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I. A kutatasok el6zménye

Célszerlinek latom 1idézni azt a mondatot, amely a Budapesti Miiszaki ¢és
Gazdasagtudomanyi Egyetem mérnok-fizikus hallgatdinak szamos éven keresztiil
megtartott eldadasom bevezetdjében, a masodik dian szerepel: Az optikai modszerek kozé
tartozo ellipszometriaval intenzitas- és fazisvaltozast mérve komplex torésmutatot és
rétegvastagsagot hatarozhatunk meg.

A spektroszkopiai ellipszometria fontos optikai mérési eljarassa fejlodott az elmult
¢vtizedekben, nemcsak nagy teljesitoképességli kutatdsi modszerré valt, hanem konkrét
gyakorlati hasznosulasrol is beszélhetiink. Gyulai Jézsef akadémikus, egyetemi tanar
megfogalmazasa szerint ,,ipari méretekben bebizonyosodott, hogy az ellipszometria az
egyetlen rétegmindsitd eljaras, amelyet Uigy lehetett az integralt aramkorok gyartaskozi
ellendrzésébe beiktatni, hogy az az ,¢éles” szeleteken is végezhetd! Tehat nem okoz
funkcionalitast rontd hibdkat, sem nem szennyezi el a szeleteket, azaz valdban
roncsolasmentes az eljaras.”

A fentiek alapjan kézenfekvd sorra venni a mikroelektronika és a vékonyréteg-
technoldgia kiilonféle rétegépité és rétegmodositd eljarasait, maradtak-e feltaratlan
részteriiletek. Példaként az ionimplantacids anyagmodositds egy aspektusat emlitem:
Egykristalyos sziliciumot elegendéen sok ionnal implantdlva nemcsak az ionok
hatdtavolsaga kozelében alakul 4t a szilicium amorffd, hanem a szilicium feliiletét boritd
természetes oxidréteg alatt is egy vékony, a beimplantalt ionok szdméval ardnyosan
novekvo vastagsagii amorf réteg keletkezik. Felhasznalva az egykristidlyos és az amorf
sziliclum torésmutatdja kozotti kiilonbséget, pontosan meg tudjuk mérni ennek a
feliiletkozeli amorf rétegnek a vastagsagat és megkisérelhetiink kapcsolatot teremteni az
ionok fékezddését jellemzO mennyiség és e rétegvastagsag kozott. A biztonsag kedvéért
egy alkalmasan valasztott fliggetlen modszerrel, példaul a csatornahatassal kombinalt
Rutherford-spektrometriaval ellendrzé méréseket célszerii végezni.

Néhany mondat a csillebérci elézményekrol. Ebben az évben iinnepeljiik az elso
ellipszometriai eredményiinkrél tudosité folydiratcikk megjelenésének harminc éves
évfordulgjat: T. Lohner, G. Mezey, E. Kétai, F. Paszti, L. Kiralyhidi, G. Valyi, J. Gyulai:
Ellipsometric and channeling studies on ion-implanted silicon, Nuclear Instruments and
Methods 182/183 (1981) 591-594. Azokat az eredményeket egy egy hulldmhosszon
miikod6 manudlis ellipszométerrel értem el. Késébb kiilfoldi laboratériumokban talaltam

lehetdséget spektroellipszometriai mérések végzésére, ezeket a méréseket ionsugaras
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analizissel kiegészitve tobb kozds kozleményt publikaltunk. Kandidatusi értekezésemet
1994-ben készitettem el "Félvezetok optikai €s szerkezeti tulajdonsagainak modosulasa
ionimplantacid és hokezelés hatasara: az ellipszometria alkalmassa tétele ilyen jellegli
vizsgalatokra" cimmel.

