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1. Bevezetes

A szilardtestfizikai - anyagtudomdnyi kutatisok a fizika tudomdnydnak
fontos részét képezik, és igen szertedgazdak. Ha csak a hazdnkban jelenleg muvelt
legfontosabb kutatasi teriiletekre szoritkozunk, a felsorolds akkor is meglehetdsen
hosszira nyulik: ,, A legfontosabb kutatdsi teriileteket az alacsonydimenzids,
er6sen korreldlt és komplex rendszerek; a folyadékkristdlyok; az amorf, a
nanokristdlyos, a magas olvaddsponti és metastabil fémek; a toltés- és spinsiirliség
hullimok; a vékonyréteg- ¢&s feliiletfizika; az ionsugaras analitika és
nanotechnoldgia; a mdgneses anyagok és jelenségek, a félvezetd rétegek és
heteroszerkezetek, valamint érzékelok; az optoelektronikai kristdlyok és optikai
anyagok vizsgdlata jelenti. A kutatdsi tevékenység szerves része az
anyagvizsgdlattal Osszefliggd sajatos mddszerek, elsdsorban a nukledris eredett,
valamint az elektromégneses sugdrzds és anyag kolcsonhatdsidn alapulé médszerek
fejlesztése és alkalmazdsa.” [To00]

E dolgozatban négy, a hazai anyagtudomdnyi kutatdsokhoz kapcsolddé
kutatdsi témat mutatok be: a feliileti topografia tanulmédnyozdsat gazérzékeld
mikroberendezések részein és modellrendszereken, a porozitds mélységi
eloszldsdnak meghatdrozdsat pordzus szilicium esetén, lézeres eljarasokkal
levalasztott vékonyrétegek és vékonyréteg feliileti mintdzatok analizisét és amorf
Si/Ge multirétegekben a diffizids folyamatok lefrasdra irdnyuld vizsgalatainkat.
Mindezek kozos jellemzdje, hogy ugyanaz —az értekezésben targyalandd —
specidlis nukledris anyagvizsgalati modszer keriilt alkalmazasra.

A MTA Atommagkutaté Intézetében 1995 év elejétdl mitkddik hazdnkban
egyediilall6 berendezésként a pdsztdz6 nukledris mikroszonda, amely kezdetben a
geoldgiai és archeometriai kutatdsokhoz nyudjtott segitséget a PIXE (Particle

Induced X-ray Emission) médszer alkalmazdsdval. Az anyagtudomdnyi kutatdsok



esetén azonban mindenekeldtt a mélységi analizisre is alkalmas Rutherford-
visszaszordsos spektrometria (Rutherford-backscattering, RBS) terjedt el, amelyet

ezért célszerlinek tlint itt is meghonositani.

A bemutatasra Keriilo doktori (PhD) munka célkitiizései a kovetkezokben

foglalhatok Ossze:

e A Rutherford-visszaszérdson alapuld ionsugaras moddszer bevezetése az
ATOMKI pasztdz6 nukledris mikroszonddjan. (Ezt a méréstechnikat a
tovdbbiakban mikro-RBS médszernek nevezem. )

e A feliileti topogrifia meghatdrozdsa egyes, a félvezetdiparban alkalmazott
aramkori elemeken és modellrendszereken.

e Mikro-RBS mddszerre alapozva ionimplanticiéval tomoritett pordzus
szerkezetli szilicium vizsgdlata, a porozitds mélységi eloszlasdnak és a
szerkezet roncsolaséért felelds elemi folyamat meghatarozésa.

o [ ézeres eljardsokkal kialakitott vékonyrétegek és mikrométeres nagysiagui
vékonyréteg feliileti mintdzatok kisérleti vizsgilata az elddllitasi eljardsok
optimalizalasanak és elméleti leirdsdnak a céljabol.

e Amorf sziliciumbd6l és germdniumbdl felépitett multirétegek esetében a
hokezelés hatdsara 1étrejove  difftiziés  folyamatok  vizsgalata, az
alapfolyamatok, mint pl. a diffizié mechanizmusa, a fesziiltségek szerepe és a

diffizids egyiitthat koncentricidfiiggése szempontjabol.

Az értekezés az alabbi szerkezetet koveti: A Bevezetés-t kovetd fejezetben a
Rutherford-visszaszérdsos spektrometria fizikai alapjait tekintem 4t, majd a 3.
fejezetben bemutatom a pdsztdzé nukledris mikroszondit az ATOMKI-ban
taldlhat6 mikro-RBS mérdrendszerrel egyiitt. A 4. fejezet az RBS mddszer és a
pasztazd nukledris mikroszonda egylittes haszndlata 4ltal nyujtott lehetdségekre
alapozott Uj eljarast mutat be, amely lehetové teszi a feliileti topogréfia gyors és
egyszerli meghatdrozasat. Az ezt kovetd fejezetekben kiilon-kiilon targyalom a
célkitizésben megjeldlt kutatasi feladatok el6zményeit, a kisérleti vizsgélatokat és

azok eredményeit.
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2. Kiserleti modszerek és eszkozok

Elozmények

Rutherford az 1900-as évek elején elvégzett kisérletében o-részek szorddasat
vizsgdlta Au f6lidn [Rull]. Habar a kisérlet célja az elméletileg megjosolt
atommag kimutatdsa volt, a becsapddds irdnydhoz képest ellentétes irdnyban
megjelend részecskehdnyad nemcsak az atommag létezésének kisérleti igazoldsat
jelentette, hanem megalapozott egy sokoldald, ma is elterjedten alkalmazott
analitikai modszert, a Rutherford-visszaszérdsos spektrometridt ( Rutherford-
backscattering spectrometry, RBS ).

Geiger és Marsden 1913-ban irtdk le az RBS analizis elvi alapjait [Gel3],
amelyek igazdbdl 1967-ben, a Hold felszini kémiai Osszetételének vizsgélatira
kifejlesztett Surveyor 5 mithold felbocsatiasdnak tervezésekor keriiltek eldtérbe. A
Turkevich és munkatdrsai [Tu69] éltal kidolgozott mérés sordn a mithold leeresztd
karjdba beépitett radioaktiv o-forrds ismert energidju o-részecskéket szolgaltatott,
mig a holdkdzetrdl visszaszort részecskéket szilicium detektorral észlelték. A
mérés jelentOségét az adta, hogy ez volt az elsé alkalom, amikor az emberiség a
Hold felszinének kémiai 6sszetételérdl adatokat kapott.

A kovetkezd nagy 1épést az jelentette, amikor a MeV energidju részecskék
forrdsaként részecskegyorsitot, elsdsorban Van de Graaff gyorsitéberendezést
alkalmaztak 1967-ben. A tetszdleges energidju ionnyaldbbal végzett visszaszorasi
kisérleteket elsOként egymastdl fiiggetleniil A. Turos és Z. Wilhelmi [Tu68], illetve
J.A. Davis, J.W. Mayer, W.M. Gibson és F.H. Eisen [Ma70] val6sitottdk meg.

Utébbiak a kristdlyos szerkezetek esetében fellépd csatornahatds felhasznalasara is
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gondoltak, és sikerrel alkalmaztdk e kombindlt eljardst ion-implantélt
adalékatomok eloszldsdnak és racsbeli elhelyezkedésének meghatdrozdsara.

Mivel az o-részecskék képesek behatolni a minta felszine mogé, igy onnan
visszaszorédva mélységi informdciét is szolgéltatnak. Az energiaveszteség-
mélységskala transzformacié ma hasznélatos egyszerti alakjat O. Meyer, J. Gyulai
és J.W. Mayer kozolte el6szor 1970-ben [Me70]. A spektrumok kiértékeléséhez
sziikséges az ionok fékezddésének szdmitdsa is. J.F. Ziegler és W.-K. Chu
dolgozott ki kisérleti adatokon alapul6 eljarast, amit késébb tovabb finomitottak
[Zi74] [Zi77] [Zi85]. Az RBS spektrumok kiértékelésére vonatkozd dsszefiiggések
lefrdsa a W.-K. Chu, J.W. Mayer és M.-A. Nicolet altal irt, alapirodalomnak
tekinthetd “Backscattering Spectrometry” cimii konyvben [Ch78], mig a legijabb
Osszefoglalas a J.R. Tesmer és M. Nastasi altal szerkesztett “Handbook of modern
ion beam materials analysis” cimi kézikonyvben [Te95] taldlhaté meg. Az ion-
atom litk6zések paramétereinek (behatoldsi mélység, fékezési hatdskeresztmetszet,
titk6zési kaszkddok) szdmoldsahoz j6l haszndlhat6 a J.F. Ziegler és J. P. Biersack
nevéhez fliz6d6 TRIM szdmitégépes program [Bi80] [Zi95], amelynek legujabb
verzidja a SRIM2000 ( http://www.research.ibm.com/ionbeams/#SRIM ). A
visszaszOrdsi spektrumok kiértékeléséhez leginkdbb alkalmazott szadmitégépes
programok a RUMP [Do86a], GISA [Sa92], RBX [K§94] és a legtijabb NDF
[BaOOb].

Manapsag a visszaszords jelenségére alapozva tobbféle analitikai technikat is
kifejlesztettek. RBS alatt dltaldban azt értjik, amikor a mérést olyan
energiatartomdnyban végezzilkk, ahol a sz6érédds hatdskeresztmetszetére a
Rutherford-féle képlet még érvényes. Ezért leggyakrabban 1-2 MeV He" ionokat
alkalmaznak, de e mellett elterjedt a nehéz ionokkal és protonokkal végzett
visszaszorasos spektrometria (Heavy Ion RBS, HIRBS és Proton Backscattering
Spectrometry, PBS) is. A protonokkal végzett visszaszdordsos spektrometridnal
1 MeV felett, héliummal végzetteknél pedig 2-3 MeV felett a hatdskeresztmetszet
konnyli elemekre mar nem Rutherford-tipusi, s6t esetenként rezonancidkat is
tartalmazhat. A rezonancidknal a szorasi hatdskeresztmetszet ugrdsszertien megno.
Egyes rezonancidk éppen ezért j6l felhasznélhatok konnyii atomok (pontosabban az

egyes izotépok) koncentricidjanak meghatdrozdsara.
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2.1 A Rutherford-visszaszordsos spektrometria fizikai alapjai

A Rutherford-visszaszordsos spektrometria alapja a rugalmas szérédds. A
néhdny MeV energidjd konnyii — elsésorban H' vagy He" — részecskék a céltargy
atommagjain rugalmasan szérddnak, mikdzben energidjuk egy részét annak
atadjdk. A kolcsonhatds kinematikailag a kdvetkez6 médon irhaté le: Tekintsiink
laboratériumi rendszerben egy E, energidju, M; tomegili és Z; rendszdmu ionokbdl
all6 nyaldbot. A nyaldbot alkoté ionok rugalmas {iitk6zés sordn szérédnak az
allénak feltételezett M, tomegl, Z, rendszdmu atommagokon oly médon, hogy az
eredeti és a szoréddsuk utdni mozgisuk irdnya a laboratériumi rendszerben @
szoget zar be. Jelolje E; az ionok iitkz€s utdni energidjat. Az impulzus- és
energiamegmaradds torvényét figyelembe véve ezt az energidt a kovetkezd
Osszefiiggés alapjan [Ch78] szamolhatjuk:

E,=KE,, 2.1
ahol
2

2 2 2
\/M2 —M, sin ®+M,cos®
K =
M +M,

(2.2)

A K tényez6t kinematikai faktornak hivjuk. Ez @>90° esetén csak az
analizdl6 nyaldb ionjaindl nagyobb tomegili céltirgy atomokra értelmezhetd. A
kolcsonhatdsban résztvevd részecskék tomege és a @ szdrasi szog egyértelmiien
meghatdrozza a kinematikai faktor értékét. Kiakndzva ezt az Osszefiiggést a
visszaszort ionok energiaszerinti detektdldsaval lehetové valik a céltargy tomeg
— &s igy elemOsszetétel — alapjan valé leirdsa.

Amennyiben a szérédds nem a minta feliiletén, hanem egy adott x
mélységben tortént, akkor figyelembe kell venniink a mintdban vald

energiaveszteséget is. Az analizald ionok E atlagenergidjat, amikor elérik az adott x

mélységet, a kovetkezOképpen hatdrozzuk meg:

lbe
E=E,- [S(E(n))dn , (2.3)
0
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ahol [, = x/cosr az ionok altal megtett it hossza és S(E(7)) az ionok fékezddése az
E(m) pillanatnyi atlagos energidndl. 7-val az integraldsi véltozét jelolom, o a
céltargy feliileti normdlisa és a nyaldb irdnya &ltal bezart sz6g. A sz6rédds utdn
(2.1-2.2) a szérddott ion ugyancsak veszit energidjabol, amig kiér a mintabol:

Ly

E,=E, - .[S(E (7)) dn (2.4)
0
ahol [;; az ionok tthossza kifelé.
Ha egy adott rétegben tobb elem taldlhat, akkor a fékezOdés
meghatdrozdsakor a Bragg-szabdlyt kell alkalmazni [Ma77]:

jn

s(E)=Y S(E) c, 2.5)

i=1
ahol ; S jeloli a j-edik réteg i-edik elemének a fékezOdését, jl C pedig az adott

elem relativ atomi koncentraciéjat (X iCc= ).
A feliiletr6l és egy adott x mélységbdl szérddott ionok energidjanak AE
kiilonbsége a kovetkez6 alakban irhat6 fel:

_KS\(E,y) | S, (kE,)

AE =kE,—E,=[S]x, S )
o~ £ =151 5] cosa cos 3

(2.6)

ahol S; és S, jeloli az ion fékezddését a kezdeti E, illetve a szorddas utani kE,
energidn, aés S pedig a nyaldb beesési illetve kilépési szogét.

Megemlitem, hogy egyetlen mérés estén az RBS mérémddszernél bizonyos
hatdrozatlansdghoz vezet az, hogy ugyanakkora energidval rendelkezhet egy, a
feliillethez kozeli konnyebb, illetve egy mélyebben fekvd nehezebb atomrol
szorédott ion. Ez a bizonytalansdg konnyen megsziintethetd két kiilonbdzd
paraméterrel (pl. a céltargy két kiilonb6zd dontési szogénél) elvégzett mérés
segitségével.

A mindségi analizisen til a mennyiségi Osszetétel meghatdrozdsa is cél. Az
RBS mérésekhez éltaldban ugy viélasztjdk meg a becsapddé ionok tipusit és
energidjat, hogy tisztin Coulomb-kdlcsonhatds 1épjen fel. Ekkor a differencidlis
szOrasi hatdskeresztmetszet laboratériumi rendszerben a Rutherford-formula szerint

szamolhaté [Ch78]:
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. 1/2 2
dO'_ lezez ’ 4 { [1—((M1/M2)Sln®)2] +COS®}

aQ | 4E | gn'e [1—((M,/M,)sin®) ]

2.7

2

Mivel a visszaszorasi kisérleteknél a detektor térszoge elég jol
meghatérozott, masrészt elegendden kicsi (L2 < 107 sr), ezért célszerii bevezetni az
atlagos differencidlis szorasi hatdskeresztmetszetet, amit szintén o-val jeldlnek.

as(l/g)j(da/dg)dg (2.8)
Q

A minta Osszetételének kvantitativ analizise sordn a céltargyban levd
széréatomok szdma a szOrdsi hatdskeresztmetszet és az RBS spektrum alapjan a
kovetkezd mdédon hatdrozhaté meg: Ha a mérendd feliileti réteg vékony, akkor a
spektrum megfeleld része egy éles csucs. Ha egy homogén ionnyaldb merdlegesen
esik be egy, a nyaldb méreténél nagyobb feliileti homogén mintara, akkor a
spektrumbdl a csatorndnkénti beiitésszamok Osszegeként meghatarozhaté a
detektalt részecskék szama (A), igy a detektor térszogének (£2) és a becsapddo
ionok szdmanak (Q) ismeretében a feliiletegységenkénti céltargy atommagok
szama (Nt) abszolit médon szamolhato.

(Nr)=_Acosa (2.9)

QQo(E,0)

Ha a nyalab beesési szoge (@)nem merdleges a minta feliiletére, akkor annak
merdleges vetiiletével kell szdmolni, mdsrészt a detektor hatdsfoka a
részecskedetektorokndl szokdsos 100 %-ként van figyelembe véve. Vastag minta
esetén figyelembe kell venni a behatolé ionok fékezddését és a szorasi
hatdskeresztmetszet energiafiiggését is. Ekkor a spektrum egy csatorndjahoz
tartozé OF energidnak megfeleléen a mintdt olyan Jx vastagsdgi infinitézimalis

rétegekre oszthatjuk, amelyekb6l a OF energiaablakba szérddnak a részecskék.

Ekkor az egy csatornaba érkez6 Osszes beiitésszam, H, a:

H=0(E)QON o (2.10)
cosa
Osszefiiggés alapjan szamolhatd. Mivel OF = [S] dx, ezért
H=a(E)QQNL. (2.11)

[S]cosax
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A szérécentrumok szdmdnak a meghatarozasara valdjdban tobbféle kozelitd
eljaras 1étezik, amelyrdl részletes lefrdst a [Ch78] ad. A feliiletkozeli és a mélyrol
tortént visszaszordsokon kiviil figyelembe kell venni, hogy a minta homogén vagy
inhomogén, masrészt egy vagy tobbkomponensli. Ma mdr a feliileti kozelitést (2.6)
csak az elsO becslésekre alkalmazzdk, a pontosabb szamitdsokat daltalaban
szamitégépes programokkal végzik, ahol numerikus integrédldssal kovetik nyomon
a fékezddési folyamatokat.

Kiakndzva a fenti Osszefiiggéseket a visszaszort ionok energiaszerinti
detektdldsa lehetdvé teszi az elemkoncentricié mélységbeli eloszldsdnak
meghatarozasat. Eddig csak a szorddott ionok datlagenergidjat hatdroztuk meg.
Val6jaban tobb fizikai folyamat vezet a szérddott ionok energiaszérdsdhoz, ami
korlatozza az RBS tomeg- és mélységfelbontoképességét.

Eldszor tekintsiik at milyen fizikai folyamatok adnak jarulékot a mérés
energiafelbontoképességéhez. Mar a felgyorsitott ionoknak is van energiaszdrdsa
(4ltalaban <1 keV) és a detektor energiafelbontésa is véges (12-17 keV). Az ionok
fékezddése a mintdban statisztikus folyamat, amely azt jelenti, hogy egy adott
utszakaszon veszitett energia nem minden ionra ugyanolyan mértékli. Tovabbi
energiaelmos6dési jarulékot okoz a nyaldb és a detektor véges mérete (azaz a
szOrédasi szdg bizonytalansdga), a belépd ion szogbizonytalansdgdbdl szdrmazd
elmosddéds és a tobbszords szérddds folyamata is. Ha a felsorolt jarulékokat
fiiggetleneknek és Gauss-eloszldsuaknak tételezziik fel (ez sajnos éltaldban nem
teljesiil), akkor a jarulékok négyzetes Osszeaddsdval megkapjuk a teljes
energiafelbontds négyzetét. E folyamatok pontos szamitdssal figyelembe vehetok,
szamitdsuk segitséget ad a kisérlethez sziikséges optimdlis geometria
kivalasztasahoz [Sz95a].

Az energiafelbontoképesség a mérés tomeg- és mélységfelbontoképességét
is meghatarozza. A mérés tomegfelbontoképességét, azaz azt a tomegkiilonbséget
amely még megkiilonboztethetd, az E, bombazdenergia és a mérés AE
energiafelbontéképességének az ismeretében, a kinematikai faktor M, szerinti

parcidlis derivaltjaval fejezhetjiik ki:
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_AE
)4
E
"M,

AM, (2.12)

Figyelembe véve a (2.2) egyenletet a parcidlis derivalt @= 180°-nal veszi fel
a maximumét, amely kis M, tomegii céltargyakra a legnagyobb. Igy a mindennapi
gyakorlatban a szokdsos RBS analizisnél a detektort altaldban @= 180°-hoz kozeli
szogbe helyezik. Tovdbb novelhetd a tomegfelbontoképesség a rendszer
energiafelbontoképességének javitdsival, a bombdzé ion tomegének és/vagy
energidjanak novelésével.

