OTKA Nyilvantartasi szam: T043704 ZAROJELENTES

RESZLETES OSSZEFOGLALO

A kutatés dapveto célja abba a nemzetkozileg tapasztalt és logikus atalakulasba val 6 bekapcsol 6das volt, amely a
nanotudomanyok felé val6 kanyarodast jelenti. Az ionos modszerek, ha a kulcsszerepik a legizgalmasabb
frontvona akban — és csak ott, mert pl. egy mai Intekprocesszor €lodllitédsa soran 23-szor alkalmazzak az
ionimplantéci 6s adal ékolast, és a spintronika perspektivikus djarésai sem nékildzhetik, pl. a,,singleion
implantation” -t — némileg csokkent. A kutatas célja éppen olyan alkamazasok felderitése, amelyek igénylik az
ionos modszereket. lyen a nanokristalyok elodllitésais, amely mamar Ramantlézert tudott sziliciumbdl
elodlitani.

A témavezetonek |ehetosége volt killonbdzo forumokon, a szélesebb hazai k6zonségnek szoléan népszerusiteni a
— s0k esetben széles értelemben vett nanctudomany, nanotechnol0gia — témat és annak egyes tervezett tovabbi
hajtasait [6,7]. Azitt listézott két cikkben kdszonettel hivatkozott az IONNANO témanak az OTKA tamogatésara.
A tobbi cikkben — jellegiik miatt — nem lett volna helyénval 6 a konkrét tamogatasra hivatkozni, de szakmapoliti-
kal meggondoléasok miatt helyesnek érezzilk ezek |&ét megemliteni. Természetesen, nem gondolunk arra, hogy
ezeket avalat OTKA feladat tgesitésébe "beleszamoljuk”.

1. Nanokristalyok eloallitasa, kutatasa

SiO, matrixba agyazott Si nanokristalyok elodllitasa éstulajdonségaik vizsgélata.

Az OTKA financidis kereteit szétfeszito, egy nagy nemzetk6zi konzorcium atal muvelni tervezett témat (a,, nagy
céd” itt egyfelol egy rendkivul nagykapacitasi tarolo, ill. a szilicium-alapl |ézer megvalGsitésa) anagyszabési
tervhez illeszkedo intenzitéssal inditottuk. Sajnos, az EU FP6. birdloi egy mésik konzorcium hasonlé témgu
payazata honordték, igy a részfeladatot aaakitottuk annyiban, hogy nem Si, hanem mas anyagok
nanokristalyainak elodllitéséra koncentratunk.

Kl6énbozo tsszetételu, vizes oldatban el cdllitott Pd-Pt nanokristalyok vizsgalata[15]

A TEM-vizsgdatok kimutatték, hogy (110) projekciond zommel hexagondis nanokristdyok &dlnak elo az
akamazott kémia kezelések hatdsdra. A nagyfelbontdsi vizsgdlatok (HREM) azt mutattdk, hogy a
nanokristdlyok zémme hibamentesek, bar egy-egy esetben csliszési hibakat és ikresedést is taldltunk (@brdk a
2004. évi részjelentésben).

SiO, matrixba agyazott SiC nanokristalyok eloallitdsa éstulajdonsagaik vizsgdata [8, 23, 45].

Korabbi munkéinkbdl ismeretes mar, hogy CO gézban magas homérsékleten kezelve a SiO,-vel boritott (100) S
minta&t SIC nanokristdlyok keletkeznek a hatafellleten. Az emudlt periddusban is folytattuk ez iranyu
kutatésainkat, azt vizsgdtuk, hogy milyen tényezok befolyasoljak a kialakulé szemcseméretet és a nukleécios
suruséget. Kisérleteket végeztink kulonféle orientacioji S dapszeleteken, valamint anizotrép maréssa
kialakitott struktarakon. Megdllapitottuk, hogy az (100), (110) és (111) orientaciéju alapszeleten més-mas
morfol6gigju SiC kristdlyok novekednek, ahogy bemutatjuk az 1. &bran. A legkisebb (kb. 30 nm-es) szemcsék
nagy nukleacios suruséggel az (110) fellleten keletkeznek.
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nagyiftassal késziiltek.)

Nanokristalyos gyémant ionsugar as szintézise — Gjabb eredmények [33]

Kobos SIC egykristdlyokba, magas homérsékleten torténo szén-implantddssal sikertilt nanoszemcsés gyémantot
Iétrehozni. A keletkezett gyémantfézis az elektronmikroszképos vizsgalat szerint a kdrnyezo SIC kristdllyal
epitaxidis orientaciét mutatott, szemcsemérete az elodlitass homeérsékletétol flggott (dbra szerepet a
részjelentésben). A kisérletek szerint a gyémant fazis képzodésének egy — a haszndt dozisteljesitmenytol fliggo —
kritikus kiiszObhomerseklete van.

A legfrissebb eredmény ebben atémarészben a SiC nanokristalyok eloallitésa CVD-ve, Ujdonségot jelento, tébb
|épéses eljarasban, amely j6 minoségu és jél orientdlt kristalyokat eredményez [45].

Optikailag aktiv szuperréacs

Az elso részjelentés utan ezt atémarészt is érintette az EU FP6 palyazati sikertelensége.

