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lonbombazas Hatasainak Vizsgalata Auger Elektron Spektroszképiai Mélységi Feltérképezéssel

Bevezetés. A gyorsitott ionok kolcsonhatasa szilard anyagokkal mar tobb mint szaz éve felkeltette az
érdeklédést, ez volt a katodporlasztas jelensége. Mara mindennapiva valt a kiilonb6z6 ion — szilardtest
kolcsonhatasokon alapulo uj és tjabb technikak alkalmazasa az iparban és a tudomanyban. A munkam soran
a kolcsonhataskor lezajlo folyamtok kozil két fébb folyamat kisérleti tanulmanyozasat valasztottam Ki.

Ezek kozil az elsé az ionbombazasos anyageltavolitis — vagyis az ionporlasztas. Az ionporlasztas
természetének vizsgalatanal az ugynevezett porlasztasi hozamot, amely tekintheté az adott anyag fizikai
paraméterének, hasznaljak jellemzésre. Példaként emlitem meg, hogy ennek a paraméternek az ismerete igen
fontos ahhoz, hogy olyan szerkezetek élettartamat melyek alkotoelemei ionbombazasnak vannak Kitéve
megjosolhassuk. llyenek a reaktorok belsé alkatrészei, a mitholdak ionhajtomtivei, gyorsitok stb.. A kialakult
anyagvizsgalati modszereknél is sziikséges e paraméter értékének és viselkedésének ismerete. Példaul a
Transzmissziés Elektronmikroszkopia (TEM) ionporlasztasos mintakészitésnél ¢és felilet érzékeny
spektroszkopiakkal kombinalt mélységi feltérképezésnél (mélységi profilirozas).

A porlasztas analitikus elméletének megértésében jelentds szerepe volt P. Sigmund munkajanak 1969-ben
amihez igen gyorsan csatlakoztak kiilonbozé numerikus kozelitések. A kisérleti eredmények irodalmat
feltarva lathatjuk, hogy mostanra tébb kényvnyi porlasztasi hozam adat gyiilt 6ssze gyakorlatilag az utobbi
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négy évtized alatt. Ugyanakkor fontos megjegyezni, hogy az adatok nagy tobbsége altalaban meréleges

ionsugar beesésre és a reaktorokban jelenlévé ion — anyag parositasokra vonatkozik (H, D, 4He — C, Be, B).
Kevésbé talalkozunk kisérleti adatokkal mas ionsugar beesési szogekre, példaul surlodo ionbeesésre és a
kisebb ionenergiaju tartomanyban néhany 100 eV és néhany keV kozott, és

igy a porlasztasi hozam viselkedése ilyen koriilmények kozott mérsékelten ismert. Ez utobbi kisérleti
koriilményeket viszont gyakran alkalmazzak kisérleti anyagvizsgalati modszerek, de ugyantgy el6fordulnak
a modern technologiakban is.

Amint azt mar emlitettem az ionporlasztasi hozam meghatarozasara és az ionbombazas modellezésére
léteznek kulonféle elérejelzo (illesztd) és szimulacios modszerek is. Ezek folyamatosan fejlédnek és céljuk,
hogy egyre pontosabb eredményeket adjanak egyre tagabb ionbombazasi feltételek mellett. llyen kozismert
szimulaciok: SRIM, TRIDYN és az Eckstein féle illesztés, stb. Mivel ezek erés, nem minden esetet jol
modellez6, kozelitéseket alkalmaznak ezért egyes esetekben kisérleti ellenérzésiik elengedhetetlen.

A fentiekben 6sszefoglaltak alapjan munkam elsé felében az ionporlasztasi hozam kisérleti meghatarozast
tiztem ki célul. A kisérleti meghatarozasnal célom volt, hogy olyan moédszert alkalmazzak, amely
lehetéséget ad a porlasztas kozben felléps, a porlasztasi hozam meghatarozasat ellehetetlenito,
mellékjelenségek visszaszoritasara. Az irodalombol jol ismert modszerek ugyanis nem mindig adnak
lehetéséget e mellékhatasok egyiittes Kikiiszobolésére.