Hasonléképpen mélységfelbontoképességen azt a legkisebb
mélységkiilonbséget értjiik, ahol az adott elembdl 4all4, két végteleniil vékony réteg
még felbonthaté jarulékot ad a mért spektrumban. Ha azonban az
energiafelbontéképesség gyorsan viltozik a mélység fiiggvényében ez a definicié
nehezen alkalmazhat6. Ezért a Ax mélységfelbontoképességet az ionsugaras
analitikai mérémoddszereknél a rendszer teljes energiafelbontoképessége és az
effektiv fékezddés hdnyadosa adja meg:

AX:E, (2.13)

S

ahol az S effektiv fékezodést numerikusan kell meghatdrozni az aldbbi képlet

alapjan:

=—=. (2.14)

Az energiafelbontéképesség a fékezddésen keresztiil fiigg a bombazdion
energidjatol és tomegétdl, a céltargy tomegszamatol, mdsrészt a rendszer (detektor)
energiafelbontoképességétdl, és az energiaszords miatt attél, hogy milyen
mélységben jon létre a kolcsonhatds. Merdleges beesési szog esetében az RBS
szokasos feltételei mellett a mélységfeloldas a feliileten rendszerint 10-20 nm. A
mélységfelbontoképességet javithatjuk egyrészt az energiafelbontéképesség
értékének csokkentésével, masrészt az effektiv fékezddés novelésével. Az eldbbi,

pl. jobb energiafelbontdsii detektdldsi rendszer alkalmazdsdval érhetdé el. Az
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effektiv fékezodés novelhetd a bombazéion rendszamanak novelésével,
energidjanak csokkentésével (azaz a fékezddés novelésével), vagy a minta
dontésével (ekkor ugyanis az adott rétegben valé fékez6dési uthosszat noveljiik
meg). Az effektiv fékez6dés novelése azonban — az ionok fékezddésének és a
megtett Uthosszakon keresztiil — a mérés energiafelbontéképességére is hatdssal
van. Megjegyzendd, hogy a dontési szog novelésével a szogszorddasbdl szarmazé
energiaelmosddasi jarulékok egyre erdteljesebben jelentkeznek, azaz egyre kisebb
mélységekben vilnak meghatdrozéva. Igy egy adott mélységben optimilis
mélységfelbontoképességet elérni a mérés geometridja révén ugyan lehetséges, de
részletes szamitdsokat igényel. Méréseim megtervezésekor erre a célra a DEPTH

programot hasznéltam [Sz95a].

2.2 A pdsztdzo nukledris mikroszonda

A pésztaz6 nukledris mikroszonddban' a MeV energidju toltéssel rendelkezd
részecskenyaldb egy nagyon kis, altaldban mikrométer atmérdjii feliiletre van
fokuszdlva. A képalkotdshoz ezzel az ionnyaldbbal a minta szdmunkra érdekes
része mentén pdsztizunk, mialatt alkalmas detektorok a szort részecskéket vagy
mds, a mintdr6l szdrmazé jeleket észlelik. Egy adott elem energiajeléhez tartozé
intenzitdst a nyaldb mintdn valé helyzetének fliggvényében dbrdzolva
kétdimenzids, az adott kémiai elem eloszldsat 4brdzold térképeket kapunk, de més
esetekben az adatok eltér6 feldolgozasa is lehetséges.

A pésztdzd nukledris mikroszonda az elmdlt évtizedben vildgszerte
nagyardnyu fejlddésen ment keresztiil, amelynek eredményeként a modern mérési -
és szadmit4stechnikdra alapozva olyan analitikai berendezések jottek l1étre, amelyek
egyidejlileg képesek nyomelemek meghatdrozdsdra ppm koncentracidban, és a
mintdk feliileti vagy mélységi szerkezetének a feltirdsara a mikronos vagy egyre

elterjedtebben a szubmikronos mérettartomanyban is. Mindezek alapjan a nukledris

bA pdsztdzo nukledris mikroszonddban az ionnyaldb energidja MeV nagysdgrendii, mig az ion-
mikroszonda megnevezés kis energidjii (~ 10 keV) ionokat alkalmazo berendezésekre érvényes.
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mikroszonda a kiilonbdzd tudoményteriileteken egyardnt sikerrel alkalmazott
berendezés lett. Néhany, a kovetkezOkben emlitésre keriild esetekben pedig
alkalmazdsa ugrésszerl fejlddést eredményezett.

Foként a fejlett ipari kultirdval rendelkezd orszdgokban, igy pl. az USA-ban,
Japénban, Ausztrdlidban és Szingapurban a nukledris mikroszondat széleskoriien
alkalmazzdk a félvezetOiparban mindségellendrzd és hibakeresd vizsgalatokhoz.
Ezekhez elengedhetetlen a fokuszalé rendszer folyamatos fejlesztése, mivel pl. a
félvezetd  chipek esetében a  Moore-torvény szerint az  1996-0s
5x10° tranzisztor/chip siiriiség 2001-re egy nagysidgrenddel néni fog, amely
fejlédéssel a nukledris analitikai mddszereknek is 1épést kell tartaniuk, példaul
250 nm-r6l 100 nm-re javitva a laterdlis felbontdst [Ba98]. Manapsig ezt a
nyaldbméretet néhdny laboratériumban, a fejlesztések stddiumdban, el is érték.

Nagyon latvanyos és mondhatni izgalmas 1j teriiletet jelent a mikroszonda
alkalmazdsa 3-dimenziés mikroméretli mechanikai szerkezetek, pl. motorok,
fogaskerekek és az el6bbi kombinicidjaval épitett mikrogépek, érzékelok
eldallitasara. Ezek alapanyaga a polimetil-metakrildt, amely rendelkezik azzal a
tulajdonsdggal, hogy a behatol6 nagyenergidji ionnyaldb a kémiai kotéseket benne
felbontja, ami a polimer kisebb egységekre val6 szétesését eredményezi. Manapsag
a besugdrzds mérnoki pontossdggal, miiszaki rajzok alapjdn, szdmitogépes

vezérléssel torténik, tdg hatdrt szabva az emberi fantdzidnak [Ke98].

A pdsztdzo nukledris mikroszonda részei

A pasztdzé nukledaris mikroszonda fébb részei: gyorsitéberendezés,
nyaldbcsatorna, nyaldbformalé lencserendszer, mintakamra és detektorok,
pasztaz6-, adatgylijto - és - feldolgozé rendszer. A fontosabb egységek a 2.1 dbran

vannak feltiintetve [Br96].
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2.1. abra: A nukledris mikroszonda sematikus dbrdja

A - ionforrds és gyorsitoberendezés; B - analizdlomdgnes; C - kondenzorlencse
(ebben az esetben a kettésfokuszdlo mdgnes része); D - nyaldbformdlo
lencserendszer; E — pdsztdzo - és adatgyiijté rendszer; F - szdmitogép, G - az
adatok kijelzése a szdmitogép monitordn; S - nyaldbirdnyité, Ob - tdrgyrés, Ap -
kollimdtorrés,; P - vakuumszivattyiik; M — mdgneses drnyékolds.

Az analizdlomdgnestol a mintdig a rendszer hossza kb. 9 m.

Gyorsitoként egyvégili Van de Graaff gyorsitoberendezés van feltiintetve, de
Ujabban egyre inkabb teret hdditanak a tandem tipusu elektrosztatikus gyorsitok is,
illetve ritkdbban ciklotronokra is telepitenek ilyen berendezéseket. Az
elektrosztatikus gyorsitéban az ionnyaldbot gyorsitécsé mentén gyorsitjak.

A nyaldbformélé lencserendszer 4ltaldban a mintdhoz olyan kézel van
elhelyezve amennyire csak lehet azért, hogy a képtidvolsig minimadlis, a
targytdvolsdg pedig maximélis legyen. Ez adja a legnagyobb kicsinyitést biztositva
azt, hogy a targyrés képe a lehetd legkisebbre legyen fokuszdlva a mintéra.

Ko6zonséges koriilmények kozott a minta egy olyan mintakamran beliil van,
amely kiilonbo6z6 tipusu detektorok sorozatdval és a minta helyzetét és orientdcidjat

bedllité allvannyal van felszerelve. A kiilonb6zd detektorokbdl érkezd eltérd
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jeleket az adatgylijtd rendszer rogziti, amely egyben a pdsztdz rendszerhez
kapcsol6ddé megfeleld csatoldson keresztil a mintdn is koveti a mikronyaldb

helyzetét.

Adatfeldolgozads, képalkotdsi médok

Ahhoz, hogy a nuklearis mikroszonddval a mintira vonatkoz6 legtobb
informdcidéra tegyilink szert, bonyolult adatgyiijtd és - feldolgozé rendszerre van
sziikség. Az adatgylijtés on-line periddusa alatt a mérést végzd személy el6szor a
detektorokbdl érkezd teljes energiaspektrumot latja, ami egyszeriien csak az adott
detektorbdl érkezd energiajelek hisztogramja a szonda mintdn vald helyzetétdl
fiiggetleniil. Ezért ez csak megkozelitdleg irdnyadé a minta szerkezetére
vonatkozdan, minthogy az a pésztizott teriileten beliili kiilonb6zd alrégidk eltérd
energiaspektrumainak a szuperpozicidja.

Szintén szokdsos, hogy egy vagy tobb elemtérkép jeleniti meg az
energiaspektrumban eldzetesen kijelolt ablakhoz tartozé energiajel intenzitds
térképeit. Ezek a képek altalaban a mintdn vald elsddleges tdjékozddast jelentik,
ugyanis a szimpla energiaablak alapjdn generdlt képek olyan tulajdonsdgokat is
mutathatnak, amelyeket az &tfedd energiajelek, vagy mds okok miatt nehéz
értelmezni. Lehetdség van tetszoleges ponthoz, vonalhoz vagy bdrmilyen
geometriai alakzathoz tartozé spektrum gytijtésére is. Az adatok lista-mddban valé
tdroldsdval pedig a mérések mintegy ,,visszajitszathatok™ off-line, azaz a mérések
befejezése utan. Lista-mdd esetén az adathalmaz minden alkalmazott detektorra az
(x,y,E) koordinatidkkal jellemzett adatsorra rendezhetd, mig az adatsor minden
egyes koordinatdjahoz a megfeleld beiitésszam tartozik. Ezaltal a mérési adatokkal
ugyanazok a miiveletek végezhetdk el, mint mérés kdzben [Gro4].

Az elemtérképként valé megjelenités mellett gyakran hasznos az adatoknak
pl. az orvosi diagnosztikdban oly sokoldaldan alkalmazott tomografids képként
[Po90] vald abrdzolésa is. A tomografids kép az elemtérképre merdleges sikban a
minta mélységi Osszetételét adja meg. Ehhez ismerniink kell a minta

fékezOképességét a beesd és a kijovo részecskék esetén, midltal az
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energiaveszteség Uthosszd (mélységgé) konvertilhat6. A tomogrifids kép
elemtérképpel és mikro-RBS (URBS) spektrummal val6 kapcsolatit jol mutatja a
kovetkezo abra [Ta92b]:

Mikronyaléb
Minta
7
L+
71 URBS spektrum
B o RBS tomografia
x L & A

N
T
|
|
'
v
'
SN !
A A
A

2.2. abra: A uRBS analizis adatainak lehetséges megjelenitési modjai

A tomografids képeket elsGsorban a félvezetd integrilt dramkori elemek
analizisénél alkalmazzdk elterjedten. Tobb, egymast kdvetd tartomdnyhoz tartozd
tomografias kép egymds mogé helyezésével harom dimenziés kép allithatd eld az
analizalt mintar6l. Ezt a megjelenitési moédot elsdsorban a bioldgiai eredetli mintdk
esetében alkalmazzdk [Do86b] [Mi99a] [Mi99b]. Megjegyzendd, hogy a
tomografids mddszer csak olyan analitikai technikdk esetében alkalmazhatd, ahol
az ionok kell6 mélységben bejutnak a mintdba és az ott kivaltott kolcsonhatés
eredménye a kilépés sordn — a j6 mélységfelbontashoz — kelld energiat veszit. Ezért
elsdsorban az RBS és kevésbé még a PIXE tomogréfia terjedt el [Ki89] [Ki90]
[Ki94].
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2.3 Sajdt fejlesztésii mikro-RBS mérorendszer

A mikronyaldbbal végzett Rutherford-visszaszérdsos méréseket az
ATOMKI-ban taldlhaté6 nukledris mikroszonda mintakamrdjdban végeztem. Az
Oxford Microbeams Ltd-tdl vasarolt mikroszonda egységeket a mar meglevd, helyi
tervezést és kivitelezésti, 5 MV-os, egyvégli Van de Graaff tipusd
gyorsitoberendezésre telepitették. A berendezés részletes leirdsa Rajta Istvdn PhD
értekezésében [Ra97] megtaldlhatd. A kovetkezOkben csak azokat az egységeket
emelem ki, amelyek lényeges szerepet jitszottak méréseimben, vagy amelyek
fejlesztését az RBS technika alkalmazdsa sziikségessé tette.

Az ATOMKI Van de Graaff tipusi gyorsitberendezésében rendszerint
néhany MeV energidjd, egyszeres toltésti |H*, TH*, jHe', ':C*, "N* vagy
'sO" ionokat dllitanak el8. Ezek koziil az RBS mérésekhez dltaldban 2,0-3,5 MeV
energiaju ;HeJ' ionokat alkalmazok. A gyorsité energiakalibricidja a jol ismert
protonrezonancidkkal torténik. A rovid idejli energiastabilitdis 992 keV proton
energidnal 400 eV.

A mikroszonda nyaldbcsatorndjiban végig nagyvakuum, ~2x10* Pa nyomds
van. Az esetlegesen a gyorsit6 feldl érkezd szennyezéseket a mintakamra eldtt, a
nyaldbcsatorndba beépitett folyékony nitrogénnel hiitott kifagyaszté csapdazza.
Hasonl6 csapda van a mintakamra €s az azt szivé olajdiffizids szivattyt kozott is,
melyet egy Uujabb kerdmia olajcsapda viélaszt el az eldvdkuumot biztositd
forgdszivattyut6l. Mindezek mellett vdkuumtechnikai szempontokbdl az RBS
mérések nagymértéki koriiltekintést és precizitast igényelnek.

A méréagban 2-3 LA analizdlt drambodl a targyrésekkel valé kivdgds majd
fokuszédlds utdn mikrométeres nyaldb esetén 50-200 pA marad az analizishez. Az
elmilt év fejlesztésének eredményeként a nyaldbdram mérésére egy
nyaldbszaggaté Kkeriilt beépitésre kozvetleniil a mintakamra belépd nyilasdhoz
[Ba0Oa]. Ennek része az elektronikai vezérlésen kiviil egy adott fordulatszdmmal
forgd, 1éptetdmotorral meghajtott szarny és egy gylriidetektor. A szdrny konnyen
cserélhetd, igy a nyaldb energidjatol, tipusatdl és dozisatdl fiiggden alkalmazunk

aluminiumbdl, nikkelbdl vagy aranybdl késziiltet. A kamrdba bejovo nyaldb ttjaba



16 Sajdt fejlesztésii mikro-RBS mérdrendszer

fordul6 szarnyrdl a részecskék visszaszorddnak és a gylriidetektorban fékezddnek
le. A detektor jelét gylijtve egy spektrumot kapunk, amelynek gorbe alatti teriilete
ardnyos a becsapédott ionok szamaval. Igy az analitikai mérésekkel parhuzamosan
gyljtott RBS  spektrumok felhasznaldsaval a kiértékelendd spektrumok a
becsapddott Osszes részecskeszdm alapjdn egymdshoz normélhaték, vagy
kalibraciés arammérés utdn az dramerdsségek meghatdrozhatok. Ezen a médon a
mintétdl fiiggetlen, abszolit &rammérésre van lehetdség.

Az RBS technikdban fontos szerepe van az ionnyaldb surl6d6 szogl
beesésének. A megnovelt fékezési tthossz és igy a spektrumban egy adott jel
eltolédasa alapjan kénnyen eldonthetd, hogy a kérdéses elem a feliileten taldlhat6
vagy a mélyebb rétegekben van-e eltemetve. Mdasrészt ugyanezen elv alapjan ez a
geometria haszndlatos a mélységfeloldds novelésére is. Mivel a mikro-PIXE
mérésekhez csak a hdromirdnyd transzlaciét lehetévé tevé mintatartd volt
hasznélatos, igy az RBS analizisekhez megépitettiink egy Uj, csapdgyazott,
vakuumtomor mintatartét. Ezaltal a meglevd mozgatasi irdnyokon tdl a minta a
normdlisara merdleges, fiiggdleges tengely koriil 0°-360° szdgtartomdnyban, 1°
pontossdggal donthetd, tovabba ezen tengelyhez viszonyitva a mintakamran beliil
fogaskerék meghajtdssal vizszintesen tovdbbithatd. A bedlldsi pontossdg kisebb
dontési szogeknél nem jelent nagy hibdt, azonban a nagy surlédé beesési szogl
(¢°= 80°-87°) méréseknél mér igen. Igy a tavlati tervek kozott szerepel egy ot -
(esetleg hat -) tengelyli precizidés goniométer beszerzése, amely nemcsak a nagy
surlédé szogl, hanem a csatornahatdssal kombindlt mikro-RBS mérésekhez is
sziikséges.

A visszaszorasos méréseknél alapvetden kétféle detektor elrendezést szoktak
hasznélni: az IBM geometriat, amikor a minta dontési tengelye merdleges a nyaldb
és a detektor érzékeny feliiletének normalisa altal meghatdrozott reakcidsikra; vagy
a CORNELL-geometriat, ahol e dontési tengely a reakcidsikban fekszik [Te95]. Az
RBS mérésekhez a minta feliiletétdl 40 mm-re, IBM geometridban elhelyezett
50 mm’ hasznos feliileti, ORTEC feliileti zaréréteges, mas esetekben Canberra
PIPS (Passivated Implanted Planar Silicon) detektort alkalmaztam, amelyek
névleges energiafelolddsa 17 keV ill. 11 keV volt. A tényleges energiafelolddst

meghatdrozott energidju kevert «-forrdssal (ZSZPu,ZSSIAm,Z;‘ng) végzett
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mérésekbdl és/vagy nagy tisztasdgu vastag standard minta RBS spektrumanak
felfut6 éle alapjdn hatdroztam meg. A mért energiafeloldas 4ltaldban 2-3 keV-tal
volt rosszabb a névleges értéknél. A topogréfiai vizsgédlatokat két detektorral
szimultdn végeztem. Mivel a detektorokat egymadstdl fiiggetlenill, a vikuum
megbontasa nélkiil kellett mozgatni a @=100°-170° szdgtartomdnyban, ezért

ezekhez a mérésekhez egy Uj detektortartd rendszert fejlesztettiink ki.

