dc_1735 20

MTA doktori értekezés

Mikromegmunkalas és ionnyalab-analizis
pasztazoé ionszondakkal

Rajta Istvan

|3

DEBSBMRECEN

L 200 pm

Atommagkutatd Intézet
MTA Kivalé Kutatohely
Debrecen

2020



dc_1735 20

A cimlapon ldthato fényképen az Atomki logo
protonnyaldbos irdssal készitett miniatir verzioja lathato.

Ezt a logét az Atomkiban készitettem a pédsztazd ionmikro-
szondan szilicium hétlapon 1évé SU-8 rezisztanyagbdl (a poli-
mer réteg vastagsidga ~30 um). Az dbra felbontdsa 1024 pixel
volt, a nyaldb mérete ~1,5 um, a pasztézott teriilet 1 mm?. Az
el6hivas soran a besugarzott teriilet megmaradt, a besugarzat-
lan lemarédott. Igy a logé rajza a sikbél kiemelkedik.
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Bevezetés
L Fiam, ha majd egyszer igazan tud mérni,

maga fogja elkésziteni a miszert!”

(Szalay Sdndor)

Napjainkban a nanotechnoldgia a tudomanyos kutatas és a gyakorlati alkalma-
zasok fontos teriiletévé valt. A legalabb egyik dimenziéjukban nanométeres nagy-
sdgrendbe es6 szerkezetek (mikro- és nanostruktirak) létrehozasara és analitikajara
egyik lehetséges modszer a MeV energiaji ionnyalabok hasznalata. Az ionnyaldb-
analitikai (IBA) mddszerek lehet&séget nyijtanak a mélységi nanométeres felbonta-
st analitikara, vékony rétegek elemzésére. Lateralisan is van lehet6ség a nanométeres
tartomany vizsgalatara, modositasara: ehhez az ionnyaldbot nanométeres nagysag-
rendtire kell fokuszalni.

A péasztazo ionmikroszondak és nanoszondak olyan kiilonleges eszkozok, amelyek
szamos multidiszciplinaris alkalmazasra hasznalhatok. A MeV energiaji ionoknak
az a képessége, hogy az anyagba a lateralis nyaldbméret minimalis kiszélesedésé-
vel jelent6s mélységbe behatoljanak, fontos kdvetkezményekkel bir szamos orvosi-
biolégiai, mérnoki és tudomanyos teriileten, pl. ionnyalab-analitika, ionmikroszko-
pia, és nagy oldalaranytu struktirdk mikro- és nanomegmunkélasa polimerekben
vagy félvezetokben. A dolgozatban bemutatott tudomanyos eredményeim a fent fel-
sorolt teriiletek koziil tobbet is érintenek.

Debrecenben az Atomki 5 MV-o0s Van de Graaff-gyorsitéjan 1993-ban kezd6dott
el a mikroszonda projekt egy OTKA miiszerkozpont-pélyazat finanszirozasaval. Eb-
be a munkaba elsé éves PhD-6sztondijas hallgatoként kapcesolodtam be, és egy éven
beliil mar elértiik az 1 pm-es nyalabméretet. Ebbdl az eredménybdl 1996-ban je-
lent meg az elsé referdlt tudoményos folyéiratcikk [S1]. A PhD-munkdmhoz néhany
tovabbi cikk kapcsolédott a mikroszonda alkalmazasaibdl, és az utanam kovetkezo
doktoranduszok a mikroszonda felhasznalasaval még 10 PhD disszertaciot védtek
meg. Tobbségiik munkajat tapasztalataimmal, tandcsaimmal segitettem, majd ma-
gam is témavezeto lettem. Kiilfoldi posztdoktori tanulmanyutak sordn részt vettem
a Szingapuri Egyetemen a nanoszonda fejlesztésben, és a protonnyalabos mikro-
megmunkalas kifejlesztésében is.

A nyalab méretének a mikronos tartomanyboél a nanométeres nagysagrendiire
valé csokkentése, vagyis a nanoszonda megvaldsitasa leginkabb a mikroszonda al-
kalmazéasaval szerzett tapasztalatok ismeretében, annak tovabbfejlesztésével valosit-
haté6 meg. Mindehhez sziikség volt egy 1j részecskegyorsitd beszerzésére. Tovabba
a gyorsitod altal szolgaltatott ionok valasztékanak bovitése szélesiti a tudoméanyos
alkalmazasi lehetoségeket. A nanoszondakban az ionnyaldb mérete a lathato fény
hullamhossza altal meghatarozott diffrakciés hatar alatt van, ami egyedi alkalma-
zasi lehetOségeket teremt a nanotechnoldgiaban. Példaul ezzel a technologiaval a
sejtbiologiaban szerkezeti és fluoreszcens mikroszkopiaval egész sejtek vizsgalhatok
nanométeres nagysagrendi felolddssal; vagy protonnyaldbos irdssal nagy oldalaranyt
nanostrukturak készithetok kiillonbozé anyagokban. Munkam tavlati célja ilyen ku-
tatasi irdnyok lehetové tétele, ehhez a Tandetron gyorsité melletti vilagszinvonali
kutatasi kornyezet létrehozasa volt.
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Az értekezésben ismertetett munka tobbréti. Az infrastruktira fejlesztések elen-
gedhetetlentil sziikségesek a késébbi tudoméanyos munkdkhoz. A kulf6ldi (szingaptri
nanoszonda, Fezi nehézion-mikroszonda) tapasztalatok jelentés mértékben hozzaja-
rultak a hazai fejlesztésekhez. Igy valésult meg a Tandetron Laboratérium és benne
az Atomki nanoszonda, ami nemcsak protonokra, hanem nehézionok fokuszalasara
is alkalmas, igy szdamos 1j felhasznalasi lehetoség nyilik meg. Természetesen maga
a Tandetron gyorsité tobb mas célra is hasznalhat6 (pl. a magfizikai és nukledris
asztrofizikai alapkutatasban, a molekulafizikdban a H2020 EUROPLANET projekt-
ben, az alkalmazott kutatasban pedig a H2020 IPERION-HS projektben).

Munkédm soran kilénbozé ionnyalab-analitikai (IBA) mddszereket hasznaltam,
igy a Rutherford-visszaszérasi spektrometria (Rutherford Backscattering Spec-
trometry, RBS), a protonokkal indukalt rontgenemisszi6 (Proton Induced X-ray
Emission, PIXE) és a protonokkal vagy deuteronokkal indukédlt gamma-emisszié
(Proton / Deuteron Induced Gamma-ray Emission, PIGE / DIGE) mdédszereket.
Mig a fenti mddszerek makro- és mikronyalabokkal is hasznalhaték, a pasztazo
transzmisszios ionmikroszkopia (Scanning Transmission lon Microscopy, STIM) ki-
fejezetten mikronyaldbos technika. Ertekezésem kovetkezd nagy fejezete a pasztézé
ionmikroszondan alkalmazott analitikai modszerekhez kapcsolédd néhany fejlesztés
és alkalmazas bemutatasa: kétdetektoros PIXE modszer, mikro-DIGE mérokamra,
illetve a MeV energiaju ionnyalabok méretének meghatarozasara szolgdld standard
(IRMM standard) validaldsa és a nanokapillarisok iranyeloszlasdnak tanulmanyoza-
sa.

A protonnyaldbos mikromegmunkalas, mas néven protonnyalabos irds (P-beam
writing, PBW) a direkt irasos litografias modszerek egyike, amelynek a meghonosi-
tasa az Atomki mikroszondajan az elmilt mintegy 15 évben 1j lehetoségeket nyitott
meg. A direkt irdsos modszerek prototipusok vagy maszkok készitésére és javitasara
hasznalhatok, mig a maszkot hasznald, levilagitassal miikodd litografias modszerek
alkalmasak a tomegtermelésre, igy széles korben elterjedtek az iparban. A protonok
altal roncsolt térfogatban létrehozott latens kép kémiai eljarassal el6hivhatoé, igy 3-
dimenziés mikrostrukturak hozhatok létre. A mikromegmunkdlds lett az IBA utan
a mikroszonda maésodik széleskorii felhasznalasi teriilete. Itt is végeztem maddszer-
fejlesztéseket, majd alkalmazasokat. Ezek a fejezetek jelentik az értekezés gerincét,
mert a PhD megvédése 6ta eltelt tobb, mint 20 év alatt ebben a témaban sziiletett
a legtobb tudomanyos publikaciom is.

A munka kisérleti jellegébol adodoan minden esetben eqy csoport munkdjdabol szii-
lettek az eredmények. A tézispontokhoz felhaszndlt minden cikk esetében azokban
meghatdrozo szerepem volt.
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1. Mikroszondatél a nanoszondaig

Kivonat

A részecskegyorsitok a legtébb esetben sokfelhasznélés, multifunkcios
berendezések, igy van ez az Atomki gyorsitéinal is. Emellett a mikro- és
nanoszondak az alapjai mind az ionnyaldb-analitikanak [1], [2], [3], [4], mind
a protonnyalabos irasnak [5], st az ion-felllet kblcsénhatasok vizsgalatanak
is [6]. Ezért annak érdekében, hogy vilagszinvonall eredményeket érjink el,
eldszor biztositanunk kell, hogy vilagszinvonalud kisérleti eszkéz6kdén dolgoz-
hassunk. A 60-as években erre a hazai fejlesztésl gyorsitok épitése volt az
egyetlen lehetdség. A 90-es években mar sikerllt palyazati forrasokbol egy
mikroszonda beszerzése, amelynek megépitése, az 1971-ben atadott 5 MV-
os Van de Graaff-gyorsitohoz valé illesztése és az elsé tudomanyos alkalma-
zasai volt a PhD témam [S1]. Ez a feladat nem volt azonos egy kulcsrakész
berendezés bekapcsolasaval, hanem tébb ember altali komoly fejlesztémun-
kat is igényelt.

Posztdoktori tanulmanyaim soran Oxfordban és Szingapurban is fé célja-
im kdzott szerepelt a mikro- és nanoszondék tovabbfejlesztése. Ebben a fe-
jezetben a Szingapuri Egyetemen a Centre for lon Beam Applications (CIBA)
kutatécsoportban elért eredményeimrdl irok, ahol nanoszonda megvalésita-
saban meghataroz6 szerepem volt [A1].

Késbbb, a mikro- és nanoszonda-épitési tapasztalataimat ismerd cseh
kollégak felkérésére iranyitd szerepet vallaltam a Cseh Tudomanyos Akadé-
mia Magfizikai Intézetében, Rezben az 0j Tandetron gyorsitéjukra telepitett
mikroszonda kvadrupdl triplett lencséinek finomhangoldséban. Tovabb4 a le-
hetdségek ismeretében felmerilt 6tletem alapjan nemcsak protonokat, ha-
nem szén-, oxigén- és sziliciumionokat is mikronos nyaldbméretre fokuszal-
tunk [A2]. Az ott szerzett nehézionos tapasztalatokat itthon is fel tudom hasz-
nalni. Az Uj Tandetron gyorsitonkon megvan a lehetdéséglink nehéz ionokkal
mikro- és nanonyalab fékuszalasara és ezek alkalmazasaira is.

Az utdbbi néhany évben pedig eldbb az MTA infrastruktira-palyazatok ke-
retében lehetdséglink volt egy gyari épitési, Uj gyorsité beszerzésére [A3],
amelyet mar kezdettdl fogva ugy terveztiink, hogy lehetévé valjon a nano-
szonda hazai megvalésitasa [A4]. A korlatozott finanszirozasi lehetéségek
miatt a komplex projektet tdébb részre kellett szétbontanunk, igy szakaszon-
ként szereztlk be az egymashoz kapcsol6dé alkatrészeket. Ehhez adddott
hozza végul a GINOP-pélyazati forrasbél a fejlesztés befejezésére elegen-
do forras, igy most az eredetileg 2012-ben megalmodott vilagszinvonall
Tandetron Laboratérium Gzemelhet a kdvetkezé évtizedekben kutaté gene-
raciokat kiszolgalva.
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1.1. Szingapuri nanoszonda

A Szingapuri Egyetemen (National University of Singapore, NUS) miik6dé nuklea-
ris mikroszképia kutatokozpont (Research Centre for Nuclear Microscopy, RCNM!)
lehetOségei lényegesen kiboviiltek a harom 1j nyaldbcsatornaval, amelyek a High
Voltage Engineering Europa B.V. cég altal gyartott 4j 3,5 MV-os nagy fényességii
Singletron™ gyorsitéhoz kapcsolédnak. A nyaldbcsatorndkat széles kérben alkal-
mazzak kiillonb6zo tudoményteriileteken, pl. biolégiai és anyagtudomanyi mintak
nuklearis mikroszkoépiai vizsgalatara vagy ionnyaldab-analizisére, valamint mikro-
strukturak létrehozasara PBW moddszerrel szintén sokféle alkalmazasi céllal, pl.
mikrofludika, mikrooptika stb.

30° nyalabvég
(mikroszonda)

10° nyalabvég
(nanoszonda)

1. abra. A Szingapuri Eqyetem gyorsitolaboratoriuma 2001-ben.

A laboratérium a 2001. évi dllapotaban az 1. abran lathaté. A gyorsito a jobb-
fels6 sarokban, a nyaldbcsatornak az elotérben balrél jobbra: prototipus nanoszonda
nyalabvég (10°), nukledris mikroszonda (30°), és egy IBA nyaldabvég (45°) (ezt a
fényképet még az IBA nyaldbvég megépitése el6tt készitettem).

Jelenleg mar 6t kilénbozé nyalabvég miikodik a gyorsité mellett (1d. 2. és 3. ab-
rak). A nukledris mikroszképia nyaldbvég atkoltozott a 45°-os nyalabesatornéara, ahol
egy masodik kapcsoloméagnessel ez vagy a nagyfeloldasi RBS kamra hasznalhato.
A prototipus nanoszonda nyalabvég (10°) mellett a 2. generaciés PBW nyaldbvég
(20°), és egy biolégiai mintak mikroszkopidjara alkalmas nyaldbvég (30°) is mi-
kodik. A két utobbi nanoszonda ionoptikaja a protipus nanoszondaéval azonos, a

I Megjegyzés: A csoport nevét azéta megvaltoztatték, jelenlegi neviik Ionnyaldb Alkalmazésok
Kozpontja (Centre for Ton Beam Applications, CIBA).

4
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1.1 Szingapiri nanoszonda

(h
——f8F| Nagy feloldast L %
RBS
45° nyalabvég
(mikroszonda)
30° nyalabvég
0 (sejt mikroszkopia -
e nanoszonda) Adatgy(ijtd
10° nyalabvég  20°nyalabveg [ 97 ) 90 Z

(prototipus PBW (2. generacios PBW
nanoszonda) nanoszonda)

2. dbra. A Szingapiri Egyetem gyorsitélaboratoriuma 2017-ben (alaprajz).

3. dbra. A Szingapuri Egyetem gyorsitolaboratériuma 2017-ben (fotd).

mérokamrak a feladatnak megfeleléen kiillonbozoek. Mivel a kapcsolomagnes jobb
oldali portjait nem tudjik hasznalni az ott 16v6 fal miatt?, ennyi igény méar , kinStte”
a laboratériumot.

A targyrés a kapcsolomagnes elott helyezkedik el, igy biztositva az elegendden
hosszui targytavolsagot. Ezen kiviil egy masik targyrés is talalhato a kapcsolomagnes
utan, igy kilonb6zo alkalmazasokhoz ki lehet vélasztani melyik targyrés hasznala-
ta célszeriibb. Protonok haszndalata esetén a kapcsolomagnes elotti rést hasznaltuk,
mert ez biztositja a hosszabb targytavolsagot, igy jobb kicsinyitési tényezot, ezzel
kisebb nyalabméretet. Hélium esetén viszont az elsé targyrést teljesen kinyitottuk

2 Megjegyzés: Az Atomki Tandetron Laboratérium tervezésénél felhasznaltuk ezeket a tapaszta-
latokat (Id. a 13. dbrédt kés6bb).
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1. tablazat. A nukledris mikroszonda ionoptikai paraméteres.

Protonenergia, nyalabaram 2 MeV, 50 pA
Targytavolsag (tdrgyrés — lencse) 6,4 m

Munkatévolsdg (lencse — nyalabfékusz) 16 cm

D., D, kicsinyitési tényezd 88, —24

Targyrés méret Ag (Ax,Ay) 25 pm x 10 pm
Kollimatorrés méret A, (Ax,Ay) 300 pm x 300 pm
Nyaldbfényesség (B =1/ Ay A, E/d?) 74 pA / pm? mrad? MeV

Lencse el6tti divergencia (félnyilasszog) (0,¢) 0,023 mrad, 0,023 mrad
Kromatikus aberraciés egytitthatdk

(x/69) —325 pym / mrad / % impulzus szérds

(y/9) 833 pm / mrad / % impulzus szérds
Szférikus aberricios egytitthatok

(x/63) 373 pum / mrad?

(x/09?%) 188 pm / mrad?

(y/9%) —2004 pym / mrad?

(y/0%9) —669 pym / mrad3
Szamitott geometriai nyaldbméret (x,y) 280 nm x 420 nm

2. tablazat. A PBW nyaldbvég ionoptikai paraméterei.

Protonenergia, nyalabaram 2 MeV, H;r, 10.000 proton/s
Targytévolsag (tdrgyrés — lencse) 6,4 m

Munkatévolsag (lencse — nyaldbfékusz) 7 cm

D., Dy kicsinyitési tényezd 228, —60

Targyrés méret Ag (Ax,Ay) 2 pm X 2 pum (névleges)
Kollimatorrés méret A, (Ax,Ay) 10 pm x 10 pm (névleges)
Nyaldbfényesség (B =1/ Ay A, E/d?) 74 pA / pm? mrad? MeV

Lencse el6tti divergencia (félnyildsszog) (6,6) 0,001 mrad, 0,001 mrad (névleges)
Kromatikus aberraciés egyiitthatok

(x/69) —385 pm / mrad / % impulzus szdrés

(y/$9) 984 pm / mrad / % impulzus szérés
Szférikus aberraciés egyiitthatok

(x/6%) 2692 pm / mrad®

(x/0¢?) 1160 pm / mrad?

(y/$?) —13.620 ym / mrad3

(y/0%9) —4447 pm / mrad?
Szamitott geometriai nyaldbméret (x,y) 10 nm x 40 nm

(a targyrést védo apertura mogé visszahtizva), igy megvédve a nyaladb roncsol6 ha-
tasatol, és ekkor a kapcsolomagnes mogotti targyrést hasznaltuk. A hélium ugyanis
sokkal nagyobb mértékben roncsolja (blistering [7]) a réspofak wolfram-karbid anya-
gat, mint a proton. A roncsolt allapotu réspofak viszont a kis nyaldbméret elérését
ellehetetlenitik.

A mikroszonda nyaldboptikai paramétereit a PRAM [8] szoftverrel modellez-
tem. Az OM50 tipusi kvadrupdl lencsék triplett konfiguraciéban mitkédnek. A sza-
mitasokat protonnyaldbra, és a kapcsolémagnes el6tti targyrésre végeztem el. Az
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1.1 Szingapiri nanoszonda
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4. dbra. Ni rdcs RBS térképe (50 pA), és az X,Y pdsztdzdsi vonalak helye. A fiig-
goleges és a vizszintes vonalak menti pdsztdzasok hozamainak illesztése.
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5. dbra. 1x 1um? méretd lyukat tartalmazé réntgen maszk ,on-axis” STIM térké-
pe (10000ion/s), és az X,Y pdsztazdsi vonalak helye. A figgdleges és a vizszintes
vonalak menti pdszizdisok hozamainak illesztése.

eredmények az 1. tablazatban és a 4. abran lathatok. A téblazatban feltiintetett
nyalabparaméterekkel és a méréshez haszndalt hazilag készitett raccsal [C3] (I1d. 43
(b) dbra) mért nyaldbméret 292 nm x 448 nm 50 pA dramui 2 MeV energidji proton-
nyaldbbal. Ezeket a méréseket RBS technikdval végeztiik két egymdsra meréleges (X
és Y) vonal mentén pésztéazva a nyaldbot. A vonalprofilokkal egyiitt a kétdimenzids
térképet is abrazoltam. A vonalak menti pasztazasbol kapott hozamokat hibafiigg-
vénnyel illesztettem, ezekbol hataroztam meg a nyalab méretét. A mért értékek csak
kissé haladjak meg a szamitott értékeket, ami azt jelenti, hogy a méréshez hasznélt
standard minta megfelel a célra, és a lencsehibak hatasai elhanyagolhatok.

A nanoszonda nyaldbvégen — amit dedikaltan protonnyaldbos mikromegmunka-
las céljara terveztiink és hazilag épitettiink, és az els6 ilyen volt a vildgon — az 1j
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generacios kompakt OM52 kvadrupol mégneses lencséket hasznéltuk, szintén triplett
konfiguraciéban [9]. A lehet6 legnagyobb mértékii kicsinyitési tényez6 elérése érde-
kében a kapcsolomagnes elotti targyrést alkalmaztuk. A céltargy vakuumkamraban
Burleigh Inchworm 3D XYZ mintamozgaté manipulator taldlhatd, melynek 1épés-
kéze 20nm. A nyaldboptikai paramétereket a PRAM [8] szoftverrel modelleztem,
az eredmények a 2. tablazatban lathatok. Ez a nyaldbcsatorna 1ényegesen nagyobb
kicsinyitési tényezokkel rendelkezik a mikroszondénal, ami a kompakt lencséknek és
a rovidebb munkatavolsdgnak koszonheto. A nagyobb szférikus aberracios egytitt-
hatok, a megnovelt X és Y Kkicsinyitési tényezok kovetkezményei, megkovetelik a
nyalabdivergencia kis értéken tartasat.

A kvadrupdél méagneses lencsék beallitasara a gyari ajanlas helyett egy sokkal
pontosabb finomhangolasi eljarast dolgoztam ki. Ehhez a lencsék tekercseinek ger-
jesztoaramat a fokuszalashoz sziikséges optimalis értéknél 1ényegesen nagyobbra al-
eltérése jelentosen felnagyitva jelenik meg a nyalab képén.