2. lonimplantécio alapjelenségei, modellezés
A szén nanocsovek ionos atalakitasa [24-26, 46-51, 59]

Ar" ionokkal besugérzott egy- és tobbfal(i szén nanocsivek ionok dtal indukat hibahelyeit vizsgdtuk
AFM, STM és STS mddszerekkel . Kisdézisi (5-10' ion/cnf, E = 30 keV) besugérzés esetén egyedi,
pontszeru hibdkat figyeltiink meg, amelyek tizednanométeres , kiemelkedések” form§aban jelennek
meg az STM felvételeken. Osszehasonlitvaaz STM és AFM méréseket kimutattuk, hogy a hibahelyeken
megfigyelt , kiemelkedések” nagy része (90 %a) a lokdlis alapotsuruség vatozasa miatt jelenik meg
(lokdlis aagutaram-ndvekedés), és csak kis része (10 %a) tulgidonithatd a fellletbol ténylegesen,
geometriai értelemben kiemelkedo klasztereknek (1asd 2. abra).

! Ez atémarész zommel Osvéth Z. PhD hallgatd munkgja és a beadott értekezésének részét képezi.
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2. dbra. Besugérzott HOPG felllet STM felvétele (a), és kontakt tizemmddban készlilt AFM felvétele (b).

Egyes hibahelyek kozvetlen szomszédsagaban Friedel-oszcillaciokhoz hasonlé szuperstruktirakat
figyeltiink meg STM-mel, melyek a hibak koruli dlapotsuruség atrendezodésével alakulnak ki (3. abra).

//f,/ g nm
3. abra. Tobbfal szén nanocsivon levo ponthibak kornyezetében megfigyelt szuperstruktirak
(interferenciavonalak).

A szuperstruktirdk a normd és a hibahelyeken szérodott elektronhulldmok interferencigia soran
alakulnak ki. Az interferenciamintézatok altal bezart 60°-os szogek a Fermi energiand megengedett
terjedési iranyok miatt alakulnak ki.

STM és STS mobdszerek segitségével kimutattuk, hogy a besugérzott nanocsivek 450 °C-os hokezel ése
utdn a hibahelyek jellege megvétozott. Szintén STM-mel kimutattuk, hogy nagyobb dézisi (10%°
ion/cn?, E = 30 keV) besugérzés utén a szén nanocsbvek felillete egyenetlen, érdes lett az ionok ltal
eloidézett nagy mennyiségu hibanak kdszonhetoen (4. &bra).
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4. &bra. Tobbfal(l szén nanocsivek STM felvételel 10" ion/cn dozist Ar besugarzés elott (a), illetve utan (). A
vona metszeteken |&thatd, hogy besugarzas utdn a nanocsivek és a szubsztrét felllete egyenetlen, érdes.

Az implantacioval médositott rétegek optikai vizsgélata 13, 22, 27, 29, 53 54, 55]

Osszehasonlitottuk  kilonbozo ionok &ltal  keltett roncsoltsag dozisfiiggését sziliciumban RBS-sel  és
elipszometriava. Azt a szisztematikus eltérést taldltuk, hogy kis ddzisokra az ellipszometria, nagy dbzisokra az
RBS mér nagyobb roncsoltsagot. A vizsgalatokbdl azt a kovetkeztetést vontuk le, hogy kis ddzisoknal az etérés
oka az ellipszometria ponthibakra vald nagy érzékenysége, nagy dozisok esetében egymastdl amorf tartomanyok
altal elszigetelt mikro- vagy nanokristalyos tartomanyok jonnek létre. Emellett megvaltozik a suruség is, mivel az
amorf szilicium surusége 1-3 %-ka kisebb az egykristalyos sziliciuménal. Ennek hatasara elofordulhat, hogy az
egymastdl amorf anyagga elvalasztott egykristdlyos szemcsék orientacigja megvaltozik. Elég 1-2° elfordulas
ahhoz, hogy a csatorndzodas valészinuségének csokkenése miatt az RBS a roncsoltsagot tulbecsilje.

3. Szliciumkarbid, SIC, valamint nagy dielektromos allanddju anyagok implantaciés adalékolasa,
vizsgalata ionsugar as, optikai, elektronmikroszképia, Auger profilmérés stb. segitségével.

Sziliciumkarbid és az ionsugaras vizsgalatok [21, 28, 56]

Az ionimplantécio atal okozott kristdyhiba — mind a Si, mind C alrécsbeli — csicsot markerként hasznédlva
sikertlt megbecsilni a He ion ctengelyi csatorna iranyu és random irdnyl energiaveszteseg arényét. Ennek
ismeretében pontosabba lett a csatornahatés — effektuson aapul 6 mérés kiértékel ése.

Megmutattuk a mért RBS adatokkal, hogy SIC esetén a C-TRIM szimulacié akkor adja jOl vissza az
ionimplantacio dtal okozott kristdyhibét, ha a ponthiba és nanoméretu amorf zon&k keltése (direct-impact)
mellett az ugynevezett defekt stimuldta kristdyhiba keltés mechanizmusét is figyelembe vesszik. Ez a
hibakeltést mechanizmus fenndll mind a véletlen iranyd, mind csatorna iranyu ionimplantacié esetéoen.

A SIC adalékolasanak szinte kizardlagos modszere az ionimplantacio, mivel a diffuzio rendkivil korlatozott és

csak igen magas homérsékleten vdlik ,haszndhatdva’. E témaban vizsgdtuk az aluminium ionokka végzett
implantaciond az ionaramsuruség hatasét [45].
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Sziliciumkarbid és az optikai vizsgélatok.

