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OTKA F042474 zarojelentés Protonnyalabos mikromegmunkalas

Rovid osszefoglalo

A téma keretében a mikromegmunkalds moédszerét telepitettik az ATOMKI
pasztaz6 proton mikroszonddjdhoz (1. pont). Madasodik 1épésben kiilonb6zo
nyomdetektor ¢és mdas reziszt anyagokat vizsgaltunk a mikromegmunkalas
szempontjabol (2. pont). A megmunkalt anyagok kiilonbozé jellemzdit vizsgaltuk a
besugdrzasi paraméterek fliggvényében (3. pont). Az eldallitott eszkdzok
(mikrostruktardk) alkalmazasi lehetdségeit fel kivantuk kutatni, mikrostruktirakat
allitottuk el6 demonstracios ¢és konkrét alkalmazédsi célbol (4. pont). Egyéb
kapcsolddo megjegyzések (5. pont).

A vildgon masodik kutatocsoport lettiink e témaban, szereplink azonban nem
masodrendl. Kihasznalva sajat adottsagainkat, a nemzetk6zi irodalomhoz 11j kutatasi
eredményekkel jarultunk hozza. Az ATOMKI pasztazd proton mikroszondaja igy egy
uj, perspektivikus alkalmazasi teriiletet nyert.

Az eredmények részletezése

1. A protonnyalabos mikromegmunkalas (PBM/PBW) megvalositasa az
ATOMKI pasztazo proton mikroszondajan

A projekt kezdetekor a protonnyaldbos mikromegmunkalas (a nemzetkozi
szakirodalomban elterjedt kifejezések Proton Beam Micromachining {PBM}, ill.
P-beam Writing {PBW}) megval6sitdsdhoz az ATOMKI eszkozei jorészt
rendelkezésre alltak. A pasztazd nukledris mikroszonda bizonyos egységein a kitlizott
célok eléréséhez kisebb-nagyobb mértékli fejlesztést kellett elvégezni. A hidnyzo
eszkozoket (National Instruments mérésvezérld, adatgyiijté kartydk és az IonScan
nevil pasztazasvezérld programcsomag) ezen OTKA keretébdl megvasaroltuk és
tizembe helyeztiik. Egy sajat fejlesztésti gyors (1 ps) elektrosztatikus nyalabszaggatd
tervezését, épitését ¢és beilizemelését is megvaldsitottuk. Ez feltétleniil sziikséges volt
ahhoz, hogy pontosan tudjuk vezérelni, mikor juthatnak ionok a mintara.

2. Nyomdetektorok és mas reziszt anyagok Kisérleti vizsgalata a
mikromegmunkalas szempontjabol

2.1. A CR-39 nyomdetektor anyag felhasznalhatésaga mikromegmunkalasra

Az eddig mikromegmunkéaldsban nem hasznalt, de az ATOMKI korabbi
munkdiban nagy hagyomanyokat szerzett CR-39 tipusu szilardtest nyomdetektort
megvizsgaltuk, mint j pozitiv reziszt anyagot ebben a technologidban. Ezért CR-39
mintdkon proton és He' ionnyaldbokkal dozis teszteket végeztiink, ezek
eredményeképpen meghataroztuk ezen detektoranyag mikromegmunkalasahoz
sziikséges optimalis fluenst. Protonok esetén 600 nC/mm?” mig He' ionok esetén
60 nC/mm” értékeket kaptunk, amelyek Osszhangban vannak analitikus
szamitasainkkal és Monte Carlo modellezéseinkkel.

A Szingapuri Egyetemmel egyiittmiikddve kontrollméréseket végeztiink a CR-39
protonokkal torténd besugéarzasara. Az ottani besugarzasokbol kapott optimalis fluens
megegyezett az itthon kapott értékkel. (Ez azért volt fontos kiegészitd informécio,
mert a szingapuri rendszeren 1-2 nagysagrenddel jobb a nyaldb lateralis feloldasa.
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Annak a rendszernek a fejlesztésében ezen OTKA kutatds témavezetdje is részt vett
2001-ben szingapuri tanulmanyttja soran).

Meéréseink alapjan megallapitottuk, hogy a CR-39 tipusi nyomdetektor idealis
reziszt anyag mikromegmunkalashoz, mert az eredményes besugarzashoz sziikséges
optimalis fluens nem igényel tulsagosan hosszu besugarzasi idot, tehat gazdasagos a
gyorsitd lizemidejének szempontjabol. Tovabba a besugarzott struktirdk jol
koriilhataroltak, a detektor nem ég meg €s nem holyagosodik fel [1,2].