A mért nyaldbméret 35nm x 75nm 10000 proton/s drami 2MeV energidji
protonnyaldbbal (Id. 5. dbra). Az igy mért érték a valés nyaldbméretet tulbecsii-
li, mert a céltargy standard minta széleinek profiljat nem vettiik figyelembe (mivel
nem ismert ez az érték). A méréseket STIM technikaval végeztiik két egymasra me-
réleges (X és Y) vonal mentén pasztdzva a nyalabot. A vonalprofilokkal egyttt a
kétdimenzios térképet is abrazoltam. A 2 MeV energiaju nyaldbbdl a proton helyett
a Hy molekulanyaldbot vélasztottuk, mert igy a targyréspofak szélein szérédé mole-
kulaionok felbomlanak két protonra, amelyek energidja kisebb, igy a kapcsolomagnes
utan nem érik el a céltargyat.

Eljdardst dolgoztam ki a pdsztdzo tonnanoszondak kvadrupol mag-
neses lencséinek finomhangoldsdra. FEzaltal a Szingapuri Egyete-
men a vildgon elsoként sikerilt 35nm X 75nm nyalabméretet elérni
10000 proton/s iondram mellett. Emellett a mdr meglévd mikroszon-
da paramétereinek optimalizdldsdval 290nm x 450nm nyaldbméretet
értem el 50pA arammal 2 MeV protonokkal. Mindkét rendszer tekin-
tetében vilagrekord nyaldbméreteket jelentettiink be [A1].

1.2. Nehézion-mikroszonda ReZben

A mikro- és nanoszonda-épitési tapasztalataimat ismerd cseh kollégak felkérésére
iranyit6 szerepet vallaltam Rez-ben a Cseh Tudoményos Akadémia Magfizikai In-
tézetében az 1j Tandetron gyorsitéjukra telepitett mikroszonda kvadrupdl triplett
lencséinek finomhangolasaban, ezzel elérve a specifikalt 1 pm-es nyaldbméretet. To-
vabba a lehetOségek ismeretében felmertilt Otletem alapjan nemcsak protonokat,
hanem szén-, oxigén- és sziliciumionokat is mikronos nyaldbméretre fokuszaltunk.
A gyorsitéhoz két duoplazmatron (model 358) ionforrds és egy cézium sput-
ter (model 860A) ionforras csatlakozik. Az egyik duoplazmatron a gyorsité és az
épiilet kiils6 fala kozott csak nagyon sziiken fért el (1d. a 6. dbra jobb szélén). A
duoplazmatron ionforrasbodl egy nagysagrenddel nagyobb fényességli protonnyaldb
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6. abra. A Tandetron gyorsito és a hozzd kapcsolodo nyaldbesatornak sematikus dbrd-
ja. Problémdk: 1. a mdsodik douplazmatron ionforrds til kézel van a falhoz (karban-
tartds sordn nehéz hozzdférni), 2. a mikroszonda til kézel van az ajtohoz (nem lehe-
tett nagyobb tdrgytdvolsagot tervezni), 3. a vezérld a gyorsitoval és a nyaldbvégekkel
eqy légtérben van (zajban nem kellemes dolgozni).

nyerheto, mint a cézium sputter forrasbol. Ezért mikronyalabos alkalmazasokhoz a
duoplazmatron hasznalata preferalt. A fényesség mért értéke 2 MeV protonnyalabra
3pA mrad=2 pm—2 MeV 1.

Az 5 nyalabcsatorna koziil az egyik nyaldbvégen van telepitve a péasztazé ion-
mikroszonda, amely mikronos és szubmikronos nyalabméreteket biztosit anyagtudo-

manyi, ionnyaldb-analitkai célokra elsosorban a kovetkezo analitikai modszerekkel:
PIXE, PIGE, RBS, STIM, illetve protonnyalabos irashoz.

A mikroszonda nagy elénye a 3D strukturak készitésének lehetésége nemcsak
konnyt ionokkal polimerekben, hanem nehéz ionokkal is kiilonb6z6 anyagokban, pl.
iivegekben, keramidkban stb. A fokuszal6 rendszer lehetévé teszi a maximum 11 MeV
amu/q® magneses merevségli ionok fokuszalasat. A rendszer tipikus feloldasa 2 MeV
energidji protonokkal 100 pA dram mellett 2 x 3 um?, illetve kisdrami technikakhoz
2000 ion/s mellett 0,3 x 0,5 ym?.

A Tandetron gyorsité a kozelmiltban létrehozott CANAM infrastruktira része
(Center of Accelerator and Nuclear Analytical Methods). A CANAM 2010-ben felke-
rilt a cseh infrastruktira térképre (,Roadmap of Large Infrastructures for Research,
Experimental Development and Innovation of the Czech Republic”). Az intézet a
kiils¢ felhasznalok szamara nyilt (,open access”) hozzaférést biztosit a CANAM
infrastruktirdhoz [10].

A nyaldb méretét egy 1000 vonal/inch récsdllandéji rézraccsal mértitk meg
mikro-PIXE modszerrel. A réz rontgenvonalanak hozamtérképén két egymasra me-
roleges vonalat jeloltiink ki, és itt a vonalak mentén hozamgorbéket vettiink fel. Ha a
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8. dbra. A rézrdcs ,on-axis” STIM térképe (2000 ion/s), és az X,Y pdsztazdsi
vonalak helye. A fiiggdleges és a vizszintes vonalak menti pdsztizdisok hozamainak

illesztése.

nyalab profiljat Gauss-alakinak tételezziik fel, akkor az X és Y hozam mérési adato-
kat hibafiiggvénnyel illesztve kiszamithatjuk a nyaldb félértékszélességét (FWHM).
(1d. 7. dbra). Az ily médon meghatarozott nyaldbméret 1,9 pum és 3,0 pm az X és'Y
iranyban 2 MeV protonokkal 100 pA arammal.

A nyalab méretét a kisdramu tartomanyban is meghataroztuk STIM moddszerrel.
A méréshez ugyanazt a rézracsot hasznaltuk. A mért nyaldbméret 0,3 x 0,5 pm?
volt 2000 ion/s dram mellett (1d. 8. dbra).

Az IBA médszerekhez képest a mikromegmunkalds esetén a nyalab gyors megsza-
kitasara és tjrainditasara alkalmas nyaldbszaggatd sziikséges. Ezt egy elektroszta-
tikus lemezpar és egy hozza kapcsolddo tapegység segitségével valdsitottuk meg. A
lemezpart kozvetlentiil a targyrés utan helyeztiik el, igy a kis szogl eltérités mar
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elegendd mértékii ahhoz, hogy az eltéritett nyalab a kollimatorrésre fusson fel, te-
hét nem éri el a céltargyat. Kikapcesolt dllapotban (lemezeket lefoldelve) a nyaldb
egyenesen a kollimatorrés-pofak kozott a céltargyra jut.

A cseh egyiittmiikodés keretében a rendszer preciz jusztirozésan, és a protonnya-
volt a legfontosabb téma. Otleteim és szdmitdsaim alapjan sikeresen fokuszaltunk
szén-, oxigén- és sziliciumionokat is. Mivel ezek 1ényegesen nehezebbek a protonoknal
és a héliumndl is (amire az OM mikroszondat tervezték), igy a tobbszoros toltésal-
lapott ionok fokuszalasa volt a megvaldsithato opcié.

Azon tul, hogy oOtletekkel és iranyito részvételemmel jelentés mértékben hozza-
tésekhez hasznos tapasztalatokat is szereztem. Sok esetben mi mar egy fejlettebb
megoldast alkalmaztunk, ezek dtadasa a cseh kollégak szaméara volt hasznos.

A kvadrupdl triplett lencsék finomhangoldsdra kidolgozott optima-
lizalo eljarasom segitségével szén-, oxigén- és sziliciumionokkal is
megvaldsitottam a mikronyaldbot a specifikdlt 1pm-es nyaldbmérettel
Csehorszdagban, Rez-ben [A2].

1.3. Atomki Tandetron

Az Atommagkutaté Intézet az MTA infrastruktura-palyazatain elnyert tamogata-
sokbdl beszerezte a 2 MV Medium-Current Plus Tandetron részecskegyorsitot, ame-
lyet a High Voltage Engineering Europa B.V. (HVEE) cég gyartott [11]. A cég
mérnokeinek feliigyelete és instrukcioi alapjan — az Atomki fizikusai, mérnokei és
technikusai — lizemeltiik be a gyorsitét 2014. majusaban. Ezt koveten 2015. janudr-
jaban beiizemeltiik a negativ hidrogénionokat el6allité duoplazmatron ionforrast az
injektormagnessel és egy egyszeri, ideiglenes kapcsolémagnest. FEz az elsé elrendezés
azonnal lehetové tette két kutatasi nyaldbvég megvaldsitasat: az ionnyalab kihozata-
14t a levegdre és egy nukledris asztrofizikai nyalabvég osszeallitdsat [S6]. Idékozben
beszereztiink egy 9 nyalabvég csatlakoztatasat lehetévé tévo professziondlis kapcsolo-
magnest is, ennek betizemelése 6ta (2015. majus) a gyorsité ionnyaldbot szolgaltat,
és a kapcsoldomagnes kimeneteire négy nyalabcsatornat épitettiink fel.

A Tandetron Laboratériumrol sz6l6 els6 cikkiinkben [A3] a rendszer altaldnos
kis energiaszélességii ionnyaldb hasznossagat. Ez a kalibracié a rotaciés voltméro
(generating voltmeter, GVM) kalibraci6jat jelenti. Ezt kovetéen GINOP-2.3.3-15-
2016-00005 azonositészamu, ,,Vilagszinvonali kutatoi kornyezet kialakitasa az MTA
Atomki 1j Tandetron Laboratériumaban” cimii projekt keretében [S15] beszerez-
tiik a tervezett végleges konfiguracio kialakitasahoz sziikséges eszkozoket: egy hidro-
gén és egy hélium multicusp ionforrast, egy cézium sputter ionforrast, egy 90-fokos
analizdlomagnest (amelynek kilép6 réseivel résaram-visszacsatolas valosithaté meg).

A pontos energiakalibracié, jo stabilitas és a kis energiaszélesség elengedhetetle-
nil sziikséges a tervezett felhasznalési teriiletek igényeihez: nemcsak a nanoszonda-
hoz, de pl. a nuklearis asztrofizikahoz és a PIGE analizisekhez is.

11
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A gyorsitott ionnyalab valodi E energiaja a bedllitott E.; értékhez rendelheto,
amit a gyorsitd vezérloszoftverével adhatunk meg. Feltételezziik, hogy a koztik 1évo
Osszefiiggés linearis:

Eset:a'E+b (1)
ahol a 1-hez, b pedig 0-hoz kozeli értékli. Az E,.; értékét a V., kivonodfesziiltség, az
e elemi toltés, az n toltésallapot, és a TV, beallitott terminalfesziiltség hatarozza
meg a kovetkezoképpen:

Eoet = € Vg + (n + 1)6 “T'Vie (2)

A kivondfesziiltség tipikusan 30 kV, ezt felhasznédlva a kivant E energia fiiggvé-
nyében kiszamithaté a bedllitand6 terminalfesziiltség érték.

A jelen munkdban az 2"Al(p,y)?®Si rezonanciaenergiat 991,756+0,017 keV-nek
[12], a 3C(p,y)""N rezonanciaenergiat 1747,6+0,9 keV-nek fogadtuk el irodalmi
értékként [13]. A neutronkiiszob-energidkat a legijabb atomtomeg kiértékelések-
re alapoztuk [14]. Ezek az értékek a "Li(p,n)"Be reakciondl 1880,43+0,08 keV, a
13C(p,n)'3N reakciondl 3235,55+0,29 keV.
nél csak egyetlen energidnal, a fent emlitett “Li(p,n)"Be reakciéval végezték el. Re-
ferenciaértékként 1880 keV-et haszndltak, ami kevéshé pontos, a hibajat pedig nem
adtak meg. Miutan a gyorsité beiizemelése befejez6dott, intézetiinkben a kalibraciét
megismételtiik az el6z6 bekezdésben megadott magreakciokkal.

Az aluminium rezonancia mérésekhez 750 nm vastag Al féliat alkalmaztunk cél-
targyként. A "Li kiiszob mérésekhez 100 pg/cm? vastag LiF réteget parologtattunk
Ta hatlapra. A 3C reakcidkhoz 99%-ban dusitott 3C szénbdl parologtatott céltar-
gyat hasznaltunk szintén Ta hatlapon.

A méréseket a nuklearis asztrofizikai nyalabcsatorna vakuumkamrajaban végez-
tikk. A kamra a nyaldbcsatorna tobbi részétdl elektromosan el van szigetelve. A
kamra elotti utolsé apertura atmérdje 5 mm, ami szintén szigetelt, igy ezen és a
kamraban is tudjuk mérni az aramot egymastol fiiggetlentil. Az apertira utan egy
10 mm atmérsji elektronszupresszor elektrodat helyeztiink el —300 V-ra elofeszit-
ve. A céltargy helye a kamra végén volt, lehet6vé téve a gamma- (vagy neutron-)
detektor kozeli elhelyezését. A protonnyalab intenzitasa 0,25 — 3 pA kozott volt a
mérések soran, igy biztositva az elektronika szamara a kis holtidot.

A gamma-sugarzast egy Canberra gyartmanyu 100% relativ hatasfoku n-tipust
koaxidlis HPGe detektorral mértiik az ionnyaldbhoz viszonyitott 0°-os szogben. A
detektor frontfeliilete a céltargytol 5 cm tavolsagra volt. A reakcidkiiszob folotti
lassti neutronok detektdlasdhoz egy konvencionalis hazi gyartméanya long counter
eszkozt hasznaltunk [15]. Ezt a detektort is az ionnyaldbhoz viszonyitott 0°-os szog-
ben helyeztiik el, mert a neutronok eldre-szoras iranyban kiiszobenergia kozelében
egy vékony kupszogben lépnek ki a céltargybdl. A detektor egy BF3 hengeres pro-
porcionalis szamlalét tartalmazott, amelyet egy 32,6 cm atmérdjl, 33 cm hosszi
mianyag henger vesz koriil. A detektor-céltargy tavolsag 15 cm volt.

Az 2TAl(p,7)?®Si reakciéban a szilicium mag a 12,538 MeV-es rezonans nivérdl
78% aranyban az 1779 keV-es energidju els gerjesztett dllapotra bomlik, majd innen
tovabb az alapéllapotra. Ennek megfeleléen a spektrumban két energiatartomanyt
értékeltiink ki: a 10,759 MeV-es gamma-vonalat és ennek két kiszokési csicsat tar-
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9. dbra. A BC(p,y)™N magreakciobdl szirmazé tipikus gamma-spektrumok az
1747,6 keV rezonanciaenergia alatt és folott. Szirkével jeloltem a kiértékelt ener-
giatartomdnyt (2,8 — 9,5 MeV).

talmazo széles teriiletet, valamint az 1779 keV-es keskeny cstcsot.

A BC(p,y)N mérések esetében a rezonans nivé 85.9%-ban az alapédllapotra,
mig 0,86%-ban a 2,31 MeV gerjesztett allapotra, 0,50%-ban az 5,69 MeV-re, 0,62%-
ban az 5,843 MeV-re, 8,9%-ban a 6,45 MeV-re, és 3,2%-ban a 7,03 MeV-re bomlik
[13]. Ez a bonyolult bomldsséma szdmos gamma-vonalat és ezek kiszokési csucsait
eredményezi a 2,14 — 9,17 MeV energiatartoményban. (A gamma-spektrumot 1d. a
9. dbran.) Az analizishez célszerii egy széles energiatartomanyt figyelembe venni,
mert ellenkez6 esetben — pl. ha csak a 2,31 keV-es gamma-vonalat hasznalnank — tl
kevés betitést kapnank. A 2,14 — 2,8 MeV ko6zotti energiatartomanyban a laborhattér
interferenciat okoz, igy végiil a 2,8 — 9,5 MeV energiatartomanyt értékeltiik ki.

A 10.(a) dbra az 2" Al(p,y)?®Si reakcié rezonancidjat mutatja 992 keV protonener-
gia kornyékén. A rezonancia felfuté élét hibafiiggvénnyel illesztettem. A rezonancia
mért szélessége (az illesztett gorbérdl az interkvartilis tartoméanyt figyelembe véve)
190 eV-nek addodott. A kovetkezo hetekben tortént ismételt mérések sordn a rezo-
nancia helyének eltérése nem volt tobb, mint 75 eV, ami bizonyitja a Tandetron
gyorsitd kivald energia-reprodukéalhatosagat.

A 10.(b) abra a 3C(p,7)™N reakciébdl szdrmazé gamma-hozamot mutatja az
1747,6 keV rezonancia kornyezetében. Megjegyzendd, hogy a hozam lényegesen na-
gyobb, mint az 27Al(p,7)?8Si reakcié esetén. A rezonancia szélessége (az illesztett
gorbérél az interkvartilis tartoményt figyelembe véve) 240 eV.

A fenti két rezonancia felfuto élének szélességébdl a két rezonancia természetes
szélességét figyelembe véve a nyalab energiaszélessége ~160 eV-nek adodik.

A 10.(c) dbra a *C(p,n)'3N reakcié neutronhozamdt mutatja a neutronkiiszob
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10. &bra. (a) Az *"Al(p,y)?8Si reakcié gamma-hozama a 992 keV-es rezonancia-
energia kornyékén, a GVM-b6l meghatdrozott E fiigguényében. (b) A B3C(py) N
reakcio gamma-hozama az 1747,6 keV-es rezonanciaenergia kérnyékén. (c¢) A
BC(p,n) BN reakcié neutronhozamdnak 2/3 hatvinya a 3235,55 keV-es kiiszibener-
gia kozelében.

kozelében. A hozam gyorsan noévekszik a névekvo protonenergiaval, igy lehetové
teszi a teljes hozamgorbe kimérését rovid id6 alatt (kb. 10 perc Gsszesen). A [ong
counter detektor hozamabél meghatarozhaté a neutronkiiszéb-energia a (hozam)?/®
hatvanyat egyenessel illesztve [16], [17].

A rezonancia és neutronkiiszob-energidk valamint a hozzajuk tartozd FEg. ér-
tékek az 3. tablazatban lathatok. A téblazat adatait az (1) egyenletnek megfelel6
illesztéshez hasznélva a kovetkezo értékeket kaptuk: a = 1,0029 4+ 0,0003, b = —1,7
+ 0,4, igy Fsr = 1,0029 - E — 1,7. Az eredményeket a 11. abra mutatja.

3. tablazat. Rezonanciareakciok és neutronkiszob-energiak, amiket a Tandetron
gyorsito GVM kalibrdacicjdhoz haszndltunk. Az utolsé két oszlop mutatja a mérési
eredményeket és azok hibdjdt.

Reakci6 E Ref. Eser AEg.t
[keV] [keV]
ZTAl(p,y)8Si 991,756 4+ 0,017 [12] 992,975 0,049
BC(p,y)'UN  1747,6 + 09 [13] 174948 0,19
BC(py)'UN  1747,6 + 09 [13] 1749,420 0,036
"Li(p,n)"Be  1880,43 4+ 0,08 [14] 1883,708 0,045
BC(pn)®N 323555 £+ 029 [14] 3244,15 0,13
BC(pn)N 323555 £+ 0,29 [14] 324396 0,15

A Tandetron gyorsité lzemeltetési utmutatdojaban a gyarté javaslata a GVM
évenkénti egyszeri kalibracioja, ami tartalynyitast is igényel. A kén-hexafluorid szi-
geteldgazt el kell tavolitani a tartalybdl a karbantartas idejére, a gaz visszatoltésekor
nagyon nehéz bedllitani a nyomést az elézével azonos értékiire. Egy iteracios elja-
rast sziikséges végezni, bizonyos mennyiségii gaz beengedése utan meg kell varni a
termikus egyensuly kialakuldsat (a géz, a tartdly fala, és a kiils6 hémérséklet altal
meghatarozott stabil érték kialakuldsa). Ekkor meg kell mérni, hogy a nyomas elég
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11. dbra. Az E,; energiaértékek a GVM dltal mért TV, értékekbdl szarmaztatva a
gamma-rezonancidk és neutronkiszob-energiak irodalmi értékeinek fiigguvényében.

kozeli értékii-e a gyarté altal javasolt nyomdashoz: 6 bar (relativ). Masrészt, tobblet
SFg gaz hozzaadasa stabilabb miikodést eredményez a maximalis terminélfesziiltség
hasznalata esetén.

Ezért egy kis mennyiségli SF¢ gaz hozzaadasaval megnoveltiik a tartaly nyo-
mast, ami a 23°C-os szobahdmérsékleten, a termikus egyenstly elérése utan kb.
300 mbar tobblet nyomést eredményezett. Ezen a nyoméason is megismételtiik az
energiakalibracios méréseket. A kilonboz6 szigatel6gaz-nyomas modositja a rotaci-

« /ey

megvaltozik.

Ahogyan az varhato volt, az energiakalibraciés pontokra ekkor is lehetett egye-
nest illeszteni, az Fy; = a - E + b egyenlet szerint, de a paraméterek kissé kiilon-
bozoek lettek. A megnovelt tartalynyomas-értékekhez tartozo kalibraciés paramé-
terek: as = 1,0040 £ 0,0004, by = —2,0 £ 0,8. Az el6z0hoz képest ez a valtozas
~4keV legnagyobb eltérést eredményez. Pontosabb energiameghatarozashoz kiilon-
boz6 tartdlynyoméasok esetén 1j energiakalibracio sziikséges.

Kilonboz6 kisérletekhez kiillonb6z6 nyaldabaramok sziikségesek, tipikusan néhany
pA (nukledris asztrofizika), illetve néhany nA vagy még kevesebb (analitika). A le-
fosztogaz nyomasat szabalyozva nagyon egyszeriien médosithatjuk a nyalab aramaét,
mert a nyomastol fiigg az attoltési hatasfok. Viszont kiilonb6z6 nyomasu lefosztéga-
zon athaladva az ionok kiilonb6z6 energiaveszteséget szenvednek, igy a kalibracios
paraméterek is médosulnak. Ezt az energiaveszteséget nehéz megbecstilni [18].