BNC csatlakozok

10
RBS detektor '/' BNC csatlakozdk
170°

Optikai mikroszkp
CCD kameraval

Jﬁ ;

Channeltron

Tonnyalab
" E

2.3. abra: A mikroszonda mérdkamrdjdnak feliilnézeti rajza

A 2.3. dbran a részecskedetektorokon tul feltiintettem az egycsatornds
elektronsokszoroz6t, az ugynevezett channeltront is. Ez a mintdk feliiletérdl
emittalt szekunder elektronokat felfogva és megsokszorozva az optikaihoz hasonld,
energidra nem analizalt Un. szekunderelektronképek el6allitdsat teszi lehetové.
Mivel a szekunderelektron emisszié hatdskeresztmetszete nagyobb, mint a He"
visszaszOordsé, ezen a moddon gyorsan informéciét kaptam az analizdland6
feliiletr6l. A topografiai és a nagy mélységfelolddsi mérésekhez a detektorokat a
geometridnak megfelelden kollimdltam. A detektorok jeleit ATOMKI gyartasu
elderdsitd, ORTEC és Canberra tipusi féerdsitd és a mikroszonddhoz kapcsolt

OM_DAQ adatgyiijté rendszerrel egyiittmtikodé sokcsatornas analizdtor dolgozta
fel.
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A spektrumokat a Koétai Endre (KFKI-RMKI) 4ltal kifejlesztett RBX
szdmitogépes programmal [K694] értékeltem ki. A nagy mélységfeloldasi RBS
analizisekhez végzett szdmolasokat a Szildgyi Edit (KFKI-RMKI) altal irt DEPTH
[Sz95a], ill. a multirétegekre tovabbfejlesztett MDEPTH [Sz00] programmal, mig a
lista médua fajlok tomogréfids képekké valé konvertdldsit Rajta Istvdn kollégdm

(ATOMKI) éltal irt 3D_MANAGER programmal végeztem.
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3. Kisérleti vizsgalatok és eredmények

3.1 Kristdlyos sziliciumon felépitett strukturdk feliileti
topogrdfidjanak tanulmdnyozdsa mikronyaldbbal
végzett RBS maodszerrel

A pésztdz6 nukledris mikroszondét egyre elterjedtebben alkalmazzdk ipari
kornyezetben a kutatdsokon tilmenden mindségellendrzésre és hibakeresésre is.
Kozismert azonban, hogy az analizdlandé mintdk feliilete az eldéllitasi eljardsok
hibdi miatt vagy mds esetekben egyszerlien azért, mert a mintdk természetes
eredetliek ( pl. archeoldgiai, metallurgiai vagy bioldgiai mintdk ) nem minden
esetben sik. Ez a tény azonban az analitikai technikdk alkalmazdsdndl nem
hagyhaté figyelmen kiviil, mivel a feliileti egyenetlenségek mdédositjdk a PIXE,
NRA és az RBS spektrumok alakjét is [Ho88]. Kiilondsen fontos ezt a jelenséget a
mélységanalizisre is alkalmas Rutherford-visszaszérdsos technikdndl figyelembe
venni. gy, ha az effektust figyelmen kiviil hagyjuk, az félrevezetheti az analizist.
Viszont alaposan feltérképezve a topografiai hatdsokat kiakndzhatjuk azokat,
midltal a kordbbiakhoz képest sokrétlibb vizsgalati moédszerhez jutunk. A
vizsgélatainkhoz alkalmazott mintdk sziikségessé és lehetdvé tették egy tj modszer
kidolgozasat, amellyel pl. a félvezetdiparban elddllitott mikroszerkezetek feliileti

topografidjardl informacié nyerhetd.
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Elozmények

A feliileti topografia RBS spektrumra gyakorolt hatdsa elég régdta ismert
jelenség [Sc74] [Ed80]. A mikronyaldbbal végzett analiziseknél lehet0ség van a
minta nagy feliileti felolddsu vizsgélatdra. Az ezek sordn fellépd hatdsokkal és
megolddsaik kiilonb6z6 moddszereivel foglalkoznak a [Ho88] és [Ki90]
kozlemények. Altaliban elmondhaté, hogy az RBS spektrum alapjan értelmezett
topografiai vizsgdlatok sordn egy feltételezett geometriai szerkezetre elvégzik a
spektrumok szimulaciéjit, majd az igy eldéllitott spektrumot Osszehasonlitjdk a
mérési eredményekkel. Ezutdn a feltételezett struktirédt tobb 1épésben finomitjadk
mindaddig, mig kielégitdé pontossdggal meg nem kozelitik a valdsagos
koriilményeket. Mds megoldés lehet a makronyaldbbal végzett méréseknél egyéb,
kiegészitd technikak felhaszndldsa is. Egy ilyen tipusu vizsgdlatra példa az — itt
nem targyalando — [S100] koézleményiink. Az 4ltalunk kidolgozott médszerrel ezzel
szemben a feliileti topogréfidra vonatkozé informdcidk pusztidn a mikronyaldbbal
végzett RBS technikdra alapozva, tobbnyire mérés kozben, tehdt ,in situ”
kiolvashat6k a mérési adatokbdl. fgy a mérési paraméterek konnyen és azonnal

optimalizdlhatok.

3.1.1 A modszer alapelve

A kidolgozott 4j médszer alapelve az, hogy a detektort a minta feliiletéhez
képest strl6d6 szdgbe helyezve megnd a detektdlt ionok visszaszords utdni utja a
mintdban, amely a spektrumban a kisebb energidk felé energiaeltolédést és ezért a
nagyobb energidkon hozamcsokkenést eredményez. Az elemtérképeken szintén
megfigyelhetd a hozamcsokkenés, mig a kisebb energidkhoz tartoz6 helyeken a
hozamnovekedés. A topogrifiai méretektdl fiiggden az ionok teljesen le is

fékezddhetnek a mintdban, igy nem érik el a detektort. Az elemtérképeken az ilyen
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helyeken arnyékjelenség 1€p fel, ami megkonnyiti az értelmezést. Tehat ilyen
médon mintegy kinagyitédnak a feliileti egyenetlenségek. Igy a klasszikus RBS
méréseknél altaldban szokdsos 170°-180° visszaszordsi szogek helyett ezeknél a
méréseknél 110°-130°-ba helyeztiik a detektorokat, szimmetrikusan a nyaldb
mindkét oldaldra. Azokban az esetekben, ahol az elemtérképen jelentkezd arnyék

kis méretl volt, tomografids képek készitésére volt sziikség.

3.1.2 Kiseérleti rész

A mintak eloadllitasa

Vizsgalatainkat mikrotechnoldgidval eldallitott, gdzérzékeld szerkezetek
elemein ( termikusan szigetelt Si membrédnok ) és modellrendszereken végeztiik. A
mintdkat a Kozponti Fizikai Kutatéintézet (KFKI) Anyagtudomdanyi
Kutatéintézetének laboratériumdban 4llitottdk el a kovetkezé moédon [Dii97]:
eldszor p-tipusi szilicium lapokat maszkoltak a kialakitandé mintdzatnak
megfelelden, majd foszfort juttattak be a feliiletbe, aminek eredményeként a
feliiletkozeli, le nem takart helyek n-tipusiak lettek. Majd a mintdt hidrogén-
fluorid vizes-alkoholos oldatdban elektrokémiai tdton marattdk, igy az eljards
iddtartamdtol fliggden tetszoleges mélységben az n-tipusu sziliciumot pordzus
sziliciumma alakitottdk at. Végiil a pordzus sziliciumot KOH oldatban kimaratték,
amely eljdrds sordn visszamaradt az eredetileg p-tipusu sziliciumban maszkoldssal
kialakitott mintdzat a mélységi szerkezettel egyiitt. Ezen a médon 70-100 mikron
mély iiregeket hoztak létre, amelyek Onhordoz6 Si membrédnnal rendelkeztek a
felilleten. Madsfajta, szintén monoelemes, tehdt csak sziliciumot tartalmazé
mintdkat egymdst kovetd maszkoldssal és maratdssal alakitottak ki. Ezekben az
esetekben 2 wm magas, 20 um széles és 40 pm periodicitdsu borddk alltak ki a
minta sikjabol. Osszetettebb vizsgalatot igényelt az ehhez hasonlé, de multielemes

minta, amelynek szerkezetét a 3.1.1. dbra mutatja.
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3.1.1. abra: Ti/SiO./Si multielemes minta axonometrikus rajza. Nomindlis
méretek: a;, a; < 15um, b =15 um, h;= 0,7 um és h,=0,1um. ( A jobb szemléltetés

céljdabol az dbra fiiggdlegesen nagyitva van. )

A szilicium lap feliiletének oxiddldsdval majd részleges maratdsdval
0,72 um vastag és 15 um széles SiO, borddzatokat alakitottak ki parhuzamosan.
Ezt kovetden a borddkra merdlegesen 0,1 um vastag és szintén 15 pum széles titdn

csikokat parologtattak.

Mikro -RBS analizis

A mikro-RBS analizishez az ATOMKI 5MV-os Van de Graaff
gyorsitéberendezése 2 MeV He" nyaldbot szolgaltatott, amelyet a mintdtdl fiiggéen
1x5 um® vagy 3x3 um’ méretiire fékuszaltam, majd vele a mintdn maximum
500x500 um® feliileten péasztiztam. A visszaszért ionok detektildsdhoz két,
ORTEC 17 keV nomindlis energiafelolddsu feliileti zaréréteges detektort
hasznédltam. A két feliileti zardréteges detektort az ionnyaldb két oldalan (lasd 2.3.
dbra), a beesési pontban levd, a minta normalisat tartalmazé sikban helyeztem el.
A detektorok elé egy-egy 2 mmx8 mm méretii, hosszabb oldaldval a szérdsi sikra
merdleges helyzetli kollimatorrést helyeztem, hogy csokkentsem a detektor
kiterjedésébSl adédé geometriai hibat. Igy a 45 mm-es mintafeliilet — detektor

tavolsag figyelembe vételével a detektor térszoge 2 = 8 msrad volt. A mérések
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kozben a minta feltérképezéséhez Philips tipusi egycsatornds elektronsokszorozot
is alkalmaztam, amely a mintdk feliiletérél emittdlt szekunder elektronokat
felfogva és megsokszorozva az optikaihoz hasonlé képek eldallitasat tette lehetové.
Ez a technika jol kiegészitette a strl6d6 szogli mikro-RBS analiziseket a mintan
valé tajékozddas és az RBS elemtérképek osszevetése, értelmezése szempontjabol

is. A mérési adatokat a 2.3 fejezetben leirt médon gyiijtéttem és analizaltam.

3.1.3 Eredmények

70-100 mikrométer mély mintdzatok vizsgdlata

A strlodo szogben elhelyezett detektornak a feliileti topografiat kiemeld
hatdsat j6l mutatja a 3.1.3. dbra. A szinkéd célszerli megvalasztidsdval az

arnyékhatds lathatova valik.

a)

0 beiitésszam 5

3.1.3. abra: mikro-RBS elemtérképek. A siirlodo szogii detektorelrendezés ( a:
1359 b: 100°, teljes energiaablak) hatdsdnak bemutatdsa monoelemes Si mintdn.
A 2 um magas és 20 um széles Si borddk a 100 °-os visszaszordsi szognél nagyobb

drnyékot vetnek, igy az elemtérkép kontrasztosabb.
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A 3.1.3. b) dbrdn a borddk jobb oldali élének kozelébdl visszaszort
részecskék szdma a legnagyobb, ezt a fehér szinli képelemek (pixelek) jelzik. A
borddk bal oldalar6l és az attdl balra, a minta aljar6l visszaszért részek
beleiitkoznek a szomszédos Si bordikba, igy a fékezddés miatt a spektrumban
eltolédnak az alacsonyabb energidji tartomany felé. Egy résziik teljesen
lefékezddik, igy csokken a beiitésszam ill. teljes arnyék (fekete) 1ép fel azokon a

helyeken, ahol a borda aljardl visszaszort ionok nem érik el a detektort.

0 beiitésszam 150

a) b)

c) 0  Dbeiitésszdm 5 d)

3.1.4. abra: Monoelemes Si minta optikai- (a), szekunderelektron- (b) és URBS
elemtérképei ( bal oldali detektor (c), jobb oldali detektor (d), @@= 110°
visszaszordsi sz0g, teljes energiaablak ). A minta felépitése: két egymdsra
merdleges, alul és bal oldalt nyitott 100 um mély iireg, kozépen 7 pm vastag

onhordozo Si membrdnnal.
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Hasonl6 jelenségek 1épnek fel a 3.1.4. dbran l4that6 Si lap esetében is, ahol
két, egymasra merdleges és egyik végén nyitott masik végén zart 100 wm mély
tireg felett 7 um vastag onhordozd szilicium membran van. Az optikai- és
szekunderelektron kép is jol mutatja a feliileti szerkezetet. Azonban csak ezen
képek alapjan nehéz eldonteni, hogy melyik rész taldlhaté a felszinen, és melyik a
mélységben. A 110°-o0s visszaszdrasi szogben az ionnyaldb jobb és bal oldaldn
szimultdn elhelyezett detektorok jele alapjan képzett Si elemtérképek
Osszehasonlitasdval els6é ranézésre lathatd, hogy azok kiilonbozdek, habar a nyaldb
mindkét esetben a mintdnak ugyanazt a feliiletét pasztizta. A szinkdd ugyanaz,
mint az el6bb, igy megallapithatd, hogy mig a jobb oldali képen kirajzolodik
arnyék formdjaban a vizszintes iireg, addig a bal oldali képen nem. Mivel ez az
ireg balra nyitott, a visszaszort ionok a bal oldali detektort akadélytalanul érik el.
A jobb oldali detektorba viszont, csak az iireg aljardl, annak falatol kelld
tavolsagban levd tartomédnybdl visszaszort ionok csapddnak be, a tobbi teljesen
lefékezddik az iireg jobb oldaldban. Egyszeri, a derékszogli haromszogekre
vonatkozd trigonometriai megfontoldssal az elemtérkép alapjan kiszdmolhatd az
iireg mélysége (h): ismerve az elemtérkép méretét (pasztazo feliilet: 660x660 pm?)
és a visszaszoras szogét (@=110°), az elemtérképen megmérve és abbol
aranypdrral mikrométerre atszdmolva a vizszintes arnyék hosszat (I) az lireg
mélységét a h = Ixtg(@- 90°) Osszefiiggés adja. Az elvégzett szamolas alapjan a
nomindlis 100 um-hez képest az iireg mélysége atlagosan 4 = 120 um.

Erdemes megfigyelni, hogy az arnyékjelenség teljesen hasonlé médon a
fliggdleges iireg esetében is fellép. Lathatd, hogy az iireg teteje zart, mig az alja
jobbra nyitott, igy a jobb oldali képen nincs meg az arnyék, csak a baloldali
detektor altal rogzitetten. Tovdbb vizsgidlédva észrevehetjiik, hogy az iiregek
sz€lénél a detektorral dtellenes oldalon tobbletbeiitések (fehér szin) jelennek meg.
A jelenség értelmezéséhez tekintsiik a kovetkezd mintdt, amelyhez kapcsolédd
keresztmetszeti rajzon ( 3.1.5. dbra) a jellegzetes nyaldbmenetek is fel vannak
tiintetve.

Egy 70 mikrométer névleges mélységii iireg felett 7 mikrométer vastagsagu,

kereszt alakd, Onhordé Si membrdn helyezkedik el. A bal oldali, @=110°
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visszaszorasi szogben elhelyezett detektor jelébdl 1étrehozott elemtérképen lathato,
hogy az iireg mélyérdl csak annak bal oldali fal4tél bizonyos tdvolsidgban levd
ionok tudjak elérni a detektort. Hasonl6an, mint azt az el6zd bekezdésben
megmutattam, az iregmélység ebbdl az Aarnyékszélességbdl szamolhato.
h = IXtg(@- 90°) = 206,8 umXtg 20° = 75,3 wm, ami a nomindlis 70 wm-hez képest
nagyon j6 eredmény. Megjegyzendd, hogy a maratdssal kialakitott lireg fala nem
merdleges annak az aljara, a maratdssal mintegy ,,alamartak™ a feliiletnek. Ezt a

sematikus dbra is mutatja.

3.1.5. abra: Ureges Si minta elemtérképe (teljes energiaablak) és vizszintes irdnyii
(nem a kozépponton dtmend ) keresztmetszeti rajza a megfeleld ionpdlydkkal

egyiitt. A magyardzatot ldsd a szovegben.

Az 4rnyékjelenségen (,,a’-tdl balra) tilmenden ezen az dbran jol lathatéak a

E3]

feliiletrdl visszaszort ,.standard” beiitésszdmhoz (pl. ,,c” tartomdny) képest a
tobbletbeiitések (,,b” és ,,d” tartomdnyok) is. A jelenség értelmezéséhez vizsgaljuk

meg a becsapddo és visszaszort ionok utjét:
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Az ,,a” tartomanytdl balra, az iireg aljardl visszaszort részecskék nem érik el
a detektort, mivel beleiitkéznek az iireg faldba vagy a membrdnba. A membran
vastagsdga 7 wm, mig a 2,5 MeV He® ionok energidja a sziliciumrél vald
visszaszorddas utan kE=1698 keV (110° visszaszérasi szognél), amelyhez tartozé
behatoldsi mélység TRIM szdmoldsok alapjan 6,2 um. Vagyis az ionok
visszaszorédasuk utdn tobbnyire nem tudnak a membréanon atjutni. Azok az ionok,
amelyek az iireg sz€1€étdl jobbra csapddnak a mintdba elérik a detektort (,,a” és ,,b”
kozott). Tudjuk, hogy ezek az ionok az iireg aljardl hoznak informdciét, de mivel
energidjuk és beiitésszamuk megegyezik a feliiletrdl visszaszort ionokéval, a
hagyomdnyos RBS geometridban az arnyékjelenség kiakndzasa nélkill ezt a

EX]

teriiletet nem lehetne megkiilonboztetni a membran feliiletétél (pl. ,,c” rész).
Erdemes megfigyelni, hogy jelentés tobblet beiitésszam lathaté a ,b” és ,.d”
részeken. Az értelmezéshez tekintsiik a keresztmetszeti rajzot. A membran jobb
oldali részén az ionok egy része visszaverddik a feliiletrél, de vannak olyanok is,
amelyek dthatolnak azon, mivel a membrdan 7 um vastag, és a 2,5MeV He"
ionokra szdmolt behatoldsi mélység 9,2 um. Ezek az ionok 4tjutnak a membranon,
és ezutdn az iireg falardl (,,d”) vagy éppen aljardl (,,b”") szérdédva akadalytalanul

érik el a bal oldali detektort. A ,c” és ,d” tartomdnyokhoz tartoz6 RBS

spektrumokat 6sszevetve kvantitativ médon is tanulmanyozhatjuk ezt a jelenséget.
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3.1.6. abra: A 3.1.4. dbrdn ldthato ,,c” ( standard beiitések, tele korrel jeldlve ) és
,d” tartomdnyokhoz ( tobbletbeiitések a topogrdfia miatt, iires korrel jelolve )

tartozo RBS spektrumok.

Jol lathatd, hogy a ,d” részr6l generalt spektrumban a 200. csatorna,
~450 keV, kornyékén van egy lépcsd, ami az datlagoshoz képest tobblet
beiitésszamot jelent. Kiszdmolva a visszaszort ionok energidjabdl a kolcsonhatas
elotti energidjukat Ej=E;/k =450 keV/0,6795=662,25 keV-ot kapunk. Ez azt
jelenti, hogy a He" ionok 1837,75keV energiaveszteség utdn léptek
kolcsonhatdsba az iireg aljan taldlhaté Si atommagokkal. Figyelembe véve a
bombazé ionok fékezddését kiszdmolhatd, hogy ez az energiaveszteség 6,84 wm
vastag sziliciumon valé dthaladdsnak felel meg, ami jé kozelitéssel az 6nhordozé

membran vastagsaga.
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Néhdany mikrométeres feliileti egyenetlenségek vizsgdlata tomogrdfids
képek alapjan

A 3.1.1. abran bemutatott multielemes minta feliileti topografidjanak
értelmezéséhez az elemtérképek mellett az elméleti attekintésben definidlt

tomografids képeket hasznéltunk.