2.1.1. CR-39 tipusu szilirdtest nyomdetektor érzékenységének novelése CO,
kezeléssel

Egy reziszt megvalasztasandl fontos szempont, hogy az eredményes
besugarzashoz sziikséges dozis ne legyen tilsdgosan nagy, mert az lassuva tenné a
megmunkalast, megnovelné a koltségeket. Ezért célunk volt, hogy a CR-39
mikromegmunkalasdhoz sziikséges optimalis fluenst tovabb csokkentsiik. A
nyomdetektor technikdban széndioxid kezelést alkalmaznak a nyomdetektorok
érzékenységének novelésére.

A CR-39 mintikat 100-1000 nC/mm’* proton nyalabbal besugaroztuk. Ezutan,
még az elOhivas (maratas) el6tt, a besugarzott mintakat CO, gdzban nyomas alatt
taroltuk az irodalombdl ismert paraméterekkel azonos koriilmények kozott. Praktikus
megoldasként hagyomanyos szddasszifonban végeztiik a kezelést, 1 hét tarolasi 1do,
1 bar parcidlis 1égnyomas és 3-9 bar parcidlis CO, nyomads alatt, majd a kezelés
végeztével 5 perc normal 1égnyomdson valé tartozkodas utan kezdtilk meg a mintak
maratasat a szokasos modon: 6.25N NaOH oldatban, 70 °C-ra termosztalt
hémérsékleten.

A CO, kezeléssel a korabban megallapitott idealis 600 nC/mm’® értékrdl
400 nC/mm’-re csokkentettik a mikromegmunkalashoz sziikséges fluenst. Tehat a
mintdkon a besugarzas utdn, de még az el6hivas eldtt alkalmazott CO, kezeléssel
megnoveltiik az érzékenységet, ami esetiinkben azt jelenti, hogy kisebb besugarzott
toltésmennyiség is elegendd ugyanolyan kimarodas eldidézéséhez.

2.1.2. CR-39 tipusu szilardtest nyomdetektoron elo- és utovakuumozas
hatasanak vizsgalata

A CO; kezeléssel kapcsolatos kisérletekkel egyidoben felmeriilt az a kérdés is,
hogy vajon a CR-39 érzékeny-e a besugarzasok elétt és utan vakuumban eltoltott 1d6
hosszara. Ezt azért kellett ellendrizni, mert a nyomdetektor anyag hagyomanyos
hasznalata sordn az ionokat (elsésorban alfa-részecskéket) légkori nyomason
detektalja, viszont a PBM mddszerhez nagyvakuum sziikséges.

Az elévakuumozas hatdsdnak vizsgalata soran a mintdkat az Atomki pdsztdzo
nukledris mikroszond4janal jellemz8 vakuumban (~10 mbar) taroltuk a besugarzas
elétt 12 ordn 4at, majd a besugérzas utdn azonnal kivettiikk normal 1égkori nyomasra.
Egy tovabbi kisérletben az elévakuumozas néhany 6ras intervallumat céloztuk meg.
Ekkor a mintakat 30 percenként sugaroztuk be, és a besugarzasok kozotti idében
azokat vakuumban taroltuk.

Az utévakuumozas hatdsat vizsgald kisérletsorozatban a mintakat kozvetleniil a
besugarzas eldtt helyeztikk vakuumba, majd a besugarzads utan azonnal kivettiik.
Ezekkel a kisérletekkel az utovakuumozasi idérdl kaptunk informaciét mind a rovid,
mind pedig a hosszu eldvakuumozas esetén.

Megallapitottuk, hogy a CR-39 nem érzékeny a besugarzads eldtt és utan a
vakuumban t61tott idore, igy ez az anyag praktikusan hasznalhatd tobb besugarzas
egymas utani elvégzésére [3].
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2.2. Uj tipusu negativ reziszt anyag fejlesztése, tesztelése

Korabbi eredményeinknek koszonhetéen felkérést kaptunk egy gorog
kutatocsoporttdl, hogy vizsgéljuk meg az altaluk kifejlesztett 0j tipust negativ reziszt
anyag (elészor ADEPR, majd TADEP kodnévvel jelolve) tulajdonsagait PBM
besugarzasok hatdsira. Az elsd eredményeinket 2004-ben kozoltiik a mikroszonda
konferencian (International Conference on Nuclear Microprobe Technology and
Applications), ahol ezzel nagy érdeklddést valtottunk ki. A jelenleg alkalmazott
egyetlen negativ reziszt (SU-8) néhany hatranyos tulajdonsaggal rendelkezik (pl. az
eléhivott reziszt a galvanizalds utan nem tavolithato el teljesen, és ehhez veszélyes
vegyszerek sziikségesek). Az altalunk tesztelt €s egyiittmitkodésben tovabbfejlesztett
reziszt anyag vizbazisu vegyszerekben hivhato eld, és egyszerii szerves oldoszerekben
marathat6 az el6hivas és galvanizalas utan [4].