Mivel a "Li(p,n)"Be reakcié mérése nagyon gyors, igy meg tudtuk mérni az 1880
keV-es kiiszobenergia eltolodasat kiillonbozo lefosztégaznyomas-értékek mellett. A
viszonylag nagy mérési hibak ellenére egy kismértékii eltolodast ki tudtunk mutatni.

A Tandetron gyorsiténk aktiv lefosztogaz szabalyozéassal van felszerelve. A lefosz-
t6 csatorna 8 mm atméroji és 80 cm hosszi. A koriilotte koaxidlisan elhelyezked6
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vakuumkamrat egy turbomolekularis szivattya szivja, az elszivott gazt visszavezet-
ve a lefoszté gaz bevezetd csonkjaba. Egy Pirani-tipusi vakuummérével mérjik a
lefoszté gdz nyomdsat a beeresztés el6tti helyen. A nyomést 1072 mbar és 1071
mbar kozott értékekre bedllitva megmértiik a neutronhozamokat. A kiiszobenergiat
nagyobb lefosztogaz-nyomas esetén nagyobb E.; értékek felé eltolodva mértiik. A
legnagyobb és legkisebb értékek kozotti kiillonbség csupan 0,2 keV volt.

SRIM [19] szdmoldsokat is végeztem az effektus szimuldldsara. Azt taldltam,
hogy 1072 mbar és 10~ mbar nyomdst argongaz a mért értékeknél nagyobb ener-
giaveszteséget okozna. Viszont, ha a szdmitdsokat megismételjiik 10~ mbar és 1072
mbar nyomasu argonra is, akkor 0,2 keV kiilonbséget kapunk a két szélsé nyomas-
értéknél a lefosztd gaz altal okozott energiaveszteségben. Ez érthet6, mivel a lefoszto
géz valos nyomasa a lefosztd csatorna belsejében biztosan kisebb, mint a Pirani nyo-
masméronél. A mért értékek és a hozzajuk tartozé6 SRIM szamolasok eredményei a
12. dbran lathatok.

Nyomas (mbar) [SRIM szimulacid]

163 2e3 3e° 4¢3 5¢° 62 7e° 8P 9e7 1e?
18838 —— T — T

1883,71

(keV)

% 1883,6

<)

1883,5

188341

Protonenergia E

1883,31 — SRIM
= Mért érték

1883,2 1

1e2 2e2 3e2 4e2 5e¢2 6e? 7e? 8e2 9e? 1e'!
Nyomas (mbar) [mért érték]

12. dbra. Kiiszébenergia a " Li(p,n)” Be reakciéban a lefosztégdz nyomdsdnak fiiggué-
nyében (alsd tengely), és a protonok energiaveszteségének SRIM szimuldcidja figg-
vényében (felsd tengely). A részleteket ld. a szovegben.

Erre a cikkre a megjelésekor azonnal érkezett néhany fliggetlen hivatkozas és
néhany személyes érdeklodés. Ez a tény is jelzi, hogy igény volt erre a munkara: a
gyorsitd energiakalibracidja ily mdédon egyszertien és gyorsan megvaldsithato.

Az Atomki — iranyitdisommal telepitett — uj 2 MV Medium-Current
Plus Tandetron részecskegyorsitojandal meghatdroztuk, hogy a kén-
hezxafluorid szigetelogaz és argon lefosztogaz nyomasvaltozdsa maiként
hat a gyorsito energiakalibrdciojara [A3].
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1.4. Atomki nanoszonda

Ebben a fejezetben bemutatom az Atomki pasztdzé ionnanoszondajat, a megter-
vezésétol, a megépitésén at az elsé nyaldbméret-tesztekig. A nanoszondafejlesztés
elinditasanak eléfeltétele volt az 1j Tandetron gyorsité altal biztosithaté jobb ener-
giastabilitasu, kisebb energiaszorasi, nagyobb fényességli ionnyalab. A nanoszonda
tervezése — a kvadrupdl lencséket gyarté Oxford Microbeams Ltd. (OM) céggel vald
egyeztetések, a specifikaciok meghatarozasa a lehetoségek és tapasztalatok ismere-
tében — teljes mértékben az én feladatom, és eredményem volt. Bar a nanoszonda
projekt mar a Tandetron beszerzésére iranyuld els6 MTA Infrastrktira palyazatnal
is tavlati cél volt, a tdmogatasi forrasokat csak tobb kisebb részletben volt realis
megpélydzni, ezért a teljes projektet is moduldrisan kellett megtervezni. Igy a na-
noszondat el6szor ideiglenes helyen a Tandetron Laboratérium 1. iitemében kellett
megépiteni, majd a GINOP projekt befejezése utan a végleges helyére koltoztetni.

A péasztazo ionmikroszondak és nanoszondak olyan kiilonleges eszkézok, amelyek
szamos multidiszciplinaris alkalmazasra hasznalhatok. A MeV energiaji ionoknak
az a képessége, hogy az anyagba a lateralis nyaldbméret minimalis kiszélesedésé-
vel jelentés mélységbe behatoljanak, fontos kévetkezményekkel bir szamos orvosi-
biolégiai, mérnoki és tudomanyos teriileten, pl. ionnyalab-analitika, ionmikroszko-
pia, és nagy oldalaranyu struktirdk mikro- és nanomegmunkélasa polimerekben
vagy félvezetékben.

A nanoszondékban az ionnyalab mérete a lathaté fény hullamhossza altal megha-
tarozott diffrakcios hatar alatt van, ami kiilonleges egyedi alkalmazasi lehetoségeket
teremt a nanotechnolégidban. Példaul ezzel a technoldgiaval a sejtbiolégidban szerke-
zeti és fluoreszcens mikroszkopiaval egész sejtek vizsgalhatok nanométeres feloldas-
sal [20]; vagy protonnyaldbos irassal nagy oldalaranyt nanostruktirdk készithet6k
kiillonboz6 anyagokban [21].

Az Atomkiban 1994. 6ta mikédik a pédsztédzé ionmikroszonda [S1] a hazi-
fejlesztéstt 5 MV-os Van de Graaff-gyorsiton. Ez a rendszer az elmult évtizedekben
szamos nemzetkozileg elismert publikaciot eredményezett. Az 1j Tandetron gyorsitéd
telepitése [A3] megteremtette a lehetéségét egy 1j nanoszonda megvalésitasanak,
ami a Tandetron projekt egyik elsddleges célja volt. A Tandetron a VdG-nél széle-
sebb energiatartomanyt biztosit, nagyobb energiastabilitast, és bévebb ionvalaszté-
kot nagy aramokkal. Tovabba — ami a nanoszonda szempontjabol legfontosabb — a
HVEE altal kinalt multicusp ionforrassal nagy fényességli protonnyalab érhet6 el.

A cikk frasanak idején a Tandetron gyorsitd egyetlen ionforrassal rendelkezett:
egy Model 358 tipusti duoplazmatron forrassal. A nagyenergias oldalon pedig a
kapcsolémégnes biztositotta a megfelel6 energia és toltésallapot kivalasztasat és a
kivant nyalabcsatornaba vald tovabbitasat. A nanoszondat ezen az ideiglenes he-
lyen — az épiilet 1. iitemében — épitettiik meg, az els6 eredményeket itt értitk el. A
nanoszonda végleges helye a 13. dbran lathaté nyalabvég teremben van az épiilet
2. titemében. (A 3. iitem tovabbi kiszolgald és szocidlis helyiségek kialakitdsat fogja
lehet6vé tenni, pl. mintael6készits, adatgyiijté, vegyi labor, 6lt6z6k stb.)

A nanoszonda végleges helyét tigy hataroztuk meg, hogy a tengelyének irdnya a
lehetséges legkisebb szoget zarja be az északi irannyal, igy a Fold magneses terének
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13. dbra. A végleges alaprajz (a HVEE eszkiozok telepitése 2018. dszén valdsult meg).
A nyalabvégek telepitése azota folyamatosan torténik.

hatasa a lehetséges legkisebb eltérést okozza a geometriai tengelytél. A targyta-
volsag itt lényegesen hosszabb az ideiglenesnél (6 m helyett kb. 12 m), tovibb4 a
targyrést a kapcsolomagnes elé elhelyezve a réspofakon szérodo ionok nem érik el a
kvadrupdl lencséket és nem fokuszalédnak rossz helyre (ezzel csokken a nyalabudvar
intenzitasa).

Az Atomki nanoszondajihoz a fébb egységeket az OM cégtdl szereztitk be [22].
Az OM-52 tipusi kvadrupdl magnesek polusaiban a rés 9 mm nyilasi. A magnesek-
ben végigfutd nyalabcesatorna cso kiilsé atmérdje 8 mm. Ez nagyon preciz geometriai
beallitast igényel, mindossze 0,5 mm rés marad a cso fala és a hiperbolikus profili
magnespofak kozott. A rozsdamentes acélbdl késziilt cs6 falvastagsaga 1 mm, igy a
belsé atméré 6 mm, ami korlatozza az elérheté maximalis pasztazhaté teriilet mé-
retét. A kvadrup6l magneses lencsék oxfordi szétvilasztott triplett (Oxford Spaced
Triplet) konfiguraciéban vannak elhelyezve.

Célunk volt egy multifunkciés céltargykamra létrehozasa, ezért szamos vakuum-
bevezetot terveztiink kiillonb6z6 detektorok és egyéb atvezetések szamara. A kamra
fels6 lapja felhajthato, igy teszi lehetové a mintacserét és a detektorok atkonfigura-
lasat. A mintédk egy nanopozicionalé mintatartéba foghaték be (SmarAct XYZ+R).

A kamra egy optikai mikroszkoppal is fel van szerelve, ami a minta hatsé fe-
liletét latja. A mikroszkép fix objektiv lencséje vakuumon beliil van, a vakuumon
kivil elhelyezett lencse (k6zbensé cs6lencse) a kamera szenzorara vetiti a képet. Ez
igy egy végtelenre-korrigalt mikroszkopot valosit meg, ami elsé kozelitésben nem
érzékeny a két lencse téavolsagara (mert a két lencse k6zott parhuzamos a fény utja).
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A vakuumon kiviil két adapter segitségével haromféle nagyitas koziil valaszthatunk.
Az objektiv lencse fix targytavolsagu, ezért a céltargy nyalabtengely-iranyd mozga-
tasaval hozhaté fokuszba, ugyanebbe a sikba fokuszaljuk a nyalabot is.

Az utolsé kvadrupdl lencse a 10 mm falvastagsdgu kamra kiilsé faldhoz a leheto
legkdzelebb van. A minta a kamraban a nyalab belépési helyéhez nagyon kozel van.
Ezek osszegeként adédban rovid munkatavolsag érhet6 el (esetiinkben 36 és 86 mm
kozott valtoztathatd). (Osszehasonlitasképpen: a mikroszondanal a munkatdvolsig
nyalabbal torténé finomhangoldsdhoz a leghosszabb munkatavolsdgot hasznaltuk,
majd a révidebb munkatavolsaggal is ellenoriztiik. Az optimalis munkatavolsagnak
61 mm-t valasztottuk: itt még elég nagymértékii volt a kvadrupdl lencserendszer
kicsinyitési tényezoje, de a minta elég tavol van a kamra falatol, igy kényelmesebb a
mintdk mozgatasa, cseréje. A jovoben a munkatavolsagot a rontgen-detektor pontos
detektornak is.

A kisérleti megvalésitds elott WinTRAX [23] szimuldcidkkal megterveztem a
rendszer ionoptikajat. Ezek a szamitasok kiilonbozé targytavolsdgokat (targyrés-
lencse), és kulonbozé munkatévolsagokat (lencse-céltargy), valamint a pasztézas szi-
szimulaciokat is végeztem.

WinTRAX szamitasokkal meghataroztam a kicsinyitési tényezdket kilonbozo
munkatévolsidgok esetén. A 61 mm jé kompromisszum: D, =235 és D,=—55. A méré-
sek sordn ezt az X:Y targyrés ardanyt tartottuk meg. Ha a munkatavolsdgot 36 mm-re
lecsokkentettem, akkor jobb kicsinyitési tényezdk érheték el (D,=330, D,=—63), de
ebben az esetben lényegesen nehezebb vagy lehetetlen a mintdk megfelel6 pozicidba
helyezése. A kicsinyitési tényezok tovabb névelheték a nagyobb targytavolsaggal.
gy 61 mm munkatévolsig és 12 m targytévolsig esetén a kovetkezd értékeket kap-
juk: D,=458, D,=—107. (A szingaptri mikroszonda esetén a kicsinyitési tényez6k
D,=88, D,=—24, 1d. 1. tdblazat, a nanoszonda esetén pedig D,=228, D,=-60, 1d.
2. tablazat.)

A nyalabméret tesztmérésekhez részecskedetektorként egy p-i-n didda szolgalt,
melyet egy Arduino-vezérelt mozgathaté tartéra szereltem fel. Igy lehetséges volt a
detektor beallitdsa a kétféle szitkséges pozicid egyikébe.

A nyaldabméreteket 1 és 2 MeV enegiaju protonnyalabbal mértem pasztazo transz-
misszi6s ionmikroszképia (Scanning Transmission Ion Microscopy, STIM) modszer-
rel. A ,nagyarami” iizemmoddban nyalab intenzitasa 2 pA és 3 nA kozott volt, ezért
ekkor ,off-axis” STIM moédszert alkalmaztam egy 25,4 pm racsallandéju kalibracios
racson (1d. 14. abra).

Mivel a racs éleinek minosége nem alkalmas ~100 nm nagysagrendii nyaldbfolt
méretének meghatarozasara — ami a ,kisaramd” tizemmodban varhatd — igy ebben
az esetben egy frissen eltort szilicium egykristaly mintat hasznaltam ,jon-axis” STIM
képalkotassal. A Si mintat az idedlis merdleges beesési iranytol ~7° szoggel elfor-
gatva biztositottam, hogy a nyaldb ne érje el a minta oldalét. Igy a nyaldb valéban
egy atomi élet latott. Ebben az esetben a nyaldab arama 150 Hz és 10 kHz kozott
volt. (A kis dramok mérésekor nem a toltést kell mérni, mert az til kevés, hanem
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14. dbra. A kalibrdcios rézrdacs ,off-axis” STIM képe (racsdllandé 25,4 pm). Ezt a rd-
csot csak a ,nagydrami” izemmaodban haszndltam (amikor a nyaldb méret >500nm,),
illetve a pdsztazasi terilet kalibrdciojahoz.
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15. dbra. A Si él ,on-axis” STIM térképei: (a) X-irdanyd pasztazas; (b) Y-iranyd
pasztizds. Mindkét esetben a bal oldali képek az energiaveszteséget szenvedett ionok
(Eioss ), mig a jobb oldali képek az energiaveszteség nélkili ionok (Ey) eloszlasdat mu-
tatjdk. A nyaldb méretét az Fy csiucs hozamabol hatdroztam meg. (c) Egy tipikus
STIM spektrum.

az egyedi protonokat szamolni a részecskedetektorral. Pl. 10 kHz azt jelenti, hogy
méasodpercenként 10000 proton érkezett, ami 1,6 fA dramnak felel meg.)

A STIM spektrumokban az Ej cstcs a bejové nyalab energiajanak felel meg. A
Si élen barmilyen kismértékli szérdédas energiaveszteséget okoz, ezt Es felirattal
jeloltem. Az ,on-axis” STIM méréseknél a nyaldbméretet az Ey cstics hozamanak
helyfiiggésébdl hataroztam meg (I1d. 15. dbra).

A 4. tablazat a mért és szimulalt nyalabméreteket hasonlitja 6ssze. A | kisarama”
iizemmodban a mért értékek nagyobbak, mint a szimuldlt értékek. Ennek tobb oka
lehet, pl. mechanikai rezgések, zavaré magneses terek. Ezen okok részletes vizsgalatat
és kikiiszobolését a kozeljovoben tervezziik elvégezni, a nanoszonda végleges helyre
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4. tablazat. Résnyilasok, szimulalt és mért nyalabméretek és dramok.

Szimulalt Meért Céltargy
Targyrés Kollimatorrés Nyalabmeéret Aram Nyaldbméret
X(pm) Y (pm) X(pm) Y (um) | X(@mm) Y (nm) | (pA) X (pm) Y (pm)
18 5 50 25 88 100 400 Hz 206 264 Si él
54 15 400 200 300 350 2 549 634 Cu récs
216 60 800 400 1230 1360 120 1413 1365 Cu récs
720 200 800 400 3280 3930 1250 1614 2508 Cu récs
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16. abra. A divergenciamérések eredménye. Az dbra értelmezését ld. a szévegben.

telepitésekor figyelembe venni. A ,nagyaramu” tizemmodban a mért nyalabméretek
kisebbek a szimulaltnal. Ennek oka lehet az, hogy a nyalab fényessége szogfliggo,
amit a WinTRAX program nem vesz figyelembe.

A nyalab divergencidjanak meghatarozasahoz tobb kiilénbo6z6 Z pozicidba elmoz-
gattam a céltargyat a nyalab tengelye mentén, és ennek fiiggvényében mértem meg
a nyalab méretét. Kis divergencidk (keskeny kollimatorrés-nyilas) esetén csak az X
sikban mértem a divergenciat, ami 0,6 mrad (0,034°) volt. El6re ismert volt, hogy ez
esetben az Y sikban elhanyagolhatéan kicsi a divergencia. Nagy divergencidk (szé-
les kollimatorrés-nyilas) esetén az X sikban 28 mrad (1,6°), az Y sikban 1,5 mrad
(0,086°) értékeket mértem. A WinTRAX szimulaciok hasonl6 divergencia értéke-
ket adtak. Ennek a mérésnek az elsodleges célja az volt, hogy megértsiikk mennyire
fontos a mintat pontosan a nyalab fokuszsikjaba pozicionalni. Ahogyan az varhato
kollimatorrés-nyilas esetén. (Ld. a piros szimbdélumokat az 16. abran. A V-alaki
vonalak csak segitik az olvasé szemét). Lathatd, hogy a fékusz pozicidérzékenysége
~20 pm (azaz ennyi elmozdulés hatdsdra még nem romlik le jelentésen a nyaldb mé-
rete). Ez konnyen elérheté, mert az optikai mikroszképpal méar ~2 pm elmozdulés
is lathat6 (azaz ennyi elmozdulds hatdséara homalyos lesz a kép).

A lencsék el6tti magneses pasztazast két par dipollal valésitjuk meg. Az elsoé
kvardupdl lencse melletti dipol X és Y irdnyu tekercseket is tartalmaz, a masik di-
pol csak az Y iranyut az elézével ellentétes polaritassal és fele erésséggel, ily médon
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17. dbra. WinTRAX képernydkép. Az X sikban (az dbra felsé részén) a nyaldb
nagyon kozel keril a vékony nyaldbcsatorna csé belsd faldhoz (ezt a kék vonal jeldli),
emiatt a maximalis pdsztazhato terilet 800 um (400 pm eltérités). Az Y sikban a
Skutyaldb” (,,dog-leg”) pdsztdzds lathatd (az dbra alsé része).

ugynevezett ,kutyalab” (,dog-leg”) péasztazast valosit meg. A WinTRAX szoftver-
rel végzett tovabbi szimulacidkkal ellendriztem a pasztazas linearitasat. A 17. abran
lathato, hogy az elsé pasztazd dipolmagnes csak az Y iranyba tériti el a nyaldbot,
majd a masodik dipdl ellentétes polaritassal kétszeres erdsséggel dolgozik. Ennek
hatasara a nyalab mindig a lencsék kézepéhez kozel halad az Y sikban, mégis mire a
céltargyat eléri megvaldsithat6 a viszonylag nagy pasztézasi méret. (Egyetlen dipdl-
lal csak nagyon kismértéki eltérités lenne elérheté az Y irdnyban.) A szimuldcidk
szerint a nyaldb eltéritése a gerjeszté magneses tér nagysagaval linearisan valtozik.
Ezt a vizsgilatot elegendd volt 800 pum pésztazdsi méretig elvégezni (ennek a fele
az egyik irdnyd maximalis eltérités), mert ennyire korlatozza a pasztazas méretét az
X iranyban a nyaldbcsatorna csé belsé atmérdje. Kisérletileg is ellenériztem, hogy
ez a pasztazasi méret megvaldsithatd, a sziikkséges gerjeszté aram rendelkezésre all,
azaz a nyalab intenzitdsveszteség nélkiil eléri a céltargyat még a pasztazott teriilet
szélein is.

Tovabba a vizszintes és fiiggdleges nyalabméretet kiszamitottam az X és Y el-
térités fliggvényében. A varakozasnak megfeleléen a nyaldb mérete legjelentésebb
mértékben romlott a péasztazott tertilet sarkainal. A fiiggdleges nyalabméretet is
befolyasolja az X pasztazas, ezt a szférikus aberracios egyiitthatokban meglévd X
és Y sikbeli divergencia szogek (#,¢) Osszecsatolasa okozza. A vizszintes nyaldbmé-
ret kevéshé érzékeny barmelyik irdnyd pasztazasra. Megfigyeltem, hogy 32 ym Y
péasztazasi méretig (16 um fuggbleges eltérités) a fliggbleges nyaldbméret valtozat-
lan maradt. Ha 512 pixel pasztazasi felbontast feltételeztink, akkor nagy pasztazasi
méretek esetén a szomszédos pixelek tavolsdga nagyobb lesz, mint a leromlott nya-
labméret. Igy az IBA térképezések soran nem varhaté a képmindség romlésa. PBW
esetén viszont csak a kis pasztazasi méretek hasznosak, mert a széleknél 1é6vo rosszabb
nyalabméret miatt a létrehozott struktirak mindsége rosszabb lenne. Ezért az var-
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hatd, hogy esetiinkben a fix (vagy csak kis mértékben, hibrid médon pésztazott
nyalab) elétt a nanopozicionalé mintatarté programozott mozgatéséval (stage scan)
jobb eredményeket érhetiink el. Ennek egy tovabbi elonye, hogy a viszonylag lassu
péasztazas ellenére nagy tertiletek lesznek pasztazhatok. (A SmarAct mintatarté altal
pasztazhaté teriilet ~10 mm x 50 mm, mig a specifikdcié szerinti pontossag 1 nm
nagysagrendii.)