250

szimuldlt spektrum
mért spektrum

200 -
150

100 A

Beiitésszam

50 A

0 100 200 300 400 500

Csatornaszam

a)

Ti vizszintes csikok Si fiiggdleges csikok
0) | d)
0 beiitésszam 5

3.1.7. abra: Ti/SiO,/Si minta RBS spektruma (a) és elemtérképei rendre: teljes
energiaablak (b), titdn (c) és feliileti Si (d) kiilon-kiilon. Mérési paraméterek:
2,0 MeV He', 65x65um’ pdsztdzé  feliilet, 1x5 um®  nyaldbméret, 100°
visszaszordsi sz0g. Az egymdsra meroleges SiO, és Ti csikok az elemtérképeken jol
megkiilonboztethetok. A spektrumban a Si/Ti, Si/O, O/Ti és Si/Ti,O a megfelelo
elemek hatdrfeliiletei pozicidit jelzi a mintdban, Osszhangban a 3.1.1. dbrdn

bemutatott borddzott szerkezettel.(pl. Si/Ti,O: Si a Ti és a SiO, rétegek alatt)
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A tomografids képeket egymdsra merdleges irdnyokban, a SiO, és a Ti
csikok mentén hoztam létre. A képek és magyardzatok sorrendje is ennek

megfeleld.

2100 keV

Ti

Si

Energia

Si/SiO,

200 keV ' - L
Fiiggoleges helyzet
| ———
0 Beiitésszdm 12

3.1.8. abra: A SiO, borda mentén generdlt tomogrdfids kép. A bejelolt részekhez

tartozo magyardzatok az aldbbi szovegben taldlhatok.

A 3.1.8. abra egy SiO, borda mentén, a feliiletre merdleges irdnyban adja
meg az elemek eloszldsat energia szerint. Mivel a spektrum nagyenergias részén a
legnagyobb tomegszamu elem, a titdn van, a tomografids kép felsé részén is az
ehhez az elemhez tartozé beiitésszamok taldlhaték. Figyeljiik meg, hogy a
titdneloszlds nem homogén, szigetekként van jelen. Ez kdnnyen értelmezhetd az
alapjan, hogy a titdn periodikusan, csik formdjaban van jelen a hordoz6 feliiletén.
A kovetkezd elemrdl, a sziliciumrdl az ionok két helyrdl szdérddtak vissza. A
nagyobb energidjiak a SiO, bordakban taldlhaté sziliciumrél, mas résziik pedig a
Si hordozo6rdl. Mivel a tomogréfids kép a SiO, mentén késziilt, itt a Si eloszlast
homogénnek viarhatniank. Azonban a titdncsikokban valé fékezddés miatt a
beiitések eltolédnak az alacsonyabb energiatartomdnyok felé. Mivel a titdn csik
nem tdl vastag, az arnyékoldsi effektus nem jelentds. Alacsonyabb energian, a

mélyen taldlhaté szilicium hordozérdl visszaszort ionok mar alig mutatjak ezt a
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hatast. Mésrészt ebbe az energiatartomdnyba esnek az oxigénrdl visszaszort ionok
is. Erdemes megfigyelni, hogy a képen itt taldlhatSk a legnagyobb beiitésszamok.
Ennek az az oka, hogy az ionok fékezddésével né a Rutherford-visszaszoras
hatdskeresztmetszete és ezzel egyiitt a csatorndnkénti beiitésszam is.

Bonyolultabb esetet mutat be a reakcidsikban, a titdn csik mentén létrehozott
3.1.9. (a) abran lathat6 tomografias kép. Az értelmezéshez néhany specidlis hely be

van jelolve rajta, 0sszhangban az alatta taldlhat6 (b) szerkezeti rajzzal.

2100 keV

Energia

Si/SiO,

Vizszintes helyzet

I S
0 Beiitésszam 12
a)

Si Si0z Ti

b)

3.1.9. abra: A reakcidsikban, a titdn csik mentén generdlt tomogrdfids kép (a) az

ionpdlydk feltiintetésével (D).
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A tomografias képen lathat6, hogy a titdnbol szdrmazé beiitésszimok nem
egyenletesek a titdn csik mentén. Az 4tlagosnak tekinthetd ,,b” teriilethez képest az
,»a~ helyen kisebb a beiitésszam. Figyeljiik meg, hogy ezzel 6sszhangban a ,.b”
alatti ,,c” terlilethez képest viszont az ,,a” alatti ,,d” részen megndtt a beiitésszam.
A jelenség konnyebb megértéséhez tekintsiik a 3.1.9. dbra (b) részét. A titanrol
visszaszort részecskék két tipikus palyajat az (1) és (2) sugdrmenetek mutatjak. A
kiilonbség kozottiik mindossze az, hogy a részecskék a SiO, borda ellentétes
oldalardl szoérédnak vissza. A tomografias kép a jobb oldali detektor dltal gytijtott
spektrum alapjan késziilt. A borda jobb oldaléardl (2) és tetejérdl visszaszort ionok
a titdnban viszonylag kevés energidt veszitenek, mig a bal oldaliaknak nagyobb
utat kell megtenniiik a visszaszérds utdn a titdn csikban, esetleg részben a SiO,
bordaban is (5). Ez tobblet energiaveszteséget okoz, ami miatt a spektrumban a jel
a kisebb energidk felé tolodik el. Igy a tomogrifids képen is a borda bal oldaldn a
titdnhoz tartoz6 beiitésszimok az alacsonyabb energidn jelentkeznek (d), hidnyt
okozva a ,normdl” energidhoz tartozd beiitésszamokban. Mivel a jobb oldali
részrol visszaszorddds utdn a feliiletr6l valé szérdéddshoz képest kisebb tton
fékez8dnek az ionok, a jobb oldali részhez tartoz6 beiitésszimok nagyobb energidn
jelentkeznek az ,,atlagos” energidhoz képest.

A borddk arnyékolé hatdsit jobban megfigyelhetjiik a sziliciumrdl valéd
visszaszords esetében. Igy a (3) ionpdlyaval szemléltetett ,.¢” teriilet beiitésszdama
joval kisebb, mint a kornyezd ,.f” részé, amelyet pl. a (4) jellemez. Ennek a
topografiai hatdson kiviil mas oka is van. A SiO, borddban a sziliciumrdl
visszaszort ionok kisebb szadmdt a szilicium hordoz6éhoz képest viszonylagosan
kisebb Si tartalom indokolja. Alacsonyabb energidn (,,g” teriilet) megjelenik az
oxigénrdl visszaszort részecskék beiitésszdma is, amely tobbletet a piros szin is
mutatja. Megfigyelhetd, hogy a képen jol dsszhangban van a SiO, borda bal - és
jobb oldalén taldlhat6 titdnbdl szdrmazd beiitésszdm hidny és tobblet a szilicium-
oxid borda helyét mutato, sziliciumbdl szdirmazé beiitésszamok kisebb ill. nagyobb
energidk felé val6 eltolodasaval. Az (1) és (5) ionpélyak jol mutatjak, hogy a borda
bal oldalar6l bordan valé athaladdskor a megndvekedett ithossz miatt nagyobb az

energiaveszteség. Ellenben a borda jobb oldalan kilépd ionoknak az dtlagoshoz
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képest rovidebb utat kell megtenniiikk ((6) és (2) ionpalydk), igy azok
energiavesztesége kisebb, ami tobbletbeiitést okoz a nagyobb energidkon.

Az arnyékeffektusok jol értelmezhetdk a tomografids kép alapjan, azonban a
pontos geometriai méretek meghatdrozdsa az Osszetett hatisok miatt elég
bonyolult. Neheziti az értelmezést az is, hogy példdul az oxigénrdl visszaszort
ionok beiitésszdma kis energidn jelentkezik, ugyanakkor itt jelenik meg azon
szilicium atommagokrél visszaszort ionoké is, amelyek a topografiai hatdsok miatt
fékezddtek le. Az értelmezést segitendd, a moddszer tovabbfejlesztéséhez a

topografiai hatdsokat szimuldlé szamitégépes program sziikséges.
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3.2 Mélységi porozitiseloszlds meghatdrozdsa implantdlt
porozus sziliciumban mikro-RBS technikdval

Az utébbi évek egyik széles korben kutatott anyaga a porézus szilicium.
Ennek egyik oka a por6zus szilicium fotolumineszcencidt mutaté tulajdonsiga,
amely alapjdn lehetdvé vélik a mikroelektronika szempontjabol legjelent§sebb
elem, a szilicium optoelektronikai (pl. napelemekben vald) felhaszndldsa [Ca90]
[Ca97] [Ts94]. Jelentds tovabba az, hogy a pordzus szilicium termikus
oxidacidjara alapozva az integralt dramkorokben szigeteloként alkalmazott SOI
(Silicon On Insulator) egységek eldallitdisa is lehetséges [Bo88], de
megvalodsitottdk mar mikrométeres méretli alkatrészek ionnyaldbbal torténd
eldallitdsat (micromachining) is ezen anyagbdl kiindulva [Po99]. Hatalmas belsd
feliilete miatt ( 200-600 m*cm’) a porézus szilicium pedig j6l alkalmazhaté
gazabszorbensként is [Ha94].

A porézus sziliciumot elektrokémiai maratdssal allitjdk eld egykristalyos
sziliciumbdl. Az eldallitasi koriilményektdl fiiggden két fO fajtija létezik: a
szivacsos és az oszlopos szerkezetli. A podrusok mérete mindkét esetben a
nanométeres mérettartomanyba esik, de mig az oszlopos szerkezetnél a pérusok
egymdssal parhuzamosan futnak, addig a szivacsos szerkezetnél azok eloszldsa
véletlenszerli. Az alapanyag, az elektrolit, az dramslriiség és a maratdsi idd
alkalmas megvalasztdsdval a kialakitott porézus réteg tulajdonsdgai (tipus,
porozitas, pérus méret, rétegvastagsag stb.) széles hatarok kozott, jol kontrollalt
moédon valtoztathatéak [Ha94]. JOl mutatjdk a szerkezetet az oszlopos mintdrol

késziilt transzmisszids elektronmikroszképos felvételek a 3.2.1. dbran [P498].
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a)

3.2.1.abra: Oszlopos szerkezetii porozus szilicium (a) hosszanti keresztmetszeti és

(D) feliileti transzmisszios elektronmikroszkopos (TEM) képe.

Egymastol fiiggetlen médszerekkel tobben is kimutattdk, hogy a pordzus
szerkezet ionimplantacidval tomorithetd, akér a kezdeti tomor szilicium allapotdba
is [P496] [Fr96] [Ma98]. A roncsoldsért felelds elemi folyamat azonban nem volt
ismert. Ezért a szerzOtarsakkal elhatdroztuk, hogy megvizsgéljuk, hogy vajon a
tomoritést az implantdldshoz haszndlt ionoknak a Si elektronrendszeren vald
fékez6désekor leadott energidja (elektronikus fékezddés) vagy a kisebb
ionenergidkon fellépd atommagokon torténd szorédds (nukledris fékezodés) €s az
ennek kovetkeztében 1étrejovd iitkozési kaszkddok okozzdk-e. Varhaté volt az is,
hogy a besugdrzashoz megfeleléen nagy energidju ionokat alkalmazva a feliilet
alatt adott mélységben a pordzus sziliciumon belill tomor forma allithaté eld.
Mindezen vizsgédlatokhoz sziikség volt az implantdlashoz alkalmazott ionok
behatoldsi mélysége mentén a porozitds eloszldsdnak szamszerli meghatdrozdsara.
Mivel a korabbi médszerek erre nem adtak lehetdséget, ezért kidolgoztunk egy j

eljarast a mikro-RBS technikéra alapozva.
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3.2.1 A mélységi porozitds-eloszldas meghatdrozdsdnak elvi alapjai

Porozitdson definici6 szerint a poérusok Ossztérfogatdnak a minta
térfogatdhoz viszonyitott hdnyadosat értjiik. Szdmszerli meghatarozdsa tobbnyire
egyszeri moédon, tomegmérésre visszavezetve torténik [Ha94]. Ekkor eldszor
megmérik egy Si szelet tomegét elektrokémiai maratds elott (m;) és utdn (my)
(ennek egy része mar pordzus ), majd a pordzus részt NAOH oldattal lemaratjék.
A visszamaradt tomor szelet tomege mz. A porozitds ekkor p = (m;-my)/(m;-ms).
Igaz, hogy ezen a médon a porozitds meghatdrozdsa viszonylag egyszertii, de az
eljirds a minta teljes elroncsoldsdval jar. Igy szokdsosan néhany eldallitasi
paraméterre meghatarozzak a porozitdst, majd a késObbiekben elddllitott mintakra
ezeket az értékeket veszik figyelembe. Természetesen ez hibat okozhat, mivel a
nem pontosan azonos koriilmények mar eltéré porozitdst eredményezhetnek.
Masrészt ezen a médon nincs lehetdség a porozitds eloszldsdnak a megmérésére,
csak a minta Osszporozitdsdnak a meghatdrozédsira. ( Mds, példaul gdzabszorpcids
modszerre [He87] alapozva is meg lehet szdmszerlien hatdrozni ezt a fizikai
mennyiséget, de ennek az eljardsnak a hdatrdnyai a szokdsos gravimetriai
mérésekéhez hasonldak. )

Mivel a Rutherford-visszaszoras elemanalitikai modszer, masrészt
vakuumban a pérusokban csupdn légiires tér van, igy a szokdsos mdédon a pordzus
részen csak a pordézus rétegben taldlhaté szilicium Osszmennyiségét tudjuk mérni.
Vakuumban az analizalasra hasznalt ionok nem fékezodnek, ezért az RBS direkt
moédon nem érzékeny a porozitdsra. A kdvetkez6 médon azonban azzi tehetd: Ha
az implantdlds utdn a pérusokat valamilyen anyaggal feltoltjiik, akkor abban az
ionok fékezddnek, ezért ezeken a helyeken csokken a szilicium RBS hozama a
tomor formaéhoz viszonyitva. Masrészt a fékezést okozd anyag mennyisége
egyenesen aranyos a porusok méretével. Feltételezve, hogy a fékezést okoz6 anyag
teljesen kitolti a pdrusokat, a szilicium RBS hozamdnak csokkenése egyszerli
megfontoldsokkal porozitdssd konvertdlhat6. Mivel a mérések sordn a
vakuumszivattydk =~ mitkodése  kovetkeztében  valamennyi  szénhidrogén

visszaszivaroghat a rendszerbe (ha azt nem fagyasztjuk ki), kézenfekvd otletnek
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tlint, hogy a mintdkat néhany hétig vdkuumban hagyva a pérusokat hagyjuk

megtelni ezekkel az olaj eredetli szennyezdkkel.

3.2.2 A porozitds szamoldsa az RBS spektrum alapjdn

A Bragg-szabdly szerint a fékezési hatdskeresztmetszetek linedrisan
additivak. Alkalmazzuk ezt a szénhidrogénnel feltoltott porézus sziliciumra, ahol
jeldlje Syc a szénhidrogén fékezési hataskeresztmetszetét az S; pedig a sziliciumét.
A kovetkez6 Osszefiiggést kapjuk:

Ssssces = P Suc +(1=p)Sg, 3.2.1)
vagyis a fékezési hatdskeresztmetszeteket a porozitdsokkal sulyozottan vessziik
figyelembe. ( Mivel a porozitds a ,lyukakat” jellemzi, ezért az azokat kit6ltd
szénhidrogéneknél a porozitdssal, a szilicium szerkezetnél pedig annak
komplementerével kell szamolni.) Igy a szilicium, RBS spektrumbdl
meghatdrozhat6 hozama egyenesen ardnyos (1- p)-vel, ami a kdvetkezd formuldval

kozelitheto:

Y _cd=p) (3.2.2)

Si, porozus
osszes

ahol ¢ a mérési paramétereket is tartalmazo allandé. p=0 esetén a tomor szilicium
hozamat kapjuk vissza:

C
Y. = — 3.2.3
iy ( )

Ezt az Osszefiiggést felhasznadlva, és (3.2.1)-et (3.2.2)-be helyettesitve a kdvetkezot

kapjuk:
c(l-p) Y
Si, porozus = = § (324)
PSpyc+A=p)S P Phc 4
1-p S

A kifejezés egyszeriisitése érdekében vezessiik be az R = Yi/Ys; porous €5 €= SpclSsi
mennyiségeket. Néhany matematikai 1épés utdn a kovetkezo, A4ttekinthetdbb

formulét kapjuk a porozitds szdmol4sara:
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R-1
=, 3.2.5
P a+R-1 ( )

ahol R az RBS mérések alapjan, a tomor és pordzus szilicium hozamok
hanyadosaként hatdrozhaté meg. A kifejezésben szerepld « a szénhidrogén és a
szilicium fékezési hatdskeresztmetszeteinek a hdnyadosa. Mivel a szénhidrogén
pontos  Osszetétele nem ismert, ezért az arra vonatkozd fékezési
hatdskeresztmetszetet célszerli kiilon méréssel meghatdrozni ismert porozitdsu

( nem implantélt ) mintan.

3.2.3 Kisérleti rész

A mintdk elddllitdsa és ion-implantdldsa

A porézus szilicium boérral adalékolt szilicium elektrokémiai maratdsdval
allithat6 eld. A szerkezet és porusméret a paraméterektdl ( oldatkoncentrécio,
maratdsi sebesség, fesziiltség ) fiiggden véltoztathaté [Ha94]. Az altalam vizsgdlt
85%-0s nomindlis porozitdsu oszlopos és 60%-os szivacsos szerkezetli mintdkat az
MTA Anyagtudomanyi Kutatéintézetében A4llitottdk el6. A porusszerkezet
tomoritése, és ezzel a porozitds megvaltoztatisa nagyenergidji ionimplantacidval
tortént a KFKI RMKI Van de Graaff gyorsitoberendezésénél. A 4 MeV energidju

;‘He+ nyaldbbal a mintit annak élérél, parhuzamosan a feliilettel 3x3 mm’-es

teriileten sugéroztuk be, mint ahogyan az a 3.2.2. 4bran is lathatd.
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a porozitds mélységi eloszldsa

I
mélységskala ! -

porézus réteg

implantacié
4 MeV “He*
makronyaldb

URBS mérések
2 MeV “Hé mikronyalab

3.2.2. abra: Porozus szilicium implantdldsinak és mikro-RBS analizisének

sematikus geometriai elrendezése.

Mindkét mintatipusra haromféle, kis- kozepes- és nagy besugarzasi ddzist
alkalmaztunk, amelyek a kovetkezdk voltak: 2,5%10"® jon/cm?, 12,7x10' ion/cm?
és 63,3x10'® jon/cm’. A besugarzas alatt a kamraban a nyomds 1,2x10™* Pa volt, a
légtérben esetlegesen jelen levd szénhidrogének csapdazisat pedig egy, a
mintakamra falat koriiloleld, folyékony nitrogénnel hiitott rézlemez biztositotta.
Ennek azért is volt jelentdsége, mert a besugirzds utdn a mintdkat a kamrdban
hagytuk azért, hogy a pérusok megteljenek szénhidrogénekkel. Fontos volt, hogy a
szénhidrogén eloszlds az implantalt pérusstruktirdnak feleljen meg, vagyis csak a

besugarzas utan keriiljenek ezek az egyéb esetekben szennyezdk a mintdba.

Mikro-RBS analizisek

A 2MeV He' ionnyaldbot a nukledris mikroszonddban 1,5x1,5 um2
méretlire fokuszaltam, majd azzal a besugarzott élre merdlegesen, a minta szélétol
200 x 200 um® feliiletet pésztiztam. A pasztizandé felillet nagysiganak a
megvéalasztdsandl fontos volt ismerni az implantdldshoz alkalmazott ionok effektiv
hatétdvolsagat (R,), amit TRIM szdmoldsokkal hatdroztam meg. Ennek alapjin

4 MeV He® ionok esetére tomor sziliciumban R,=173 um, mig pordzus
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sziliciumban a porozitdst is figyelembe véve R, o5 = Ry wmed (1-p). A vizsgélt
mintdk koziil a 85%-os porozitdsi esetében maximdlis az effektiv hatétavolség,
ahol R, ,r5:us =115 um. Ehhez az értékhez vélasztottam a 200 x 200 um2 nagysagu
pasztazd feliiletet, biztositva, hogy a fékezddési folyamatok teljes hosszaban
mérjem a porozitast.