Az ADEPR/TADEP reziszt anyagokon kiviil a litografidban elterjedt SU-8
anyagon is folyattunk kisérleteket annak érdekében, hogy optimalizalni tudjuk a PBM
modszer paramétereit.

Mikrocsatorndk létrehozasdra — kiilonbozé moddszereket és reziszt anyagokat
alkalmazva — jelenleg néhany eljaras létezik. Munkank soran egy 0j megkozelitési
modot fejlesztettiink ki, amellyel igen hatékonyan lehet mikrocsatornakat 1étrehozni.
Ehhez kihaszndltuk a PBM modszer egyik olyan egyedi tulajdonsdgét, amelynek
révén mas litografias modszerrel el nem érheté eredményeket kaphattunk. A csatornak
falat két kiilonbozd besugarzassal készitettiik el, ugy hogy a mintat a nyalab irdnyadhoz
képest +/- 30 fokkal elforditottuk. Az igy eldallitott struktirakat az alakjuk (és a gérog
kapcsolat) miatt ,,Lambda struktardknak” neveztiik el [5,6].

A ko6zés munka eredményességét tiikrozi, hogy elnyertiink egy ,,Magyar-gorog
TET” kétoldalu palyazatot (2005-2006). Ez a projekt azodta sikeresen lezarult, a
zarojelentésiinket elfogadtak.

3. A megmunkalt anyagok jellemzdinek vizsgalata a besugarzasi
paraméterek fiiggvényében

3.1. Torésmutato vizsgalat

Mikrofotonikai alkalmazasok fejlesztésénél nagyon fontos informéci6o a
besugarzas altal okozott torésmutatd-valtozas, €s annak a mélységi fiiggése. Masok
eddig ,,bulk” modszerekkel vizsgaltak a torésmutatdt, majd direkt irassal hoztak létre
eltemetett hullimvezetdket. Mi a Szegedi Tudomanyegyetem (Toth Zsolt, Budai
Judit) és az MTA MFA (Petrik Péter) kutatoival egyiittmiikodésben a spektroszkdpiai
ellipszometria modszerét hasznaltuk a torésmutatd meghatarozasara. Ezzel a
modszerrel a hullamhossz és a mélység fliggvényében tudtuk mérni a torésmutatot
nagy érzékenységgel.

Az ellipszometria a feliilet kozelében képes a torésmutatdé meghatarozasara. Ezért
a mintdk torésmutatd mélységi profiljat ugy hataroztuk meg, hogy egy abszorbens
folia alkalmazasaval a feliilet kozelébe hoztunk kiilonb6zd mélységli rétegeket. Ily
moédon kimutattuk, hogy a torésmutatdé a besugdrzas hatdsdra megnd, mégpedig a
mélység fliggvényében az ionok energia leadasat leiré Bragg-gorbéhez hasonld alaka
profilt mutat. Az extinkcids egylitthat6 alig detektalhatdé novekedését figyeltiik meg,
tehat a protonnyalabbal készitett hullamvezetd vesztesége alacsony szinten tarthato.

Ezt a munkét 2006-ban az “International Conference on Nuclear Microprobe
Technology and Applications” konferencian meghivott szobeli eléadasként mutattuk
be [7].



OTKA F042474 zarojelentés Protonnyalabos mikromegmunkalas

3.2. PMMA olvadasa

Korabbi besugarzasaink soran megfigyeltik, hogy a PMMA (poli-metil-
metakrilat) pozitiv reziszt anyag bizonyos besugarzasi koriilmények kozott megolvad.
Ez nyilvanvaloan lehetetlenné teszi mikrostruktirdk készitését egyszeriien azért, mert
a kész struktarak cseppekké allnak 6ssze vagy szétfolynak a feliileten a nedvesités és
a feliileti fesziiltség viszonyoknak megfelelden. Ezért ebben a témaban szisztematikus
vizsgalatokat kezdtiink, és meghataroztuk, hogy kiilonb6zd aramerdsségek esetén
mennyi toltés vihetd fel a mintara anélkiil, hogy az megolvadna. Az eredményekbdl
egy cikk késziilt, valamit a témaban kdzremlikodo hallgatdé TDK dolgozatot készitett
¢s ezzel dijazott lett az OTDK konferencian [8].