A nyaldb fényességét kiilonbozo targyrés és kollimatorrés bedllitasok esetén, és
kiillonboz6 energiaji protonokkal (1, 2 és 3 MeV) mértem meg. A fényesség a mikro-
és nanoszondak esetében az ionnyalab legfontosabb paramétere: megadja, hogy adott
targyrés méret (um?), divergencia (mrad?) [ami atszdmithaté kollimatorrés méret-
re (mm) és targytavolsidgra (m), igy a mm/m = mrad adddik], és nyaldbenergia
(MeV), esetén mennyi a céltargyat eléré nyaldbaram (A). A fényességet emiatt az
irodalomban tipikusan A rad2m™2 eV 1, illetve pA mrad?pum=2 MeV~! egység-
ben adjak meg. A méroszam e két egység esetében — a prefixumok Osszeszorzasaval
belathatéoan — éppen azonosnak addédik. A nyaldb araméat egy hazi készitésii mini
Faraday-csészében mértiik [24], ami a szekunder elektronok megszokését hatékonyan
megakaddlyozza. A mért fényesség érték 0,75 pA mrad—2um—2 MeV~! (a duoplazma-
tron ionforrasbdl nyert protonnyalabbal és a Tandetron gyorsiton atvezetve a nagy-
energias oldalon a nanoszonda mikrométeres pontossagu réseivel és pA érzékenységii
drammérével mérve). Osszehasonlitdsképpen egy hasonlé rendszeren, amit a HVEE
cég a kozelmultban adott &t (IFIN-HH, Magurele, Roménia) a specifikdci6 szerint a
garantalt fényesség 0,6, a varhaté 2 [11], mig a mért érték 2,5 [25].

Esetiinkben a HVEE cég &altal a multicusp ionforrds hasznalata esetén a
Tandetron nagyenergias oldalan mérheté fényességre vonatkozo specifikacio a kovet-
kezO: garantalt 8, varhatd 16. Ezek szerint a jelenleg mért fényességnél garantaltan
>10-szer jobb fényességet kapunk. A multicusp ionforras installalasdanak befejezé-
sekor ellendriztiik a specifikaciét, és minden résnyilas-kombinacié esetén béven a
garantalt érték folottieket mértiink, de szamos esetben a 16 folottieket is, elsésorban
a kisebb targyrésnyilasok mellett. A nanoszonda szdmara éppen a kis targyrésnyi-
lasok leszek a tipikusak, ezért nemcsak 10-szeres, hanem valészintileg az ideiglenes
helyen mért fényesség 20-szorosara lehet szamitani. Figyelembe véve azt is, hogy a
kezdeti bedllitasnal hasznalt 6 m helyett a tervezett targytavolsdg 12 m lesz, ezt kis
targyrésnyilassal és nagy fényességii nyalabbal kitoltve igen jo eredményekre szamit-
hatunk: varhaté, hogy 100 nm vagy az alatti nyaldbméretet érhetiink el. A proto-
nokhoz sziikséges kvadrupdl gerjesztéaramok ismeretében azt is kiszamitottuk, hogy
nehezebb ionokat, pl. Het, He?t, C?+, C3*+ és O?F, 037 is fogunk tudni fokuszalni.

Megterveztem a gyorsito paramétereit optimdlisan kihaszndlo nano-
szondat, amelynek a megépitéséhez OMb2 tipusi uj generdcios kvadru-
pol mdagneses lencséket haszndltam. A berendezés installdciojinak elsd
titemében a lencsék finomhangolasdra kidolgozott optimalizdlo eljard-
som seqgitségével 200nm nyaldbméretet értem el [A4].
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2. Ionnyalab-analitika

Kivonat

Az irodalombdl ismert ionnyaldb-analitikai (IBA) médszerek hazai meg-
valositdsa sordn szamos esetben tkdztiink megoldand6 problémakba, az
ezekhez kapcsolddo fejlesztéseink az IBA modszerek nemzetkdzi fejlodését
segitették eld.

Egyik fejlesztésink a kénnyl és nehéz elemek mikro-PIXE mérésének
szimultdn megvalositasa volt [B1]. Ezt a rendszert az6ta rutinszerlien hasz-
naljuk az IBA csoportban kilénb6z6 alkalmazasokra. Erre alapoztuk azokat
a palyazatokat, melyekbdl EU transnational access projektjeink lettek.

Ugyanebben a fejezetben szamolok be a mikro-DIGE fejlesztésrdl is.
Deuteronokkal gerjesztett magreakciokbol szarmazd gamma-sugérzast de-
tektalva bizonyos izotépok mérésében Iényegesen nagyobb érzékenység ér-
hetd el, mint protonokkal. A vilagon els6ként MeV-es energidju deuteron
mikronyalabot allitottunk el®, a rendszer j6 mikddését kilénféle (régészeti
és Okoldgiai) alkalmazasok demonstraltak [B2].

A nyalab méretének mérése egyszerii feladatnak tlinik, azonban mélyeb-
ben belemertiilve kiderll, hogy nem is annyira trividlis probléma. Ezért az
IRMM és az MFA intézetek egylUttmikddésében készilt egy referencia stan-
dard, amelynek a mérésében részt vettem oxfordi posztdoktori munkam so-
ran [B3]. Méréseim eredményeként elészér megmutattam, hogy a nyalab
méretének mérésére és a rutinfékuszalas végrehajtasara a kidolgozott stan-
dard tesztchip kivaléan alkalmas. Majd matrix effektusokkal értelmeztem a
szilicium elemtérképeken lathaté hamis inhomogenitasokat. Végul a méro-
elektronika holtidejének helyfiggésével magyaraztam a homogén nikkelré-
teg vastagsaganak latszélagos gradiensét.

A kovetkezd két munkaban nanokapillarisok iranyeloszlasat hataroztam
meg STIM modszerrel Al,O3 [B4] és polikarbonat [B5] mintakban. Ezeknek
a vizsgalatoknak az volt a célja, hogy validaljam a nanokapillaris mintak fel-
hasznalhatésagat ionterelési vizsgalatokhoz.

2.1. Kétdetektoros PIXE modszer

A protonokkal indukalt rontgenemissz6 (Proton Induced X-ray Emission, PIXE) [1]
soran a céltargy atomjaiban a belsé elektronhéjakon a besugarzé protonok vakanci-
akat keltenek, amelyekre felsébb héjakrdl torténo legerjesztédés kozben a céltargy
egy adott elemére (rendszdmara) jellemzé energiaji karakterisztikus rontgensugar-
zas 1ép ki az anyagbdl. Ezt analizalva altalaban nyomelem érzékenység érheté el.
A PIXE ezeknek a karakterisztikus rontgensugaraknak a szimultan mérésén alapul,
ezért multielemes analitikai modszer. A legtobb esetben roncsoldsmentesnek tekint-
heto, ezért szamos tertileten alkalmazzak, pl. orvosi-biologiai, geoldgiai, archeomet-
riai célokra. A hagyomdanyos (széles nyalabos) PIXE mellett egyre elterjedtebb a —
fokuszalt mikronyalabokkal kombinalt — mikro-PIXE maddszer.

A PIXE eredetileg az aluminiumnal nagyobb rendszamu elemek analizisére volt
alkalmas, de alkalmassa teheté a konnyl elemek meghatarozasara, mert az adott
rendszamtartomanyban a hataskeresztmetszetek igen jok. Eddig — néhany példatol
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eltekintve [26], [27], [28] — nem volt kihaszndlva ez a lehetéség, f6ként azért mert a
lagy rontgensugarzas detektalasa és kiértékelése nem trivialis.

Esetiinkben a mikro-PIXE technika konnyt elemek iranyaba torténo tovabbfej-
lesztéséhez az aeroszol és szferula (mikrometeorit) kutatasaink adtak a motivaciot
[S5], [29]. Ugyanis, ezekben az esetekben az dsvanyi elemek mellett szén — és néha oxi-
gén — térképezése is létfontossagt. Tovabbd, mivel a mérendd objektumok mikromé-
teres nagysagrendiiek, a mikroszonda lehetd legjobb nyalabméretét kell hasznalnunk.
Sajnos a tipikus nyaldbaramok (30-100 pA) amelyet j6 nyaldbméretek (~1 pm) mel-
lett el tudunk érni altaldban nem elegendéek az RBS mérésekhez, viszont kielégito-
nek bizonyultak a PIXE analizishez.

Ultravékony-ablaku . L
PGT Si(Li) Szigetel6

Mechanikus interfész
$ O
&
Magnes
3-pozicios
sz(r6-
/vélté
S (]
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forras 3
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Mikroszkép a CCD kameraval
(a nyalab tengelye fol6tt)
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Canberra Si(Li) Mechanikus interfész
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18. abra. A két Si(Li) rontgendetektort alkalmazd, vikuumbeli mikro-PIXE kisérleti
berendezés fényképe és sematikus rajza.

Az 4j vakuum-beli mikro-PIXE kisérleti elrendezésben két Si(Li) rontgen-
detektort alkalmaztunk (1d. 18. dbra), amelyek altal elérheté energiatartomany rész-
ben atfed egymaéssal. Ebben az elrendezésben az ultravékony-ablaka (Ultra Thin
Window, UTW) detektor segitségével a konnyii elemeket detektaljuk a kisenergidji
rontgenvonalak mérésével (E =~ 0,2 — 6 keV), mig a nagy aktiv feliiletii Be-ablaki
detektorral mérjiik a kozepes- és nagyenergiaji rontgensugarakat (E > 4 keV) kivélo
hatasfokkal. Ily médon a Z > 5, azaz a bérnal nagyobb rendszamu elemek jellemzo
rontgenvonalai szimultan detektdlhatok a két detektor koziil legalabb az egyikkel,
igy csokkentve a mintdk sugarterhelését és a mérési idét, Osszehasonlitva a fentebb
emlitett, illetve egymast kovetd analitikai modszerekkel.

Egyik alapelviink az volt, hogy rugalmasan atalakithato, multifunkcionélis rend-
szert hozzunk létre, mivel a mikroszondat tobbféle célra alkalmazzuk, pl. surlédo
szOgl mikro-RBS [S13] vagy mikro-PIGE [30] kisérletekben. Annak érdekében, hogy
biztositsuk a kiillonb6z6 mérési elrendezések kozti gyors atszerelés lehetéségét, mind-
két detektort olyan specidlis kozdarabokra épitettiik, amivel a vakuumkamrabdl
visszahtiizhatok és eléjiik vastag fémbdl késziilt vakuumablak szerelhetd, igy véd-
ve Oket a felesleges ionaram-terhelést6l (amire elsésorban a vékonyablakos detektor
érzékeny).
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Az UTW detektor szolgal a kisenergidju rontgenfotonok detektalasara. Ennek a
detektornak az energiafeloldésa (a cikk {rasdnak idején ) 148 eV volt az 5,9 keV ener-
gidju Mn K,, vonalnal. A kristaly névleges vastagsdga 3,5 mm, aktiv feliilete 30 mm?,
az ablaka 0,38 ym vastag polimer (a polimer Osszetételét a gyarté cégek nem ad-
jak meg, csak a spektrumok kiértékeléséhez sziikséges detektorhatasfok-fiiggvényt a
rontgenenergia fuggvényében). Az elérheté maximalis térszog 2,5 msr. A kozepes- és
nagyenergias rontgensugarak méréséhez egy Canberra gyartmanyt Si(Li) detektort
hasznaltunk a kovetkezé paraméterekkel: 190eV az 5,9keV energidju Mn K, vonal-
nal, a kristaly névleges vastagsidga 5mm, aktiv felillete 80 mm?, a berilliumablak
vastagsdga 25 um. Az elérhet6 maximalis térszog 90 msr.

A PIXE spektrumok kiértékeléséhez az Atomkiban kifejlesztett PIXEKLM [31]
szoftvert hasznaltuk, amely alkalmas a standardok nélkili PIXE analizisre. A prog-
ram az UTW detektor lehetoségeit is teljes mértékben kihasznalja, igy lehetévé téve
a kvantitativ analizist a konnyt elemekre is.

Mivel a protonok kénnyen at tudnak hatolni az ultravékony ablakon, ezzel leront-
va a detektor energiafeloldasat, eltorzitva a csticsok alakjat, az 1keV alatti rontgen
vonalakban veszteség keletkezhet [27], s6t még a detektorkristaly is kérosodhat.
Ezek az effektusok elkeriilhetck tigy, ha egy méagneses csapdat helyeziink el a detek-
tor elé. Ezenkiviil a fény is zavarhatja a detektor miikodését, ezért sotétben kell a
méréseket végezni. Ez azonban nem lehetséges abban az esetben, ha maga a minta
emittal fényt. [A fény spektruménak mérésével ebbdl is nyerhetd analitikai informa-
ci6. Ezt a médszert ionnyalabokkal indukalt lumineszcencianak (Ion Beam Induced
Luminescence, IBIL) nevezik.] Az UTW rontgendetektor hasznalatdhoz tehat meg
kellett akadédlyozni a fény bejutdsat a detektorba. Ehhez egy vékony (40-80 ug/cm?)
szénfoliat helyeztiink el az ultravékony ablak elé.

Egy kompakt magneses eltérito egységet terveztiink és épitettiink, amelyben vi-
szonylag nagy a légrés mérete 4mm x 4 mm, a magneses tér erdssége pedig 0,6 T
60 mm hosszan. A mégneses kort egy NdFeB permanens magnessel hoztuk lét-
re (B, =1,3T, BH,,,, = 300kJ/m?3, mérete 25 mm x 25 mm x 40 mm), amelyet ,,C”-
alakt vasmagba helyeztiink el. Ez az egység sziiken éppen elfér a detektor és a minta
kozott és 2 MeV energidig képes a protonokat eltériteni. A szokatlanul nagy légrés
nagyobb térszoget enged meg, ami még kis (30-100 pA) dramok esetén is elegendd
mennyiségli rontgenfotont juttat az UTW detektorba, igy elfogadhatd beiitéssza-
mot eredményez. Annak érdekében, hogy az UTW detektort hatékonyan megvédjiik
a vakuumkamra belsejében 1év6 szért fénytol, egy specidlis kollimatort fejlesztet-
tink ki. Ez az egység tokéletesen illeszkedik a magneses kor 1égrésébe, a rontgen
és a lathato fotonokat csak egy 4 mm x 4 mm méretli négyzetes keresztmetszetii fe-

3 Megjegyzés: A napjainkban elérhet energiafeloldds tipikusan 130 eV. Ma mar Si(Li) detekto-
rokat nem forgalmaznak, csak SDD (Silicon Drift Detector) technolégiat haszndlnak, aminek nagy
elénye, hogy nincs sziiksége folyékonynitrogén-hiitésre, viszont a kristaly vastagsaga tipikusan csak
450-500 pm, emiatt a nagyobb rontgen energidkndl mar csak lényegesen kisebb hatasfok érheto
el. Igy ennek megfeleléen a mai rendszeriinkben az UTW detektor egy SDD; mig a Be ablakos
detektor még Si(Li), igy a nagyobb energidkon is jobb a hatasfoka. Mindkét jelenlegi detektorunk
Gresham/e2v/SGX/RaySpec gydrtményd: ugyanaz a cég tObbszor valtoztatott nevet az elmult
években.
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lileten engedi at. Ez egy aluminium tombbdl lett kimarva és vékony réteg fekete
festékkel befestve. Igy az UTW detektor még a fent emlitett vékony szénfélia nél-
kil is miikodoképes, abban az esetben, ha a mintaban a besugarzas hatasira nem
keletkezik tul sok lathatd fény. Mas esetekben — pl. amikor a minta pozicionalas-
hoz erés fényt kapcsolunk be a kamra megvilagitasara, vagy amikor maga a minta
emittal tilsagosan sok fényt — tovabbi védelem sziikséges a detektor szamara a mi-
kodés biztositasahoz. Ezt a problémat gy kiiszoboltitk ki, hogy egy 3-allasu filter
tartot helyeztiink a magnes csapda elé, ami a vakuumon kiviilrél allithato. Az els6
poziciéban nincs filter, igy lehetové téve a rontgensugarzas szamara a detektorba
jutast csillapitas nélkil, mig a masik két pozicidoba barmilyen filter elhelyezheto. A
kereskedelmi forgalomban kaphat6 legvékonyabb (<500 ug/cm?) aluminium (vagy
méas anyagui) folidk is elényosen hasznalhatok kiilonos tekintettel a szelektiv sziirs-
hatédsra, ami adott kisenergids rontgen vonalakat ki tud sziirni (pl. geoldgiai mintak
esetén a SiK, vonal intenzitasat célszerii csokkenteni). A berilliumablaki detektor
elé is helyezhetiink filtereket. A legtébb esetben 10-30 mg/cm? vastagsdgi alumini-
um félidkat hasznaltunk.
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19. dbra. 1 mm dtméroji kobaltkék tivegdarab mintdn szimultan gyijtétt rontgen-
spektrumok [E, =2MeV; I,=100pA; Q=200nC; filterek: 80ug/cm?* szénfdlia
(UTW detektor elétt) és 10mg/cm? aluminiumfdlia (a Be-ablaki detektor elétt)].

A 19. dbran szimultan gyljtott spektrumok lathaték, amelyeket egy régésze-
ti mintan vettiink fel. Ezt a mintat azért valasztottuk, mert szamos kiilonb6z6 fo-,
mellék- és nyomelem 6sszetevot tartalmaz széles rendszamtartomanyban. Az abrarol
vildgosan latszik, hogy az UTW detektor analitikai tartoménya ~ 0,2 és 6 keV ko-
zOtt van, ami a szén és mangan kozotti elemek K, vonalait jelenti, mig a Be-ablakt
detektor a 4keV folotti rontgen energidra érzékeny, azaz a titantél az urdnig (K,
L, M vonalakra). Az utébbi detektor belépd ablaka elé egy 10 mg/cm? vastagsagi
aluminium filtert helyezve kisziirhetjiik a szilicium K, vonalat, ami szamos tipusit
minta esetén tdl erés intenzitdsd, igy nemkivénatos pile-up effektusokat okoz. Er-
demes megjegyezni, hogy az UTW detektor energiafeloldasa — a szén K, vonalanal
~100eV — még a legkisebb rendszamu elemek feloldasat is lehetévé teszi.
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A fentiekbdl vilagosan lathatoak a rendszeriink elényei: mind a kénnyt, mind a
nehéz elemek egy szimultan méréssel detektalhatok, egyenletesen nagy érzékenyég-
gel a rontgen gerjesztési hatéskeresztmetszetiikben meglévo jelentds kiillonbségek
ellenére. A nagy térszogli Be-ablaku detektor jol kompenzélja a nehezebb elemekre
jellemzo kisebb hatéskeresztmetszeteket. A masik oldalon az UTW detektor kisebb
térszoge ellenére lehetévé teszi a méréseket, mert a konnyli elemek rontgenkeltési
hataskeresztmetszete 1ényegesen nagyobb, mint a nehezebb elemeké.

=
9]

X

Beltésszam

=
5

20. dbra. OK,, FeK,, NiK,+Fe Kz rontgenintenzitds-térképek egy mdgneses mély-
tengeri szferula fo dsszetevoirol, amelyeket az UTW és a Be-ablaki detektorral
gytijtottink szimultan mérésben (I, =30pA, Q =65nC; UTW: filter nélkil, Be-
ablaki: 30 mg/cm? Al). Pdsztazott teriilet: 90 pm x 90 um. Elemkoncentrdcick (g/g):
O=22%, Fe="18% (kopeny), Fe=45%, Ni=45% (mag). A gomb-alaki Fe-Ni ma-
got egy FeO (wiistite) kopeny vesz koril, és csak az utobbi tartalmaz oxigént.

A kisérleti elrendezés hatékonysaganak bemutatasahoz egy polirozott mélyten-
geri iiledék mintan felvett elemtérképeket mutatok be a 20. dbran. Ez a példa és
szamos hasonlé eredménytink kétségteleniil demonstraljak a PIXE médszer elényeit
a konny1l elemek mérésénél: a karakterisztikus rontgen vonalak konnyedén detektdl-
haték a spektrumokban, igy a kiegészit6 RBS mérések nem sziikségesek.

Uj mérési médszert dolgoztam ki, amellyel a vizsgdlandd mintdk tel-
jes analitikai jellemzése megualdsithato egyetlen besugdrzassal a szén-
tél az urdnig terjedé rendszdmtartomdnyban. A mérokamrdaban eqgy
hagyomdnyos Be-ablaki és eqy ultravékony-ablaki (ultra thin win-
dow, UTW) rontgendetektor alkalmazdsdaval szimultdn azonosithatdk
a konnyid és a nehezebb elemek is az E~ 0,2-6keV és az E> 4 keV
rontgenenergia-tartomdnyban. [B1].