A masik ionbombazas indukalt folyamat, amit vizsgaltam a két szilard anyag hataran zajlo atomi
keveredés, vagy roviden ionkeverés. llyen anyaghatarok mindig vannak vékonyrétegekben és fontos
szerepiik van egyes vékonyréteg eszk6zok (optikai, félvezetd, mechanikai) mikoédésében, de ugyanakkor
viselkedésiik vizsgalata informéaciot adhat az ionbombazas hatasara lezajlo termodinamikai és atomi
folyamatokrol is. Az ionbombazassal a réteghatar atmenetek szélességét, az ott keletkezé szilard fazisokat
befolyasolhatjuk. Ennek megfelelé6en ionbombazassal az igényeknek megfelel6en modosithatjuk az atmenet
szélességét ugyanakkor ionimplantacional, ionbombazasos vagasnal karosito folyamatok is lehetnek.

Az altalanosan alkalmazott Ga' ionbombazas roncsolé hatasainak vizsgalataval sok munka foglalkozik,

de egy-két Kkivétellel nem talaltam &sszefoglald és kvantitativ leirasokat, pedig az Ga' ionbombazason
alapulo Fokuszalt lonsugar technika (FIB) alkalmazasa igen elterjedt, talan a legtobbet hasznalt TEM

mintakészitési modszer. Ezt a hianyt potolva hataroztam el a Ga' ionbombazas okozta roncsolodas
vizsgalatat az altalaban vett ionkeveredés és a TEM mintakészités szempontjabol. Az el6bbi feladatban, egy
jol definialt réteghatar kiszélesedését vizsgaltam, mig az utobbiban, kisérletileg megvizsgaltam a 20 keV

Ga+, Art ¢s CF4+ ionbombazas indukalt roncsolodas mértékét.

A munkam céljaul tiztem Ki azt is, hogy megvizsgaljam az altalanosan ismert

ionbombazast modellezé szimulaciok alkalmazhatosagat a dolgozatban targyalt kisérleti koriilmények
mellett. A szimulaciok alkalmazasanak nagy elénye lenne ugyanis a hosszadalmas és draga kisérletekkel
szemben. Feltételeztem, hogy a kisérletek és szimulaciok eredményének 6sszehasonlitasa segiti a lejatszodo
fizikai jelenségek megismerését és hozzajarulhat a szimulaciok fejlesztéséhez is.

Alkalmazott médszerek. Kisérleti modszerek. A kisérletekhez az Auger Elektron Spektroszkopiai (AES)
Mélységi Feltérképezés modszert alkalmaztam. Elénye a nagy mélységfelbontas és a feliileti osszetétel
valtozasainak kvantitativ meghatarozasa. Az AES csak a vizsgalt anyag legfelsé 1 — 2 atomsornyi vastag (az
Auger elektronok rugalmatlan szabad uthossza) rétegérél ad informaciot. Ezt a médszert ionporlasztassal
otvozve lehetdségiink van a vizsgalt anyag mélységbeli elemzésére. Nagyon fontos, hogy minden esetben az
eredeti mélységbeli anyageloszlasra vagyunk kivancsiak. J6 mélységi felbontast és a vizsgalt anyag eredeti
anyageloszlasat csak megfelelé6 ionbombazasi korilmények alkalmazasaval kaphatunk. Megfelel6
ionbombazasi korilmény az, amikor kontrollalhatéak az ionbombazas hatasai. Visszaszorithato kell legyen
az ionbombazas indukalt roncsolodas és a felaleti durvulas, mivel ez a két hatas lehetetlenné teszi a modszer
alkalmazasat. Szerencsére koszonhetéen a tobb évtizedes fejlesztéseknek, melyeket Anton Zalar, Barna
Arpad és Menyhard Miklés vezettek be, lehetdség van ezek nagymértékii visszaszoritasara. Megmutattak,
hogy az ionbombazas kdzbeni mintaforgatas, a surlodd ionbombazas és kis ionenergia energia (< 1 keV)
alkalmazasa nagymértékben csokkentik az emlitett karos jelenségek valosziniiségét. igy lehetéség nyilt akar
az 1 nm mélységi felbontas elérésére is.

Tudnunk kell azonban, hogy nyers kisérleti eredményeként csak a mért atomi koncentracio — porlasztasi
1d6 profilokat kapjuk. Minden esetben meg kell vizsgalni, hogy mennyire tér el a mért és valos atomi
koncentracio eloszlas és a porlasztasi idét at kell alakitanunk mélységgé. A valos atomi koncentracio
eloszlas visszafejtésére Menyhard Miklos ,trial and error” modszerét alkalmaztam. A porlasztasi id6 —
mélységgé valo transzformaciojara a munkam soran kifejlesztett algoritmust alkalmaztam. Mivel az
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atalakitashoz sziikség van a porlasztasi hozam adatokra, ezért ugyanezen algoritmus forditott alkalmazasaval
meg tudtam hatarozni a vizsgalt anyagok relativ porlasztasi hozamat is.