3.3. Keménység vizsgalat

A polimereknek a megolvadas eldtti allapotban megvaltozik a keménysége, ezért
célul tliztik ki, hogy a megolvadas alatti tartomdnyban megvizsgaljuk a polimerek
keménységét. PMMA mintakon olyan besugarzasokat készitettiink, amelyek lehetové
teszik, hogy az ionok behatolasi mélységének fiiggvényében mérjiikk a keménységet.
A keménység méréseket az ELTE Anyagtfizikai Tanszékén végeztik egy CSIRO
Nanoindentorral Juhasz Andrés kozremiikodésével. Az elsd besugarzott mintdkon
valoban a keménység valtozasat mutattuk ki [9]. Jelenleg tovabbi mintdkon vannak
folyamatban keménység mérések. Az eddigi eredmények egy PhD dolgozat egyik
fejezetének alapjat képezik [10].

4. Mikromegmunkalassal eléallitott eszkozok alkalmazasi lehetdségeinek
felkutatasa, mikrostruktiarak eloallitasa demonstracios és konkrét
alkalmazasi célbol

4.1. Szilicium mikromegmunkalas

Sziliciumban vizsgaltuk a proton mikronyaldabbal torténd lokalis implantalés
hatasat az elektrokémiai maras jellegére (egylittmiikodok: Diicsé Csaba, Fiirjes Péter,
MTA MFA). A roncsolassal lokalisan megndvelt ellendllds eredményeként a porusos
Si maras szelektivvé tehetd, azaz a mikronyaldbbal implantalt abra egykristalyos
marad, és a poérusos Si kioldasa utdn a nyalab behatoldsi mélységéig 3D alakzatok
allithatok elo.

Az eljards alkalmassagat egy mikroszkopikus méretli visszacsapd szelep
eldallitasaval demonstraltuk. Kétféle szerkezetet készitettiink, mindkét esetben a PBM
modszer egy-egy egyedi jellemzdjét hasznaltuk ki.

Az egyik esetben az implantalassal kialakitott csatornafalak kozott az aramlés
iranyaval 30-60°-os szoget bezdrd, az egyik csatornafalbol kiinduld, a feliiletre
merdleges, 10 um falvastagsagu lapatot hoztunk létre. Ezt a mintidt a porusos Si
izotrop marasi profiljat kihasznélva, a behatolasi mélységen kissé tilmarva szabadda
tettiik, igy a lapat kizarolag az egyik oldalfalhoz kapcsolodik.

A masik konstrukcidoban az implantald kamrara telepitett goniométer adta
lehetéséget hasznaltuk ki: a Si mintdba nem merdlegesen, hanem 40°-os szdgben
implantalva alakitottuk ki a ferde lapatot, amely ebben az esetben a csatorna aljdhoz
kapcsolodik (nem alkalmazunk tlmarast). [11]

Az ionok a behatoldsi mélység koriili térben jelentdsebb roncsolést okoznak, ami
kettds hatassal jar: egyrészt az alakzat aljan a tervezettnél sokkal szélesebb Si tomb
marad a porusos Si mardsa ¢és kioldasa utan, masrészt a kozvetlen kornyezetben a

4
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marasi front eléreszalad és igy a minta alja nem lesz sik. Ezért a folytatasban egy
olyan szelep konstrukcid megvalositasat tiiztiik ki, amelyben a szelep egy fiiggetlen
tengelyen mozog. Az Uj szerkezet kialakitasdban is kihasznaljuk az ionnyalab
biztositotta unikalis lehetdségeket. Nevezetesen két kiilonbozé energidval végezziik a
besugarzasokat, de ezeket megfelelon jol egymashoz illesztve. A porusos Si maratast
olyan mélységig végezziik, hogy a kisenergidju besugarzassal létrehozott szelep
lapatot teljesen alamarjuk, de a nagyobb energidju besugarzassal definialt csatorna
oldalfalak és a szeleptartd tengely mélys€gét még ne érjiik el.

A két kiilonb6z6 energiaval késziilt mikroturbina elektronmikroszkopos képe.
A turbina hazat ¢s a tengelyt 2 MeV, a lapatot 1,6 MeV proton energiaval sugaroztuk be.
Igy a megfelel6 mélységig torténd alamarassal elérhetd, hogy a lapat forogni képes.

A kisérletek értékelése jelenleg folyamatban van. Ezekrdl a legujabb
eredményekrél tovabbi cikkeket késziiliink irni, €s azokat nemzetkdzi referalt
folyoiratokban megjelentetni, ezekben az OTKA tamogatasat fel fogjuk tlintetni.