2.2. A mikro-DIGE mddszer megvaldsitasa

A protonokkal vagy deuteronokkal indukalt gamma-emisszié (Proton / Deuteron In-
duced Gamma-ray Emission, PIGE / DIGE) médszer [3], [4] abban kiilénbézik a
PIXE-t6l, hogy mig a PIXE-nél a gerjeszt6 ionok nagy része az atomok elektronja-
ival 1ép kolesonhatésba, PIGE / DIGE esetén az ionnyalab egy kis része a céltargy
atommagjaival magreakciokat hoz létre. A keltett gamma-sugarzas spektrumanak
vizsgalata lehetévé teszi a minta kis és kozepes rendszamu (altaldban Li-S) elem-
osszetevoinek, sot azok izotopjainak azonositasat, és az adott mintaban 1évé mennyi-
ségének kvantitativ meghatérozasat. A mddszer érzékenysége elemrol-elemre erdsen
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valtozik. A PIGE kilonosen alkalmas a Li, B, F és Na; mig a DIGE a C, N és O
meghatarozasara. A keskeny rezonanciakkal rendelkezé magreakciok nm feloldast
mélységi elemeloszlas meghatarozast tesznek lehetévé. Az els6 szisztematikus DIGE
hozammérések valamint azok elozetes kiértékelése a Franciaorszdag Muzeumainak
Kutatéasi és Restaurdlasi Kozpontjaban (Centre de Recherche et de Restauration
des Musees de France (C2RMF), Louvre, Parizs) torténtek [4], majd ezen adatok
részletes kiértékelése utan vastag céltargyak gamma-hozamait kozolte csoportunk
[32] szdmos deuteron-indukalt magreakciora a 3-15 rendszamtartomanyban. Ezek az
eredmények azt mutattdk, hogy a DIGE technika hatékony mddszer a szén, nitrogén
és oxigén szimultan analizisére [32], [33], [B1]. A fotonok mellett a magreakciokbdl
eredd részecskék is alkalmasak elem /izotép- és mélységi koncentracideloszlas megha-
tarozasra. A kétféle detektalason alapulé modszert egyiitt magreakcids analizisnek
(Nuclear Reaction Analysis, NRA) nevezik [34]. Az anyagtudomanyban NRA alatt
gyakran csak az utobbit értik.

A DIGE modszert eddig masok csak makronyaldbbal hasznéltak. A mikro-DIGE
modszer jelentés szerephez juthat olyan esetekben, amikor szén, nitrogén és oxigén
szimultan detektalasa és lateralis térképezése sziikséges.

A kordbbi régészeti és bioldgiai alkalmazésaink [35], [36], [37] soran gyakran
iitkoztiink problémaba, amikor kis mennyiségben jelen 1év6 nitrogén és szén kon-
eloszldsédnak ismerete is szitkséges volt [37]. Emiatt célul tiiztik ki egy j megoldas
kifejlesztését a konnyti elemek érzékeny analizisére.

A peremfeltételek ismeretében iranyitasommal megterveztiik a mikro-DIGE meg-
valositasara alkalmas médositast a mikroszondahoz. A sziikséges nagy térszog el-
érése érdekében altaldban a gamma-detektort a mintahoz minél kozelebb érdemes
elhelyezni, emiatt kis atmér6jii vakuumkamrat célszerti hasznélni. A mikroszonda
esetében viszont a kvadrupol magneses lencsék a meglévo viszonylag nagy atmérdju
kamra kozepére fokuszaljak a nyalabot. Ezért egy kiterjesztést épitettiink a kamra
mogeé, igy a gamma-detektorokat a mintahoz sokkal kozelebb tudtuk helyezni, ezzel
lényegesen nagyobb térszoget fedve le, igy megnovelve az érzékenységet. Emiatt a
munkatavolsag nagyobb lett, igy az ionnyalab mérete is megvaltozott.

A modositott munkatavolsag miatt a nyalab méretét ionoptikai szamitasokkal
modelleztem a PRAM [8] szoftverrel. Meghatéroztam a geometriai nyaldbméretet
és egyéb ionoptikai paramétereket. A szimuldlt nyalabméret 12,5 ym x 12,5 pm-nek
adddott.

A mikroszonda fokuszpontjat kihoztuk egy csobe, amit a kamra 0°-os portjahoz
csatlakoztattunk (1d. 21. dbra). Az XYZ mintamozgaté manipuldtorhoz rogzitettiink
egy L-alakt hosszabbitast, aminek a vizszintes része egy olyan csé volt, ami kisebb
mint a vakuumedény, ennek a belsejében halad a nyaldb a cs6é végéig, ahol a minta
helyezkedik el. A minta maximalis mérete 15 mm x 15 mm lehet, ami a legtobb alkal-
mazashoz megfelel6. A mintacsere a vakuumkamra hosszabbité csé végén keresztiil
torténik a sapka lecsavarasaval.

Az ionnyalabot a minta feliletére fokuszaltuk, ami a kamra kozepénél 29 cm-rel
hatrébb talalhaté. Ezt a tavolsagot talaltuk optimalisnak: ennél hosszabb mar tl sok
gyakorlati problémat okozott volna (a vastag vakuumedény-csé belsejében nehezebb
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CccD Vakuumkamra — XYZ-manipulator
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21. abra. Az uj mikro-DIGE kisérleti elrendezés rajzai.

a vékonyabb mintatartd-csé preciz mozgatésa, ha az til hosszi), révidebbet pedig
azért nem volt érdemes valasztani, mert akkor a gamma-detektort nem tudtuk volna
elég kozel tolni a mintahoz.

A minta felillete a meglévé nagy-munkatdvolsagtu optikai mikroszképpal és a
hozza csatlakoz6 CCD kamerdval figyelhet6 meg. A hagyomanyos mikro-PIXE el-
rendezésben a mikroszkop a kamra kozepére néz, ezért jelen esetben az 1j helyen
biztositani kellett a megfelel6 iranya és tavolsagu stabil elhelyezést a mikroszkop
szamara.

A mérésekhez kiillonbo6z6 tipusu gamma-detektorokat hasznaltunk. A 21. dbra
a 40 % hatasfoki HPGe (nagytisztasdgi germanium) detektort mutatja. Ez a de-
tektor a mintdhoz legkdzelebb 3 cm tavolsagra helyezhetd, amivel ~0,75sr térszog
érheté el. A Clover tipust osszetett HPGe detektor [30] esetében a minta-detektor
tavolsag a legjobb esetben 5cm, mert a detektor fala 2cm vastag, és igy ~0,89 sr
térszog érhetd el. A hagyomanyos elrendezésben (az oxfordi tipust vakuumkamra-
ban) elérheto térszogek ezzel a két detektorral ~0,085 sr és ~0,2 sr, mert ez esetben a
minta-detektor tavolsag lényegesen nagyobb (~15cm). Egy tipikus DIGE spektrum
a 22. abran lathaté.
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22. dbra. Kapton félia (CoaH10O5Ny) DIGE spektruma. Az oxigén, szén, és nitrogén
tartalom meghatdrozasahoz a megjelolt terileteket értékeltik ki.
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A szén meghatdrozdsahoz a '2C(d,py)®C magreakciét hasznaltuk a 3089 keV
energidjii gamma-vonalnél, az oxigén meghatarozasdhoz pedig a 1°O(d,py)'7O re-
akciot a 871 keV vonalndl. A nitrogén elemtérképek felvételéhez a jobb statisztika
elérése érdekében a 7200-8600 keV kozotti gamma-energiatartoményt integraltuk.
Ez tartalmazza a "N(d,py)'"N magreakcié 7299 keV és 8310 keV energidji vonalait,
valamint az utobbi cstics elsoé és masodik kiszokési cstucsat is.

A nyalabméret kisérleti meghatarozasahoz egy L-alakt mintat készitettiink rozs-
damentes acélbdl (mivel az él minésége fontos szempont volt, ezért borotvapengét
haszndltunk), amely mogott vastag adenin (CsHzN5) hatlap volt elhelyezve. Eb-
ben a mintdban a nitrogéntartalmat és ennek lateralis eloszlasat hataroztuk meg. A
mért nyalabméret 15 um x 17 um, ami kis mértékben meghaladja a PRAM szami-
tasbol adodoé értéket. A kiilonbség oka a lencsehibakban keresendo: a sziikséges nagy
aram elérése érdekében a kollimatorrést nagyra nyitottuk, ezzel nagyobb divergen-
ciat megengedve, ami megnovelte a szférikus aberraciot. Ez a nyaldbméret nagyobb,
mint a mikroszondaknal tipikus érték. Ez azonban nem meglep6, mert sziikséges volt
a munkatavolsag megnovelése, ezaltal kisebb kicsinyitési tényezoket kellett elfogad-
ni. Tovabba aranylag nagyméretii targyrés-beallitast hasznaltunk annak érdekében,
hogy elegend6 nyalabaramunk legyen a gamma-mérésekhez.

Mivel a DIGE technika kivaloan alkalmas a szén, nitrogén és oxigén szimultan
mérésére, az 0j kisérleti elrendezésiinket ezekre vonatkozd mérésekkel teszteltiik. A
méréseknél nagy gondot forditottunk az alacsony hattér biztositasara. Ismert tény,
hogy a fémek jelentés mennyiségii nitrogént és oxigént képesek adszorbedlni. Igy
amikor az ionnyalab beletitkozik a kollimatorrésekbe vagy a vakuumkamra feliile-
tébe, kolcsonhat az adszorbedlt nitrogén és oxigén atomokkal. Ez a folyamat ezen
elemek esetén megnoveli a spektrumban a beiitésszamot. A hattér csokkentése ér-
dekében 5 cm vastag 6lom arnyékolast alkalmaztunk a detektor kortl, tovabba a
vakuumkamra kiegészito csé belso falat réz arnyékolassal boritottuk.

A méréseket 1,8 MeV energiaji deuteronnyalabbal végeztiik, amit az Atomki 5
MV-o0s Van de Graaff-gyorsitéja szolgaltatott. Azért ezt az energiat volt célszerii
valasztani, mert ez éppen az 1°0(d,n)!"F reakcié neutronkiiszobe alatt van.

Az 1j mikro-DIGE setup analitikai képességeit archeolégiai és 0kologiai mintak
vizsgalataval demonstraltuk. A kapott elemtérképek ezen tudoményteriiletek sza-
mara fontos 1j eredményeket jelentettek.

A mikroszonda vdkuumkamrdjinak megfeleloen megtervezett
és megépitett kiterjesztésével 15umx 17um méretts pdsztazhato
deuteronnyaldbot hoztam létre ~1nA drammal, igy a vildgon elsoként
valositva meg a mikro-DIGE analitikai modszert. A kapott kisérleti
adatok dsszhangban vannak az elméleti szamitasokkal. A gamma-
sugarzas detektdldsdra a kordbbi értéknél lényegesen nagyobb detektor
térszoget sikerilt elérnem. (Eqy 40%-0s HPGe detektorral 0,085 sr
helyett 0,75 sr, illetve Clover dsszetett HPGe detektorral 0,2 sr helyett
0,89sr.) Az elkészilt mikro-DIGE mérékamra jo mikiodését kulonféle
(régészeti és okologiai) alkalmazdsok demonstrdltdk [B2).
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2.3. IRMM standard

Az elmult években folyamatos diszkusszio targya volt az ionmikroszonda kozosség-
ben az igény egy megfelel6 standard Kkifejlesztésére, amely egyértelmiien lehetévé
teszi a MeV energids ionnyaldbok méretének meghatarozasat. Az 1996-os mikro-
szonda konferencidn (Santa Fe, AZ, USA) egy kiilon workshopon foglalkoztunk a
mikronyalab rendszerek feloldasanak mérésével, és itt is arra a kovetkeztetésre ju-
tottunk, hogy siirgés szitkség van standard mintéakra. Tovabba, ez a munkacsoport
formélisan is felkérte Uwe Watjent [Eurdpai Bizottsag Egyesitett Kutatokozpont-
janak Referencia- és Mérésiigyi Intézete (Joint Research Centre, JRC, Institute for
Reference Materials and Measurements, IRMM)] egy ilyen standard kifejlesztésére.
Ezzel egyidében a Nemzetkozi Atomenergia Ugynokség extrém kisméret{i mintak
elemi analitikdjaval (elektronok, kis- és nagyenergids ionok, 1ézer, rontgen) foglalko-
z6 tanacsado testiilete is explicite felhivta a figyelmet a standard sziikségességére.

Ezért az IRMM a budapesti MFA kutatéival egytittmiikodve elkezdte egy ilyen
célokra alkalmas standard kifejlesztését [38]. Az élek minéségére vonatkozé igények
magas szintiiek voltak: a vonalak hullimzasa és az alakzatok éleinek egyenetlensége
<0,1 pm; a fémcesikok vastagsaga, azaz a 1épcsék magassaga <1 um, igy a jeleket
torzité szél effektusok kis méretiieck maradnak [39].

A méréseket az Oxfordi Egyetem Anyagtudomanyi Tanszékén talalhatd pasztazo
protonmikroszondan végeztem [40]. A protonnyaldb energidja 3 MeV, az drama 50—
100 pA kozott volt. Néhany méréshez 125 pm vastag Kapton filtert hasznaltam, igy
eltavolitva a tul er6s Si K, rontgenvonalakat. A mérések tobbségét azonban filter nél-
kil végeztem, ezzel minden 6sszetevo elem K vonala detektalhatd volt. A visszaszort
ionokat egy feliileti zardéréteges detektorral gytijtottem Cornell-geometriaban, 160°
poziciéban, 43 msr térszogben. A PC alapi multiparaméteres adatgytijté rendszert
[41], hdrom pésztézasi tizemmddban haszndltam: egy pontban (ahol spektrumokat
vettem fel), killonb6z6 hosszisagi vonalak mentén, és végil a 2-dimenzids térképe-
ken kiilonboz6 méretii és alaku kijelolt teriileteken. A 2D térképeket 256 x 256 pixel-
ben gyljtottem. Ha a pasztazas sebessége tul gyors lenne, akkor ez a nyalab méret
z6dna a kép. Ennek elkeriilése érdekében lasst pasztazéasi sebességet alkalmaztam:
a pixelenként eltoltott id6 (dwell time) tipikusan 5-10 ms volt. (Ez azt jelenti, hogy
egy teljes pasztazas kb. 5-10 percig tartott.)

A mikronyalabot el6szor egy kvarclemezre fékuszaltam. A nyaldbfékusz finom-
hangoldsdhoz az 1j prototipus mintat hasznaltam. A nyalab pasztazasa soran az
események kivilogatasa és dbrazolasa valés idében tortént. Ortogondlis vonalpész-
tazas (sarok scan) bizonyult a leghatdasosabbnak a fokuszalasi eljardsban: a sarokhoz
kozel L alakban mozgattam a nyaldbot (1d. a Ni elemtérképet a 23. dbran). A nya-
1ab mérete X és Y iranyban meghatarozhaté egy ilyen alaki rovid pasztazott vonal
kiértékelésével. Igy a fokuszdldsi paraméterek kis korrekeidja nagyon rovid ids alatt
elvégezhetd. Ebben a munkaban a tipikus nyalabméret 1,5 pm volt.

Nikkel és szilicium PIXE elemtérképek lathatok a 23. abran. A 20 pum széles
egymasra merdleges vonalak, és a koztiik 1év6 iires rések megjelenése a Si és Ni
eloszlasban nagyon kiilénbozonek tiinik. Mig a Ni eloszlas meglehetosen jol definialt,
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23. dbra. PIXE intenzitdstérképek Si (bal) és Ni (jobb). A térképek terilete
250umx 250um. Az L alaki vonal menti pdsztdazds helyét a jobb oldali dbrdan sdr-
ga nyilak jelolik. E vonal mentén pdsztizva a nyaldbot eqy mérésbol meghatdrozhato
az X és Y irdnyi nyaldbméret is.

a Si eloszlas teljesen elmosédott az X iranyban. Az effektus magyarazatahoz 1d. a
kovetkezo abrat.
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24. abra. Szilicium PIXE hozam a hely figgvényében (az dbra bal oldali része).
500 pm hosszi vizszintes vonal menti pasztazds képe. A nyaldb a minta fiiggdleges
vonalait keresztezte (ezt jeloli a kézépen lathats nikkel térképen a sdrga vonal). A
szamokkal jelolt nyilak kilonbozo jellemzo helyeken mutatjdk a belépd protonnyaldbot,
és a mintabol a detektor felé haladd rontgenfotonok tjat (tovdbbi magyardzat a

szovegben,).

A szilicium eloszlas magyarazatahoz tekintsiik a 24. abrat, amely a 20 pm szé-
les fiiggdleges vonalakon keresztiil X-irdnyu vonalpasztazas eredményét mutatja. A
szomszédos vonalak tavolsaga 100, 50, 20, 10, 20 és 100 pum a chip illeszt6 keretében.

Nyilvanval6, hogy a Si jel a teljes intenzitést csak a széles résekben (100 pm)
éri el, ahol nincs kozel a permalloy réteg. Minden més (kisebb) résben a Si csi-
csok abszorpcidt szenvednek, ahogy ez latszik a platok (vagy csticsok) jobb oldalan
1év6 exponencidlis csokkenésbol, valamint a cstcsok és platok bal széleinél az ex-
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ponencialis novekedésbol. Meg kell jegyezni, hogy a 0,5 um vastag permalloy réteg
a 3MeV energidju protonok szamara csak kb. 30 keV energiaveszteséget okoz, mig
a Si rontgenfotonoknak kb. 85%-at nyeli el. Ez azt jelenti, hogy a permalloy réteg
alatt keletkezo Si rontgenfotonok lathatok lesznek a detektor szaméara, ha el tudjak
hagyni a céltargyat a detektor irdnyaba. Ez lathaté a 24. abran az 5-6s szamu pélya
esetében. Természetesen az intenzitasuk csékken a Si rétegben torténé énabszorpcio
miatt (a Si rontgenfotonok 50%-a a tombi szilicium elsé 5,6 pm mély rétegébdl szar-
mazik, mig 90%-uk 19 pum mély rétegbél). A 3-as szamu ionpalya végénél keletkezd
rontgenfotonok gyakorlatilag elnyelodnek a permalloy abszorbensben, de ha ugyan-
ezen ionpalya mentén a feliilethez kozelebb torténik a rontgengerjesztés, akkor azok
a fotonok el tudjak hagyni a mintat az abszorbenst nem keresztezve, és eljutnak a
detektorig.

4000
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25. abra. PIXFE Siés Ni hozamok. A nyaldbot X irdnyban pdsztdztam 200 pum hosszan
a fliggoleges iranyu permalloy csikokon keresztiil.

A 25. dbran mutatott latszolagos Ni PIXE gradiensek nem magyardzhaték ab-
szorpcits effektusokkal. Egy 0,5 um vékony permalloy rétegben ezek elhanyagolha-
toak. Tovabba a Ni és Fe RBS térképei azt mutattak, hogy a platok teteje vizszintes
(igaz ez elég gyenge statisztikaval latszott csak). Végiil a minta 180 fokkal valo elfor-
gatasa kizarta az anyagmennyiségben latszo gradienst: a forgatas utan a Ni platéban
lathaté lejtés és a Si matrix hatds is valtozatlan maradt. Geometriai effektusok (pl.
arnyékhatés az élek mellett) szintén kizarhaték, mivel a permalloy csikok szélessége
20 pm a magassaguk viszont csak 0,5 pm.
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A Ni és Si térképek pontos 6sszehasonlitasa adja meg a magyarazatot. A Ni plato
lejtését az okozza, hogy ugyanezeken a helyeken a Si betitésszam exponencialisan no.
A mindossze 50-100 pA nagysagi aram jelentés mennyiségii holtidot generalt az
elektronikédban (15-20 %). Ez a holtid6 okozza, hogy a Ni jel mérésére ugyanannyi
toltés begytlijtése mellett kevesebb id6 jut, ezért a nagyobb Si beiitésszamnal kisebb
lesz a Ni cstcs hozama.

Ezt a magyarazatot igazolandé céllal egy 125 pm vastag Kapton féliat helyeztem
rontgen abszorbensként a Si(Li) detektor elé. Igy a sziliciumbdél szarmazé nagy be-
iitésszamot gyakorlatilag nullara csokkentettem, mig a vas és nikkel K, fotonokbol
ez a szird >80%-ot dtenged. A PIXE Ni és Fe térképek ebben az esetben egyenletes
closzlast (vizszintes platét) mutattak.

Megmutattam, hogy a mnyaldb méretének mérésére és a rutin-
fokuszalas végrehajtasara a kidolgozott standard tesztchip kivdloan al-
kalmas. Matriz effektusokkal értelmeztem a szilicium elemtérképeken
ldathaté hamis inhomogenitdsokat. A mérdelektronika holtidejének hely-
fuiggésével magyardztam a homogén nikkelréteg vastagsaganak ldtszo-
lagos gradiensét. Megmutattam, hogy az eredeti célon tul a tesztminta
kivalo demonstracios lehetoség a mikronyaldb felhasznalok oktatdsa te-
rén [B3].

2.4. Nanokapillarisok iranyeloszlasa
Al;03; nanokapillarisok

A nanokapillarisokat tartalmazé anyagok kiilonleges tulajdonsagaiknak koszénhe-
téen nagy jelentoséggel birnak, mivel jelentos hatasuk lehet a nanostruktiarak és
nanoeszkozok készitésére. Ezen anyagok koziil az aluminium-oxid elényei a kovet-
kez6k: (i) a nanokapillaris struktira geometriai paraméterei egyszertien hangolha-
tok [42]; (ii) a nanokapilldrisok 6nszervez6d6 médon hexagondlisan nagymértékben
rendezett rendszerben keletkeznek [43]; és (iii) kompatibilitds a legtobb mikro- és
nano-feldolgozé modszerrel [44], [45].

Az ilyen nanokapillarisokat tartalmazo6 anyagok — kiilonos tekintettel azok, ame-
lyek ontartok — nagyon igéretesek pl. nanodrétok és mas nanostruktiurak készitésére
szilardtesteken [46], és flexibilis hordozdkon [47].

Ezek a nanokapillarisok kiilénosen alkalmasak az ion- [48], és elektron-terelési
(guiding) [49], [50] folyamatok tanulmanyozdséra. Ezt az ion- és elektron-terelési
folyamatot a kozelmultban fedezték fel, és még nem teljes mértékben megértett,
értelmezett a jelenség [51]. Ez az érdekes terelési effektus nagyon igéretes abban a
tekintetben is, hogy alkalmas lehet ionokkal vagy elektronokkal tortén6 parhuzamos
irds megvaldsitasara maszkon keresztil.

Azért, hogy ennek a jelenségnek a természetét pontosabban megérthessiik, a
kapillarisok jellemzésére jobb vizsgalati modszerek sziikségesek. Az elektromos és
strukturalis tulajdonsagok kiilonésen fontosak.