Ma a vilag legjobb spektroszkdpiai ellipszométerével dolgozhatunk, ellipszometria-

csoportunk honlapjdan most éppen tizenhatan szerepliink, beleértve természetesen a

diplomamunkasokat ¢és a tudomanyos didkkorosoket is (www.ellipszometria.hu), a
kozlemények szama tobb mint kétszdz. Az elmilt harminc évben tobb mint tiz egyetemi
doktori és PhD értekezés sziiletett, egy kandidatusi és tobb MTA doktora értekezésbe

beépiiltek a csillebérci ellipszometriai eredmények.

II. Célkitiizések

Az MTA Miszaki Fizikai és Anyagtudomanyi Kutatointézetében (MFA) dolgozva
az ionimplantacid, a porusos sziliciumrétegek elektrokémiai eldallitdsa, a nidbiumoxid
rétegnovesztés soran modosult illetve 1étrehozott vékonyrétegek spektroellipszometriai €s
az ionsugaras analitikai vizsgalatat tliztem ki célul.

A Budapesti Miiszaki €¢s Gazdasagtudomanyi Egyetem Fizikai Intézete Atomfizikai
Tanszékének laboratoriumaiban a sziliciumkarbid nanorészecskék Si/SiO, hatérfeliileten
torténd nodvesztése szénmonoxidot tartalmazd gazkeverékbdl és a nanokristalyos
gyémantrétegek mikrohulldma plazmaval segitett kémiai gézfazisu levalasztdsa metant,
hidrogént, argont tartalmazé gazkeverékbdl igérkezett olyan témanak, amelyben a
spektroszkopiai ellipszometria és az ionsugaras analitika egylittes alkalmazisa 1j
tudomanyos eredményekre vezethet.

Az Oszakai Egyetem kozepes energidji ionszorasi laboratdoriumaban nemzetkdzi
egylttmikodés keretében felkértek arra, hogy nehézfém-ionokkal implantalt &s
nagyenergiaju sziliciumionokkal besugarzott sziliciumban a nehézfémek mélységeloszlasat
(a feliilethez vald vandorldsat) a mintafeliiletnél 1 nm-es mélységfelbontast biztositd
¢s epitaxidlisan visszandtt sziliciumréteg vastagsagat spektroszkopiai ellipszometridval

hataroztam meg.


http://www.ellipszometria.hu/
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I1I. Vizsgalati modszerek

Az ex-situ spektroszkopiai ellipszometriai vizsgalatoknal a mérések iddigénye egy
korszerii berendezésen néhany perctdl koriilbeliil negyedoraig terjed. Az iddigényes feladat
a mért spektrumok kiértékelése: adekvat tobbréteges optikai modellek konstrualasa majd az
ismeretlennek definidlt fizikai mennyiségek (rétegvastagsagok, a komplex torésmutatd
hullamhosszfiiggését  leir6  paraméterek, a  keverékrétegek  komponenseinek
térfogatszazalékai) meghatarozasa hosszadalmas minimumkeresési €s iteracios eljarassal.

Kiilonféle spektroszkopiai ellipszométerekkel végeztem el a méréseket, a Twente
Miszaki Egyetem szilardtestfizikai laboratoriumaban egy ott épitett forgd polarizatoros
berendezéssel dolgoztam, az erlangeni Fraunhofer Intézetben egy SOPRA gyartmanyu
ES4G tipusu forgo polarizatoros spektroellipszométerrel mértem. Néhany mérést a Szegedi
Tudomany Egyetem Optikai ¢és Kvantumelektronikai Tanszékén taldlhato Woollam-
gyartmanyu, M2000-F tipusu, forgd kompenzatoros spektroszkopiai -ellipszométeren
végeztiink. Idehaza kezdetben az MTA KFKI RMKI Woollam gyartmanya M-88 tipust
forgo analizatoros berendezésével kutattam, majd az MTA MFA SOPRA gyartmanyu ES4G
tipusu forgod polarizatoros spektroellipszométerével mértem, legutobb pedig az MTA MFA
Woollam gyartmanyu M-2000DI tipusu forgd kompenzatoros berendezésén dolgoztam. Az
ellipszometriai spektrumok kiértékelését kezdetben a Pennsylvania State University
ellipszometria laboratoriumaban kifejlesztett FORTRAN programmal végeztem, késébb a
SOPRA ¢és a Woollam ellipszométergyartd cégek programjaival dolgoztam.