SIC implantéciés adalékolasakor keletkezo récsrendezetlenség hokezelését vizsgaltuk ion-visszaszOrés és
csatornahatas (RBS+C) modszerrel valamint spektroszkopiai ellipszometriaval (SE). n tipust 6H politipust (000-
1) orientacidja SIC-ot implantdltunk 150 keV-es Al ionokkal 4x10* cm?, 1x10" cmi? és 2x10™ cm? dézissal. Az
implantaciot 1100°C, 1 déra, N hokezelés kovette. A legkisebb dézis esetében a kis racsrendezetlenség megszunt a
hokezel és hatésara, ezt mutatta az RBS+C és a SE vizsgdat is. Hasonl O vizsgdlatokat végeztiink a kbzepes

5. &bra. 3C szemcsék a 6H SC kristélyban
implantacio és hokezel és utan

dbzisok esetében, ekkor mar a hokezelés utén is maradt vissza jelentos racsrendezetlenség. A legnagyobb dozis
eetében az RBS+C teljes amorfizaci 6t mutatott ki, mind a hokezeletlen, mind a hokezelt minta esetében, azonban
az SE szerint jelentos rendezodés ment végbe a hokezelés soran. A mintakon ezutdn atomi felbontasi
transzmissziOs elektronsugaras mikroszkopfelvételeket készitettlink, amely szerint a hokezelés sorén a korabbi
amorf rétegben valdban kristalyos szerkezet alakul ki, de tobbféle orientaciéju és politipusi SIC szemcsék
keletkeznek. Mivel az RBS+C egy viszonylag nagy (» 0.5 0.5 mn) feliileten vizsgdlja az anyagot, a killénféle
orientéciju szemcsék nem lathatdak ezzel a médszerrel. A SE ugyan szintén nagy felUleten vizsgalja a mintét, de
az amorf és a kristdlyos optikai tulgidonsdgai az anyagnak eléggé dtéroek, igy mégis informaciot szolgdtat a
minta rendezettségérol. Az 5 dbrén az (000-1) 6H SIC mintaban kidakul6 més orientaciéju 3C SIC szemcse
|athato.

Megmutattuk, hogy €ellipszometridval érzékenyen mérheto a sziliciumkarbidban ionimplantécio hataséra létrejévo
roncsoltsag. Ehhez azonban elengedhetetlenil fontos az ionimplantacioval amorfizalt szilicium karbid
torésmutatdjanak pontos referencia-adata. A rovidebb hulldmhosszak (450 nm aatt) tartomanyaban
meghatéroztuk ezt a referenciat, valamint & ionimplantdt és a hokezelt minték roncsoltsaganak mertékét. A
nagydézisi minték esetében egyben a fellleten visszamaradd vékony amorf réteg vastagsagét is sikertilt
meghatarozni. A méréseket Rutherford visszaszOrasos spektrometriaval elenoriztik. Magyarézatot adtunk a két
modszer eredményei kozotti szisztematikus eltérésre[14].

Az ionsugaras metodikai kutatasaink, eredményeink alapjan olyan eljarast tudunk alkalmazni, amellyel
kilon-kilon detektdlhatd a Si-, valamint a C-aréacs kérosodasa. A csatorna iranyu ionimplantécio
akamazasit kutatjuk a racshibék szaméanak csokkentése céljabal.

Megdlapitottuk, hogy sziliciumot CO-atmoszféraban hokezelve, epitaxidis SIC szemcsek keletkeznek.
Meghatdroztuk a szemcsenagysagot és a boritottsagot killonbozo homérsékletekre. Osszehasonlitva két
orientaciot és két homérsékletet, azaz (100) Si-nek 1190 °C-on ésaz (111) Si-nak 1100 °C-on val6 hokezel ését,
az elso esethen kaptunk jobb minoségu epitaxidlis kristdyokat. A SIC leggyorsabb névekedése az <111> irany
mind a (001), mind az (111) orientacigju sziliciumon. Egy amorf réteget taldtunk a SiC/Si(100) koztesrétegnél,
ha a hokezel és homérséklete 1190°C és az idotartama 102 dra volt [23].

A témardl elfogadott tovabbi cikkben [45] a SIC ion implantécidjéat és karosodéas hokezelését vizsgdtuk és a
cikkben RBS+channeling (RBS+CH) és dllipszometrias eredmeényeket mutatunk be. A konkluzio az, hogy az
implantéciéval besugérzott SiC minték amorfnak latszanak channelinggel még hokezelés utan is (bizonyos dozis
és aramsuruség felett), mig az ellipszométer szerint jelentos visszantvés torténik. Az IBA a hosszitévd, mig az
elipszométer a rovidebb tavi rendre érzékeny. A hokezelés soran nem marad meg az amorf dlapot, hanem més
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politipusi, més orientaltsagl tobbé-kevéshé egykristdlyos tartoméanyok aakulnak ki. Ezzel magyardztuk a
channeling és ellipszo dtal mutatott kil onbségeket.

Sziliciumkarbid és az optikai vizsgalatok.