A 26.(a) dbran a minta feliiletének egy kis teriilete (nagy nagyitdsa képe) lat-
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5 um

26. dbra. Hezagonadlisan nagymértékben rendezett nanokapilldris rendszer pdsztdzo
elektronmikroszkopos fényképe. A porusok dtmérdje ~215 nm, a koztik lévd tavolsdg
~450 nm. (a) Nagy nagyitisi kép. (b) Kis nagyitasi kép. A nanokapillarisok 1—
10 um méretd doménekbe szervezddtek. A domén hatdrok keresztezddéseiben virdg-
szert alakzatok ldtszanak, és a belsd dbra mutatja, hogy a kapillarisok nincsenek
dsszeolvadva az alakzat belsejében. A belsé dbra mérete 2 pm x 2 pm.

haté. Az ilyen tokéletes hexagonalis szimmetria meglétébol kovetkezik, hogy az itt
lathaté kapillarisok tengelyeinek egymassal parhuzamosnak kell lennitik, ami viszont
nagymértéki transzparenciat eredményezne. Ha csokkentjiik az elektronmikroszkop
nagyitasat, azaz a minta feliilletének egy nagyobb részét fényképezziik, akkor mar
lathatova valik, hogy ez a tokéletes rend csak bizonyos véges domén méretekig ér-
vényes (1d. 26.(b) dbra). A domén hatdrokon a hexagondalis szimmetridban hibdk
lathatok.

A rendszerezé analizis [52] azt mutatta, hogy a domének tipikus mérete 1-10 pm
nagysagrendben van, atlagosan ~4 um karakterisztikus lateralis mérettel.

A kilonbozé domének kapillarisai nem feltétleniil parhuzamosak egymaéssal. Fel-
meriilt a kérdés, hogyan tudnank megmérni a domének kapillaris tengelyeinek a
szogeloszlasat.

Az optikai mikroszkopia nem alkalmas erre a feladatra, mert az Al,O3 anyaga
széles savban transzparens, és a kapillarisok méretei a lathato fény hullamhosszaval
Osszemérhetdk.
tara alkalmas (Id. 26. dbra), a mélyebb rétegek transzmisszios modua analizisére mér
csak erdsen korlatozott lehetdségeket nytjt. A nagy oldalaranyt (high aspect ratio)
csatorndk belso felilletén torténo toltodési effektusok megvéltoztatjak a képet. Az
is ismert, hogy az elektronok a nagy toltésii ionokhoz (highly charged ions (HCI))
hasonléan viselkednek, azaz terelési jelenség jon 1étre [49], [50].

Nagyenergias konnyli ionok nem okoznak toltédési problémat: legaldbbis rovid
id6 alatt nem fog kialakulni olyan mennyiségli toltés a szigetel6 feliileten, ami tor-
zitand az ionok palyajat [6]. A MeV energidju protonok abban az esetben fognak
energiaveszteség nélkiil azonnal atjutni a kapillarison tilra, ha ezt a geometriai nyi-
lasszog lehetévé teszi. A nyalab iranyahoz képest nagyobb szogben elhelyezked6 ka-
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Pasztazott fokuszalt protonmikronyalab
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27. dbra. (a) A STIM mérés sematikus elrendezése. A minta két egymdsra merd-
leges tengely koril forgathato, igy kilonbozé nanokapillarisok vdlnak dtldtszova. A
folytonos vonali, hosszabb nyilak az energiaveszteség nélkil dtjutott protonokat, a
szaggatott vonalu, révidebb nyilak az energiaveszteséget szenvedett protonokat jelo-
lik. A minta madgitt elhelyezett részecskedetektor nem helyzetérzékeny, a fokuszdlt
mikronyaldb hatdrozza meg a laterdlis helyzetet. (b) STIM spektrum. Az Eq csics a
bombdzo ionenergianak felel meg.

pillarisok esetén is létrejohet az ionterelési folyamat, aminek felépiiléséhez azonban
hosszabb idére van sziikség. Mi ezen mérések soran minden esetben csak a gyors
atjutast vizsgaltuk, mert igy tudtuk jellemezni a kapillarisok irdnyeloszlasat.

A STIM méréseket az Atomki pasztazé ionmikroszondajan végeztitk Debrecen-
ben [S1]. A mérési elrendezés a 27.(a) dbran lathaté. A protonenergia 2 MeV, az
intenzitds 1000 proton/s volt. A nyaldb mérete ~1 um? volt, a pasztézott teriilet
100 pm x 100 pum. A nyalabdivergencia 0,07°-nal kisebb volt, ami sokkal kisebb,
mint egy kapilldris nyildsszoge. Egy 50 mm? méretii feliileti zardréteges szilicium
detektort hasznaltunk a minta moégott elhelyezve a protonok detektalasara és ener-
gidjuk meghatarozasara. Ez a detektor nem helyzetérzékeny, az események helyét a
nyalab pasztazasi koordinataibol hataroztuk meg. A bombazo6 ionok a palyajukkal
parhuzamos tengelyfi kapillarisokon energiaveszteség nélkil repiilnek at. Igy ezek a
nagyenergias (Eg) csticsban jelennek meg a STIM spektrumban (1d. 27.(b) abra).
Mas ionok energiaveszteség aran jutnak at az Al,O3 anyagon. A SRIM progam [19]
segitségével kiszamitottam a maximalis energiaveszteséget, ami 15 ym vastag tombi
anyagban 850 keV-nek adddik, igy kozel minden proton el tudja érni a detektort.
Ezért az Ey cstcs teriiletét a teljes spektrum teriiletére lehetett normélni. Igy tehat
a mintan atjutott protonok energiaja, pozicidja és 6sszes szama is rogzitheto volt.

A nyalab mérete nagyobb volt, mint a kapillarisok atméréje, de elegendéen ki-
csi a domén méretekhez viszonyitva. Az Egy energiaju jelekhez tartozd pasztazasi
koordinatdkat az OMDAQ adatgytijto szoftverrel dbrazoltam egy 2D térképen. A
28. abran a sotét teriiletek jelentik a nagyobb beiitésszamokat. A fehér teriiletek
azt jelentik, hogy ott nem érkeztek energiaveszteség nélkiili protonok a detektorba.
A protonok ott csak ugy érték el a detektort, hogy a mintan energiaveszteséggel
haladtak at.
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28. dbra. Transzmisszios térképek kilonbozé dontési szogek esetén. A sitét teriletek
nagyobb transzmisszids hdnyadost jelentenek az Ey energiaablakban (nincs energia-
veszteség). A szomszédos ablakok kozotti szogelfordulds 0,4 ° volt két egymdsra me-
roleges tengely koril.

A mintat kismértékben elforgattuk, és minden egyes szogallasnal felvettiik az
Eo térképeket. Az egyes kiillonbozé doméneket azonositottuk, ahogy fokozatosan
elhalvanyultak, mig méas domének intenzivebbek lettek.

Az egyedi domének transzmisszidjat is meghatdaroztam. Ehhez a transzmisszios
térképen egy maszkot hoztam létre (azt a teriiletet jeloltem ki, ahol az aktuélisan
beallitott szog mellett a legnagyobb volt az atvitel), és csak innen gyijtottem a je-
leket. Az igy gytijtott STIM spektrumban lényegesen erésebb volt az Eq csices (pl.
a 27.(b) abran lathat6 csicsndl kb. 4-szer nagyobb). A transzparencia meghata-
rozhatd, ha az Eg cstcs teriiletét elosztjuk az 6ssz-betitésszammal (minden bejové
proton szdmaval). Ezt az eljarast megismételtem sok kilonbozé domén teriiletén,
kiilonbozé szogek mellett, és az eredmény minden esetben hasonlé volt: ~19%. Ez
jo egyezést jelent a geometriabdl szamithaté értékkel (a nanokapillarisok nyitott
keresztmetszetének a teriilete osztva az ossz-tertilettel, 1d. 26. dbra).

Meghataroztam az Eq cstcs intenzitasat a teljes pasztazott tertileten a minta el-
forgatas szogének fiiggvényében. Az adatokat Gauss-fliggvénnyel illesztettem. A ka-
pillaris tengelyek szogszorasa ebbdl szarmaztathato, mint az illesztett gorbe félérték
szélessége, ami 1,98°. Egy egyedi kapillaris geometridjabol ennél kisebb nyilasszog
adodik (0,8°). A gorbe magassaga a teljes transzparenciara jellemzd, ami ~5%.

Végiil egy masik kisérletet is elvégeztem: az Ej térképeket ugyanazon szogalla-
sokndl felvettem a minta ugyanazon helyén kiillonb6z6 protonenergiaknal: 0,8 MeV;
1,2 MeV; 1,6 MeV; 2,0 MeV. Ebben a kisérletben szintén azt az eredményt kap-
tam, ami varhato volt: a térképek nem mutatnak energiafiiggést, tehat ha sikertilt
a mintan pontosan ugyanazt a teriiletet vizsgalni, akkor azonos atlatszosagi térkép
adodott. Viszont a spektrumokban latszik, hogy csokkend protonenergiaval egyre in-
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E,=0,8 MeV E,=1.2MeV E,=1.6 MeV E,=2,0 MeV

29. dbra. A négyféle energiandl felvett STIM spektrumok és az energiaveszteség nél-
kiili csicsok hozamai a hely fiigguényében. A spektrumok azonos erdsitésnél késziiltek,
gy az energiakalibrdcio is azonos. A kilonbézé energidaji protonok és a megfeleld
csatornaszamok: 0,8MeV — 60. csatorna; 1,2MeV — 90. csatorna; 1,6MeV — 119.
csatorna; 2,0MeV — 148. csatorna.

kabb lecsokken az energiaveszteséget szenvedett ionok intenzitasa. Ez azért van igy,
mert a kisebb bejovo energia szamara mar tal sok veszteséget okoz a teljes minta
kb. 15 pm vastagsaga. A kisebb energidknal mar nem lehet hasznalni a spektrum
teljes teriiletét toltés normalizalasra.

Aluminium-ozid nanokapilldrisok iranyeloszldsdt hatdroztam meg
STIM mdodszerrel. Igazoltam, hogy eqy-eqy doménen belil a kapillarisok
a 15 um-es mélységig végig parhuzamosak, a feltételezéseknek megfele-
loen. A mintdt elforgatva megallapitottam, hogy a szomszédos domének
kapillarisiranyai kozott ~2° eltérés van [B4].

Polikarbonat nanokapillarisok

A munka folytatasaként — hasonlé médon — polikarbonat membranban véletlen-
szeriien elhelyezked6 nanokapillarisok iranyeloszlasat hataroztam meg.

A polikarbonat folidban nagyenergias nehézionok altal okozott roncsolas nyomait
maratjak kémiailag, igy allitjak el6 ipari mennyiségben a nanopoérusokkal perforalt
folidkat. A besugarzasi paraméterek hatarozzak meg a porozitast (azaz a kapilla-
risok stirliségét), és a szogszorast. A csatorndk atméréje és alakja a kémiai mards
paramétereitol fligg.

Az ilyen polikarbonat (vagy més anyagu) folidk kereskedelmi forgalomban kap-
hatok, tobb cég is gyart ilyen félidkat. Louvain-la-Neuve-ben, Belgiumban az egye-
tem ciklotron laboratériumban spin-off céget hoztak létre erre a célra. Ugyanis a
tudomanyos célu felhasznalason kiviil nagy mennyiségben is van kereslet az ilyen
nanoporézus foliakra. Az elsddleges felhasznalasi tertiletiik a csomagolastechnika és
sziir6ként valé alkalmazédsuk [53], [54]. Tovabbd, a kérnyezetkutatasban légkori aero-
szolok gytijtésére is haszndljdk mintavevéként [55].
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30. dbra. (a) A polikarbonat minta tipikus SEM fényképe. A kapillarisok dtfedése
hatdrt szab az elérhetd maximdlis porozitisnak. (b) Egy a széggel elforgatott egyedi
kapilldris sematikus dbrdja. A transzmisszio a jeldlt két iv vetiletének metszeteként
szamithato (kék szinnel jelolve).

A mérésekhez kétféle kiillonbozd Millipore Isopore ™ [56] mintat hasznéltunk.
A minta geometridjanak névleges értékei a kovetkezok: 220 nm kapillaris atméro,
5-20% porozitas (a lyukak tertilete a teljes teriilethez viszonyitva) és 7-22 pm memb-
ran vastagsag. A SEM elektronmikroszkopos mérések alapjan ezek az értékek kis-
sé eltérének adddtak: 172,1 + 2,9 nm kapillaris a&tméré, 9,5 + 1,1% porozitas. A
profilométeres mérések szerint a membran vastagsaga 29,8 + 2,5 um. Egy tipikus
elektronmikroszkopos fénykép a 30.(a) abréan lathat6. Bar a minta porozitdsa nem
tul nagy, mégis szamos atfedo lyuk figyelheté meg a véletlenszerii eloszlas miatt. (Az
el6z6 munkaban hasznélt — az 6nszervezodé folyamat sordn kémiai médon kialaki-
tott — Al,O3 nanokapilldrisok esetén a rendezett eloszlas miatt atfedések nincsenek,
mégis lényegesen nagyobb a porozitas [B4].)

A STIM méréseket ebben az esetben is az Atomki paszaté ionmikroszondajanal
végeztem [S1]. A besugérzasi paraméterek az el6z8 munkdban hasznalt értékekkel
azonosak voltak. Egy Hamamatsu [57] S1223 tipust p-i-n fotodiédat hasznaltam
részecskedetektorként [58]. A detektor tveg fedelét eltdavolitottam, igy alkalmassé
téve azt az ionok detektalasara. A detektort a céltargy mogott a nyalab tengelyé-
ben helyeztem el, igy a nanokapillarisokon egyenesen athaladé protonok éppen a
detektorba érkeztek. A mérések elott és utan a detektorral ellendriztem a nyalab
energiaszélességét, ami ~12,6 keV volt, ezzel igazolva, hogy a detektor energiafelol-
déasa a mérések soran nem romlott észreveheté mértékben. Ez az érték a detektor
pillanatnyi allapotara jellemzo, mert a nyaldb energiaszélessége ehhez viszonyitva
elhanyagolhaté volt.

Azok az ionok, amelyek iitkozés nélkiil atrepiiltek a kapillarison nem szenved-
tek energiaveszteséget (a kisérleti elrendezés ugyanaz, mint a 27.(a) dbran, de itt
az egyedi kapillarisok irdnyai véletlenszertiek). A bombézé ionok energidjanak meg-
felel6 cstcs a spektrumban — az eléz6 esethez hasonléan most is — a legnagyobb
energianal jelenik meg. Més ionok — amelyek nem egy nanokapillaris tengelyével
koaxidlisan haladnak — a félia anyagaban lassulnak, igy a spektrumban a kisebb
energiaknal jelennek meg. A maximalis energiaveszteség akkor keletkezik, amikor
egy ion egyetlen kapillarist sem metsz, hanem csak a félia tombi anyagan halad vé-
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31. dbra. A transzmisszio hozam (Ey / dssz-betitésszam) szdégszordsa 0,95° FWHM.

gig. Ez a maximélis energiaveszteség a SRIM szimulacié [19] alapjan 624 keV 30 ym
vastag tombi polikarbonat anyagban. A 2 MeV-es energiaju protonok hatotavolsaga
tombi polikarbonatban 65 pm. Mivel az elore- és visszaszérodo ionok szama elhanya-
golhato, igy szinte minden ion eléri a minta mogott elhelyezett detektort. A STIM
spektrumbdl az is lathaté volt, hogy a legnagyobb energiaveszteség (azaz a detektalt
legkisebb energia) joval a detektor és a jelfeldolgozé elektronika kisenergids kiiszob-
értéke folott volt. Ezért a spektrumban az 6ssz-betitésszam aranyos a bejové ionok
szaméaval, erre tudjuk normélni az Eq csics teriiletét. A STIM spektrum a 27.(b)
abrahoz hasonlé.

Az alabbi analitikus formuldval megadhaté az elforgatott szogi kapillaris transz-
misszios hozama (4tlatszésaga), ezt T'(a, r, M) jeloli:

T(a,r, M) =r%-cosa-[2-arccos A — sin(2 - arccos A)]

_M~tana
N 2-r

A

ahol « az elforgatds szoge (radidnban), r a kapillaris sugara (um), és M a membran
vastagsdga (um). A sematikus dbra a 30.(b) dbran lathato.

Ha a mintaban a kapillarisok nem tokéletesen parhuzamosak, akkor fenti megfon-
tolasbdl adodo figgvény alakjatdl kilonbozo lesz a transzmisszios hozam. A minta
elforgatasaval kiillonbozo kapillarisok lesznek a protonnyaldb irdanyaval parhuzamo-
sak, igy a transzmissziés hozam szogfliiggésében kiszélesedés varhatd. A minta atlat-
szosagat az Fy cstcs tertiletének és az Ossz-beiitésszamnak (azaz az Osszes beérkezd
protonok szaménak) a hanyadosa adja meg. Ez a hdnyados a minta normadlisa és
a nyalab tengelye altal bezart szog fiiggvényében a 31. abran lathato. A mérési
adatokat egy Gauss-fiiggvénnyel illesztettem.

Az Eq energiaablak szélességét kiilonbozo értékekre allitottam be, és a transz-
misszios hozam szogfliggését ezekkel vizsgaltam. Amikor az energiaablak szélessége
tal nagy volt, — azaz belevettem olyan ionokat is, amelyek veszitettek valamennyi
energiat — a szogszéras nagyobbnak adédott. Az energiaablak szélességének csokken-
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tésével a hozam szogfiiggésének szélessége egy platoét ért el. Az optimélis Eg értéknek
azt valasztottam, ahol a hozam éppen elérte a platot és a beiitésszam maximalis volt,
ez a detektor energiafeloldasaval azonos értéknek addédott.

Az atlatszosag szogeloszlasanak a szélessége két kiillonbozé minta esetén 0,95° és
1,04° FWHM értékiinek adédtak. Ez az érték — ami a minta josaganak tekintheto —
a kapillarisok tengelyeinek szogszorasa és egy egyedi kapillaris nyilasszogének kon-
volicidja (dtfedé kapilldrisok hatdsat figyelembe véve még ennél is rosszabb, ami
nem elhanyagolhato ezért a tovabbi analizist jelentésen megneheziti, sét ellehetetle-
niti). Elhanyagolhaté mennyiségii atfedést tartalmazé minték esetében a kapillarisok
tengelyeinek szogeloszlasara kvantitativ informécié nyerheta.

A geometriabdl szamitott 0,3° teljes nyilasszog 0,95°-ra torténo kiszélesedését a
nyalab divergencidja nem okozhatja, mert a STIM méréshez hasznalt nyaldbdiver-
gencia <0,07° (teljes nyilasszog).

A kapillarisok szogeloszlasanak mérése hasznos informaciét ad a kapillaris készi-
téshez, a nehézion besugarzasok parhuzamossiaganak optimalizdlasahoz. A legtobb
alkalmazds esetén ez az informécié nem lényeges (pl. csomagoléanyag gyartas), de
ha ugyanezeket a mintakat ionterelés vizsgalatara szeretnénk hasznalni, akkor a
parhuzamossag ismerete elengedhetetlen.

A mintak vizsgalatdhoz mikronyalabot hasznaltunk, igy megfigyelhettiik volna az
esetleges lateralis inhomogenitasokat mikron skalan, de a mintdk porozitasa ebben
a mérettartomanyban egyenletesnek bizonyult. Ez az eredmény 6sszhangban van a
széles nyaldbméretii nehézion besugarzassal, ami a filterek készitésének legelterjed-
tebb modja. Tehat a kapillarisok szogszorasa a mintaban egyenletesen van elosztva.
(Az el6z6 munkaban megvizsgalt Al,O3 6nszervez6dé médon kialakitott nanokapil-
laris rendszer ugyanilyen méretskalan inhomogén, viszont egy-egy domén-en beliil
szigorian homogén volt.)

Az egyik vizsgalt mintaban a kapillarisok szogeloszlasanak kozépértéke 1,5° el-
térést mutatott a minta normalisahoz képest. A masik minta esetén a szogeloszlas
a minta normalisara szimmetrikusan helyezkedett el. Ez azt jelenti, hogy a nehéz-
ion besugarzas jelentés inhomogenitasokat képes kialakitani a szogeloszlasban, foleg
nagy méretskalan. (Pl ha egy 60 cm széles f6lia mintén a nyaldbot pasztazzak a cél-
targytol 1-2m tavol elhelyezett elektrosztatikus vagy magneses eltéritéssel, akkor a
minta kézepénél meroleges lesz a beeso nyalab — és igy a kimart kapillarisok is —, de
a minta széle kozelében akar 10-20° is lehet a nyaldb beesési szoge. Tehat a készitett
kapillarisok szogeloszlasanak kozépértéke nem lesz meréleges a minta feliiletére.)

Polikarbondt membrdnban nehézion-nyomok kimardsaval [étreho-
zott véletlenszerien elhelyezkedd nanokapilldrisok iranyeloszldsat ha-
taroztam meg. Megmutattam, hogy az egyedi kapilldrisok iranyelosz-
lasa a nanokapilldrisok geometriai nyildsszogénél (ami kb. 0,3°) — a
nehézionok besugdrzasi paramétereivel korreldlva — lényegesen nagyobb
szordst mutat (kb. 0,95°) [B5].
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Kivonat

A mikroszonda elsd alkalmazasi terlilete az ionnyaldb-analitika volt. Ezt
kdvetden — a Szingapuri Egyetemen toltétt posztdoktori munkam soran —
megismerkedtem a kifejlesztés alatt all6 protonnyalabos mikromegmunka-
lassal (az angol nyelvii szakirodalomban jelenleg elterjedt neve Proton Beam
Writing, illetve P-beam writing, PBW), s6t ennek kezdeti stadiumaban a mod-
szerfejlesztésben is részt vettem.

Modszert dolgoztam ki kis toltésmennyiség mérésére. Megmutattam,
hogy a szekunderelektron-hozam — adott anyag és sima felllet esetén — ara-
nyos a protonnyaldb altal bevitt téltéssel, igy hasznalhaté a t6ltés monitoro-
zasara [C1].

Els6ként készitettem nagyfelbontasu fém mikrobélyegzéket PBW maod-
szerrel 1étrehozott polimer mikrostrukturdkbdl nikkel- és rézgalvanizalassal.
Demonstraltam a sorozatgyartas lehet6ségét késdbbi innovativ alkalmaza-
sokhoz [C2].

