo popsano v podkapitole 1.2.4.

e Statistics — objevi se informacéni okno s idaji tykajicimi se tzv. rezidui, ¢ili rozdilti mezi namétenymi
hodnotami (tj. hodnotami pixeltl naleZejicich doméné) a hodnotami nafitovanymi:

e Mean diff. — aritmeticky pramér rezidui (u spravnych fiti je prakticky roven nule)
e Mean abs. diff. — aritmeticky pramér absolutnich hodnot rezidui

e Mean abs. diff. 2 — odmocnina z aritmetického priméru kvadrati rezidui

e Max abs. diff. — maximum z absolutnich hodnot rezidui

e Delete, Show Deleted, Undelete, Close — tyto piikazy maji obdobny vyznam jako v dialogu se seznamem
stop popsaném vySe

1.5.3 Image View Parameters

V dialogu Image View Parameters Ize nastavit parametry CCDLo, CCDHi, RGBLo a RGBHi, které maji

nasledujici vyznam pro vykreslovani pixelii nacteného obrazu:

a) pixely s hodnotami mezi CCDLo a CCDHi se zobrazuji jako $edé v odstinech interpolovanych mezi
odstinem (RGBLo, RGBLo, RGBLO0) a odstinem (RGBHi, RGBHi, RGBHi) v barevném systému RGB

b) pixely s hodnotami mens§imi nez CCDLO nebo vétsimi nez CCDHi se zobrazuji jako ¢erné

Vhodnym nastavenim téchto parametrl 1ze napt. zvysit kontrast obrazu na monitoru. Obraz nacteny v pameéti

programu Adif zGstava samozfejmé nezménén.



1.6 Menu Tools

1.6.1 Create Calibration File

Funkce Create Calibration File slouzi k vytvoteni kalibraéniho souboru typu .ADC na zakladé
poloautomatického zpracovani obrazového souboru obsahujiciho obraz kalibraéni mtizky. Pro kalibraci se
miizka musi rovnomérn€ osvétlit, umistit do stiedu zorného pole kamery, a orientovat tak, aby fady kalibracnich
objektl byly vodorovné (odchylka od vodorovného sméru asi do 3° je jeste pfijatelna, ale pouziti kalibra¢niho
souboru vytvofeného ze snimku mfizky otocené napt. o 10° jiz zplsobi nespravny pomér $ifky ku vysSce pfi
vykreslovani obrazu a jisté zmensSeni domény pro fitovani).
Chceme-li vytvotit kalibraéni soubor z obrazového souboru obsahujiciho novy obraz kalibraéni miizky
(napt. po zméné orientace kamery), provedeme tento postup:
1. v programu Adif otevieme soubor typu .IMG obsahujici obraz kalibra¢ni mfizky. Na aktualné nastaveném
kalibra¢nim souboru nezalezi za podminky, Ze piedepisuje stejné rozliSeni obrazu, jaké ma zpracovavany obraz
miizky.
2. Volba prahu pro rozpoznani kalibra¢nich objekti:
2.1. polozkou menu View/ Image View Parameters otevieme dialog s parametry vykreslovani obrazu
2.2. pro zobrazovani vhodné k volbé prahu nastavime hodnoty RGBLo i RGBHi na 255, a hodnotu
CCDLona0
2.3. hodnota CCDHi bude pouzita funkci Tools/ Create Calibration File jakozto prah pro oddéleni
kalibra¢nich objektti (tmavé krouzky) od svétlého pozadi. Nastavime-li CCDHi na vhodnou hodnotu
(muize to byt napt. v rozmezi 50-90 pro obrazy s hodnotami pixelt 0-255), kalibra¢ni krouzky se
zobrazi bile a prostor mezi nimi ¢erné. Je tieba nastavit prahovaci hodnotu CCDHi tak, aby alespoii
vétsina kalibracnich krouzkii méla dobry tvar, a zaroven aby pozadi mezi kalibra¢nimi krouzky bylo
cerné.
2.4. uzavieme dialog nastaveni prahti
3. Definice soufadné soustavy:
3.1. umistime kurzor mysi na ten kalibra¢ni objekt (krouzek), jehoz stfed ma slouzit jako pocatek
soufadné soustavy (na piesnosti umisténi kurzoru nezalezi), definujeme stopu napt. pomoci dvojitého
kliknuti mysi, zadame definované stopé Index1 i Index2 roven 0, a zvolime OK. Pozn.: jako pocate¢ni
kalibraéni krouzek je tieba volit libovolny z krouzkt ve stfedni ¢asti obrazu, ale nikoli krouzky na
okraji obrazu
3.2. pro ucely vytvoreni kalibra¢niho souboru nemusime definovat zadné fity, proto dialogy tykajici se
fith zadané stopy opustime napf. klavesou Esc
3.3. umistime kurzor mysi na ten kalibra¢ni objekt (krouzek), ktery je bezprostiedné vpravo od
pocate¢niho, a obdobnym zpiisobem jako v bodé 3.1 definujeme stopu s Index1 rovnym 1 a Index2
rovnym O
3.4. umistime kurzor mysi na ten kalibra¢ni objekt, ktery je bezprostiedné pod pocateénim (nikoli nad
pocate¢nim), a obdobnym zpisobem jako v bodé 3.1 definujeme stopu s Index1 rovnym 0 a Index2
rovhym 1
4. zvolime Tools/ Create Calibration File