Megmutattuk, hogy ellipszometriaval érzékenyen mérheto a szilicium karbidban ionimplantaci6 hatésara

| étrej6vo roncsoltsag. Ehhez azonban el engedhetetlendl fontos az ionimplantécioval amorfizalt szilicium karbid
torésmutatdjanak pontos referencia-adata. A révidebb hulldmhosszak (450 nm alatt) tartoméanydaban
meghataroztuk ezt a referenciét, valamint az ionimplanték és a hokezelt mintak roncsoltsdganak mértékét. A
nagydozisi mintak esetében egyben afellleten visszamaradd vékony amorf réteg vastagsagét is sikertilt
meghatarozni. A méréseket Rutherford visszaszOrasos spektrometriaval ellenoriztik. Magyarézatot adtunk a két
modszer eredményel kozotti szisztematikus eltérésre[8].

A nagy dielektromos allandoj anyagok

Optikai modelleket fejlesztettiink ferroelektromos anyagok mérésére. A modellek segitségével nem csak a
polikristalyos anyag rétegvastagsagat tudjuk meghatarozni, de kovetkeztetni tudunk az anyag minoségére:
szemcsenagysagra, dielektromos tulgjdonsagokra is.. Méréseinket XRD, TEM, RBS és XRF modszerekkel
ellenoriztik [30].

4. Metodikai kutatasok

= Azionsugaras médszer ésaz anyagtudomany

Tobb éstizedes kapcsolatunk van aa CNRS Groupe de Physique des Solides csoporttal, elsosorban Prof. G.
Amsel, ill. Battistig Gabor személyén keresztil. Ennek mujnkénak, a modszer teljesitoképességének
Osszefoglagjét irta meg a fenti szerzop&ros, amely — a munka kiemelkedo érdekességét honordva, a
terjedelmességét elfogadva — megjelent a Nuclear Instruments and Methods B-ben [43].

= Ré&cskarosodas ellipszometriai modellje

Az dlipszometria kvantifikdl asnak alapjaként kell tekinteni az alkalmazott optikai modellt, amelynek fo kérdése
a rétegszerkezet dielektromos fliggvénye [13]. A kutatds évei soran lényeges (j eredményeink sziilettek ennek
pontosabb, egzaktabb modellezésére [14, 27].

= Cryga TRIM szimul&ciés program

A Sziliciumkarbid és az ionsugaras vizsgdatok pontban elmondottakon tdl kiemeljik, hogy egyrészt széles
energia-, dozis-tartomanyban, vaamint kilonb6zo besugéarzés iranyokban (csatornahatés) végeztiink
szimulacidkat, masrészt a kisérleti eredmények helyes értelmezéséhez szikség volt a Crysta-TRIM
tovabbfelesztésére a kaszkadok finomabb nyomon koévetése céljabdl. Ez tette lehetové a fentebb részletezett
jelenségek azonosithatast és magyarazatéat.

Az eredmények egy részét eddig két konferencidn mutattuk be. Ezek tomor dsszefoglalését is tartalmazza a[56]
publikécio.

A téméhoz tartozik metodikai értelemben az a munkank [29], amely arézfellilet oxidacidjan keresztll mutatja be
a nem-Rutherford RBS-CH mérés teljesitoképességét.
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1 Extrém kisenergidju ionok folyamatainak kutatésa [3-5, 31,32 34, 35, 44]

Az €lozo évben megmutattuk, hogy hatarfellleti durvulas |ép fel, ha a hatarfellilet két oldalan 1évo métrix
porlasztés sebessége lényegesen killonbozik. Ezt az effektust vastag 30 nm-es rétegeken figyeltik meg. Most arra
voltunk kivancsiak, hogy hogyan fligg ez a jelenség a rétegvastagsagtol. Megmutattuk, hogyha a rétegvastagsag
Osszemérheto ionkeveredés dtal |étrehozott réteg vastagsadgaval, akkor a bombazés indukdt hatarfel Ulet durvulas
elhanyagol hat6.

MC szimuléci6 segitségével felismertik, hogy a birétegben a keveredés hasonl6 korilmenyek kozott sokszorosa
annak, amit az egyes tiszta rétegekben tapasztal hatunk: ez alapjan egy Uj ionkeveredési mechanizmust javasiunk,
6. dbra.

il

50 B

g

. | o) 6. abra. Al és Pt biréteg keveredése 6keV
30 ] Ar ion hatéséara, 55 ps-kdl az (itkdzés utan

MC szimul&ciova probaltuk megérteni az ionkeveredés mechanizmusét. Arra a meglepo kovetkeztetésre
jutottunk, hogy az ionkeveredést donto mértékben a ballisztikus folyamatok iranyitjdk. Ezzel aaamasztottuk
korébbi megfigyeléseinket, hogy a keveredés hotol a varakozasokkal ellentétben nem fligg az ionos keveredés.