Az ionbombazas indukalt roncsolodast legszemléletesebb vizsgalni  vékonyréteges rendszerek
alkalmazasaval. Ebben az esetben ugyanis az atomosan vékony réteghatarokon jol érzékelhetéek az
ionindukalt atomi mozgasok. Mivel a fent leirt modszer nagy mélységi felbontast tesz lehetévé ezért a 20 és
30 keV ionbombazas roncsolé hatasat is ezzel a modszerrel vizsgaltam.

Az anyagokat vékonyréteg (-rétegrendszer) formajaban vizsgaltam. Minden esetben sziikség volt a
vizsgalt vékonyréteg rendszer kezdeti szerkezetének vizsgalatara. A porlasztasi hozamok meghatarozasanal a
valos rétegvastagsagok meghatarozasa igen fontos. Erre a feladatra legalkalmasabbnak az osztalyunkon lévé
Philips CM20 200kV (0.27 nm pontfelbontas, 0.14 nm racsfelbontas), illetve egy JEOL3010 300kV (0.17
nm pontfelbontas, 0.14 nm racsfelbontas) gyorsito fesziiltségii Transzmisszios elektronmikroszkopokat
(TEM) talaltam. A mintak és a felvételek elkészitésében kollégaim segitettek.

Kiegészitésként egyes indokolt esetekben sziikség volt megvizsgalni az ionbombazas altal esetlegesen
Iétrehozott feliileti morfologiat (érdességet). Mivel nanométeres nagysagrendi feliileti durvasag volt varhato,
ezért erre a vizsgalatra az Atomi erémikroszkop (AFM) volt a legalkalmasabb. A modszer nagy elénye,
hogy szinte atomi felbontassal érzékeli a feliileti egyenetlenségeket és képi megjelenitést is ad.

A felilet durvasagat az AFM—el mért feliileti vonalprofillal és a vonalprofilbol meghatarozott négyzetes
kozépmagassag (RMS) értékekkel jellemeztem.

Szimuldciok. A munkam keretén beliil két ionbombazas altal okozott hatast vizsgaltam: a porlasztast és
az atomi keveredést réteges szerkezeteken. A vizsgalt folyamatok elérejelzésére két altalanosan ismert BCA
(paros iitkozések kozelités) kozelitésre épiilé Monte Carlo szimulacios programot (kodot) alkalmaztam. A
porlasztasi hozam szamitogépes meghatarozasara a J. F. Ziegler, M. D. Ziegler és J. P. Biersack altal
fejlesztett SRIM (The Stopping and Range of lons in Matter) programot hasznaltam. Az ionindukalt atomi
keveredés leirasara viszont a W. Maller és W. Eckstein altal kifejlesztett dinamikusan valtozo Gsszetételti
céltargyra alkalmazhaté TRIDYN nevii kodot alkalmaztam.

Eredmények

1. Kifejlesztettem egy algoritmust, amellyel az Auger elektron spektroszkéopiai mélységi feltérképezéssel
kapott eredményekbdl meg lehet hatarozni az anyagok relativ porlasztasi hozamat. A kifejlesztett
algoritmus alkalmazasaval meghataroztam C/Ni [s1, s4], Si/Cr [s2, s3], Au/Si [s4], C/Ta [s4-s6] relativ
porlasztasi hozamokat sarlodo ionsugar beesési szogtartomanyban, amiket 6sszehasonlitottam az altalanosan
ismert TRIM.SP kodua szimulacio altal szamolt értékekkel. EbbSl megallapitottam, hogy az alkalmazott
kisérleti paraméterek mellett ez a szimulacio nem alkalmazhaté a porlasztasi hozamok el6rejelzésére.
Kovetkezésképpen, a munkaban alkalmazott kisérleti koriilményekhez hasonlo feltételek mellett javasolt a
TRIM.SP szimulacio legalabb szuroproba szerii kisérleti ellenérzése.

2. A 30 keV energiaju 50 beesési szogli fokuszalt Ga' ionbombazas hatasat vizsgaltam az iondozis

fiiggvényében 25 — 820 ion/nm2 tartomanyban Si/Cr réteghatar atmenetre. Azt talaltam, hogy a
besugarzas egy erésen kevert, jol elkiilonitheté réteget eredményez az elsé (feliilethez legkdzelebbi) Si/Cr
rétegatmenet helyén. A kevert réteg dozistol fiiggetlen éles hataratmenettel csatlakozik a tiszta Cr
réteghez. Tehat egy 14j tipusa nem szokvanyos hibafiiggvény szerii réteg kialakulast figyeltem meg. A
kialakult kevert réteg és a tiszta Cr réteg kozotti éles hataratment létezését XTEM vizsgalatokkal is
igazoltam. Az ismert ballisztikus modelleken alapulé dinamikus TRIDYN szimulacié nem irja le a tapasztalt
keveredési mechanizmust [s7].