Az ionimplantalasok tulnyomo tobbségét az MTA KFKI Részecske- és Magfizikai
Kutatointézet (RMKI) Ionnyalab-analitikai és ionimplantacios laboratoriuméanak nehézion-
kaszkad generatoran végezték. A plazmaimmerzids ionimplantaciés miivelet és a porusos
sziliclumrétegek  elektrokémiai  eldallitaisa az MTA  MFA  Mikrotechnologiai
laboratériumaban zajlott.

Az ionsugaras analitikai modszerek alkalmazisa soran néhany szadz keV-t6l
néhanyszor 10 MeV-ig terjedd energidju ionokkal bombazzuk a vizsgélandd minta feliiletét
és a kolcsonhatasok (szorodasok, magreakciok) soran szorodott vagy keletkezett
részecskéknek nemcsak a szdmat hatarozzuk meg, hanem az energidjat is. A mintabodl
tavozd részecskék energigja attdl fiigg, hogy milyen mélységben, milyen tomegi és
rendszdmi atomon tortént a szorddas. Ezért altaldban elem- és mélységanalizis is
végezhetd. Az ionsugaras modszerek koziil a visszaszordsos spektrometria (BS,

Backscattering Spectrometry), a rugalmasan meglokott atommagok detektalasa (ERDA,
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Elastic Recoil Detection Analysis) és a rezonanciamddszer keriilt alkalmazdsra (a
magreakcid hataskeresztmetszetében az energia fliggvényében mutatkozo rezonanciat,
novekedést hasznaljuk az adott izotop mennyiségének a meghatdrozasara). Az ionsugaras
moddszerek és a csatornahatas egyiittes alkalmazaséval lehetdség nyilik arra, hogy a
pontszerl vagy kiterjedt racshibakat, idegen atomok racslokalizacidjat, illetve az epitaxialis
visszanovést vizsgaljuk.

Az ionsugaras analitikai mérések nagy része az MTA KFKI RMKI lonnyaldb-
analitikai és ionimplantéacios laboratériuméanak 5 MeV-es 2R Van de Graaff-generatoran, az
ahhoz csatlakoztatott nagyvadkuumut szérékamraba épitett kéttengelyli goniométeren
késziilt. Kotai Endre fejlesztette ki a vildg szamos ionsugaras analitikai laboratoriumaban
hasznalt RBX programot, amellyel az ionsugaras analitikai méréseink spektrumai
egy 100 — 400 keV energiatartomanyban miikodd gyorsitobol és annak ultravakuumu
targetkamrajaba épitett toroidalis elektrosztatikus analizatorbdl all6 berendezésen
dolgoztam.

Az ellipszometriai €s ionsugaras analitikai mérések mellett mas anyagvizsgalati

moddszerek is alkalmazdsra kertiltek (atomerd-mikroszkopia, rontgendiffrakcid).

IV. Uj tudomanyos eredmények

1. Els6ként javasoltam, hogy az elektrokémiai anodizalassal készitett pérusos szilicium
rétegek ¢és az ionimplanticioval részlegesen rendezetlenné alakitott szilicium rétegek
ellipszometriai spektrumainak kiértékelésekor az egykristalyos szilicium, az amorf vagy az
ionimplantacidval amorfizalt szilicium ¢és a levegd mellett az Ggynevezett finomszemcsés
polikristalyos szilicium Jellison és munkatarsai [Jellison, 1993] altal meghatarozott
dielektromos fliggvényét is figyelembe véve, tobbkomponensii keveréket épitsiink az
optikai modellekbe [1-17]. A finomszemcsés polikristdlyos szilicium dielektromos
fiiggvényét is tartalmazd optikai modellel végrehajtott kiértékelések az esetek tilnyomo
tobbségében szignifikansan jobb illeszkedésre vezettek a mért és illesztett spektrumok
kozott mint a nélkiile végrehajtott kiértékelések nemcsak a frissen készitett porusos
szilicium rétegek, hanem a stabilizalo, oxidalé hokezelésen atesett rétegek esetében is |5,