Molekula-dinamikai szimulacionkat kiterjesztettilk tobb ion szukcessziv becsapddasanak a vizsgdatara. 10 darab,
1 keV energigu argon ion kolcsbnhatésdt modelleztik egy Ti/Pt kettosréteggel, 10x10 A® felliletet véasztva. A
tényleges becsapddas helyet véletlen modon vdasztottuk meg, tdbbszor ismételve az ion belovést. A
végeredmeény a kapott eredmények atlaga. Két 16vés kozott a minta egyensilyi alapotot ért . A tobbszoros 16vés
aredlis hdmozasos folyamatokat szimuldta. Legjel entosebb megfigyel ésiink az, hogy a megval 0sul6 keveredés és
durvulds annak a kdvetkezménye, hogy kétréteges a rendszer. A bekovetkezo keveredés ndvekszik a résztvevo
atomok relativ tomegével. Ugyanakkor most sem taldtunk a keveredés hotol valé fliggést. Kézirat benyUjtva
NIM B.

lonbombézés hatasanak kisérleti vizsgdlata téma el sosorban a porlasztast akalmazo felletvizsgdl 6 médszerek
kvantifikdldsanak ,,conditio sine qua non” -ja. A kisérleteink a kovetkezo fontos elemekkel jarultak hozza ehhez a
programhoz:

A méysegi feltérképezés csak Ugy javithato tovabb, ha az ionbombézés sorén bekdvetkezo vatozasokat
megismerjuk. Ettol fliggetlenll atéma magaban is érdekes, mert egy egyenstilytdl igen tavoli rendszer
viselkedésével foglakozik.

a. A SIC esetében aplazmon frekvencia jelentosen megvaltozik aroncsolt rétegben. A roncsolt réteg
vastagsaga gyengen fligg az ion energi&tdl azaz ez alényegesen eltéro tulgjdonségu fazis csak néhany
monoréteg vastag lehet.

b. Megmutattuk, hogy a varakozasoknak megfeleloen a erosen eltéro porlasztasi hanyad miatt bekdvetkezo
hatarfelUleti feldurvulés a réteg vastagsagaval skalézodik. Ezért igen vékony rétegeknél (pl. spin valve)
hatésa el hanyagolhatd
c. Megmutattuk, hogy a szén porlasztas hozama anomalisam erosen figg az ion bombazas szégétol.

Ennek meglepo kovetkezménye, hogy sirlodd beesésnél afémek porlasztas sebességénd is nagyobb a szén

porlasztési sebessége. Az eredmény magyarazhatd a ballisztikus model lel
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» Azdlipszometria metodikéjanak fejlesztése [13, 14]

Optikai modelleket fgjlesztettiink a nagyddzist héliummal implantalt sziliciumban keletkezo racskarosodés, ésa
hokezelés hatasira kialakuld buborékok meélységeloszlasanak vizsghlatara. A nem hokezelt mintékban atlapold
Gauss-profilokka vettiik figyelembe a Rélium ionok altal keltett ponthibak, és a lefékezodo ionok hatasara
létrejovo Uregek eloszlasat. A hokezelés hatasara a ponthibdk etunnek, igy elég csak a buborékok eloszlasat
modellezni. Az eloszlas profilok leirdsara tébb modelt is Gsszehasonlitottunk. Legjobbnak az egymastol
flggetlen Uregkoncentracidval illesztett alrétegek hasznélata bizonyult. A modellbol szamolt eloszlas j6 egyezést
mutatott az elektronmikroszkGpos mérésekkel.

Uj modellt fejlesztettiink vastag porézus sziliciumrétegek mikroszerkezetének meghatérozéasahoz. A por6zus
szilicium torésmutatéjd a hagyomanyos effektiv kozeg modszerrel szamoltuk, de az egyik komponenst nem
irodalmi adatbdl, hanem parametrikus modellel kaptuk. Kimutattuk, hogy az illesztés josaganak a kiszélesedés
paraméter fliggvényében minimuma van, vagyis a killonb6zo szerkezetekhez meghatarozhatd egy kiszélesedés
paraméter, ami a hosszU-tavu rendezettséggel, illetve a szemcsemérettel korreldl. Az eredményeket a jovoben
diffraktometriai mérésekkel tervezzilk aldtamasztani.

Megemlitjik még, hogy a vonatkozo cikkekben leirt eredményeket részletesen ismertette M. Fried and T. Lohner:
~Comparative investigation of ion implanted semiconductors using spectroscopic elipsometry and ion beam
anaytical methods’, V-th INTERNATIONAL CONFERENCE on lon Implantation and Other Applications of
lons and Electrons, Kazimierz Dolny, Poland, June 14-17, 2004, c. meghivott eloadasa

A SIC-on végzett kisérleteknél — abbdl indulva ki, hogy az llipszometria roncsoldsmentessége kil éndse eonyds
egy roncsolédasra kiilonosen "hajlamos' binér félvezetondl — kisérletet tettiink (kalibracios szandékkal) az RBS-
nek dlipszometriaval vao helyettesitésére. Ehhez optikal modellt kell akotni, amelyhez szikség van a SC
dielektromos fliggvényére is. Az ismereteink szerinti optimalis modellt alkalmazva az ellipszometrias mérésben,
azt kellett tapasztalnunk, hogy az amorfitést eltéroen detektdlja a két modszer, azaz nem kaptunk megfelelo
egyezést. Ezt azzal értelmezzik, hogy a csatornahatés hosszatéva rendre, ill. "rendetlenségre” érzékeny, mig az
ellipszometria a rovidtavu rend meglétét, vagy hianyét jelzi.