A visszaszort részecskéket 11 keV nomindlis energiafelolddsd, 50 mm>
érzékeny feliilleti Canberra PIPS detektorral észleltem. A visszaszords szoge
®=165°, mig a detektor térszdge =32 msr volt. A mérések sordn aluminiumbdl
késziilt nyaldbszaggatét alkalmaztam a mintdra becsapddott 6ssztoltés mérésére,
mivel a mérési eredmények kiértékelésénél ezeket az aluminium spektrumokat
hasznéltam a szilicium spektrumok normélédsara.

A pordzus szilicium mintdk spektrumait lista-mdédban gyijtottem. A
mérések kiértékelésekor a spektrumban a sziliciumra kivélasztott energiaablak
segitségével elemtérképeket generdltam. A jobb statisztika érdekében ezutidn az
adott mélységhez tartozé beiitésszamokat ( az elemtérképen egy adott vizszintes
sorhoz tartozd pontok ) Osszeadtam, megkapva a szilicium beiitésszdmat —a
besugirzasi feliilletrdl nézve — a mélység fiiggvényében. Végiil ezeket a
beiitésszamokat a mar ismertetett szdmitdsokkal porozitdssd konvertdltam. A
kapott eredményeket a magyardzatokkal egyiitt a kovetkezd fejezetben mutatom

be.

3.2.4 Eredmények

A mérési eredmények alapjdn megéllapitottam, hogy a kis dodzisd
implantacié egyik tipusi mintdndl sem okozott észlelhetd tomorodést, és az
oszlopos mintandl a kézepes dézis sem. Igy a tovabbiakban csak azokat az eseteket

részletezem, ahol az implantacié eredményeként a pérusszerkezet médosult.
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3.2.3. abra: Szivacsos szerkezetii pordzus szilicium minta implantdlt (kozepes
dozis) és nem implantdlt teriileteinek normdlt RBS spektrumai. Jol ldtszik, hogy a
nem implantdlt mintdndl a porusokat kitoltd szénhidrogének fékezésének
kovetkeztében kisebb az adott energidhoz tartozo beiitésszam. Mérési
paraméterek: 2 MeV He*, @=165°, 1,5x1,5 ,umz nyaldbméret, az dbrdn 13 pixelrol

gyujtott elemi spektrumok dsszege ldthato.

Az implantdlt és nem implantdlt teriiletekrol gyiijtott RBS spektrumok
0sszehasonlitdsdval megéllapithatd, hogy a pdrusokba bediffundélt szénhidrogén
fékezd hatdsa elegendden nagy ahhoz, hogy megkiilonboztessiik a kiilonbozo
tomorségll szilicium részeket. A spektrumok alapjan létrehozott elemtérképen a
hely fiiggvényében figyelhetdé meg az eltérd belitésszdm, és igy az ennek megfeleld
tomorodés. A szamszerl kiértékelésekhez az elemtérképek adatait feldolgoztam, de
mar az elemtérképekrdl is hasznos informécié nyerhetd. Vizsgdljunk meg
részletesebben egyet.

A 3.2.4. dbran a kozepes doézissal implantélt szivacsos szerkezetli porézus
szilicium elemtérképét mutatom be. A pasztizds mérete 200 x 200 um’* volt. Az
abszcissza origdja a minta széléhez van rogzitve, a kép aljatél 50 pm-ig a
mintatartd mogott levd mikroszkép tubusrdl visszaszort részecskék jele latszik. A
pésztazast tudatosan jeloltem ki igy (és a tobbi esetben is ), mivel fontos volt,

hogy a minta széle biztosan benne legyen a kivalasztott feliiletben.
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3.2.4. abra: Szivacsos szerkezetil, kdzepes dozissal implantdlt porozus szilicium
minta Si elemtérképe az RBS spektrum alapjdn ( energiaablak: 816-1056 keV, azaz
136.-180. csatorna a 3.2.3. dbrdn ). A kiilonbdzo tomorségii tartomdnyok

tavolsdga a minta aljdtol a fiiggoleges skdldn leolvashato.

Jol lathatd, hogy a minta szé€létdl szdmitva az els6 30 um tartomdnyban a
beiitésszam nagyobb, mint a kdvetkezd részen, majd 75 um-nél djbdl jelentkezik
egy sotétebb rész. Mivel a nagyobb beiitésszdm a tomorebb forménak felel meg,
azt mondhatjuk, hogy az elsé 30 pum-en, majd 75 pm kornyékén az implantélds
hatdsara tomorodést okozé folyamatok jatszédtak le. Erdemes megfigyelni, hogy
az elsé tomorodés egy széles sdvban, mig a masodik egy elég jol meghatarozott
tavolsagban jott létre. Implantdlds utdn a mintdkat optikai mikroszképon at
megnéztiik, és azt taldltuk, hogy a kozepes €s nagy d6zisu besugarzdsok esetében a
szivacsos mintdk széle levalt a hordozérdl. Valdszind, hogy a besugirzas hatasara
a mintdban a porézus rész és a hordozé kozott fesziiltségek keletkeztek, amelyek az
elobbi részleges levdlasaval jartak. Tapasztalatunk szerint ez az elsé 30 pum-es sdv
ennek a betdomorodott rétegnek felel meg. Szamunkra érdekesebb ennek a sdvnak a
felsé szE€létdl 45 pum-re taldlhaté tomorodés. A szivacsos szerkezetli minta
porozitdsa 60 % volt, igy abban a 4 MeV He" ionok effektiv hatétdvolsdga

43,25 um. Tehat az elemtérkép alapjan dgy tlinik, hogy az implantilas hatdséara
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létrejott a porusszerkezet tomorddése, mégpedig nem az ionpdlydk mentén
folyamatosan, hanem csak a behatold ionok effektiv hatétavolsdganal.

A folyamatok tanulmdnyozdsdhoz pontosabb informaciét jelentett a
porozitds szdmszerli meghatdrozdsa az implantdlds mélységének a fiiggvényében.
A konnyebb 0Osszehasonlithatésdg miatt minden dbrdn feltiintettem a nem

implantalt porézus szilicium porozitdsat is.
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3.3.5 abra: Normdilt Si beiitésszdm (a) és porozitds (b) az implantdlds mentén vett
mélység fiiggvényében nagy dozissal implantdlt oszlopos szerkezetii minta esetén.
A vizszintes vonalak a tomor és a nem implantdlt formdhoz tartozo normdlt

beiitésszdmokat, illetve porozitdst mutatjdk.

A nagy dézissal implantélt oszlopos szerkezetli minta esetén a beiitésszamot
a mélység fiiggvényében tekintve (3.3.5.(a) 4bra) lathat, hogy kb.
-10 mikrométeren van egy csucs a Si hozamban. Ezt a minta ferdén eltort szélérdl
visszaszorédott ionok okoztdk. Utdna a beiitésszdm kozel allandd, és egy kisebb

csucs taldlhaté 115 pm kornyékén. Ez azt mutatja, hogy a behatol6 ionok kb.
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115 um tavolsdgban okoztak tomorodést, ami jol megfelel az implantdlashoz
haszndlt ionok effektiv hatétavolsdganak. Vegyiik észre, hogy a beiitésszaimok az
implantalt részen beliill, 10-90 um kozott megegyeznek a nem implantélt
tartomdnyhoz tartozd beiitésszdmmal. A porozitdssd konvertdlt beiitésszamok
természetesen ugyanezeket az eredményeket mutatjik, de itt még szemléletesebben
latszik, hogy a porozitds csak a hatdtdvolsdg kornyékén csokken, és nincs
szignifikdns véltozdsa ezen tartomdny el6tt. Mindezek alapjan megallapithatjuk,
hogy a behatold ionok a poérusszerkezetet csakis az effektiv hatétavolsagnal és nem
folyamatosan a behatolasi mélység mentén tomoritették be.

Megjegyzendd, hogy a szdmolds alapjan az oszlopos minta porozitisa
kisebbnek adddott a nomindlis értéknél. Mivel a mért effektiv hatétidvolsig
ugyanakkor a nomindlis értéket tidmasztotta ald, mdsrészt szivacsos szerkezet
esetében nem taldltunk ilyen anomdlidt dgy gondoljuk, hogy az eltérés oka az
oszlopos szerkezet. Ekkor ugyanis a pérusok mérete nagyobb, mint a szivacsosnal,
igy val6szinli, hogy az olaj nem toltotte ki teljesen azokat, latszélagosan kisebb
pérusméretet mutatva.

A szivacsos szerkezetli minta mérési eredményei is igazoltdk a tomorodés

folyamatéra vonatkoz6 megfigyeléseket.
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3.3.6. abra: Porozitds az implantdlds mélységének a fiiggvényében kizepes- (a) és
nagy (b) dozissal implantdlt szivacsos szerkezetii mintdk esetén. A nem implantdlt

forma porozitdsa vizszintes vonallal jelolve.

A 3.3.6. (a) és (b) abrdkon lathatd, hogy az effektiv hatdtavolsagnal
hatarozott csics jelzi a tomorodést, habar ez a kisebb mélységekben is részben
megfigyelhetd. A varakozdsoknak megfeleléen az effektiv hat6tavolsdg utin a
porozitds nem valtozott. Mindezek azt mutatjdk, hogy a tomorodést okozé fizikai
folyamatok hasonléak, mint az oszlopos szerkezet esetében. Masrészt a szivacsos
porusszerkezetet konnyebb tomoriteni, mint az oszloposat, habar az alkalmazott
ionokkal egyik esetben sem sikeriilt tomor sziliciumot eldéllitani. ( Megjegyzendo,
hogy a teljes tomorités nem is volt cél, magit a folyamatot szerettiik volna
vizsgédlni.) Az oszlopos mintdhoz viszonyitott nagyobb tomorddés oka
valészintileg az, hogy a szivacsos szerkezetnél nemcsak a pérusok mérete kisebb,
hanem a kozottiik levo falak is vékonyabbak.

A mikro-RBS mérések eredményei alapjan egyértelmiien megallapithato,

hogy a tomorodési folyamat maximuma a behatol6 ionok effektiv hatétavolsdganal
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van. Mivel szerettiik volna tudni, hogy mi a fizikai alapja ennek a folyamatnak,
TRIM szédmoldsokkal megnéztiik, hogy a 4 MeV He" ionok sziliciumba val6
behatoldsa sordn milyen kolcsonhatdsok jonnek létre. A 3.3.7.4bra mutatja a kapott

eredményeket.

T T T
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3.3.7. abra: 4 MeV He" ionok normdlt mélységi eloszldsa tomér sziliciumban.

A behatolds sordn az ionok rugalmas és rugalmatlan iitkdozések sordn
veszitik el energidjukat. Az elektronikus fékezddés sordn fokozatosan adjik le
energidjukat, ez pl. ionizacidt és melegedést okoz. Az effektiv behatoldsi mélység
kornyékén a nukledris fékezddés domindl, ezért az iitkozési kaszkadok a feleldsek,
melyek elmozditjdk az atomokat eredeti pozici6jukbdl. Mivel a tomorodés a
vizsgalt mintdkndl az effektiv hatdtdvolsdg, azaz kb. a vakanciakeltés maximuma
kornyezetében volt jelentds, igy megéllapithatjuk, hogy az azért felel6s folyamat
nagy valészinliséggel az iitkdzési kaszkadok képzddése.

A kidolgozott 1j eljards alkalmas pordzus sziliciumban és mds hasonl6
jellegli mintdban a porozitds szdmszerli meghatarozasara. Hatranyt jelent azonban,
hogy nem tudjuk ellendrizni, hogy a fékezddést okozé olaj szennyezés a pérusokat
teljesen kitolti-e, tovabbd, hogy a feltoltés el6tt nem keriilt-e mas szennyezd is a
mintdba (pl. oxigén). A moédszer érzékenyebbé és pontosabbd tehetd, ha a

pérusokat a sziliciumndl nagyobb rendszdmud elemmel toltjiikk fel. Ilyen jellegii
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kutatémunka jelenleg is folyamatban van dr. Vazsonyi Eva és munkatarsai (MTA-

MFA, Budapest) éltal.
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3.3 A mikro-RBS technika alkalmazdsa lézeres eljardsokkal
létrehozott  vékonyrétegek és  feliileti  struktirdk
osszetételének meghatdrozdsdra

3.3.a Folyadékfazisbol lézeres pirolizises direktirdssal
levdlasztott on-oxid mintdzatok vizsgdlata

A nem sztochiometrikus 6n-oxid, a nagy tiltottsav-szélességli félvezetd
oxidok csalddjanak egyik tagjaként, az optikai és elektromos tulajdonsdgok
egyediilall6 kombindciéjaval rendelkezik. J6 infravords reflexidja nagy lathaté
tartomdnybeli transzmissziéval és a fémekét megkozelitd elektromos- és
hévezetOképességgel parosul. Jollehet szdmos alkalmazds igényelné az ilyen
oxidok vékonyrétegmintdzat formajaban torténd eldallitasat (melyek koziil csupin
kiragadott példdk a folyadékkristdlyos kijelzOk atlatszo vezetd kontaktusainak
gyartdsa, vagy az oxigén-, illetve alkohol érzékeld berendezések) eddig nem volt
olyan technoldgia, mely ezt a feladatot egy 1épésben elvégezné.

SnO, mintdzatok létrehozasdra tobbféle mddszert is kidolgoztak [Ha86]
[St94] [Lu91] [Ga93] [Ta%94]. Ezek kozos jellemzdje, hogy a mintazat eldallitasa
két 1épcsbben torténik: eldszor a mintdzando feliilet egészét bevonjdk egy vékony
oxidfilmmel, majd ezt a filmet a nemkivanatos teriiletekrdl eltavolitjak. Mig a réteg
levalasztasahoz fizikai (pl. termikus-, vagy elektronnyaldbbal torténd parologtatas,
katédporlasztds, 1ézerrel keltett plazmdbdl torténd levalasztds) és kémiai (pl.
kémiai gbzfazisd levalasztas, spray pirolizis) mddszerek széles korét alkalmazzak;
addig a felesleges réteg eltavolitdsara a kémiai mards, az ionmards vagy esetenként
az impulzuslézeres elgdzologtetés (lézeres ablacid) terjedt el. E kétlépéses
folyamatot azért is érdemes egy kozvetlen, egylépéses mddszerrel felvaltani, mert
az 6n-oxid nagy fizikai és kémiai ellendlloképessége, valamint a legkiilonbdz6bb
feliiletekhez val6 igen j6 tapaddsa megneheziti az utélagos mintdzast.

Szorényi Tamds és munkatdrsai (MTA Lézerfizikai Tanszéki Kutatdcsoport,

Szeged) kidolgoztak egy uj eljardst SnO, mintdzatok teriiletszelektiv el6allitasdra
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[Sz95b] [Ge96]. Ennek alapjat az egyik legolcsdbb és legelterjedtebb, nagy
feliiletek bevondsdra alkalmazott filmeld4allitdsi médszer, a spray pirolizis adta. A
spray pirolizis lényege, hogy az el0melegitett bevonand6 feliilletre egy olyan
oldatot porlasztanak, melynek termikus bomldsa sordn a kivant dsszetételi 6n-oxid
keletkezik. Hasonl6 hatds érhetd el a hordozét oldatba martva a feliiletet lokdlis
1ézeres fiitésével is. Az igy kidolgozott eljarast folyadékfazisbol torténd 1ézeres
pirolizises direktirdsnak vagy a tovdbbiakban roviden Ilézeres direktirdsnak
nevezziik.

Kezdetben az eldallitott mintdzatok alakjat és méretét atomerdmikroszkdppal
(AFM) és szekunderelektron mikroszképpal (SEM), mig elemdsszetételiiket
rontgen-fotoelektron spektroszképidval (XPS) vizsgaltak. Ez utébbi hatranya ebben
az esetben azonban az, hogy mind6ssze néhdny nanométeres vastagsdgban,
rdaddsul csak a minta kis feliiletér6l ad analitikai informéciét. Ezért a lézeres
direktirassal 1étrehozott mintdzatok teljes korli vizsgélatdra a mikro-RBS technikat

talaltuk alkalmasnak.

3.3.1 Kiseérleti rész

A mintak eloadllitasa

A folyadékfazisbol lézeres direktirdssal torténd levdlasztds sematikus

vazlatat a 3.3.1. dbra mutatja [Ge96].

Mozgaésirany
—s Lézer
nyalab
SnOy csik TiOy -dal fedett
\ Ii ~ Uveglap
| e éi

SnCl4-5H,0 izopropara)s oldata

teflon mintatarté

3.3.1. abra: Folyadékfizisbol lézeres direktirdssal torténé SnO, levdlasztds
sematikus vdzlata.
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Mint4zand¢ feliiletként Ti-oxid réteggel fedett liveglemezeket alkalmaztak. Ennek
oka, hogy a transzmisszidban mélykék szinli oxidréteg a 1ézerfény kozel 60%-at
abszorbedlja, s egyben jo elektromos szigeteld is. Az eldbbi tulajdonsdg megfeleld
fotonenergia — hé konverzidés hatasfokot biztosit, az utébbi pedig lehetdséget
teremt a levdlasztott csikok elektromos vezetOképességének meghatdrozésara.
R4adasul a titdn-oxidban —rossz hdvezetd 1évén— még mikrométeres
rétegvastagsdg mellett sem jelentds a hdmérsékletprofil kiszélesedése.

Az iiveg hordozora felvitt 1,5um vastag TiOy filmet SnCly-5H,0
izopropanolos oldatdba martottdk, majd A=514,5 nm hulldmhosszisagu, a filmre
fokuszélt Ar" lézernyaldbbal pésztaztdk. A lokalisan megemelkedd hOmérséklet
miatt a lézerfolt nyomdn a TiO, feliiletre az oldatbdl szilard réteg viélt ki. A
mintatartét a lézernyaldbbal pdrhuzamosan mozgatva egymdssal parhuzamos
csikokat alakitottak ki, mikdzben minden csiksorozatndl 40 mW és 120 mW kozott
véltoztattdk a lézer teljesitményét. Egy ilyen csik atomerd mikroszképos képét

mutatja a kovetkezd dbra.

100.0 pm

Opm 0

3.3.2. abra: SnCl,;5H,0 izopropanolos oldatdbdl lézeres direktirdssal levdlasztott

csik atomerd mikroszkopos képe [Ge96]

Atomerd mikroszképos mérések alapjan a csikok szélessége 30 um-40 pum,
vastagsdga pedig 20 nm és 120 nm kozott volt az elddllitds koriilményeitdl
fliggben. ( Mivel — itt nem részletezett folyamatok eredményeként — a levalasztas
sordn a csik kdzepén buborék képzddott, amely a 1ézerrel egyiitt mozgott, a csikok
vastagsidga a buborékmentes részen van értelmezve. Megjegyzendd, hogy az

elddllitds sordn a buborékképzddés eldsegiti, hogy a rétegvastagsdg egyenletes
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legyen, ezért ez nem kikiiszobolendd folyamat. Az erre vonatkozé részletesebb
vizsgélatokat és azok eredményét a [Ge96] PhD disszerticid irja le. ) XPS analizis
alapjan a csikokban kimutattdk az 6nt és az oxigént, valamint meghatdroztik az

oxigén sztochiometriai egyiitthatdjat, ami 1,3+0,2 értéknek adddott.

Mikro-RBS vizsgdlatok

A mikro-RBS analizist 1,5 x1,5 um* méretii, a j6 tomegfeloldds érdekében
3MeV He" ionnyaldbbal végeztem a pdsztdzé nukledris mikroszonddn. A
pasztdzas méretét a mintdzatoktdl fliggben valasztottam meg. A mérésekhez Ortec
17 keV nomindlis energiafeloldasu feliileti zaréréteges detektort alkalmaztam. A

visszaszoras szdge 170° volt.

3.3.2 Eredmények

A minta teljes feliiletérdl késziilt RBS spektrumot mutat a 3.3.3. dbra.