Uj tipusu, javitott fellileti mindségi tesztmintat — kalibralt racsallandéju
Ontart6 rézracsot — készitettem a protonnyalab méretének meghatarozéséra.
Ezzel a mikro- és nanonyaldbok mérete is a korabbiaknal Iényegesen jobb
(~100nm nagysagrendi) pontossaggal meghatarozhat6 [C3].

Az Atomki Radon csoportjdban évtizedes hagyomanyai voltak a szilard-
test nyomdetektorok hasznalatanak. Ebbdl kiindulva mertlt fel az 6tlet, ha
a CR-39 nyomdetektor egyedi alfa-részecskéket képes detektalni (a ron-
csolt nyom megfeleld kémiai eljarassal kimarathat6), akkor érdemes meg-
vizsgalni, hogy milyen roncsolast visznek be a protonok az anyagba, és
ez is kimarathato6-e. Elso 1épésként igazoltuk a modszer mikéddképességét
(ekdézben a mar bevalt PMMA mintakon is ellendriztik a miikodést, és egy
masik Uj anyagot — a fényérzékeny Foturan lveget — is sikeresen teszteltlk)
[C4]. Ezt kbvetben meghataroztuk a nyomdetektoranyag dozisérzékenységét
[C5], majd CO,, kezeléssel ezt az érzékenységet meg is tudtuk ndvelni [C6].

3.1. A protonnyalabos iras alapjai

A protonnyaldbos mikromegmunkélds, illetve irds [Proton Beam (P-beam) Writing,
PBW] egy direkt irasos litografids eljaras, amelyben fokuszalt MeV energiaju proto-
nokat (vagy nehezebb ionokat) pasztazunk egy alkalmas anyagon (ezt a litografidban
rezisztnek nevezik), majd az ionok &ltal 1étrehozott primer roncsolasi képet kémiai
eljarassal el6hivjuk.

Bar az els6 cikk még az Oxfordi Egyetemrol jott ki 1993-ban [59], ott nem foglal-
koztak tovabb ezzel a témaval. A PBW modszert a Szingapuri Egyetem lonnyalab
Alkalmazasok Kozpontjdban fejlesztették ki [60], [61], [62], [5]. Erdekes megjegyez-
ni, hogy mig 1997-ben és 1998-ban ,,Deep Ion Beam Lithography” néven emlitik, ez
kissé hosszi név volt, és a réviditése sem egyszerti: a DIBL elnevezés ezért nem valt
népszerivé. Ebben az idészakban mindossze két cikk jelent meg ebben a témaban.
1999-ben kezdték hasznalni a ,,Proton Beam Micromachining (PBM)” kifejezést, ez
tobb éven at hasznalatos volt, a teljes név és a rovidités is konnyen megjegyezheto.
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A szingaptri posztdoktori allas utan hazatérve 2002-t6l egy ifjusagi OTKA pro-
jekt keretében meghonositottam Magyarorszagon a ,protonnyalabos mikromegmu-
kalas” médszert, és egy Fizikai Szemle cikket is irtam errdl [S14].

Majd kb. 2003-t6l az angol szakirodalomban fokozatosan &attértek a ,,Proton
Beam Writing / P-beam Writing (PBW)” kifejezésre. Ennek oka elsésorban az volt,
hogy hasonlo legyen az iparban mar ismertté valt E-beam Writing kifejezésre, ezzel
is prébalva nyitni az ipari alkalmazasok felé. Egy masik oka pedig az, hogy egyre
tobb alkalmazas esetében sziikségesek a mikrostruktirakon nanométeres méretekkel
jellemezheto részletek, ezért nanonyalabra van igény. Kiilfoldi és hazai fejlesztések
és alkalmazdasok sora bizonyitja a mddszer hasznossagat és hatékonysagat. Mivel az
utobbi idében itthon is megvaldsult a nanonyaldb, igy magyarul is célszerli bevezetni
a ,protonnyalabos irds” kifejezést.

A nanotechnolégia gyors fejlodése és a 100 nm-nél kisebb méretii struktiardk
készitésének nehézsége egyitittesen érdeklédést teremtettek a nagyfeloldasu litogra-
fias technolégiak fejlesztése irant. A jelenlegi mikroelektronikai termelési moédszerek
gyakorlatilag mind 2-dimenzidsak, igy megfelelnek a mikroelektronikédban jellemz6
2-dimenzids rendszereknek. Mivel a félvezeto eszkozok mérete egyre csokken, ekoz-
ben mozgd alkatrészeket is integralnak a chipekbe, varhatéan meg fog néni az ér-
dekl6dés a mikroelektromechanikai rendszerek (MicroElectroMechanical Systems,
MEMS) és a nanoelektromechanikai rendszerek (NanoElectroMechanical Systems,
NEMS) irdnt. Nanométeres részleteket tartalmazé nagy oldalardnyi 3-dimenziés
mikrostrukturdk felé szintén novekvé az érdeklédés (pl. optoelektronikai eszkozok).
Mikrofluidikai csatornakat tartalmazdé biochipek is fontos szerephez juthatnak.

Az 4j generacios litografidas médszerek (Next-generation lithographies, NGL) fej-
lesztése aktivan folyik annak érdekében, hogy atvegyék a sikeres optikai litogra-
fia szerepét. Mivel a tipikus méretek mar jéval 100 nm alatt vannak, a diffrakciés
hatar elérése egyre jobban megneheziti — végiil sziikségszerlien ellehetetleniti — a
Moore-torvény [63] kovetését, bar az optikai litografiat egyre kisebb hullamhosszi
fotonokkal végzik (pl. extrém UV). Az NGL mddszerek fejlesztése az ipari termelés-
re koncentral, igy a maszkos litografids médszereket (ahol a primer sugdrzast nagy
teriileti maszkon keresztil levilagitjdk a rezisztanyagra) lehet legjobb hatasfokkal
hasznélni olesé tomegtermelésre. Ennek ellenére a direkt irdsos mddszerek (ahol a
primer sugarzast egy kis tertiiletre fokuszaljak és pasztazzak a reziszt feliiletén) fellép-
tek lehetséges alternativaként a maszkos modszerek mellett [64]. Bar a direkt irdsos
technologiak sebességét korabban tul lasstinak itélték meg, ezek a komoly modszerek
jelentGs szerepet kaphatnak bélyegzék vagy ontéformak, moldok készitésénél, mert
ezek nanoimprinting mddszerrel atviheték sorozatgyartasba [65], [66].

A nanomegmunkélasra hasznalhaté direkt irasos modszerek nanométeres méreti-
re fokuszalt toltottrészecske nyalabot, pl. elektronokat (electron beam lithography,
EBL) vagy lasst nehézionokat (focussed ion beam technology, FIB) hasznalnak.
Mindkét technolégia nagyon sikeresnek bizonyult, igy széles korben elterjedt, és ke-
reskedelmi forgalomban kaphatoéak hozzajuk célberendezések. Az EBL mddszernél
a primer kolcsonhatas az elektronnyalab és az anyag kozott egy elektron-elektron
itkozés, ami az elektronok t6bbszoros nagy-szogl szorasat okozza, igy létrehozva a
klasszikus , korte-alakta” ionizaciés térfogatot az elektronnyaldb anyagba vald belépé-
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si pontja koriil. Az elektronok trajektériait Monte-Carlo-modszerekkel lehet szimu-
lalni [67]. Példaul egy foékuszalt 50 keV energidju elektronnyalab PMMA [poli(metil-
metakrildt), plexiiiveg] anyagba valé behatoldsi mélysége 40 pum, mig a laterdlis
kiszélesedése 20 pm. Ezért 100 nm-nél kisebb méretiire fokuszalt elektronnyaldbot
csak nagyon vékony rezisztanyagban lehet hasznalni, bar tovabbi lépésekkel — pl. re-
aktiv ionmarassal — nagy oldalardnyu strukturak is készitheték. A FIB mdodszernél
az elsodleges kolcsonhatési mechanizmus az impulzusatadés a lassan mozgd bees6
nehézionok és az anyag feliileti atomjai kozott. A feliileti atomok atrendezodnek, ami
kémiai és szerkezeti valtozasokat valamint porlasztast okoz. A porlasztasi mechaniz-
mus is modellezheté Monte-Carlo-mddszerekkel [19]. A porlasztési sebesség 30 keV
energiaju Ga ionokat hasznalva ~1-10 atom sokféle kiillonboz6 anyagtipus esetén
[68]. Ez a mddszer viszonylag lasst az EBL irdshoz képest, ezért a FIB altaldban
csak specialis alkalmazasokhoz hasznalhato.

A LIGA (Lithographie, Galvanoformung, Abformung (német); litografia, galva-
nizalds, ontés) [69] médszer az EBL és a FIB mddszereknél kevéshbé elterjedt. Ez
esetben a rezisztanyagot maszkon keresztiil rontgensugarzassal vilagitjak le. A foto-
nok altal leadott energia a mélységgel exponencialisan csokken. Nagy mélység érheto
el, de besugarzandd dézis tervezésénél figyelembe kell venni, hogy a feliilet ne ex-
ponélédjon til, viszont a kivant mélységig (a reziszt réteg aljdig) legyen elegendé a
leadott dézis. Nagy kontrasztot biztosito preciziés maszkra van sziikség, ez dltalaban
nagyrendszamu anyagbdl késziil és nagy oldalaranyt strukturakat tartalmaz. Ilyen
maszkok készitésére a FIB és a PBW is alkalmas lehet.

Lézeres mikromegmunkalas esetén a tipikus megmunkalhaté méretek: 1 pum —
1 mm, minta vastagsag: <1 mm. Lyukasztas esetén a belépd atméré nagyobb, mint
a kilépd (kup félszog 3-5°). A lézeres megmunkélds felbontoképessége fiigg a hul-
lamhossztél (a legkisebb elkészithetd lyuk, vagy vagas ,atméréje” a hulldmhossz
kb. kétszerese). Rovid hullimhosszisagi és révid impulzust 1ézerekkel elérheté az
1 pm-es megmunkalasi méret. Maszk levilagitasra vagy direkt irdsra is hasznalhato,
ezekben az esetekben kiillonbozé fokuszéalas szitkséges.

A MeV energidju protonok fékuszalasaval a 100 nm alatti szint elérése [A1] értel-
met adott az 4j direkt irdsos nanomegmunkalasi modszer (a PBW) kifejlesztésének.
A PBW modszer gyakorlatilag az EBL modszerrel analég, de elektronok helyett
protonokat hasznal.

MeV energiaji protonok fizikai tulajdonsdgai

Egy MeV energidji proton rezisztanyagban bejart utja fligg az atomi elektronokkal
és az anyag atommagjaival valé kolcsonhatastol is. A palya nagy részén a proton-
elektron kolcsonhatasnak legnagyobb a valdszintisége. A nukledris szérédas valod-
szinlisége néhany nagysagrenddel kisebb, igy az atomi titkozések csak nagyon kis
mértékben tudjak a trajektériat modositani [19]. Mivel a protonok tomege mintegy
1800-szorosa az elektronok tomegének, igy a proton-elektron titkozések nem tud-
jak jelentésen eltériteni a protonokat az egyenes palyatol. Tovabba, az impulzusuk
jelentosen kiillonb6zo, igy minden proton-elektron titkozésben csak kismértékii az
energiadtadas, ezért tobb ezer iitkozés torténik, miel6tt a proton lelassul és megall.
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Ezek miatt ebben az energiatartoméanyban (kb. 500 keV — 3 MeV kozott) a pro-
tonok képesek 10-100 pm mélységig bejutni az anyagba, mig a feliilet kozelében
csupan minimalis mértékli az okozott roncsolas. Réadasul a diffrakcios effektusok
sem jelentenek problémdt, mivel az ilyen energi4ju protonok hullimhossza 10~° nm
nagysagrendben van.

A protonok és az anyag kozti kolecsonhatasok a kovetkezoképpen foglalhatok ossze:

1. A protonnyaldb egyenes vonal mentén halad, kivéve a pélya végén, ahol az
atomi tltkozések miatt kiszélesedik. Ez lehet6vé teszi nagy oldalaranyu 3-
dimenzids strukturak eléallitasat. Elektronnyaldbos litografiaval (EBL) ez nem
lehetséges, mert az elektronnyalab — bar nagyon jol fokuszalhaté — nagymér-
tékben szérodik a rezisztanyagba valé belépéskor.

2. A protonok altal leadott energia a mélység fiiggvényében lassan valtozik, kivéve
a palya végén (Bragg cstcs), ahol 1ényegesen nagyobb energialeadas torténik.
Ez a tulajdonsag biztositja, hogy a mélység mentén egyenletes roncsold hatés
jojjon létre. Optikai litografids médszereknél (UV, rontgen stb.) ezzel szemben
a leadott energia a mélységgel exponencialisan csokken, igy vastag rezisztanya-
gok esetén felmeriil az a probléma, hogy a feliileti réteg mar tilexponalt lesz,
mig a mélyebben 1év6 anyag még nem kapott elegend6 besugarzast.

3. A protonok anyagba valé behatolasi mélysége jol definialt, és ez a protonnyalab
energiajaval hangolhaté. Ez a kiilonleges tulajdonsag lehetové teszi tobbszinti
strukturak létrehozasat egy réteg rezisztanyagban.

4. A protonok hataséara csak elhanyagolhaté mennyiségii nagyenergias szekunder-
elektron keletkezik, amelyek nemkivanatos médon exponalndk a rezisztanya-
got (ezt nevezziik kozelhatasnak, proximity-effektusnak). Ezzel ellentétben az
EBL modszernél jelentésebb az olyan energiaju elektronok mennyisége, ame-
lyek mikronos nagysagrendii kozelhatast okozhatnak. A protontrajektoriak és
energiaveszteségi profilok jol leirhatok Monte-Carlo-szimulaciokkal, pl. a SRIM
programmal [19], az EBL folyamatai pedig a Casino programmal [67]. A pro-
tonok altal indukélt szekunder elektronok Hansen-Kobach—Stolterfoht-modell
szerinti szimulaci6ja [70] mutatja a proton- és elektronnyaldbok természetét a
kozelhatas és a behatolasi profilok tekintetében. A d-szimulator programokkal
készitett szamitasok megmutattak, hogy litografidas célokra protonokat hasz-
nalva a leadott energia a protonnyalab trajektoériaja mentén koncentralddik
(1d. 32. 4bra). Az abrén az is megfigyelhetd, hogy a protonnyalédb behatolasa-
nak els6 2 pm mélységéig az energialeadési profil 10 nm atméron beliill marad,
ami tobb nagysagrenddel jobb, mint ugyanez elektronok esetén.

A 33. dbran kiilénb6z6 mikromegmunélasi mddszerek Osszehasonlitdsa lathato.
Lézerekkel és ionokkal direktirasra és maszk leképezésére is van lehetoség. Ezekben
az esetekben természetesen kilonb6z6 modu fokuszéalas sziikséges.

Rezisztanyag lehet barmi, amiben a MeV energiaju protonnyaldb olyan — fizikai
vagy kémiai — valtozast okoz, ami egy megfelel6 el6hivasi eljarassal mikrostruktirak-
ké alakithato. Pozitiv reziszt esetén a nyalab altal érintett térfogatot eltavolitjuk,
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32. dbra. (a) d-szimuldcids profilok ezer 20 keV-es elektronra, amelyek 10 pm vas-
tag PMMA rétegbe hatolnak be (a primer elektronok kékkel, a szekunder elektronok
z0ld szinnel dbrdzolva). (b) 0-szimuldcios profilok ezer 2 MeV-es protonra, amelyek
szintén 10 pm vastag PMMA rétegbe hatolnak be (a primer protonok pirossal, a sze-
kunder elektronok kék és zold szinnel dbrdzolva). Megjeqyzés: a két esetben az X skdla
meértéke jelentosen kiilonbozo.

Maszkos modszerek Direktirasos médszerek
lon- Lézer- .
LIGA . . . . Lézer EBL FIB PBW
leképezés leképezés
S T E R
MASZK mem = mm MASZK mmm = == MASZK mmm = =m pasztazas ~Y. pas tazas pasztaza
. = = Et= T
X N N S I 30 keV gallium
i fe—s f > ' " :
€ 5 X X 5 5 50 keV elektron 2
0 g g g ‘
3 3 S s
minta minta minta
preciziés mozgatas 2 MeV proton

réntgen

33. dbra. Kiilonbozd litogrdfids modszerek 6sszehasonlitdsa.

negativ reziszt esetén pedig ez marad meg. Polimerek esetén (pl. PMMA) lanc-
aprozodas torténik, az el6hivas soran a kisebb tomegii — eltoredezett — molekulakat
kioldja az eléhivoszer. Polimer negativ rezisztekben (pl. SU-8) az anyag szerkezete
térhalésodik, ezért az el6hivészer az érintetlen térfogatot tudja kimarni. A negativ
reziszteket hatlapon vékony rétegként hasznéljak. Tovabbi lehet6ség a galvanizalas,
amivel a polimer struktira inverze fémbdl is elkészithetd, igy bélyegzdként hasznal-
haté. Ezeket a folyamatokat a kétféle rezisztanyag-tipus esetén a 34. abra szemlélteti.

Az elektronnyaldbos irasnal a primer és szekunder elektronok lancaprozodast
vagy térhalésodast okoznak, mig a protonnyaldbos irasnal a protonok altal indukalt
szekunder elektronok okozzdk ugyanezeket a hatasokat. A sziikséges protonfluens
30-150 nC/mm? kozott valtozik a rezisztanyagtol fiiggben [71], ezek az értékek kb
80-100-szor kisebbek az EBL-hez sziikséges értékeknél [72], [73], [74].

A protonok egy tovabbi olyan tulajdonsaggal is rendelkeznek, ami az elektronok-
ra nem jellemzo: a céltargy atomjait képesek elmozditani, igy kristdlyos anyagoknak
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Pozitiv reziszt (pl. PMMA)

2 MeV proton besugarzas 60% DGMBE
20% Morfolin
5% Etanolamin
15% Deszt. viz
Torésmutaté . . l PMMA
valtozas eléhivas
PMMA

Negativ reziszt (pl. SU-8)

2 MeV proton besugarzas []su-s

ll ll ll SU-8 eléhivé MCC MicroChem Corp. SU-8 maré MCC MicroChem Corp. | [_] Ni

30 um SU-8 SuU-8 SuU-8
Si elohlvas galvanlzalas Iemaras

34. édbra. (a) Pozitiv polimer reziztanyagok (pl. PMMA) esetén a ldncaprézodds
miatt ki lehet maratni a 3D mikrostruktirdkat. (b) Negativ reziszt (pl. SU-8) esetén
térhdlosodik az anyag, igy a besugdrzatlan térfogat marodik ki.

10

1 2MeVH*

Si vakanciak / pum / ion

0 10 20 30 40 50
Mélység (um)

35. dbra. 2 MeV energidji protonok dltal létrehozott vakancia profil sziliciumban
SRIM szamitdsok alapjan.

meg tudjak valtoztatni az elektromos tulajdonsagait. Példaul egy 2 MeV energiaju
proton sziliciumba behatolva fokozatosan elvesziti az energiajat, és végiil ~48 pm
mélységben megall. A sziliciumban a protonpalya mentén vakanciak keletkeznek, de
a legtobb roncsolés a palya végén torténik. A SRIM szamitdsok szerint (1d. 35. abra),
2 MeV energi4ju protonokbdl 5x 10" proton/cm? fluens ~10" vakancia/cm?® ron-
csoldst okoz a feliilet kozelében, ami a péalya végén élesen megn6 10?° vakancia/cm?
értékre. Ez a tulajdonsag lehetové teszi p-tipusi témbi sziliciumban 3-dimenziés
strukturak készitését, valamint megvaltoztatja a pordzus szilicium fényemittald ké-
pességét. Tovabba a palya végén okozott roncsolas megnovekedését kihasznalva a
PBW moddszerrel (protonokkal vagy nehéz ionokkal) lehetséges torésmutatéd vélto-
zést okozni pl. polimerekben vagy tivegekben (pl. Er*T-Yb3* szennyezett foszfat
tivegekben), igy eltemetett hullimvezeték is készithetok [S9).
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A sziliciumba implantalt protonok (vagy héliumionok) altal okozott roncsolés
kristalyhibakat okoz, ami lokdlisan megnéveli a szilicium ellenalldsat [75]. Ha a hi-
bahelyek stirtisége elér egy bizonyos szintet, a roncsolt térfogatban teljesen megszii-
nik az aram, a besugarzatlan helyeken pedig az elektrokémiai maras aram jelenléte
mellett zajlik. Igy tehdt a besugdrzott teriileten a fluenssel szabdlyozhaté, hogy hol
ne alakuljon porézussé a szilicium [76], [77], [78]. A helyileg megnovelt ellendlldst
kihasznalhatjuk nagy oldalaranyu struktuarak készitésére, ha a maradék kristalyos
szilicium koriil lemaratjuk a porézussa valt sziliciumot [S2].

A PBW modszer az EBL-hez és a FIB-hez viszonyitva még mindig kevésbé ki-
dolgozott (ez még inkabb érvényes volt a munkdm ezen idészakaban a 2000-es évek
elején). Ennek ellenére a PBW moédszer méar alkalmas nagy oldalardnyd strukti-
rak készitésére kiilonbozo rezisztanyagokban — jelenleg a Szingapiri Egyetemen méar
elérheté — akar 10 nm lateralis méretekig. Az igy elkészitett struktirdk sima és
meroleges oldalfalakkal rendelkeznek, a megmunkélas mélysége a protonenergiaval
hangolhat6. A minimélis kozelhatasi effektusok miatt a PBW modszerrel lehetséges
stirtin egymas mellett allé strukturak kialakitasa is.