Kulonbdzo optikai modelleket alkottunk és hasonlitottunk dssze [27] nagyddézisi héliummal implantalt
sziliciumban hokezelés hatasara kialakuld Uregprofilok modellezésére. Az ily modon elodlitott Uregeket fémek
getterezésére, éettartambedllitdsra és zilicium-szigetelon szerkezetek |étrehozaséra haszndjék. Megdllapitottuk,
hogy ezen szerkezetek ellipszometriai mérésénél a helyes beesési sz6g megvéasztasa kulcsfontossagi a mérési
érzeékenyseg szempontjabdl. Eljarést dolgoztunk ki annak elkertilésére, hogy a bonyolult modell illesztése soran
lokalis minimumba kerljon a kiértékeloprogram. A legjobb modell tiz csatolt vastagsagu aréteget tartalmazott
fuggetlen Uregtartalommal. A szilicium és az Uregek kozotti nagy tOrésmutatOkontraszt miatt az illesztett
paraméterek kozott kicsit volt a keresztkorrelécio. Ezzel a modelld ki tudtuk mutatni, hogy az Uregeket
tartalmazé tartomany also hatarfelUletén az Uregkoncentraciéo megemelkedik. Az ellipszometridval meghatérozott
Uregprofilok jO egyezést mutattak az dektronmikroszkOpos eredményekkel. A kisérleteket a Tours-i Egyetem
kutatéesoportjaval egyittmukodésben végeztiik.

Kllonbdzo adalékoltsdgu szilicium  szubsztrdtban elektrokémiai maréssal |étrehozott pordzus szilicium
vékonyrétegeket vizsgaltunk ellipszometriaval [54, 55]. Az effektiv kdzeg modelleket parametrikus diel ektromos
flggvényekkel kombindtuk, hogy figyelembe tudjuk venni a kis méretu kristdlyos tartomanyok atal okozott
meéreteffektust. A nagy (10 mikron) rétegvastagsag miatt a fellleti érdesség is megnovekedett, amit két felUleti
réteg bevezetéstvel modeleztink. Megmutattuk, hogy modszerlinkkel érzékenyen mérheto az etéro
adalékoltsagu szubsztratokban kialakulé nanoszerkezeti eltérés. A padalékoltsag novekedésevel novekszik a
nanokristdlyok mérete, ami az illesztett modellparamétereken keresztll pontosan nyomon kévetheto.

Szisztematikus kisérletsorozatot inditottunk el kontrolldltan valtoz6 méretu nanokristalyokat tartalmazd mintak
dodlitasira és modellezésére [54]. Megdllapitottuk, hogy a kristalyos tartomanyokat modellezo parametrikus
oszcillator modellben a kiszélesedési paraméter jOl korreld a kristdlyméret valtozasaval. Ezt kordbban a kevéshé
egzakt, de ugyancsak hatékonyan alkalmazhat6 finomszemcsés polikristalyos szilicium komponens hasznd ataval
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értik el. A parametrikus dielektromos fliggvény modell részletesebb, és fizikailag korrektebb maédon irja le a
mikro- és nanoszerkezeti valtozasokat.

4. Keramiak nanoszerkezetének modositasa ionimplantacioval [1, 2, 16-20, 36-42, 52, 57, 58]

Tobb, a kerdmidk és keramikus kompozitok nanoszerkezetének modositésara iranyuld modszer hatasat vizsgaltuk.
Egybevetettilkk a nitrogén és szén ionok implantéacijanak és a fellilet |ézeres bombazésanak hatésat. Mindharom
esetben a szilardsdg a bevitt teljesitmény fliggvényében eleinte nott, azutan csokkent. Kimutattuk, hogy a
szinterelést koveto utokezelés kedvezo hatasa a felllleti fazisok vatozasanak tudhatdé be. A szén nanocsovel
erositett keramia matrixt kompozitokat kutatva olyan eljarast dolgoztunk ki, amely biztositja, hogy a nanocstvek
nem degradaodnak a szintereléshez szilkséges magas homérsékleten sem. Kulondsen érdekes, hogy gyors
sinterdés ejéarast (SPS) alkalmazva, nemcsak a nanocsovek degraddodéasa akaddyozhaté meg, hanem a
keramikus métrix nano szemcséinek durvulésais. Megkezdtik azokat a kisérleteket, melyeknek célja az elérheto
mechanikai és fizikal jellemzok optimalizdlasa és az elodlitas koltségének csokkentése. Vizsgdljuk azt, hogyan
lehet javitani a nanocsbvek eloszlasanak homogenitését, prébajuk megérteni és szabdyozni a szén nanocso és a
métrix kozotti kontaktusokat.

A sziliciumnitrid alapl keramidk mechanikai sgatsdgal felllmualjdk nemcsak a hagyomanyos szerkezeti
anyagokat, hanem még a tobbi modern muszaki keramiét is. Bizonyos alkalmazéasoknd, ahol jelentos ho-sokk
terhelés van, csak ez az anyag johet széba. Az MFA évek Ota gyart keramikus szerszdmok és akatrészek kis
sorozatait eladasra. Annak, hogy ismét alapkutatas szintjén kellett foglalkoznunk ezzel az anyaggal, az egyik oka
az, hogy a nanotudomany és a nanotechnol 6gia rohamos fejlodése U eszkdzoket adott a kutatd kezébe. Mésfel ol
Uj igények mertiltek fel, remélhetjik, hogy szilicium nitrid alapu funkciondis illetve szinergikus keramidkat lehet
kifejleszteni, ilyen lehet a nagy keménységu és hodlldsagu de jO villamos vezetoképességu kompozit, vagy
kdzepes mechanikal jellemzokkel biro, bioaktiv anyag.