Energia (keV)

264 979 1632 2284 2937
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3.3.3. abra: Lézeres direktirdssal létrehozott SnO, / TiO, / SiO, minta teljes
feliiletérdl gyiijtott RBS spektrum. Mérési paraméterek: 3 MeV He*, &= 170°,
nyaldbmeéret: 1,5x1,5 ﬂm2. Sn: 826. csatorna, 2633 keV, Ti: 680. csatorna,
2157 keV; feliileti oxigén: 359. csatorna, 1109 keV, Si hordozo:188. csatorna,
551 keV.
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Az RBS mérések aldtdmasztottdk a vart elemdsszetételt. A spektrum
nagyenergids részén, 2633 keV-ndl a legfelso réteg dsszetevdje, az 6n jele lathato.
A kiilondllé csics mutatja, hogy az 6n vékonyréteg formdjaban van jelen a
hordozén. Kisebb energidn, a 680. csatorndban van a titdn felfuté élének az
inflexids pontja. Ez a feliileti titan jele, mivel az 6n nem fedi le a teljes feliiletet. A
mindkét rétegben megtalalhaté oxigén erre a héttérre iil rd. Mivel a rétegek nagy
tomegszamu elemekbdl késziiltek ( Sn, Ti ) és viszonylag vékonyak, igy a
szilicium hordozé felfutd éle kiilon jelentkezik a kisenergids részen, a 188.
csatorndban ( 551 keV ) részben az elektronikus zajjal egyiitt. A szimulacié alapjan
szdmolt feliileti szilicium jelhez ( 549. csatorna, 1729 keV ) képest ez 1178 keV
energiaeltolodast jelent, ami jol megfelel a behatolé ionok titdn-oxidban valé
fékezodésének ( 680-320=340 csatorna, azaz 2157 keV-982 keV=1175 keV ).

Annak kimutatdsara, hogy a varakozasoknak megfelelden tortént-e 6nkivalas
a lézer hatdsara, és hogy a feliileten milyen alakud és méretli mintdzatok jottek létre,
a kovetkez6 moddon jartam el: eldszor a minta teljes feliiletérdl gyjtdttem
spektrumot, majd abbdl az 6nra kivélasztott energiaablak segitségével elemtérképet
hoztam létre. Igy lathatéva vélt, hogy az 6n csikok formdjiban van jelen a

hordozén. Egy ilyen elemtérképet mutat a 3.3.4 dbra.

0 beiitésszam 4

3.3.4. abra: Sn elemtérkép (energiaablak: 750. — 900. csatorna a 3.3.3. dbrdn) . A
pdsztdzds mérete 220x220 um’. A képen it on csik ldthatd, melyek szélessége a

URBS mérések eredménye alapjdn egyenként 3012 um.
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Az 6n elemtérképeken jOl elkiilonithetok voltak a 1ézerrel irt csikok és a
szabadon hagyott feliiletek. Az d4bran az is jol lathaté, hogy a csikok
parhuzamosak, és éles hatérfeliilettel rendelkeznek. A kiilonbdzd mintdkra a csikok
méretét 26 um és 42 um kozottinek taldltam, a nagyobb 1ézer teljesitménnyel
szélesebb csikot lehetett eldéllitani. Mivel a csikok méretét egy csikra allitott
pasztazasi feliiletnél felvett elemtérképek alapjan hatdroztam meg, az dbrdzolasbdl
ad6dé bizonytalansdg kisebb, mint a nyaldbmérethez tartozé. Igy a meghatdrozas
hibdjat ez utébbi okozza, midltal a becsiilt hiba £2 pum.

Az Odnlevalasztds tényét bizonyitottdk a csikokon és azokon kivill gydjtott

RBS spektrumok is.

Energia (keV) Energia (keV)

264 979 1632 2284 2937 264 979 1632 2284 2937
L L L 250 L L L
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3.3.5. abra: Lézeres direktirdssal létrehozott SnO,/ TiO, / SiO, minta én-oxiddal
fedett és az on csikok kozotti részen gyijtott RBS spektrumai. A mérési

paramétereket ldsd a 3.3.3. dbrdndl.

Osszefoglalva megallapithatd, hogy l1ézeres direktirassal valban sikeriilt
SnOy csikokat levdlasztani a TiO, feliiletére. A mérési eredmények a lézeres

direktirasos médszer hatékonysagat €s a mintazds jé kontrolldlhatésagat mutattak.
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3.3.b Impulzuslézeres elgozologtetés modszerével épitett
vékonyréteg-rendszerek struktirdjanak, elemi
osszetételének és laterdlis anyageloszlasanak mérése

mikro-RBS technikdval

A vékonyrétegek elddllitdsdnak egyik moddja az impulzuslézeres
elgdzologtetés (Pulsed Laser Deposition, PLD ), ahol a lézer hdhatdsanak
eredményeként szilard vagy olvadék halmazdllapotd céltargy ablicidja révén
vékonyrétegeket lehet felvinni egy hordozéra [Ch94]. Szemben a hagyomdnyos
vakuumpdrologtatdsos mddszerrel, itt a nagyon kiilonb6z6 olvadasponti fémekbdl
is elég jol meghatarozott Osszetételt rétegeket lehet elddllitani, mivel a PLD-vel
késziilt réteg sztochiometridja elég jol reprodukdlja a céltirgyét. A modszer
hatrdnya azonban, hogy a vakuumbdl levélasztds kozben szennyezd anyagok is a
rétegbe keriilhetnek. Mdsrészt az eldallitott rétegben az Osszetevok eloszldsa nem
mindenhol homogén, mind laterdlisan mind az erre merdleges irdnyban sem.

A folyamatok tanulminyozasihoz modellrendszerként impulzuslézerrel
levalasztott 6n, indium, bizmut €s dn-bizmut Stvozet vékonyrétegeket allitottak eld
a szerzOtarsak. Szilard halmazéllapotu céltargy esetében a nagyszdmi, azonos
helyet érd 1ézerimpulzusok kovetkeztében dltaldban feliileti hibak alakulnak ki,
melyeket kikiiszobolendd, a céltargyat olvadék halmazdllapotban tartottdk. A
felhaszndlhaté fémek korét korldtozza azonban a magas olvaddspont vagy a nagy
gbztenzié. Mivel a fentebbi fémeknek viszonylag alacsony az olvadédspontja ( In:
156,6 °C, Sn: 231,9 °C, Bi: 271,3 °C és Snge39Bigser Otvozet: 140 °C ), ezért
tiintek célszerlinek a vizsgalatokhoz.

Optikai stirtiség ( Optical density, OD ) mérésekkel és profilometridval elemi
rétegekben az dsszetevOk eloszldsa ugyan — bizonyos korldtok k6zott — mérhetd, de
tobb elembdl felépiild rétegekben vagy reaktiv gdz haszndlata esetén a
vegyiiletrétegben az egyes elemek eloszlasa kiilon-kiilon nem hatdrozhaté meg.
Maisrészt mivel a rétegek elddllitisa utdn azok feliilete oxidalodik, az

elemeloszldsokrdl megbizhaté és szamszerli informdciét a rétegek teljes
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vastagsdgaban csak az RBS mddszer szolgaltat. A PLD-re jellemzd
cseppkiszorédds miatt tovabba teriiletszelektiven, a cseppeket kikeriilve sziikséges

adatot gytijteni.

3.3.3 Kiseérleti rész
A mintak eloadllitasa

A mintak eldallitdisdhoz Lambda Physik LPX200i KrF tipusd excimer 1ézert
(248 nm hulldmhossz, 13 ns impulzushossz ) alkalmaztak. A fényt egy lencsével
gylijtotték a céltargy koriilbeliil 1x2,5 mm* nagysagi, téglalap alaku teriiletére. A
beesési sz0g 45°, mig az impulzusok gyakorisdga az olvadék rezgésének relaxéaciods
idejétdl fiiggden 1/3 Hz, 1/2Hz vagy 1Hz volt. A céltirgyat elektromosan
hevitették egy elegendden nagy molibdén csénakban, ezzel biztositva, hogy az
olvadék feliilete j6 kozelitéssel sik legyen. A szilicium hordozét (az optikai
stiriségmérésekhez elddllitott mintdkndl pedig az iiveget ) kozvetleniil a céltargy
felett, azzal parhuzamosan helyezték el 3,3 cm vagy 2,4 cm tdvolsdgban.

Az excimer 1ézeres PLD-re jellemzOen, a téglalap alaku ablélt teriilet miatt a
mintdn egy elliptikus szimmetridjd vékonyréteg jon létre. Egy tipikus
anyageloszlast mutat az optikai stirliség mérése alapjan készitett 3.3.5. dbra 6n

vékonyréteg esetén.
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3.3.5. abra: Sn vékonyréteg elemeloszldsa optikai siiriiségmérések alapjdn.
Descartes-féle koordindtarendszerben leirva az x tengely az ellipszis kistengelyét,
az y a nagytengelyét, mig L a céltdrgy-hordozé kozotti tdvolsdgot jeloli. A
kezdépont a folt kozepén taldlhato. Az azonos optikai siuriiségii, igy azonos
rétegvastagsdgi pontok vonalakkal vannak Osszekotve. A kozépponttol tdavolodva
az optikai striség vonalanként 0,1-del csokken. Az optikai stiriiség maximdlis

értéke 1,1.

Az optikai slirliség definicié szerint a transzmisszi6 (7) reciprokanak a tizes
alapu logaritmusa: OD = 1g(1/T). Pontosabb meghatarozdsokban figyelembe veszik
a reflexiét (R) is, igy OD = 1g ((1-R)/T). ( Megjegyzendd, hogy amennyiben a fény
behatoldsat a rétegbe a Lambert-Beer torvény {irja le konstans abszorpcids
tényezdvel, akkor az optikai slirliség ardnyos a tényleges rétegvastagsdggal. Ez
azonban nem 4ll fenn akkor, ha a réteg Osszetétele valtozo, pl. levegén vald

oxidacio kovetkeztében. )
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3.3.4 Mikro-RBS vizsgdlatok

Az RBS vizsgilatokhoz el6zetes szimuldcidkkal megterveztem a
modellrendszerként célszerlien haszndlandé Sn, Bi és In rétegek vastagsigat.
Fontos volt, hogy j6 legyen a tomegfeloldds, kiilondsen az Sn és Bi
elvilaszthatésdga érdekében. Ezért az optimdlis ® = 165°-0s visszaszordsi szog
mellett méréseimhez a szokdsosndl nagyobb energidji, 3 MeV He" ionnyaldbot
hasznaltam. Az 1,5x1,5 pm® fékuszalt ionnyaldbbal a mintin egymaésra merSleges
irdnyokban, a szimmetriatengelyek mentén pontonként gyijtottem az RBS
spektrumokat ( lasd pl. 3.3.6. dbra ), majd abban a megfelelé elemekre ( Sn, In
vagy Bi) illesztett energiaablakkal meghatdroztam az eltéré koordinitdkhoz
tartoz6, az anyagmennyiséggel ardnyos belitésszdmot. Végill az RBX
kiértékelSprogrammal végzett szdmoldsok segitségével ezt atom/cm*-ben megadott
vastagsdggd konvertaltam. Ezeket az adatokat a hely fliggvényében dbrdzolva tn.
vastagsdgprofilokat kaptam, amelyeket felhasznéltunk az elméleti szdmoldsokhoz,
toviabbd az  optikai  slrliségméréssel  meghatdrozott  adatokkal valé

o0sszehasonlitashoz.

3.3.5 Eredmények

A mikro-RBS mérések soran o6n, indium, bizmut és On-bizmut Otvozet
vékonyrétegeket vizsgaltam. ( A kozolt RBS adatok az 6n profilokra vonatkoznak
egyelemes rétegben és On-bizmut 6tvozetben. Az indium profilok viselkedése

teljesen megegyezett az dnéval. )
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3.3.6. abra: Impulzuslézeres elgdzologtetéssel Si hordozon elddllitott Sn-Bi otvozet
tipikus RBS spektruma. Paraméterek: 3 MeV He', ©@= 165° 1,5xI,5 ,umz
nyaldbméret. Bi: 350. csatorna, 2760 keV; Sn: 330. csatorna, 2598 keV; Si: 216.
csatorna, 1675 keV.

Az elemeloszldsok szemléltetésére — mind az RBS mérések mind az optikai
stiriségmérés alapjan — a tengelyek mentén mért rétegvastagsdgokat a helyzet

fliggvényében dbrazoltuk. Az igy kapott profilokat 6n esetére a 3.3.7. dbra mutatja.
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3.3.7. abra: Optikai siiriiségméréssel és Rutherford-visszaszordssal feltérképezett x
és y irdnyu keresztmetszeti vastagsdgprofilok impulzuslézeres elgézologtetéssel
levdlasztott ( monoelemes ) on vékonyréteg esetén. Ldthato, hogy a profilok

mindkét irdnyban szimmetrikusak.
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Az RBS analizis a rétegek teljes keresztmetszetében, az oxid4ciotol
fliggetleniil szolgéltat szdmszerli adatokat az elemeloszlasrol és rétegvastagsagrol.
Megaéllapithatd, hogy az 6n és az itt nem részletezett indium esetében mindkét
modszer szerint, a profilok teljesen szimmetrikusak voltak, de az RBS mddszerrel
meghatdrozott vastagsagprofilok jobban illeszkedtek az elméleti értékekhez, mint
az optikai sliriség mérésének eredményei. Monoelemes céltargy esetén elméleti
szdmoldsok alapjan a profilok altaldban a kovetkezd Lorentz-szerli fiiggvénnyel
illeszthetok [An96a] [An96b]:

D,

D(x,y)= , (3.3.1)

3
2 2 2

S

et
ahol x és y a Descartes-koordinatdk, L a céltargy-hordoz6 tdvolsidga, D, a
maximalis filmvastagsdg ( kozépen taldlhaté ), k. és k, pedig a késObbiekben
részletezendd véltozok.

Hasonl6é elddllitdsi koriilmények kozott a bizmut vastagsdgprofiljaban
eltérést tapasztaltunk, mivel egy platé jelentkezett az origé koriil. Ezért érdemesnek
tint a jelenséget Sn-Bi Otvozet esetében is megvizsgdlni. Rdaddsul a kozeli
olvaddspontok miatt ez a rendszer a PLD folyamatainak tdbbkomponensii céltargy
esetén vald tanulminyozdsdhoz is idedlis. Mivel az 6n és a bizmut olvadék
halmazallapotban korlatlanul elegyedik, ezért feltételezhetd, hogy a l1ézeres ablicié
sordn mindkét elem egyidejlileg valik le.

Otvozetek esetében az egyes elemek eloszldsanak a  kiilon-kiilon
meghatdrozdsiara sem az optikai striségmérés, sem a profilometria nem
hasznalhat6. Igy célszeriien csak a Rutherford-visszaszérasos technikdval valt

lehetévé a vastagsdgprofilok meghatirozdsa. Egy ilyen mérési eredményt mutat a

3.3.8. abra.
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3.3.8. abra: Rutherford-visszaszordssal meghatdrozott x irdnyii keresztmetszeti on
és Dbizmut vastagsdgprofilok Sn-Bi oOtvozet impulzuslézeres elgozologtetésével
levdlasztott rétegben. Mindkét profil szimmetrikus, de a bizmut profil szélessége az
onéhoz viszonyitva nagyobb.

Megiéllapithatd, hogy mindkét elem eloszldsa szimmetrikus, és jol illeszthetd
a (3.3.1.) egyenlettel leirt Lorentz-szer(i fiiggvénnyel. Az elméleti szdmol4dsokon
alapul6 varakozdsokkal ellentétben azonban a nagyobb tomegszdmu elem, a Bi
profilja jobban kiszélesedik, mint az 6né. Ezt a megismételt kisérletek is
alatamasztottdk, mig nagyobb lézerenergidk esetében a Bi profilban ugyantgy
megjelent a platé az origd kornyékén, mint monoelemes esetben. A bizmut
anomdlis viselkedése tovabbi vizsgalatokat igényel.

Az elméleti szdmoldsoknak megfeleléen [Zh97] [An96b] az abliciét kivaltd
1ézerfolt a beesési szogtdl fiiggden kor-vagy ellipszis alakunak tekinthetd, igy
alkalmazhat6 ra az elliptikus sebességeloszlas modellje [K092]. Kozvetleniil a
megvilagitds sordn a hd hatdsara bekovetkezik az ablécid, és a kezdeti atom- és
ioniitk6zések utdn a részecskék tovabbi iitkdozések nélkiil folytatjak dtjukat, hacsak
nincs jelen a rendszerben hattérgdz. A részecskék sebességvektor szerinti

eloszldsanak striiségfiiggvénye a kovetkez6 mdédon adhaté meg:

- ! vi v (.-’
f(VX,Vy,VZ)=(7Z' ZVXVyVZ)r exXp —F—V—yz—zv—z , (332)

x y z
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ahol u az ugynevezett aramlasi sebesség. Ebben az esetben — felhaszndlva a (3.3.1)
egyenletnél kozolt jeloléseket — az elemeloszlas a kdvetkez6 fliggvénnyel irhato le

a feliileten:

2

e | 7% A (A +257 Xerf(Af/2 )+ 1)+ 25A"?
1
D(x,y)= T E . (3.33)
V. 2 2
ahol k, =22 k =2 5=t ¢ A=+ 41 AV, V,és V. viltozok az
v v Y, 2k Lk

elliptikus szimmetridt mutat6 részecskehalmaz sebesség paraméterei, mig v,, v, és
v, a modellezés sordn kiszemelt részecske sebességvektordnak megfeleld irdnyd
OsszetevOi. Ha az eltol6dasi sebesség nulla (s =0 ), tehét ha nincs jelen héttérgéz,
akkor a (3.3.3) egyenlet visszaadja a (3.3.1) Osszefiiggést. Igy az valéban
alkalmazhaté volt az el6z6 minta elemeloszlasanak a leirdsara, mivel ott nem
alkalmaztak hattérgézt a levdlasztds sorén.

A mérések és az elméleti szdmoldsok eredménye azt mutatja, hogy az
impulzuslézeres elgdzologtetés kinetikdja jol leirhaté egy Lorentz-szerii
fliggvénnyel, amely a fizikai valésidghoz kapcsolddik, ellentétben a korabban
szokdsosan haszndlt sz6g szerinti koszinuszos formalizmussal. Az elméleti leirasok
alkalmazhat6sdgdnak  aldtdmasztisan  tdil a  Rutherford-visszaszérasos
spektrometridval mért vastagsdgprofilok az elmélet alapjan szamolttal valé
illesztésével 6n és indium esetében mind monoelemes mind 6tvozet rétegben
szdmszerlien meghatdroztuk a kinematika értelmezéséhez az illesztési paramétert:
ke =k, = 0,58. A bizmut anomdlis viselkedése tovabbi vizsgélatot igényel csakigy,
mint mas elemekre az illesztési paraméterek meghatdrozasa. Az ilyen jellegli

vizsgdlatok jelenleg is folyamatban vannak.
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3.4 Diffuzios folyamatok jellemzdinek meghatdrozdasa amorf
Si/Ge multirétegekben nagy mélységfeloldisi RBS
analizissel

Az ipari felhaszndlds szempontjdbdl igéretes tulajdonsdgaik miatt az utébbi
évek egyik intenziven kutatott szerkezetei a multirétegek. Eldéllitdsuk sordn
néhdny nanométer vastag rétegeket hoznak létre egymds utdn (akdr szdzszor is)
véltakozva egy hordozdn, kiilonboz6 fizikai ( pl. porlasztds, parologtatds) vagy
kémiai médszerekkel. Fontos szempont, hogy a rétegek homogének, parhuzamosak
és egyenletesek legyenek. Az igy kialakitott multirétegek, vagy mds néven
szuperrdcsok alkalmazasa az elektronikdban és optikdban péld4ul rontgen- és UV
tikrokként [Ac93], Orids madgneses ellendllasként (GMR) és mdgneses
adatrogzitOként [Fe90] ismeretes.