Po volbé Tools/ Create Calibration File se nejprve objevi informaéni okno rekapitulujici vySe uvedeny postup
volby prahu a definice soufadné soustavy. Zvolime OK. Dale se objevi dialog s parametry kalibraéni mfizky:
e Horizontal calibration grid spacing [mm] — vzdalenost mezi kalibra¢nimi krouzky ve vodorovném sméru

v milimetrech
e Vertical calibration grid spacing [mm] — vzdalenost mezi kalibra¢nimi krouzky ve svislém sméru

v milimetrech
Pro nyni pouzivanou miizku jsou pfednastavené hodnoty 6 a 5.976 spravng, proto zvolime OK. Poté se provede
zpracovani nacteného obrazu mfizky a zobrazi se dialog k ulozeni vypoc¢teného kalibra¢niho souboru.

Po skonceni funkce Tools/ Create Calibration File jsou v seznamu stop fiktivni stopy, které odpovidaji

kalibraénim objektim vybranym pro vypocet kalibracniho souboru. Diky tomu se v okné programu Adif vybrané
kalibra¢ni objekty oznac¢i potfadovymi &isly (pokud oznaCovani stop nebylo vypnuto polozkou menu View/ Spot

v

Labels On/Off). Levy horni roh ¢isla odpovida téZisti objektu. Vybrany jsou pouze ty objekty, které maji



vzdalenost od stfedu obrazu mensi nez 70% vzdalenosti mezi sttedem a okrajem obrazu, a z této mnoziny
objektl jsou jesté odstranény okrajové objekty. Hodnotu 70% lze zménit v dialogu Tools/ Options (polozka
Create Calibration File region). Ztrata kalibraénich objektl na okraji obrazu neni na zavadu, protoZe difrakéni
stopy, jejichz polohy na stinitku aparatury je tieba pozd¢ji s pomoci kalibracniho souboru urcovat, se nachazeji
ve stfedni ¢asti obrazu.

1.6.2 Generate Test Image

Tato funkce programu Adif ma vyznam pouze pro ovéfeni spravnosti fitovani po pripadném zasahu do
zdrojovych textli programu. Nacteny obraz v paméti programu Adif se nahradi uméle vygenerovanym obrazem —
diskretizaci obrazové funkce definované v soufadné soustavé stinitka. Vygenerovany obraz obsahuje tfi umélé
difrakeni stopy, které se svym vzhledem podobaji realnym difrakénim stopam z experimentd. Horni stopa je
diskretizaci analytické funkce Gaussova typu, prostiedni stopa diskretizaci funkce Lorentzova typu, a spodni
stopa diskretizaci funkce pseudo-Voigtova typu. Parametry téchto funkci a jejich srovnani s parametry
nalezenymi fitovanim je popsano v podkapitole Chyba! Nenalezen zdroj odkazi..

1.7 Pomocny program Adgp

Pomocny program Adgp slouzi k tisku kalibraénich mtizek. Parametry mtizky lze upravit v dialogu
vyvolavaném polozkou menu Options. Dialog obsahuje nasledujici parametry:

e Vv pravé ¢asti dialogu je seznam s moznymi druhy ti§téné mtizky:

a) whole circles — plné krouzky kreslené pomoci funkce Windows Ellipse

b) circles by dots — pIné krouzky kreslené po jednotlivych ,,dotech tiskarny

c) vertical lines — svislé ¢ary, slouzi pouze ke kontrole kvality tiskarny

d) horizontal lines — vodorovné ¢ary, slouZi pouze ke kontrole kvality tiskarny

DPI — rozliseni tiskarny (hodnota parametru ,,Dots Per Inch®)

Size [mm] — celkova velikost miizky

Box [mm] — vzdalenost mezi stiedy sousednich krouzka

Ratio — pomér priméru krouzku ku vzdalenosti mezi stiedy sousednich krouzkt

Line distance — vzdalenost mezi ¢arami v ,,dotech” tiskarny

Line thickness — tloustka ¢ary v ,,dotech* tiskarny

Use palette — zaskrtavaci poli¢ko urcujici, zda se ma pti vykreslovani pouZzivat paleta

Mrizku vytiskneme na tiskarné polozkou menu File/ Print, ktera vyvola standardni tiskovy dialog Windows.
Kvalitu vyti§téné miizky je tfeba ovéfit testy popsanymi v podkapitole Chyba! Nenalezen zdroj odkazi..