A vézolt okok miatt a jelen OTKA tematikga bovilt, nem csupdn az ionsugaras megmunkdas hatésaival

foglalkoztunk, hanem igyekeztink mindazon tényezoket szdmba venni, amelyek befolydsoljdk az anyag
szil&rdsagét vagy kopasat. A klasszikus felfogas szerint a kerdmidk kopasa a keménységikkel fligg 6ssze, mig
szilérdsagukat az anyag szivossaga és a fellletkozeli repedések mérete és alakja szabja meg. Ma mar tudjuk, hogy
€z a megdllapitas nem pontos, a repedések keletkezését és terjedését a nanoméretu szerkezeti elemek érzékenyen
befolyasoljék. Az is vilégos, hogy a fellilet alapota befolyasolja az anyag belsge és a kiilso atmoszféra kdzotti
anyagtranszportot a szinterelés elglén, amikor még nagy a nyitott porozités.

A mechanikal tulajdonsagokat befolyasol 6 tényezok kozil alaposan vizsgéltuk a karbon modosulatok kiléntsen a
karbon nanocso hatasat. A fellleti szerkezetet nemcsak ion implantacioval, hanem l|ézeres kezeléssel és
oxidacioval modositottuk.

Kisérleteink sorédn hdromféle SisN, porral dolgoztunk, az UBE Industries ESP mérkgu poréval, aH. C. Starck LC
12 jelzésu porava és a Permascand P95H jelzésu poraval. Adaékként aluminium-oxidot, ittrium-oxidot egyes
esetekben aluminium-nitridet hasznéltunk. A tobbfall karbon nanocsoveket a Szegedi Egyetemtol kaptuk,
Osszehasonlitas végett mikroszemcsés grafitot (Aldrich, szintetikus, 1 - 2 um szemcseméret) €s nano-szemcses
kormot (Taurus, N330, 50 — 100 nm szemcseméret) is alkalmaztunk. A formézast széraz sajtolassal val ésitottuk
meg polietilén-glikol plasztifikatorral. A kerdmia testek szinterelését az esetek tobbségeben az MFA Abra
gyartmanyu HIP berendezésével végeztik, gaznyomasu szinterelést (nyoméas mintegy 2 MPa), vagy kétlépcsos
izosztatikus melegsgjtolést (= HIP) (nyomés a mésodik [épcsoben 20 MPa) akamazva. Az Ataunk elodlitott
mintakbdl az Isztanbuli Muszaki Egyetem Fizikai Intézetében egytengelyu melegsgjtolassal, a Limerick
Egyetemen nyomasmentes szinterdéssel, a Stockholmi Egyetem Arrhenius Laboratériumaban gyors
szintereléssel (=FAST) allitottak elo probatesteket.

A kiadakult szerkezetet elsosorban pésztézd elektron mikroszképpal vizsgdtuk, de hasznaltunk infravords

spektroszképid és prompt gamma aktivacios analizist. A szokésos mechanikai vizsgdatokon tdlmenoen
probakoztunk dinamikus méréssd is.
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Mindharom karbon modosulat nagymértékben hatott a szerkezetre és a tulgjdonsagokra is, grafit vagy korom
adalékolésa esetén a szinterelés sebessége minden esetben csokkent. A rugamassagi modulusz a kezdeti
szakaszban nagyobb, mint a karbon adalékot nem tartalmaz6 adagoknal, mig a mésodik szakaszban forditott a
helyzet. Véleménylnk szerint a keramikus szemcséket elvalaszté karbon réteg az oka mind a nagyobb
modulusnak, mind a lassiibb szinterelésnek. Ezt az értelmezést aldtamasztja az a megfigyelés, hogy a szemcséket
hosszll nyakak kotik dssze akkor is, ha a korom adalék a szinterelés soran kimegy az anyagbdl. Probatuk a SisN,
alap por szemcséi kozotti kotést fellletik oxidacigjaval, valamint mechano-kémiai aktivaldssal javitani. Ezen
kezelések hatasa kimutathaté volt, de a szinterelés sebességét nem tudtdk novelni, a karbon adalék fajtga és
mennyisége maradt meghatarazo.

Nagy nyomasl kezelésekkel € lehet érni, hogy a grafitot vagy kormot tartalmazé mintak porozitasa 1-2% alatti
érték legyen. Jelentos kilonbség van az izosztatikus és az egytengelyu melegsajtolas akamazasiva kapott
mintak fazisosszetétele kozott, & egytengelyu sgjtolas utén sokkal kevesebb [-fazist kaptunk, mint a méask
esetben, ezért nagyobb volt a keménység és kisebb a szilardsag. Részletesen vizsgéltuk az adalékolt grefit illetve
korom mennyiségének hatasit az egytengelyu sgjtoléssal elodlitott anyagokra. Figyelemre métd, hogy egyes
esetekben szilicum karbid szemcsék is képzodtek.