A gyakorlati felhasznélds szempontjdbdl azonban héatranyt jelent, hogy a
multirétegek jelentds szabadenergiafelesleggel rendelkeznek és igy hajlamosak a
kiilonboz6 4talakuldsokra. A szabadenergiafelesleg legfontosabb Osszetevdi a
hatarfeliileti energia, feliileti fesziiltség és a kevert dllapothoz viszonyitott kémiai
energiafelesleg. A leggyakrabban eldfordulé 4talakuldsok az amorf-kristdlyos
dtmenet, kiilonboz6 reakcick és a diffiiziés keveredés. Igy elektronikai vagy
optikai alkatrészekbe valé beépitésiik eldtt alapvetOen sziikséges a multirétegek
stabilitdsdnak a vizsgdlata, a szerkezeti véltozdsok leirdsa és az azt kivalt6 hatdsok
értelmezése.

Munkdm sordn amorf sziliciumbdl és amorf germédniumbdl felépitett
multirétegek (a tovabbiakban amorf Si/Ge multirétegek ) esetében vizsgdltam a
hokezelés hatdsdra 1étrejove diffuziés folyamatokat. Az atomi diffizié
folyamatdnak kutatdsa amorf félvezetOkben az anyagtudomdany viszonylag uj
teriilete. Az utébbi évtizedben elért eredmények ellenére tobb alapfolyamat még
napjainkban sem tisztizott kelléen. Igy példaul a diffizié6 mechanizmusa, a
fesziiltségek szerepe (kiilondsen néhdny nanométeres rétegek esetén) és a

diffazids egyiitthaté koncentraciofiiggése is tovabbi vizsgélatokat igényel.
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A difftizids keveredés szokdsos vizsgalati mdédszere a hdkezelés egy - vagy
tobbféle analitikai technikdval kombindlva. Az utébbiak koziil vékonyrétegek
esetében az elérhetd nagy mélységfeloldds miatt elterjedten alkalmazott médszer a
kisszogli rontgendiffrakcié [Gr85] [St93]. Mar 1-2 nm rétegvastagsagndl is
megbizhatd analizist lehet vele végezni a minta roncsoldsa nélkiil. A mddszer
hatranya, hogy ilyen kis rétegvastagsigndl nagy a fesziiltségek szerepe a
diffdziéban, ami befolydsolja az elsddleges folyamatot és igy annak vizsgélatt is.

Vastagabb rétegekre nagyon jo, 1 nm koriili mélységfeloldast lehet elérni az
Auger-mélységi profilozassal [Me98]. Ebben az esetben azonban vizsgalat kzben
a mintat kisenergids ionnyaldbbal bombdzzdk, ami mdasodlagos keveredéseket
okozhat a rétegek kozott. Masrészt a mélységprofilozds sordn a rétegeket
elporlasztjdk, ami azt jelenti, hogy a mddszer sorozatos hdkezelések és analizisek
esetében nem alkalmazhatd, mivel nem roncsolasmentes.

Vizsgalatainkban a fesziiltségek difftizioban jatszott szerepét miniméalisra
szdndékoztunk csokkenteni, ezért viszonylag vastag, 10-20 nanométeres rétegeket
alkalmaztunk. Masrészt a diffizidé folyamatdnak hosszabb idén 4t tarté kovetése
sorozatos hokezelésekkel és elemanalizisekkel valt megvaldsithatovd. Ezen
feltételek mellett azonban a fentebbi mddszerek egyike sem volt megfeleld, igy az
RBS tlint alkalmasnak az ilyen irdnyu kutatasokhoz. A sorozatmérések eldtt hosszui
idejii besugarzasokkal és nikkelkrom-nikkel hdelemmel végzett mérésekkel
megvizsgaltam, hogy az ionnyaldb nem okoz-e jelentdés homérsékletemelkedést,
keveredést a mintdban, ami meghamisithatta volna a kisérleti eredményeket.
Tapasztalatom alapjdn mindezen jelenségek nem léptek fel, igy a Rutherford-
visszaszorasos spektrometria alkalmazisaval lehet§vé valt viszonylag vastag, igy
j6 kozelitéssel fesziiltségmentes amorf Si/Ge multirétegek nagy mélységfeloldasu

kvalitativ €s kvantitativ analizise a minta roncsolasa nélkiil.
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3.4.1 Elméleti és modszertani dttekintés
Diffuzio amorf Si/Ge multirétegben

A diffdziés folyamat alapvetd jellemzdje a kolcsonos diffizids egyiitthatd

(D). A diffdzi6 tanulmanyozdsdhoz kiilonbozé hémérsékleten, eltérd ideig tartd
hékezeléseket végeznek, melynek sordn a keveredési folyamatok révén valtozik az
Osszetevok elemeloszldsa. A koncentricideloszlasok idébeli meghatdrozasival
szdmolhaté tobbek kozott a diffdzids egylitthatd, vagy a hémérséklet fiiggés
alapjan az aktivalasi energia.

A kolcsonds diffizids egyiitthatd értékét amorf Si/Ge multirétegekben
eldszor a kristdlyos multirétegre vonatkozé mennyiség alapjan becsiilték meg. A

kristdlyos szerkezetre vonatkozé 1000°C-on mért kolcsonos diffizids egyiitthaté

D = 10" m¥s jol ismert adat [St98]. Mivel az amorf — kristdlyos &llapot
fazisatalakuldsi hoémérséklete Si-ra 627°C Ge-ra pedig 427°C [Pr95], a
hékezeléseket ez utdbbi hdmérséklet alatt kell végezni, hogy biztosan elkeriiljék a
részleges atkristdlyosodast. Az amorf Si/Ge rétegekre varhaté kolcsonds diffizids

egyiitthatd a kristdlyos érték 350°C-ra valé extrapoldcidjaval meghatdrozva

D =6x10™* m¥s [Ja86a]. Azonban a késébb kiilonbozé mddszerekkel megmért
mennyiségek a szdmolt értéknél konzekvensen kb. 8-10 nagysdgrenddel voltak
nagyobbak. Igy ugyanezen a hémérsékleten Janot és munkatirsai kisszogii
rontgendiffrakcidval D= 1,17x107%° m*/s-ot [Ja86a], neutronszorassal
D =6x107° m?/s-ot, mig 410 °C-ra l3=4,6><10'24 m?/s-ot [Ja86b] mértek. Prokes
szintén rontgendiffrakcioval D =3,86x10% m¥/s-nak hatdrozta meg a diffizids
egyiitthatét [Pr95]. A mért és szdmolt értékek kozotti nagy eltérés azt mutatja,
hogy az amorf multirétegekben a diffizi6 8-10 nagysagrenddel gyorsabb, igy a
kristadlyos Si/Ge rétegek diffizidéjara vonatkozé modell amorf anyagokra nem
alkalmazhat6. Feltételezhetd, hogy amorf rétegeknél a komponensek keveredése
mdas mechanizmus szerint torténik, mint kristdlyos esetben, igy mds a difftizié

kinetikdja is.
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A méréseket és azok kiértékelését az is neheziti, hogy a szilicium atomok
mozgékonysdga mintegy nyolc nagysdgrenddel nagyobb, mint a germdnium
atomoké [Pr86] [Pr87], ezért a hdkezelés hatasdra létrejové diffizié nem
szimmetrikus. A szilicium gyorsan behatol, és homogénen szétoszlik a
germdniumban, mig az ellentétes iranyd folyamat nagyon lassi. Igy a gyors
homogenizicié sordn mintegy Si-Ge otvozet keletkezik, melynek vastagsiga az
aszimmetrikus elemeloszlds miatt varhatéan nagyobb, mint a kiinduldsi germanium
rétegé volt, mikdzben a szilicium rétegvastagsdga csokken. Erre az esetre
vonatkozoan Beke Dezs6é és munkatarsai ( KLTE Szilardtestfizikai Tanszék,
Debrecen ) végeztek szamolasokat [Er99].

Az aszimmetrikus diffdzié miatt a diffizids egylitthaté erdsen fiigg az
aktudlis elemkoncentraciotol. Ezért elsd kozelitésben a Fick II. egyenletnek [Gi97]
a kovetkezd kozelité megoldasat vehetjiik: Feltételezve, hogy a kodlcsonds diffizids
egyiitthat6 fiiggetlen a koncentraciétdl — igy az id6ben dlland6 —, és figyelembe
véve az amorf Si/Ge multirétegre vonatkozé kezdeti- és hatarfeltételeket; a Fick II.

egyenletnek a kovetkezd megolddsa van [Ta92a]:

c 1 e+1/2 e-1/2
c—o—z[”f( ) ﬂ*

+% 5 [erf(nﬁ%‘;mj —erf[Mj. (3.4.1)

n=l1 a

nf+e+1/2) nf+e—1/2
+erf(—a j erf(—a H

Ebben az esetben €= x/h, = Vh és a= (2/h)( D', ahol h a Ge és a Si
rétegek vastagsdga kiilon-kiilon; A pedig ezek Osszege, vagyis a birétegvastagsag.
A birétegvastagsidgot periddushossznak vagy modulaciés hossznak is nevezik.
Mivel az dltalam vizsgdlt esetekben a rétegek szimmetrikusak voltak, igy 4 = 2h és
B=2. A Ge koncentraciéjat C(x,r) jeloli, ami a Ge réteg kozepén (azaz az x=0
helyen) C(0,f). Az ugyanezen helyen vett kezdeti (+=0) Ge koncentracié C(0,t=0),
amit az egyszeriiség kedvéért a tovabbiakban C, jelol. Figyelembe véve, hogy

esetiinkben Cy=1 és C(A/2,:=0)=0 (vagyis kezdetben germdnium csak a
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germdnium rétegben van, mig a A/2 helyen, vagyis a sziliciumban egyaltaldn
nincs), mésrészt szimmetrikus diffizié esetén C(0,1=)=1/2 és C(A/2,t=2)=1/2, a

AC _C(0,1) C(AI2,1)
CO CO CO

hanyadosok 0 és 1 kozé normaltak. Az egyenlet alapjan

a kiilonb6z6 hokezelési idokhoz kiszamolva a C/Cy hdnyadosok kiilonbségét (A—C )
0

és o fiiggvényében dbrazolva azokat, a 3.4.1. 4brén lathaté gorbe adédik.

0,01 0,1 1 10 100

062

3.4.1. abra: A Fick II. egyenlet megolddsaként szdmolt relativ koncentrdcick of

fiiggvényében (a tartalmazza a diffiizids egyiitthatot és a hokezelés idejét is.)

A AC—CE? értékek kisérleti uton, ezittal az RBS spektrumbdl is
0 0

meghatérozhatok. Igy az elméleti titon szamolt gorbét (3.4.1. dbra) a kisérleti I(t)/I,
gorbére illesztve az adott hokezelési id6hoz tartozé o¢f mennyiségek
meghatédrozhatdk, és a diffizids egylitthaté szdmolhat6. Mivel a Fick II. egyenlet
megolddsa feltételezte, hogy a diffiziés egyliitthaté nem fiigg a koncentriciétol,

koncentraci6fiiggd esetben nem varhatd, hogy a két gorbe illeszkedjen.
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Rutherford-visszaszordsos spektrometria alkalmazdsa nanométer vastagsdgu
vékonyrétegekre

A Rutherford visszaszérdsos spektrometria mélységfelbontoképessége a
feliileten rendszerint 10-20 nm, ami a vékonyrétegek mélységi analiziséhez nem
elegendd. Ezért a mérési paraméterek optimdlis megvalasztdsa mellett ilyen
esetekben a minta dontésével noveljiik a mélységfeloldast. Ha a merdleges
beeséshez képest a reakcidsikban a feliillet normdlisdhoz viszonyitva ¢ szdggel
(dontési szog) a mintét elforgatjuk, akkor mintegy megnoveljiik a relativ dthosszat,
igy a bombazé részecskék tobb energiat veszitenek egy-egy rétegen beliil. Ennek
kovetkeztében adott energiafeloldds mellett javul a mélységfeloldads. Ezen a médon
természetesen a fenti véaltozoktdl fiiggden 1-2 nm mélységfeloldas is elérhetd, ami
az RBS médszer egyik nagy eldnye. Lasd péld4ul [Ba94].

A  moédszer alkalmazhatésagit egy sajait mérésembdl vett példan
szemléltetem. Amorf Si/Ge multirétegek RBS analizisében felvett visszaszorasi
spektrum lathaté a 3.4.2. dbrdn a minta dontési szogének a fiiggvényében. A
méréseket 18 nm rétegvastagsdgd amorf Si/Ge multiréteg esetében végeztem.
Ugyanazon mérési paraméterek mellett csak a minta dontési szogét valtoztattam a
0°-60° szogtartomanyban. 1 MeV He" nyaldb esetében a 60°-os elforgatds mar
elegendd volt a csicsok megfeleld szeparaltsigdhoz. Ekkor a spektrumban a
szilicium és germanium rétegek kell6en kiszélesedtek anélkiil, hogy a legbels6
germanium réteg dtfedett volna a feliileti sziliciummal. Ugyanakkor a
mélységfeloldds nétt, ugyanis 60° dontési szognél az ionok mintdban megtett

relativ ithossza kétszerese a merdleges beeséshez viszonyitva.
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3.4.2. abra: Amorf Si/Ge multiréteg RBS spektrumai rendre 09 20° 40° és 60°

dontési (tilt) szogeknél.

3.4.2 Kiseérleti rész

Si/Ge multirétegek elodllitasa

A vékonyrétegek alapvetOen fizikai vagy kémiai moddszerekkel éllithaték
eld. A fizikai médszerek kozé soroljuk a porlasztist és a parologtatdst, mig a
kémiai mddszerek esetén giz vagy folyadék fazisbdl hd, elektromos dram vagy
adott hulldmhosszisdgi fény hatdsdra kovetkezik be a levdlasztds. Barmely
esetben a multirétegek elddllitdsanak kovetelményei: j6 reprodukdlhatdsag, a
rétegek egyenletessége (parhuzamossiga és feliiletiik simasdga), a rétegvastagsig
szabdlyozhatdsaga és a rétegek szennyezddésmentessége.

Az emlitett eljardsok koziil kiemelkedd teljesitoképességli a magnetron-elvii
porlasztds, amelynek nagy eldnye, hogy a porlasztdsi sebesség finoman
szabdlyozhat6, midltal az eldallitott rétegek jellemzdi jol beallithatok. Az amorf

Si/Ge multirétegek jelen értekezésben leirt termikus stabilitdsdnak vizsgdlatdhoz a
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mintdkat ilyen tipusd porlasztéval allitottdk el a KLTE Szilardtest Fizikai
Tanszék vékonyréteg laboratériumaban [Be98]. A kész mintdk rétegvastagsigat

transzmisszids elektronmikroszkép (TEM) vizsgalatokkal ellendrizték.

3.4.4. abra: Tipikus amorf Si/Ge multiréteg keresztmetszeti TEM képe. A sotét
csikok a Ge rétegeknek, mig a vildgosak a Si-nak felelnek meg. Osszesen 6 Si és 5
Ge réteg ldthato a Si hordozon. ( A legfelso Si réteg a fehér hdttér miatt nehezen

megkiilonboztetheto. )

Mint az a 3.4.4. dbrdn is lathatd, a rétegek egyenletesek és simdk,
szdmitdsok alapjan a rétegvastagsdg az egymadst kovetd rétegekben 1 nm-es
hibahataron beliil reprodukélhat6. A rétegek szerkezetét RBS analizisekkel is
igazoltam. ( Részletesen 14sd késObb.) Méréseimhez a kovetkezd biréteg
vastagsdgd (A) mintdkat haszndltam: A= 10 nm, 20 nm és 38 nm. Az oxidécids
folyamatok minimalizdldsa miatt a hOkezelések sordn a mintdkat nagytisztasigu,
99,999% Ar gazba helyezték. Mivel fontos volt, hogy a hdkezelés hatdsdra ne
kristalyosodjon 4t egyik komponens sem, ezért a hokezeléseket a kisebb termikus
stabilitasti amorf Ge kb. 423 °C-os (700K) fazisatalakuldsi hoémérsékleténél [Ch69]
[Do85] alacsonyabb homérsékleten, 410 °C-on végezték. A hokezelés idotartama

100-150 6ra volt a rétegvastagsigtol fiiggben.
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Kisérleti elrendezés az RBS vizsgdlatokhoz

Az RBS analizist a nukledris mikroszonda kamrdjdban végeztem. A j6
mélységfeloldds érdekében a szokdsosndl kisebb energidji, 1 MeV, He" makro-
nyaldbot alkalmaztam a bombazdshoz. A visszaszort részecskéket a transzmisszids
nyaldbhoz képes 165°-os szogben elhelyezett 11 keV nomindlis energiafeloldasu,
50 mm’ hasznos feliilet{i, Canberra gyirtmanyi PIPS detektorral észleltem. A
mélységfeloldas novelése érdekében a mintit a sikjan atmend fiiggbleges tengely
mentén ¢ szoggel elforgattam. Annak érdekében, hogy a kilépési szog ne nagyon
véltozzon, a detektort a nyaldbra merdleges fliggleges tengely koriil kolliméltam
egy 2mmx5Smm blendével. Igy a detektor térszoge a mérések sordn
Q= Ald’ = 10 mm’/40x40 mm’ = 6,25 msrad volt.

A mérésekhez haszndlt egytengelyli forgathaté mintatarté helyileg az
ATOMKI-ban késziilt, a pontossdga 1°. Mivel a minta dontésének hatdsira az
ionok utja a mintdban 1/cos¢ szeresére nd, ezzel egyiitt a pontatlansdgbdl eredd
hibdk is megsokszorozédnak. Ezért a Ge réteg vastagoddsdnak a kimutatdsira
vonatkoz6 nagy mélységfelolddsi RBS méréseimet a Kozponti Fizikai
Kutatéintézet Van de Graaff gyorsitojdnal dr. Péaszti Ferenc segitségével
megismételtem. Az itt taldlhaté haromtengelyli preciziés goniométer pontossidga
0,01°. A 20 nm birétegvastagsdgi multirétegek analiziséhez 2 MeV He" nyaldbot
alkalmaztunk. A dontési szog 77° és 85° volt. Mivel a detektor-minta tdvolsag
nagyobb volt, mint a mikroszonda kamrdjdban, ezért a térszog ezeknél a
méréseknél 2= A/d’ = 2x5 mm’/96x96 mm’ = 1,08 msrad volt.

A geometria bizonytalansdg csokkentése mellett minden esetben a lehetd
legjobb detektor energiafelolddssal dolgoztam. Ezt a méréssorozatok eldtt
megmértem hitelesitd a-forrdssal, majd egy kis €s egy nagy rendszdmu (Al és Ni)
foliat haszndlva standardként meghataroztam az RBS spektrum alapjén is.
Mindezek utdn felvettem egy ugyancsak standardként haszndlt Si/Ge multiréteg
spektrumét, amelyet a kordbbi mérések adataival dsszehasonlitottam. A tényleges
méréseket csak akkor kezdtem el, ha mindhdrom mddszer alapjin

megbizonyosodtam arr6l, hogy a mérési paraméterek ugyanazok, mint a
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kordbbiakban, tehdt a mérési adatok megbizhatéan Osszehasonlithaték a korabbi
mérési eredményekkel.

Az RBS mérések paramétereinek optimalizaldsat és a mélységfelolddsok
szdmoldsdt az MDEPTH szdmit6gépes programmal, mig a mérési adatok
kiértékelését az RBX szamitdgépes programmal végeztem. Az utébbihoz a
szokdsos eljarast alkalmaztam, azaz el0szor Osszedllitottam a hékezeletlen minta
rétegstruktirajat és a programmal kiszdmoltam a hozza tartoz6 RBS spektrumot.
Majd a diffuziés elmélet figyelembevételével elkészitettem egy feltételezett
,hokezelt” rétegstruktirat. Az ehhez szimolt RBS spektrumot dsszehasonlitottam a
mérttel, majd az eltérések figyelembevételével a rétegstruktirit mindaddig
finomitottam, mig a mért €s szimuldlt spektrumok fedésbe nem keriiltek. Mivel a
méréseket és igy a szimuldcidkat is kétféle dontési szognél végeztem, bizton
allithat6, hogy az a rétegstruktira, amely mindkét paraméter mellett visszaadta a

mérési eredményeket megfelelt a valésdgosnak.