14].
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2. Az ionimplantacié hatdsainak spektroellipszometriai és ionsugaras vizsgalata soran

megmutattam, hogy

A/ a fluencidval normalt feliileti amorfizalt rétegvastagsag és a nuklearis fékezddési
energia kozott linearis a kapcsolat. Ehhez meghataroztam szilicium ionokkal és kiilonféle
nemesgdz ionokkal végzett besugarzas hatasara az egykristilyos sziliciumban a nativ
oxidréteg alatt 1étrejott amort sziliciumréteg vastagsagat nagy mélységfelbontoképességii

ionsugaras €s spektroszkdpiai ellipszometriai mérésekkel [18-20].

B/ a plazmaimmerzios ionimplantacioval (PIII) moédositott szilicium feliiletén 1000 V
gyorsitofesziiltség €s foszfin-hidrogén gazkeverék esetén 7,5 masodpercig tartd PIII esetén
az ellipszometriai spektrumok értelmezéséhez olyan kétrétegii optikai modellt dolgoztam
ki, amelyben a felsd réteg torésmutatdjat a sziliciumdioxid, az alsé réteg torésmutatdjat
vagy ionimplantalassal amorfizalt szilicium vagy finomszemcsés polikristalyos szilicium
torésmutatojaval irjuk le. Az oxidvastagsagra vonatkozod ellipszometriai és ionsugaras
eredmények ésszerli egyezést mutattak. Ot percig tarto PIII utdn az ellipszometriai
spektrumok egy olyan kétrétegli optikai modellel voltak értelmezheték, amelyben a felsd
réteg amorf szilicium és levegd keverékét tartalmazé réteg (azaz egy érdesség-réteg), az
also réteg torésmutatdjat pedig vagy amort szilicium vagy finomszemcsés polikristalyos
szilicium térésmutatdja irja le [11]. Az 6t percig tartd PIII hatasara a feliileti érdesség-réteg
vastagsaganak jelentds novekedését mutattam ki az ellipszometriai kiértékelés alapjan, ezt

atomerd-mikroszkopiai méréssel sikeriilt alatdmasztani [11].

C/ a kiilonb6zd ionimplantdcios kisérletekben amorfizalt SiC mintak esetén szignifikansan
kiilonbozd dielektromos fiiggvények adodtak, ezt a masok altal megfigyelt, az
ionimplantacié soran bekovetkezd 10-30% kozotti stiriségesokkenéssel magyardztam.
Ehhez 200 keV energidji aluminiumionokkal, 860 keV energidju nikkelionokkal és
multienergidja (40, 100, 135 keV) argon ionokkal amorfizalt SiC komplex dielektromos

fliggvényét hatdroztam meg spektroellipszometriai mérések kiértékelésébdl [21, 22].

3. Optikai modellt dolgoztam ki a korabbi publikdciokbol ismert, szénmonoxidot
tartalmazé gazkeverékben hdkezelt sziliciumdioxid-szilicium rendszer koztes feliiletén nott
sziliclumkarbid nanokristalyok vizsgalatdhoz. Az ellipszometriai spektrumokat kétréteges

optikai modellel illesztve, a sziliciumkarbid nanokristalyokat és sziliciumot tartalmazo
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rétegre az effektiv kozeg kozelitést alkalmazva hatdroztam meg a rétegek vastagsagait ¢és a
sziliciumkarbid krisztallitok térfogatszazalékat amit sem az ionsugaras analitikai modszer,
sem a keresztmetszeti transzmisszios elektronmikroszképia egymaga nem tudott
szolgéltatni. A sziliclumkarbid-térfogatszazalékbol meghatdrozott szénmennyiség jol

egyezik a csatornahatassal kombinalt visszaszorasi mérések eredményével [23].