3. Meghataroztam a kiilonb6z6 ionfajtak altal okozott, a felilettél viszonylag tavoli, réteghatar
atmenet kiszélesedést a TEM minta kialakitasanak megfelelé ionbombazasi paraméterek mellett, az

eltavolitott rétegvastagsag fiiggvényében. Megallapitottam, hogy a kevert réteg kiszélesedése Ga™ ionok
esetében volt a legnagyobb és CF4+ ionok besugarzasa esetében a legkisebb. A Ga' ionbesugarzas 50
beesési sz6g mellett nagyobb kevert réteg vastagsagot eredményezett, mint a 65° beesési szog alatt érkez6

ionbesugarzas. A TRIDYN szimulacioval az Ar ionbombazas hatasnak jellegét sikeriilt leirni, mig a Ga
ionbombazas hatasat teljesen rosszul irta le a modell [s8].
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Auger electron spectroscopy depth profiling study of ionbombardment effects
Katis L.
Research Centre for Natural Sciences of the Hungarian Academy of Sciences, Institute of Technical Physics and
Materials Science, Budapest, Hungary

Summay: The ion bombardment is commonly used technological process; well-known Monte Carlo
simulations can be used for modeling it. The effects of the ion bombardments were studied using thin film
systems. The Auger Electron Spectroscopy (AES) depth profiling was applied for investigations as a main
experimental method. It was preferred because of the possibility of determine the atomic concentration
distribution besides the high (~1nm) depth resolution which is the result of the high precision of the ion
etching. The additional characterization of the investigated layer systems was performed by means of
the Transmission Electron Microscopy (TEM) and the Atomic Force Microscopy (AFM).

First I have developed a method for the experimental determination of the sputtering yield. Applying this
method the relative sputtering yields were determined for the C/Ni, Si/Cr, C/Ta and Au/Si material pairs for

the Ar™ projectiles at 1 keV energy in the angular range of 229 _ 88° with respect to the surface normal.
The measured angular dependence of the relative sputtering yields has been compared with that by the
SRIM simulation; special attention was paid to the range of grazing ion incidence. The agreement was poor
thus the application of the SRIM simulation is not recommended for these ion bombardment conditions.

The second part of my work was dedicated to the study of the ion bombardment induced atomic mixing
at the 20 and 30 keV which is frequently used Focused lon Beam (FIB) nano- and micro engineering.
Several serious alteration of the sample was observed; the two extremes were layer growth and serious
damage. These two types of effects have been studied on the previously characterized 3x(Si/Cr)/[Si
substrate] system.

Due to the AES depth profiling a CrSi rich layer grows, terminated by the two sharp interfaces, at the

Cr/Si interface if the sample is subjected Ga' ion bombardment (30 keV, 59, 2.5+82*1015 ions/cm2 ). The
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layer growth was confirmed by means of the TEM investigation also. Obviously, the ballistic model, and
thus the frequently used TRIDYN dynamic simulation is absolutely not able to describe this layer growth
process. Most likely the ion bombardment induced crystal defects, the formed non-equlibrium state and the
subsequent segregation are responsible for the process.

The ion bombardment in the investigated energy range is frequently used for the removing large amounts
of materials, which as another extreme might result in undesirable damage. The destruction can be
minimalized by reducing the ion energy, varying the angle of incidence and choosing appropriate ions type.

Thus | have studied the effect of Ga+, ArT s CF4+ ions at 20 keV energy and varying the angles of
incidence at 50, 65° ¢s 75°. It has been determined that the Ga™ irradiation at 5° caused highest the Art
the CF4+ irradiation at 75° caused the lower and lowest damage of the layer system, respectively. Contrary
to the previous investigations a large difference between the 50 and 65° Ga™ irradiation induced damage

has been observed. The difference between the Ga' and Ar™ irradiation effect has been qualitatively
explained by means of the differences in the penetration depths calculated by SRIM simulation, while the

damage of Ar™ could be characterized by TRIDYN simulation.


holis.diana@gmail.com
Typewritten text
E. Zapototskaya, O. Seidykh, V. Kovbasa 2013