3.4.3 Eredmények

Az RBS mérések kvantitativen kiértékelhetd mdédon tiikrozik a szilicium és
germdnium vékonyrétegek periodicitdsdt. A 3.4.5. 4bran egy tipikus Si/Ge

multiréteg RBS spektruma l4thaté.
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3.4.5. abra: A=40 nm biréteg vastagsdgi amorf Si/Ge multiréteg mért RBS
spektruma. Az dbrdn jol ldthato a periodikus rétegszerkezet, és az elemosszetétel.

Mérési paraméterek: 1 MeV He", 60° dontési sz0g.

A kinematikdnak megfeleléen a spektrum nagyenergids részén eldszor a
germdnium atommagokrdl visszaszort részecskék jele ldthaté. A beiitésszdm
ardnyos a koncentrdciéval. A germdnium csicsok koézotti volgy a szilicium rétegek
szélességét jellemzi. A minta nyaldbiranyhoz valé bedontésével megnd az ionok
relativ dthossza a rétegekben, ennek hatdsdra ott tobb energidt veszitenek, ami a
csucsok kiszélesedésében jelentkezik. Méréseimhez olyan dontési szoget
véalasztottam, amelynél ez a kiszélesedés maximélis, de még nem fed &t a feliileti
szilicium és a legbelsd germanium réteg jele. A spektrumban a szilicium rétegek is
jOl 14thatdk, habéar a kisebb szordsi hatdskeresztmetszet miatt magassaguk kisebb,
mint a germdniumban. A minta eldallitdsa soran felvitt 6t germanium és hat
szilicium réteg koziil a legbelsd szilicium a spektrumban kiilonéllé csicsként nem

lathatd, mivel a hordoz6 szintén szilicium volt.
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A diffdziés egyiitthatd szdmoldsdhoz a germdnium koncentricidjanak a
véltozdsat a mért RBS spektrumok alapjdn hatdroztam meg a kovetkezd moédon:
Mivel a mélységfeloldis a mélység novelésével csokken és a rétegek
szimmetrikusak voltak, ezért a legfels0 germdnium réteget vdalasztottam a
véltozdsok kovetésére. Feltételezve, hogy a csucsok Gauss-alakiiak, a kiilonbdz6
ideig tart6 hokezelések utan felvett és egymdsra normalt spektrumokban az elsé Ge
csicsot sulyozottan illesztettem a beiitésszdmok reciprokdval, majd a szdmolt
maximdlis Ge belitésszdmokat abrdzoltam a hdékezelési idd fiiggvényében. I, a
hokezeletlen minta maximélis Ge beiitésszdma, I(t) pedig az Osszes tobbi. (A
szokdsos rontgendiffrakciés meghatdrozdsok miatt ezen mennyiségek természetes

alapu logaritmusdnak 4dbrazoldsa informativabb a szilardtestfizikusok szamadra. )
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3.4.6. abra: A Ge relativ koncentrdcidjinak vdltozdsa a hdkezelési id6
fiiggvényében az RBS analizisek alapjan. (A pontokat Osszekotd vonal a

szemléltetést segiti, nem illesztett gorbe. )

Mérési eredményeim alapjdn megéllapithatd, hogy a diffizids egyiitthatd
fiigg a koncentraciotdl, mivel az Inl(¢)/I, — t fiiggvény ellentétben a kristalyos
anyagokra jellemz6nél nem linedris, hanem két részbdl tevddik 6ssze. A hdkezelés
elején a koncentraciok valtozdsa gyors — igy a diffidzi6 is —, majd elég hosszi id6

utdn a koncentricidgradiensek és igy a diffizids egyiitthat6 is csokken, amelyet az
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Ini(¢)/I, fiiggvény meredeksége abszolit értékének csokkenése mutat. Az elsd
részben két folyamat is lehet, mely meggyorsitja a diffiziét. Az egyik a szerkezeti
relax4cié ( hibahelyek szdmanak csokkenése ), a mdasik pedig a kezdeti nagy
koncentraciégradiens miatt a diffiizids egyiitthaté koncentraciéfiiggése.

A diffiziés egyiitthatd szamszeri értékét ezen fejezet elméleti
attekintésében leirt mdédon hatdroztuk meg. A koncentracidvéltozasok elméleti
modell alapjdn szdmolt €s kisérletileg meghatarozott értékeinek illesztését a

kovetkezd dbra mutatja.
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3.4.7. abra: A Ge csicsok intenzitdsdnak vdltozdsa a hokezelési idd

fiiggvényében, az elméletileg szamolt értékekkel (folytonos vonalak) illesztve.

Lathaté, hogy a teljes id6tartamra nem lehet illeszteni a szdmolt gorbét.
Ennek az az oka, hogy a diffuzids egyiitthato fiigg a diffizidban résztvevd elemek
koncentraciéjatol, mig az alkalmazott modellben [Ta92a] ez a fiiggés nem
szerepel. Igy a folyamat elejére szamolt D= (4,35+0,22)x10% m’s™ diffdzids
egyiitthaté a szilicium tiszta germdniumban valé diffiziéjanak egyiitthatéjat adja
meg, mig a folyamat végére vonatkozé D = (4,55+0,25)x10% m’*s" mér a
Sip,Gegg Otvozetben jellemzi a szilicium difftizidjat. Ez az eredmény 6sszhangban
van a vékonyabb rétegekre kisszogli rontgendiffrakcidval meghatarozott
D =24x107 m’s” és 26 6rds hokezelés utani D =4,1x10> m’s™ értékekkel

[Be99]. Masrészt Auger-mélységi profilozdssal (1 nm-es mélységi feloldassal )
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szintén megerdsitették, hogy a szilicium gyorsan bediffundél a germanium rétegbe,
mig az ellentétes folyamat nem figyelhetd meg a vizsgilt, elegendéen hosszi
hokezelési idon beliil [Cs**].

A szilicium és germdnium mozgékonysdga kozotti nagy kiilonbség
kovetkeztében felléphet egy djabb effektus. Mint kordbban emlitettem, a szilicium
mozgékonysidga nyolcszor nagyobb, mint a germdniumé, igy a hdkezelések
hatdsdra a szilicium gyorsan bediffunddl és homogénen szétoszlik a
germaniumban. Mindekoézben az ellentétes folyamat nagyon lassd, tehit a
germanium  sziliciumba  valé  diffdzi6ja  elhanyagolhat6. Ebbdl  az
anyagmegmaradds torvénye szerint logikusan az kovetkezik, hogy mialatt a
szilicium réteg elvékonyodik, addig a kialakul6 szilicium-germanium
otvozetrétegnek meg kell vastagodnia.

Az effektus kimutatdsdra irdnyuld, nagy mélységfeloldasi méréseket a

KFKI-RMKI-ban végeztem. A mérések eredményét a kovetkezd dbra mutatja:
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3.4.8. abra: Hdékezeletlen és hokezelt (410 °C, 100 éra ) amorf Si/Ge multiréteg
RBS spektruma, 2 MeV He", 77 °dontési sz0g, 20 nm birétegvastagsdg.
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Az é4bran lathaté6 hogy az egész rétegstruktira spektruma kismértékben
megvastagodott és eltolddott a kisebb energidk felé. Ennek oka a behatold ionokat
fékezd feliileti réteg oxidéacidja, és csak részben a Si germaniumba valé difftizidja.
Szépen latszik, hogy a Si csicsok amplitiddja csokken az elviandorlas és az
oxidacié miatt. Csokken egyben a Si volgyek mélysége is, ami annak jele, hogy a
szilicium a germaniumba bediffundalt, igy nem kizdrélag a szilicium rétegben
taldlhat6 meg. Ezzel 6sszhangban csokken a Ge csticsok amplitidéja, mivel a He*
ionok nemcsak a germiniumrdl, hanem a sziliciumrdl is szérédnak ebben a
mélységben.

A Si-Ge otvozetréteg vastagoddsa a mért spektrumok alapjan nem volt direkt
moédon kimutathat6 sem a szokdsos, sem a nagy mélységfelolddsi mérések esetén.
Ennek oka egyrészt az effektus kis mértéke, masrészt a zavard oxidacid. A mért
spektrumokat azonban szimuldltam, és mindkét dontési szog esetében az a
rétegstruktira adta vissza a mérési adatokat, amely esetében a 10 nm-es
germanium réteg a hokezelés hatdsara 1étrejovo szilicium diffiziéja miatt 1 nm-t,
azaz 10%-ot megvastagodott. Ennek a hatdsnak a kozvetlen kimutatdsa azért
nehéz, mert 2 nm mélységfeloldast feltételezve legaldbb 20 nm-es germanium
réteggel kellene dolgozni, ebben az esetben viszont ugyanennek a hatdsnak az
eléréséhez nagyon hosszii hokezelési id6 sziikséges. Igy azt lehet dllitani, hogy az
RBS mérések kozvetett indikdciot és jo kvantitativ becslést adnak az effektus
mértékére. A megvastagoddsi hatds direkt kimutatdsira mds mddszert, pl. az

Auger-mélységi analizist célszerti alkalmazni.
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4. Osszegzés

A Magyar Tudomanyos Akadémia Atommagkutaté Intézetében az 5 MV-os
Van de Graaff tipusi gyorsitdberendezéshez telepitett nukedris mikroszonddn

végzett tudomanyos munkdm sordn a kovetkezd eredményeket értem el:

Fejlesztomunkdm eredményeként megvaldsult a mikronyaldbbal végezhetd
Rutherford-visszaszérdsos spektrometria a nukledris mikroszonda mérdrendszeren.
Ennek keretében Cornell- vagy IBM-geometridban elhelyezett részecskedetektorral
kvalitativ és kvantitativ elemanalizis végezhetd. A hagyomanyos RBS-mérések
mellett a feliilleti topografiai vizsgdlatokhoz kifejlesztett detektortartékkal
egyidejlileg két, egymdstdl fiiggetleniil mozgathaté detektorral, mérés kozben is
valtoztathaté visszaszorasi szogek mellett végezhetd analizis. Uj, a fiiggbleges
tengely koriil forgathaté mintatarté beépitésével pedig a sirl6dd beesési szognél
végzett mérések is elérhetdvé vdltak. Ennek elsOsorban a mélységfeloldas
novelésénél van jelentdsége, mivel igy a hagyomédnyos geometridknal szokasos 10-
20 nm-es feliileti mélységfeloldds 2-5 nanométerre javithat6, ami mar alkalmas a

nanométeres vastagsagi vékonyrétegek mélységi analizisére is.

A kifejlesztett mérorendszeren a kovetkezd fontosabb, uj tudomdnyos

eredményeket értem el:

1. Uj eljarast vezettem be mikronyaldbbal végzett Rutherford-visszaszorasos
technikdval, surl6dé szogli detektorelrendezést alkalmazva szilicium és

szilicium alapi Osszetett szerkezetli mintdk feliileti topografidjdnak a
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vizsgélatdra. Tobbféle feliileti struktirdndl értelmeztem az elemtérképeken és
tomografids képeken mutatkozé 4rnyékhatdsokat, amelyekkel a feliileti
egyenetlenségek a spektrum szimuldcidja nélkiil és viszonylag egyszerli médon
kimutathaték. 70-100 pum mély iregekre és néhiany mikrométeres
kiemelkedésekre megmutattam, hogy az elemtérképek alapjan hogyan

hatdrozhaté meg szdmszertien a térbeli struktirak mérete.

Meghatiaroztam implantélt porézus sziliciumban a porozitds szamszer( értékét
az implanticié mélysége mentén. Mérési eredményeim alapjan megmutattam,
hogy az implantici6 a pérusok betomorodését eredményezte, de nem
folyamatosan a behatol6 ionok pélydja mentén, hanem csak az effektiv
hatétavolsagukndl. Ez a tény azt mutatja, hogy a tomorodést okozo fizikai

folyamat a nukledris fékezddés.

Mikronyaldbbal végzett RBS analizisekkel meghataroztam lézeres direktirdssal
Iétrehozott SnO, csikok esetében a kvalitativ elemosszetételt a csikokon beliil és
azokon kiviil. Az 6n elemtérképek alapjdn meghatdroztam a csikok méretét,
amelyek a lézer teljesitményétdl fiiggden 2612 um és 42+2 pm kozotti
szélességliek voltak. Méréseim alapjan megéllapithaté volt, hogy a kidolgozott
Uj lézeres levalasztasi eljaras jol szabdlyozhat6 és reprodukalhaté vékonyréteg

mintazatok eloallitasara.

RBS mddszerrel, mikrométeres laterdlis felolddssal meghatdroztam az
alkotéelemek eloszlasit és a réteg Osszvastagsdgit impulzuslézeres
elgézologtetéssel 1étrehozott monoelemes Sn, In, Bi és Sn-Bi 06tvozet
vékonyrétegek esetén. Mérési adataimmal lehetdvé valt a levalasztasi folyamat
elméleti lefrdsa és paramétereinek a meghatirozdsa. Eredményeim alapjin az
indium és On rétegekben a vastagsdgprofilok szimmetrikusak voltak, azok
Lorentz-szer(i fiiggvénnyel illeszthetk, a szdmolt illesztési paraméterek pedig
k. =k, =0,58. A Bi vastagsdgprofil szimmetrikustol eltérd viselkedése tovdbbi

vizsgdlatot igényel.
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5.

Rutherford-visszaszérdsos analizissel Si/Ge amorf multirétegek nagy
mélységfelolddsui kvalitativ és kvantitativ elemzését végeztem el. Egymdst
kovetd hdkezelések és RBS analizisek sordn meghatdroztam a rétegszerkezetet
mind az OsszetevOk mind a vastagsag (periodicitds) szempontjabol. Méréseim
alapjén a szamolt diffiiziés egyiitthatok: D = (4,35£0,22)-x102 m’*s"' a
szilicium tiszta germaniumban valé diffizidjara vonatkozéan, mig a folyamat
végén kialakul6 Sig,Geos Stvizetben D = (4,55+0,25)x10 m’s™. Elvégeztem
tovdbbd a mért spektrumok szdmoltakkal valé illesztését, amely sordn a

rétegszerkezetre vonatkozo szimuldcidk a Si gyors homogenizdcidjat mutattak

a Ge rétegben.
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5. Summary

The fundamentals of ion-solid interactions have been extensively studied for
decades at several laboratories in the past and nowadays are well known. Although,
the initial motivation for these studies was the understanding of the nature of the
phenomena, the important applications of ion beam for material modification and
ion beam-related analysis techniques have turned the use of ion beams to great
practical importance.

The need for a tool capable of probing solids with a spatial resolution of a
few microns and with the analysing power of the commonly used IBA techniques
has recently grown significantly due to the development of microelectronic devices
and other technologies involving micron-sized structures. The ability of MeV ions
to penetrate through the surface layers on a sample with little scattering, together
with the ability to focus the ion beam to a probe size smaller than one micrometer
is what gives the nuclear microprobe its analytical importance. The unique feature
of it is that quantitative trace elemental analysis at high spatial resolution can be
readily achieved.

An Oxford-type scanning, focusing, data acquisition, and analysis system
was installed in 1995 at the single ended 5 MeV Van de Graaff accelerator of
ATOMKI, Debrecen, Hungary. At the beginning its main applications were the
elemental analysis and morphological observations on geological samples,
characterisation of environmental and archaeological samples using PIXE
technique. However the questions had been arisen from the materials scientists
made necessary the implementation of a depth sensitive technique on the nuclear
microprobe laboratory. Responding to their needs, Rutherford backscattering
spectrometry (micro-RBS) was chosen. During the last 4 years the following

problems were investigated with the micro-RBS system:

The objects of the work
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e Observation of surface topography of micron-sized test samples and
silicon membranes which are models of possible semiconductor devices
and parts of integrated gas sensors operating with minimum power
consumption, respectively.

e 3-dimensional micro-RBS studies of ion-implanted porous silicon in
order to determine the underlying elemental process which is responsible
for the densification.

®  Micro-RBS analyses of inhomogeneous thin films prepared by different
laser deposition methods to support the theoretical description of the
preparation processes.

e  Macro-RBS analyses of amorphous Si/Ge multilayers for the calculation

of the interdiffusion coefficient.

I have adopted the RBS method at the nuclear microprobe of ATOMKI.
Considering the local conditions and the above problems I have improved the
micro-RBS set-up, too. By moving the detector from the traditional scattering
angle into grazing exit angle position it can perform not only conventional RBS
mapping, but it becomes sensitive also to the surface topography. Thus I have
equipped our sample chamber with two well-collimated silicon surface barrier
detectors movable (without breaking the vacuum) in a wide range of scattering
angle (100°-170°) at opposite sides of the beam. For the high depth resolution RBS
analyses we have developed a new, one-axis sample holder, which allows us to
change the incident angle of the beam by tilting the sample. In this way the usual
10-20 nm depth resolution at the surface can be improved to 2-5nm. This
improved RBS set-up makes the micro-RBS analysis accessible for a wide range of
applications.

Results

1. I have introduced a new method for observation of surface topography of
samples with elevations and depressions. In case of silicon membranes and test

samples I have showed that using micro-RBS technique the magnitude of the
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surface topography can easily be obtained by simple trigonometry from the
elemental mapping images. The advantage of the method is that in most cases
the quantitative information about the surface topography can be obtained “in-
situ”, i.e. during the measurement, which allows us to change or optimise the
measuring conditions promptly. I have also demonstrated that in complex cases
only tomographic images can provide information on the 3D structure of the

sample.

By micro-RBS method I have determined the porosity quantitatively along the
ion track used for ion-implantation of porous silicon. Results obtained for both
columnar and spongy type porous silicon samples clearly indicate, that the
densification occurs most intensively in a narrow depth region around the
penetration depth of the ions, i.e., it is mainly caused by ion cascades. Based on
this phenomenon, production of deeply buried narrow compact layers in porous

materials seems to be possible.

By micro-RBS analyses of SnOx patterns deposited by laser direct writing I
have clearly showed the presence of Sn in the stripes on the bulk TiOy

substrate layer. RBS mapping images revealed that tin was deposited onto the
substrate surface in form of continuous lines with well-defined contours, and
the width of the stripes was between 26:2um and 4212 um, depending on the
laser power. The results proved the good reproducibility of the developed

deposition method.

I have determined the thickness profiles of thin films produced by liquid-target
pulsed laser deposition. The areal density of the constituents along the
symmetry axes of the deposits was measured by micro-RBS. The calculated
thickness profiles of In, Sn and SnBi alloy films were strictly symmetrical,

while the bismuth profiles showed a characteristic deviation from this shape.
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The RBS data (except of Bi) could be well fitted by Lorentzian-like functions,

originating from the so-called shifted Maxwellian velocity distribution.

5. In order to determine the interdiffusion coefficient in amorphous Si/Ge
multilayers I have measured their elemental composition after subsequent
annealing using high depth resolution RBS. For the calculation of the
interdiffusion coefficient according to Fick’s second low the concentration
modulation of Ge was evaluated from the RBS spectra as a function of
annealing time. The results confirm the theoretically predicted strong
concentration dependence of the interdiffusion coefficient. Therefore the value
D= (4.3530.22)x10?* m’s"" obtained for the beginning of the interdiffusion
process characterises the Si diffusion in pure Ge. After a long annealing
treatment (150 hours at 683 °K) D = (4.55£0.25)x 10 m’s™ was found, which
is characteristic for a Siy,Geyg alloy. Furthermore, the layer structure fitted to

the RBS data unambiguously shows the asymmetrical intermixing of Ge and

Si.
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