4. Argon-oxigén gazkeverékben radiofrekvencids katodporlasztissal levalasztott
nidbiumoxid vékonyrétegek esetén haromréteges optikai modell alkalmazasaval
spektroszkopiai ellipszometriai mérésekbdl hataroztam meg a dielektromos fliggvényt és az

optikai tiltott sav értékét [24].

5. Kimutattam, hogy a metant, hidrogént és argont tartalmazo6 gazkeverékbdl mikrohullamu
plazméval segitett kémiai g6zfazisu levalasztassal készitett nanokristalyos gyémantrétegek
esetén a szilicium szubsztratra elséként épiild 23 — 41 nm vastagsagu réteg szignifikdnsan
tobb sp? (livegszerli) szenet tartalmaz, mint a folotte nétt réteg. Kimutattam, hogy a lathatd
¢s a kozeli infravords hulldmhossztartomanyban a Iényegi (legvastagabb) alréteg
torésmutatdja csokken a gazkeverék argonkoncentracigjanak ndvekedésével. Ezen
spektroszkopiai ellipszometriai vizsgalatokhoz kifejlesztettem egy haromréteges, Tauc-

Lorentz oszcillatort [Jellison, 1996], ilivegszerli szenet ¢és iiregeket tartalmazd optikai

modellt [25].

6. Az in-situ spektroszkopiai mérések valosideji kiértékelését célul kitizd RESPECT
modellstrukturat javasoltam: kis fajlagos ellendllasu sziliciumon létrehozott porusos
sziliclum réteget, a kis fajlagos ellenallasu szilicium szubsztrdt ohmos fiitésével
javasoltam levegdn oxidalni a pdrusos szilicium réteget €s e percek alatt lezajlé folyamat
in-situ spektroellipszometriai mérését és valdsidejli kiértékelését javasoltam kisérleti

demonstracionak. A javasolt demonstracio jol sikeriilt [26].

7. Nemzetkozi egylittmiikddésben cinkkel, 6lommal és bizmuttal implantalt és
nagyenergidju sziliclumionokkal hékezelt sziliciumban a nehézfémek mélységeloszlasat (a
feliilethez valé vandorlasat) a mintafeliiletnél 1 nm-es mélységfelbontast biztositd kozepes
energiaju ionvisszaszorassal, az amorfizalt és epitaxidlisan visszan6tt sziliciumréteg

vastagsagat spektroszkopiai ellipszometriaval hataroztam meg [27-29].
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VI. Az eredmények hasznositasa

Sokféle szemszogbdl lehet szemlélni az 0 tudomanyos eredmények gyakorlati
hasznositasat, hasznosulasat. A fontiekben ismertetett eredményeim a mikroelektronikai és
szenzortechnoldgiai miveletek optimalizalasaban hasznosithatok.

Lényegesnek tartom megemliteni, hogy az MFA jogelddje, az Anyagtudoményi
Kutatéintézet nagyjabol tizenodt évvel ezeldtt szerzOdést kotott a SOPRA francia
ellipszométergyartd céggel az ellipszometriai spektrumok kiértékelési modszereinek
tovabbfejlesztése érdekében. A Semilab Rt. 2008. szeptemberében megvasarolta a SOPRA

francia ellipszométergyartd céget (www.semilab.com). (A 100%-ban magyar tulajdon

Semilab Rt. hazai know-how alapjan fejleszt vilagszinvonali félvezetd-méréstechnikai
eszkOzoket és eljarasokat. A céget szakteriiletén a vilag 5 legjobb gyartdja kozott jegyzik,
éves arbevétele 10 Mrd Ft koriil mozog.) Napjainkban tobbféle kivalo spektroszkdpiai
ellipszométert gyartanak és forgalmaznak a Semilab Rt-nél. Varhato, hogy a hardver- és
szoftverfejlesztésben is novekvd mértékben vesznek majd részt magyar szakemberek. A
kozelmultban egy olyan fiatal keriilt a Semilab Rt. alkalmazéasaba sikeres PhD védése utén,
aki az intézetiinkben végzett kutatomunkdja sordn a spektroszkopiai ellipszometriat is
alkalmazta. Készen 4allok arra, hogy megkeresés esetén a fonti eredményeimmel
kapcsolatos diszkusszidkban részt vegyek.