Karbon nanocsdvek adalékoldsaval nagy sikereket értek e polimer métrixi kompozitoknd. Keramia métrix
esetében két silyos probléméva kel szembenézni, az egyik a karbon nanocsdvek egyenletes elosztésanak
biztositdsa, a masik a csovek degradacidjanak megakaddyozésa. Kiemelkedo eredményiinknek tartjuk, hogy a
vildgon elsoként nekiink sikertilt elodlitani karbon nanocso - sziliciumenitrid kompozitot. Olyan eljérést
dolgoztunk ki, amely biztositja, hogy a nanocsivek nem degraddddnak a szintereléshez szilkséges magas
homérsékleten sem. Mindazondltal a karbon nanocso és a keramia részecskék kolcsonhatésardl nagyon keveset
tudunk, szamos kérdést kellett és kell tisztézni, ha egy stabil technologiédt akarunk kifejleszteni. Elkezdtik azokat
a kisérleteket, amelyek informaciét adnak a technologia egyes |épésel sordn lezgld folyamatokrdl. A
rugalmassagi modulusz suruségfiiggése Ugy értelmezheto, hogy a karbon nanocsbvek és a keramiaszemcsék
egyltt deformaddnak. A szerkezet kdzvetlen megfigyelése arra mutat, hogy a nanocsdvek kitlintetett nukleacios
helyként mukodnek akkor, amikor (1500 °C korlli homérsékleten) a folyékony oxidfézisbdl kivanak a R- vagy a-
szemcsek.

Egyes, karbon nandcsovet tartalmazd mintéinkat a Stockholmi Egyetemen szinterelték az SPS-nek (Spark plasma
sintering) nevezett technologidval. Az dAtaluk készitett minték szinterelése 1500 — 1650 °C-on 3 — 5 min aatt
végbement a suruség legaldbb 98% lett. A nanocsives minték surusége, rugalmassagi modulusza és Vickers
keménység alig volt kisebb az egyiitt hokezelt, nem adalékolt mintédk értékeindk Reméheto, hogy a gyors
szintereléssel nemcsak a nanocsdvek degradalddasa akaddlyozhaté meg, hanem a keramikus métrix nano
szemcséinek durvuldsa is. Mindazon dtal a modszer nem akamas bonyolult alaki testek elodlitésara és a
megval Ositasahoz szilkséges berendezés még laboratoriumi méretekben is igen dréga.

A keramia testek felUletének modositasira végzett kisérleteinknél  arra torekedtiink, hogy tisztézzuk, hogy a
felllet minosége hogyan befolyésolja a szilardsagot. Az aluminium-nitridet tartalmazo mintaknal a nitrogén ionok
implantécioja csokkentette a szilardsagot, ezen anyagokban a szemcsekdzi fazis vastagsaga kicsi, és mplantalt
ionok a sziviossagnak artottak. Az aluminium-nitridet nem tartalmazé mintédknd, ahol a részecskék kozott nagy,
100 nm koruli zsebek taldhatdk, ez a hatds nem |épett fel, viszont megfigyelheto volt a kritikus hibdk egy
részének gyogyulésa.

Egy nésk kisérletben tobb, a kerdmidk és keramikus kompozitok nanoszerkezetének modositésara iranyuld
modszer hatasat vizsgaltuk. Egybevetettik a nitrogén és szén ionok implantaciojanak és a felllet |ézeres
bombézasanak hatasat. Mindharom esetben a szilérdsag a bevitt teljesitmény fliggvényében eleinte nott, azutan
csokkent. Részlegesen szinterelt mintak esetében csak akkor tudott érvényesiini az implantacié hatasa, ha a
szinterelés annyira elorehaladt, hogy a kerdmia-kerdmia nyakak |étrgéttek. Tanulmanyoztuk a szinterelést
kovetoen, levegos kemencében végzett utOkezelés hatdsdt, gyenge oxidaciond (pédaul 1300 °C, 20 6ra
hontartas) a fellleten kialakul ¢ féazisok szabjék meg a mechanikai jellemzok értékét, eros oxidaciond (1400 °C,
20 6ra) akritikus fellleti hibdk hatésa érvényesiil, a méasodik esetben az implantacié hatésa kimutathato.

Jelenleg dolgozunk a technoldgia optimalizaldsan. Elsosorban az aap keverék homogenizalésan kell javitanunk,
de val6szinuleg célszeru lesz modositani az Gsszetételt és a szinterel és egyes paramétereit. Vizsgaljuk azt, hogyan
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lehet javitani a nanocsdvek eloszlasanak homogenitasat, probdljuk megérteni és szabayozni a szén nanocso és a
métrix kozotti kontaktusokat. A fejlesztett kompozitot nemcsak mechanikai szempontbdl akarjuk jellemezni,
hanem egyéb fizika tulgdonsagait is ki akarjuk mérni, sot szabdyozni A Miskolci Egyetemmel kooperalva
kimutattuk, hogy HIP kezel és esetében mér 3% karbon nanocso adalék megvatoztatta a szilicium-nitrid szigetelo
tulgjdonsdgét, a vezetoképesség 10™ - 10" S mi' értékrol 18 S mi' -re nott, mig a mechanikai jellemzok
véltozésa 50%-ot sem ért & [46, nyomdaban]. Ugy gondoljuk, hogy ennek a kompozitnak érdekes nanostruktirgja
van, a nanocsovek perkoldnak biztositva az €l ektromos vezetést, mig a nyakakkal dsszek6tott keramia szemesék
biztositjdk a o szilardsagot. A keramidkra jellemzo nagy kopasall6sag parositva az el ektromos vezetoképességgel
széles felhaszndési terlilettel kecsegtet.

Gyulai Jozsef
Budapest, 2006. febr.20.
Témavezeto dairasa
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