4.2. PMMA féliaban kialakitott mikrokapillarisok orvosi alkalmazasokra

A PBW moédszerrel 10 pm atmérdjii porusokat tartalmazo sziirlemezt
készitettlink 50 um vastag PMMA f6lidkra. A kész lemezek mindségét optikai- €s
elektronmikroszkoppal ellendriztiik. Megallapitottuk, hogy a tervezett lyukak a
vartnak megfelelden kor alaktak €s a hibahelyek szdma minden minta esetében kisebb
mint 2%. A szlir6k ateresztOképessége 20% (lyuk teriilet / 6ssz. teriilet).

A témabdl ebben a stadiumban egyeldre csak egy rovid jelentést irtunk az MTA
kutatas-fejlesztési eredményeirdl sz616 kiadvanyaban, amelynek egyik célkdozonsége a
kutatasi eredményeket felhasznalni képes ipar tdjékoztatdsa [12]. ATOMKI Annual
Report 2007 cimii éves kiadvanyéban is kozoltiink egy rovid leirast a témardl [13].

190 b

Orvosi alkalmazasok céljara készitett polimer mikrokapillaris sziirdlemez
optikai mikroszkopos fényképe. A lyukak atmérdje 10 pm,
a lemez vastagsaga (a kapillarisok hossza) 50 pm.
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Jelenleg a DEOEC III. Belgyogyaszati Klinika Regiondlis Immunologiai
Laboratoriuméban igéretes kisérletek kezdddtek a szlirdk gyakorlati alkalmazésara
biologiai rendszerekben. LehetOség latszik egy védhetd nemzetkdzi szabadalom
kidolgozasara, illetve egy termék fejlesztésére is. Az ipari szféra feldl is mutatkozik
érdeklddés.

5. Egyéb kapcsolodé megjegyzések

5.1. GVOP palyazat teljesitése

2006-ban sikeresen befejeztiink egy 100 MFt értékit GVOP palyéazatot, amelynek
keretében a régi ionnyaldb analitikai rendszeriink helyett létrehoztunk egy 1j, nagy
tisztasagu mikroanalitikai laboratoriumot. A jelen OTKA palyazat szempontjabol a
projekt legjelentésebb eredménye az, hogy a pasztazé ion mikroszonda kvadrupdl
dublett lencserendszerét triplettre cseréltiik, ezéltal a nyalabatmérdben elértiik a
specifikicidban meghatarozott 3-szoros javulast. gy a tovabbiakban a
mikromegmunkalast is mar ezzel a jobb mindségili nyalabbal végezziik.

5.2. Ismeretterjesztés

A projekt 6t éve alatt a témavezetd rendszeresen tartott egyetemi eldadasokat,
tanszéki €és intézeti szeminariumokat kiilonb6z6 helyszineken (BMGE
Villamosmérnoki Kar Elektronikus Eszk6zok Tanszéke, DE TTK Szilardtest Fizika
Tanszék, ELTE TTK Anyagfizikai Tanszék, MTA MFA, MTA SZBK Biofizikai
Intézet, MTA SZAB — Szegedi Egyetem TTK Optikai és Kvantumelektronikai
Tanszék, stb.) Ezek tobbségébdl jo kapcsolatok, egyiittmiitkodések alakultak ki. A
magyar nyelvii szakirodalmat sem hanyagoland6 a témavezetd egy ismeretterjesztd
cikket jelentetett meg a Fizikai Szemlében [14].

5.3. Konferencia rendezés

A projekt zarasaként — mintegy megkorondzva az eddigi munkat — Srommel
jelenthetjiik, hogy elnyertiik a jogot a 2008. évi ,,11th International Conference on
Nuclear Microprobe Technology and Applications” cimii nemzetkézi konferencia
megrendezésére. A konferencidval egyiitt szintén mi rendezziik a ,,3rd International
Workshop on Proton Beam Writing” cimli miihelyt is. Ez a konferencia a szakteriilet
legjelentdsebb foruma, kétévente keriill megrendezésre. Nagy megtiszteltetés
szamunkra, hogy sikeres palyazatunk alapjan a Nemzetkozi Bizottsag ugy dontott, mi
rendezhetjiik ezt a konferenciat Debrecenben. Természetesen ez az egész lonnyalab
Alkalmazéasok Csoport érdeme, feladata ¢s feleldssége is. Ezen OTKA kutatas
témavezetdje a konferencia tarselnoke és az ICNMTA Nemzetkozi Bizottsag tagja.
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