Az MFA ellipszometria laboratoriuma tagja lett egy eurdpai kutatasi
konzorciumnak, amely nagyjabol harmincféle akkreditalt anyagvizsgélati modszert kinal

ol egyetemeknek, kutatdintézeteknek és az iparnak (www.anna-i3.org), bevalasztasunkhoz
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minden bizonnyal hozzajarult a t6bb évtizedes ellipszometriai tevékenységem. A projekt
keretében meghatdrozd szerepem volt az MFA Ellipszometria Laboratériumanak
akkreditaciora vald felkészitésében, és abban, hogy a laboratdérium immar csaknem két éve
a Nemzeti Akkreditdld Testiilet altal akkreditalt laboratériumként miikddik
(http://nat.hu/adatbazis/reszletes-oldal.php?azon=2695). Az ellipszometriai vékonyréteg-
vizsgalat — roncsolasmentessége miatt — az MFA K+F projektjeiben altalanossa valt.

Losey és munkatarsai tobbfazisu katalitikus reakciok megvalositasara alkalmas
mikrofluidikai eszkozt terveztek és valdsitottak meg az Egyesiilt Allamokbeli Cambridge-
ben, a Massachusetts Institute of Technology vegyészmérnoki laboratériumaban,
katalizishordozoként oxidalt porusos sziliciumot hasznaltak. A poérusos szilicium
oxidalasakor kétféle eljarast hasznaltak, az egyiket a [14]-ben kozzétett kisérleteink alapjan
hajtottdk végre (M.W. Losey, R.J. Jackman, S.L. Firebaugh, M.A. Schmidt: Design and
fabrication of Microfluidic devices for multiphase mixing and reaction, Journal of
Microelectromechanical Systems, 11 (2002) 709-717.). Losey és munkatarsainak fent
idézett cikkére eddig kortilbeliil 110 hivatkozas érkezett.

Muckenhirm, az Amerikai Egyesiilt Allamokban bejegyzett US 6,986,280 B2
szamu szabadalom benytjtdja hivatkozik a T. Lohner, N.Q. Khanh, P. Petrik, L. P. Biro, M.
Fried, I. Pintér, W. Lehnert, L. Frey, H. Ryssel, D.J. Wentink, J. Gyulai: Surface disorder
production during plasma immersion implantation, Thin Solid Films 313-314 (1998) 254-
258 cikkiinkre. Muckenhirm egy olyan integralt mérdberendezést szabadalmaztatott,
amelyben a vizsgalandé mintat el6szor egy optikai elven miikddé modszerrel térképeznék
fol lateralisan, majd az optikai eredmények alapjan tovabbvizsgalandonak mindsitett kisebb
tertileteket egy joval 1ddigényesebb pasztazdoszondas mddszerrel vizsgalnanak meg sokkal
nagyobb lateralis felbontassal.

Tagabb értelemben hasznosuldsnak tekintem azt is, hogy eddig két, ellipszometriai

témaju konyvfejezet irdsara kért fol benniinket az Academic Press:

- M. Fried, T. Lohner, J. Gyulai; Chapter 1 "Ellipsometric Analysis" in vol. 46 of
Semiconductors and Semimetals: "Effect of Disorder and Defects in lon-Implanted
Semiconductors: Optical and Photothermal Characterization", eds. C.
Christofides & G. Ghibaudo, 1997, Academic Press, San Diego.
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