A protonnyalabos iras tehat egy olyan 1j mikrolitografidas modszer, amelynek ha-
talmas potencialis lehetoségei vannak. Mind az elméleti szamitasok, mind a kisérleti
eredmények igazoljdk, hogy 10 nm nagysagrendii struktirak létrehozasa lehetséges.
A MeV energiaju protonok egyik legfontosabb fizikai jellemz6je — nagy behatolasi
mélység kis laterdlis szorddassal — azt eredményezi, hogy a PBW mddszerrel le-
hetséges valodi 3-dimenzids nanoskalaju megmunkalas. A protonok lényegesen na-
gyobb tomegliek az elektronokndl, ezért PBW soran nem keletkezik kozelhatés, igy
az EBL-nél jobb lehet6ség van PBW nanostrukturak készitésére. A PBW techni-
ka tovabbfejlesztése ezért célszerti: ehhez elsésorban nagyobb fényességii ionforrasok
és stabilabb részecskegyorsitok sziikségesek. Egy felhasznalébarat, kereskedelmi for-
galomban kaphato berendezés hidnya akadalyozza a PBW moddszer szélesebb korti
elterjedését, igy a potencidlis alkalmazasi lehetoségek kihasznaldsa is varat magara.

3.2. Hatékony toltésmonitorozas

A minta és a feliiletére bees6 ionnyalab kolcsonhatasa szamos kiillonb6zé jelet gene-
ral, amelyek felhasznalasaval altalaban ionnyalab-analitika végezheto. Ezek a jelek
tobbek kozott: a visszaszért ionok (RBS) [2]; és karakterisztikus rontgensugarzés
(PIXE) [1]. Mind a visszaszortion-, mind a rontgen-hozam egyenesen aranyos a be-
esd ionfluenssel (ion/cm? vagy nC/mm?), az aranyossdgi tényez6 egy kolcsonhatdsi
hataskeresztmetszet, tovabba geometriai paraméterek és detektor-hatasfok. Mivel
mindezek a paraméterek tipikusan jol ismertek egy adott anyagra és geometriai el-
rendezésre, a mintara beeso toltés mennyisége ezek alapjan pontosan monitorozhato.

A megfelel6 toltésmennyiség ellendérzésére tipikusan az RBS-t alkalmazzak. En-
nek azonban vannak korlatai, kiilonosen az olyan érzékeny rezisztanyagok esetén,
mint az SU-8. A visszaszorasi események aranylag kis hatasfoka miatt a toltés nor-
malizalas pixelenként nem lehetséges. A szekunderelektron-hozam az SU-8 anyag
esetén legalabb egy nagysagrenddel nagyobb, mint az RBS hozam. Egy megfelel6
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elektrondetektor hasznélataval gyakorlatilag egyedi ionok hatasat detektalhatjuk,
igy a mintara érkez6 ionfluens mennyiségét pontosan monitorozhatjuk.

Altalaban haromféle nyaldbpésztazasi-médszert haszndlunk a rezisztanyagokon a
mintazat kialakitdasahoz. Erre egy szingapuri fejlesztésii LabView alapt szoftvert [79]
hasznaltunk a cikk irdsdnak idején. Az els6 — és leggyakrabban alkalmazott — mod-
szer esetén egy teljes mintdzatot tobbszor végigpasztazunk addig, amig a tervezett
fluenst elérjik. Ezt a médszert dbra-normalizdldsnak nevezziik. Annak érdekében,
hogy egyenletes legyen a rezisztanyag expozicidja a nyaldbintenzitas-fluktuaciokat
kiatlagoljuk a sokszori végigpasztazas soran. Ennek a médszernek egy hatranya azon-
ban az, hogy a nyalabot gyakran ki kell kapcsolni a kiillonb6z6 egybefiiged alakza-
tok kozott. Ezt a hatranyt kikiiszobolhetjik az alak-normalizdlds médszerrel. Ekkor
a teljes teriileten belill az abran el6fordulé 6nallé egybefiiggd teriileteket pasztaz-
zuk tobbszor, addig amig a tervezett fluenst elérjiik. Ez a modszer biztositja, hogy
minden 6nallé alakzat kozott pontosan csak egyszer kell kikapcsolni a nyaldbot,
igy a fentebb leirt abra-normalizalashoz képest idot nyertiink. Sajnos azonban ez a
modszer is tObbszori pasztazast igényel annak érdekében, hogy a nyaldb intenzi-
tas fluktudciokat kiatlagoljuk. Mind az abra-, mind pedig az alak-normalizalashoz
a pasztazasi idéallandé definidlja a pasztazasi sebességet, igy az expoziciohoz sziik-
séges pasztazasi korok szamat is. Kordbbi kisérleti tapasztalatok alapjan ismert,
hogy a gyors pasztazasi sebességek esetén (<200 us/pixel, 400 pm x 400 pm teriile-
ten, 1024 x 1024 pixel feloldds mellett) az exponalt dbrdk torzulnak, ennek oka a
pasztazd magneses tekercsekben fellépé hiszterézis. A pasztazasi sebesség probléma
miniméalisra csokkentheté a pizel-normalizdlds modszerrel. Ennek sordn a paszta-
zand6 mintazat minden egyes pixelén annyi ideig tartjuk egy helyben a nyaldbot,
amig a kivant toltést begytijtjiik. Ennek a médszernek az elonye, hogy minden pixelt
csak egyszer kell besugarozni, ezért a pixelen toltott idot kizardlag a nyalab arama
hatarozza meg. Viszont ahhoz, hogy pixelenként tudjuk elvégezni a normalizalast, a
toltés méréshez az RBS-nél érzékenyebb analitikai modszerre van sziikség.

A jelen munka célja az volt, hogy megértsiik a szekunderelektron-emisszié visel-
kedését az SU-8 rétegvastagsag, a nyaldbenergia, és a fém kozbenso réteg fiiggvé-
nyében. Ezt az informaciét késébb arra hasznaljuk, hogy biztositsuk a meghizhato
toltésnormalizalast a mikromegmunkalashoz.

A kisérleteket a Szingapuri Egyetemen végeztiik. Négy SU-8 mintat vittiink fel
centrifugalassal szilicium hordozékra. Harom minta esetén az SU-8 polimert koz-
vetleniil a szilicium feliiletére tettiik ra 10, 20 és 30 um vastagsagban. Egy minta
esetén — amelynél szintén 20 pm volt az SU-8 polimer réteg vastagsaga — a szilicium
hordozét el6zetesen nikkel porlasztéssal vezetd feliilettel lattuk el (az angol szak-
irodalomban seed layer). A vezetéréteggel ellatott szilicium hordozdkat &ltaldban
késObbi galvanizalasi céllal készitik [C2].

A szekunderelektron- és az RBS-jelek monitorozasara harom detektort hasznél-
tam. Két feliileti zaroréteges Si detektort az ionfluens monitorozasara épitettem be

/////

dott (ebben a munkéban ,kis RBS” néven hivatkozom ra, aktiv feliilete 50 mm?,

térszoge 62 msr). A masodik detektor 145° szérasi iranyban Cornell-geometridban
helyezkedett el (ebben a munkaban ,nagy RBS” néven hivatkozom ra, aktiv feliilete
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300 mm?, térszoge 248 msr). Az elektron-detektor egy Amptektron MD-502 Channel

IBM-geometriaban kozelitéleg 2,5 cm-re a céltargytol. A CEM detektor elétt egy
3,6 mm atmérdji kollimator volt elhelyezve a mérések soran.

Az elsé kisérletben azt ellendriztem, hogy a szekunderelektron-jel linearisan
viselkedik-e az ionfluens, nyaldbaram és a nyalabenergia fiiggvényében. A fokusz-
alt protonnyaldbot 200 pum x 200 pm teriileten pasztaztam. A besugarzas kozben
az RBS- és a szekunderelektron-jeleket térképeztem annak érdekében, hogy meg-
figyelhessem az esetleges inhomogenitasokat a minta feliilletén. Ezeket a méréseket
1,0; 1,5; 1,75 és 2,0 MeV protonenergiaval végeztem mind a négy mintan. A masodik
kisérletben a 10 pm vastag SU-8 mintét haszndltam (1. szami minta), annak érde-
kében, hogy a szekunderelektron-hozamot a protonenergia fiiggvényében vizsgaljam.
A nyaldbot 200 pm x 200 pm tertiletre defékuszaltam (ezt a kollimatorrésekkel alli-
tottam be), igy az el6z6 kisérlettel azonos méretii teriiletet sugaroztam be. A nyalab
energiat 1 és 2 MeV kozott 100 keV 1épésekben valtoztattam. Mindkét kisérlet soran
az adatokat az OMDAQ adatgytjté rendszerrel vettem fel listamodban, igy késobb
lehetoségem volt kiillonbozo begytijtott toltésértékekre kivagni az adatokbdl a meg-
felelo szeleteket.

Fluens (x 103 ion/cm?)
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Fluens (nC/mm?)
36. abra. Szilicium  hordozon lévd SU-8 rétegeken begyiijtott ion-indukdlt
elektronemisszios-hozamok az ionfluens fligguényében négy kilonbozo mintan 2 MeV
protonenergian. Az 1. szdmu mintan ~10 pm az SU-8 réteg vastagsdga a Si hordo-
zon, a 2. mintdn ~20 pm, a 4. mintan ~30 pm. A 3. mintan ~20 um az SU-8 réteg
vastagsdga nikkellel bevont Si hordozon. Az elektronemisszio a besugdrzott fluens
fligguényében linedris volt.

“ A 36. dbra mutatja a CEM beiitésszamokat a besugarzott protonfluens fiigg-
vényében a négy mintan 2 MeV protonenergian. Az abran lathato linearis viselkedés
ugyanigy megfigyelheto volt 1,75 MeV és 1,5 MeV energian is.

Az 1,0 MeV protonenergia esetén a 2—4 mintdkon jelentés mértéki toltodés
volt megfigyelhetd, ami miatt a valaszfliggvény (azaz a szekunderelektron-hozam
a besugarzott fluens fiiggvényében) nem volt linedris. Ezért ezt itt nem abrazol-
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37. abra. (a) A protonok dltal gerjesztett szekunderelektron-hozam fiiggése a fékezd-
déstél (stopping power). A mérést defokuszalt nyaldbbal végeztem 200 pm x 200 pm
terileten, amelyet a kollimdtorrés hatdrolt. A gorbe nem-linedris ~1,6 MeV ener-
gia alatt, ami valészindleg a minta toltédése miatt van igy. [A fékezddés skdldn
~2,2eV/(10atom/cm?)-nél nagyobb értékeknek felel meg.] Ezt a mérést az 1. szd-
mu mintan végeztem (10 pm SU-8 Si hdtlapon). (b) A CEM beiitésszam ardnya a
snagy” és a ,kis” RBS-detektorbol kapott jelekhez viszonyitva. Egyértelmien ldtszik,
hogy a fluens normalizaciora célszeriibb a szekunder elektronokat haszndlni az RBS
helyett.

tam, és levontam azt a kovetkeztetést, hogy ilyen kis energian nem hasznalhato a
szekunderelektron-hozam a toltésnormalizalasra. Ennek oka az volt, hogy a proto-
nok behatolasi mélysége kisebb volt a reziszt réteg vastagsaganal, tehat nem érték el
a Si hordozét. (Az 1 MeV-es protonok SU-8 anyagban 19 pum mélységig jutnak el.)
Vagyis ez a mddszer csak abban az esetben alkalmazhatd, ha a protonok behatolasi
mélysége a reziszt rétegen til, a hordozéban van.

Minden mintdn 60-100 nC/mm? volt a besugarzott fluens, ami 2-3-szor nagyobb
érték a tipikusan hasznalatos expozicids fluensnél. A felvitt toltést azért néveltem
meg a szokasos mennyiségen tul, hogy igy extrém nagy fluensek esetén is tanul-
manyozhassam a hosszii besugarzasi id6 hatasat az elektronhozamra. Megfigyeltem,
hogy a szerkezeti véltozasok (keresztkotések létrejotte) — amelyek a protonbesugarzas
hataséara keletkeznek az anyagban — nem befolyasoljak a szekunderelektron-hozamot.
Az elektronemisszié az 1 MeV-tdl eltekintve minden esetben linearis volt. Tovabbi
besugarzasokat végeztem 2 MeV energidn egészen nagy (1000 nC/mm?) fluensig, ez
is linedris valaszfiiggvényt adott.

A fluensre normélt CEM beiitésszamok valtozasat mértem az 1. szami mintén a
nyaldbenergia fliggvényében. Az eredmények a 37. dbra (a) részén lathatok. Ismert,
hogy az ionok altal indukalt szekunderelektron-emisszié hozama egy adott anyag
esetén aranyos az elektronikus fékezddéssel (stopping power) a felileten (d£/dx),
[80]. Pontosan ez lathaté a nagyobb energidknal (>1,6 MeV), azaz kisebb féke-
z6désnél (<2,2 eV/(10%atom/cm?) ). Megfigyeltem, hogy az ionok 4ltal indukélt
szekunderelektron-emisszié hozama kisebb protonenergidk esetén eltér a linearistol.
A 37. édbra (a) része mutatja, hogy az elektron-hozam kisebb, mint ami a gérbe na-
gyobb energidhoz tartozo része alapjan varhato lenne. Ez az effektus is azt igazolja,
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hogy bizonyos foku t6ltédés torténhet a besugarzas kozben, és hogy ez a toltodés a
csokkend energidval (és igy az SU-8 anyagban csokkend behatolasi mélységgel) még
er0sebbé valik.

A 37. abra (b) része a CEM beiitésszamot mutatja a ,nagy” és a ,kis” RBS detek-
torbdl kapott 6ssz-betitésszamhoz viszonyitva az 1. szamu minta esetén. Tipikusan
ezeket az értékeket hasznaljuk a toltés normalizalas mdédszerhez a protonnyaldbos
irasnal. Minden esetben sziikséges egy kalibraciot végezni a mikromegmunkalas be-
sugarzas elott, mert ezek az aranyok fiigghetnek a reziszt vastagsagatol, és az elekt-
ronika bedllitdsaitol (pl. az ADC alsé kiiszobének értékétdl). Az dbra mutatja, hogy
barmelyik RBS detektor helyett a CEM detektort hasznalva sokkal nagyobb be-
iitésszam érhet6 el. Az is megfigyelhetd, hogy az érzékenység csokkend energiaval
(novekvo fékezbképességgel) is né.

Moddszert dolgoztam ki kis toltésmennyiség mérésére. Megmutattam,
hogy a szekunderelektron-hozam — adott anyag és sima feliilet esetén
— ardnyos a protonnyalab dltal bevitt toltéssel, igy haszndalhato a toltés
monitorozdsdra. Az SU-8 epoxy alapi rezisztanyagot vizsgdlva igazol-
tam, hogy az egqységnyi toltés dltal kivdltott jelek kézul a szekunder-
elektron hozam a legnagyobb intenzitist — az addigi gyakorlatban be-
valt RBS-normalizaldshoz képest minimum 30-szoros wvolt az igy elért
hozam [C1].

3.3. Nagy felbontasu fém mikrobelyegzok

Mivel a PBW prototipusok készitésére alkalmas litografias médszer, igy potencidlis
ipari alkalmazasok akkor valhatnak ésszertien megvaldsithatova, ha fémbol tudunk
mikrobélyegzoket és ontoformékat késziteni. Fém eszkézok 1étrehozasa lehetséges egy
polimer rezisztanyagban elkészitett mikrostruktiura galvanizaldsaval. Annak érdeké-
ben, hogy nagy oldalardnyu fém bélyegzoket és ontéformakat készitsiink, sziikség van
olyan mikrolitografias technikara, amely kozel 90 fokos oldalfalakat képes eldallitani
és egy olyan médszerre, amivel a primer (&ltaldban polimer) mikrostruktirat &t tud-
juk masolni a fémre. Az itt bemutatott adatok bizonyitjak, hogy a PBW sikeresen
alkalmazhaté nagy oldalarany, szubmikronos, sima oldalfali, fém mikrostruktarak
létrehozasara, amelyek oldalfalai kozel 90-fokosak.

A galvanizalashoz harom kiilonb6z6 tipusu elektrolitoldatot hasznaltunk. A réz-
galvanizdlds egy hagyoményos réz-szulfit-oldatban [81], illetve a Cupracid®-HT-
oldatban tértént. A nikkel elektrolitoldat egy moédositott Watts-fiirdé volt [81].

Két kiilonboz6 sziliciumlapkara felvitt 20 ym vastag SU-8 réteget alkalmaztunk.
Az egyik szeletre elozetesen 130 nm rézréteget vittiink fel, mig a masik szeletre el6-
szOr 25 nm titanréteget, majd 200 nm nikkelréteget vittiink fel. Ezekben az esetek-
ben a vékony réz- vagy a nikkelréteg feladata a galvanizalas egyenletes meginditasa
a feliileten mindenhol, ahol nem takarja az el6hivott SU-8. Ezt a tovabbiakban seed
layer-nek nevezzik. A Ti réteg a sziliciumhoz valé tapadast segiti, erre csak a Ni
esetében van szitkség [69]. El6hivas utan az SU-8 strukturdk kozotti tertileteken a
galvanizalast tipikusan 10-18 pm magassagig végeztiik. Ezt kévetden a térhalosodott
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38. dbra. (a) és (b) 30 um vastag SU-8 rezisztrétegben készitett oszlopok SEM fény-
képe. Az oszlopok mérete 20 um x 20 um. (¢) Ezen a mintdn galvanizdldssal készitet-
tink 18 um vastag Ni réteget, igy eqy fémrdcsot kaptunk.

SU-8 polimert lemartuk (nano remover PG™ marészerrel). A tipikus galvanizald
dramok a kovetkezSk voltak: Cu esetén 25 mA /cm?, Ni esetén 50 mA /cm?.

Az els6 példaban négyzetes oszlopokat készitettiink, ld. 38. abra. Nyalab-
paraméterek: pixelenkénti tartéozkodasi idé 1ms, protonenergia 2MeV, tipikusan
0,5 pm x 0,5 pm nyaldbméret és 0,4 pm x 0,4 pm pixelméret. A 38. dbra (a) része
az egyik SU-8 oszlop sarkdt mutatja nagy nagyitdsban, mig a (b) dbra egy atte-
kint6 képet mutat a négyzetesoszlop-matrixrél. Az (a) abran lathaté sarokndl a
gorbiileti sugar kb. 0,5um, ami jol egyezik a nyaldb méretével. Az abra (c) ré-
szén a Ni galvanizalt minta lathaté, amihez az SU-8 polimer maszkot hasznéltuk.
Tisztan lathato, hogy az SU-8 anyagot teljes egészében sikeriilt eltavolitani, igy az
SU-8 négyzetesoszlop-matrix inverzeként kapott nikkelracs sarkai az SU-8 oszlopok

sarkaihoz hasonlban élesek.

alll

B 5im PBW_Ni_15nm

39. dbra. (a) Az RCNM betik SEM fényképe egy sorozat vékony vonallal, 30 um
vastag SU-8 rezisztrétegben. (b) Ezt a sablont maszkként haszndalva 15 pm vastag Ni
réteget galvanizaltunk a hordozora. A rész-abra a lequékonyabb vonalat mutatja, ami
300 nm széles, ez igy H0-szeres oldalardnynak felel meg.

A kovetkez§ kisérletben (39. dbra) az RCNM (a csoport akkori nevének angol
roviditése) betiiket irtuk néhdny parhuzamos vonal mellé, a vonalak kozott csokkend
tavolsdgot véalasztva. Az abra (b) részén ugyanez a tertilet lathaté Ni galvanizalds
utan, amit 15 um vastagsagig végeztiink. A galvanizalas utan a maradék térhaloso-
dott SU-8 rezisztanyagot sikeresen eltavolitottuk. Ahogy az dbra (b) részén lathaté
a legvékonyabb Ni vonal szélessége 300 nm, ami 50-szeres oldalaranynak felel meg.
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3.3 Nagy felbontasi tém mikrobelyegzok

40. abra. Polimer és fémmel galvanizadlt korok pdsztdzo elektronmikroszkopos fény-
képei. (a) Korok 30 um vastag SU-8 reziszt rétegben. (b) 18 um vastag Ni korongok.
(c) 15 um vastag Cu korongok.

A vonalak hossza 190 um, a teljes hossz mentén megtartjak az dllando szélességiiket.
A 40. dbran harom csoport kor lathat6. Az abra (a) része mutatja a koéroket,
amelyeket 30 pm vastag SU-8 rezisztben készitettiink. A (b) abran a nikkellel, a (c)
abran pedig a rézzel galvanizalt korok lathatok. Mindharom csoport kornek simak
az oldalfalai. Az SU-8 és a Ni fels6 feltilete is sima, mig a Cu felsé feliilete durva.

41. dbra. Rézrdcsok pdsztdzo elektronmikroszkopos fényképei. (a) 10 pm vastag Cu
réteget galvanizaltunk standard réz-szulfat-firdében. (b) 18 um vastag Cu réteget
galvanizdltunk Cupracid®-HT-fiirdében.

A 41. dbran két rézracs lathat6. Az (a) abra a standard réz-szulfat-firdében,
a (b) abra pedig a Cupracid®-HT-fiird6ben galvanizalt mintdt mutatja. Mindkét
esetben simdk az oldalfalak. Az (a) dbran Cu a (b) abran pedig Ni/Ti volt a seed
layer. Az SU-8 eltavolitasa kozben a galvanizalt rézréteg is levalt a hordozordl, igy
egy ontartd racsot kaptunk.

Mivel a protonnyalab szubmikrométeres méretiire fokuszalhatd és a reziszt fe-
lilletén pasztazhato, igy nincs sziikség levilagité maszk alkalmazasara. Tetszoleges
alakzatok készitheték ilyen modon, pl. éles sarki négyzetes oszlopok, vagy kozel
tokéletes korok. Nagy oldalardny (kb. 100) érheté el PMMA rezisztben [82]. Sima
oldalfalakat készitettiink Ni és Cu galvanizalassal, bizonyos esetekben a felso feliilet
is sima volt. Az SU-8 eltdvolitasa kozel 100 %-os volt. A rézgalvanizéldsi eljards
tovabbi optimalizalast igényel, hogy biztosithatd legyen a mikrostruktirak Si hor-
dozoéra val6 jobb tapadasa.

Annak ellenére, hogy a PBW eljaras altaldban lassabb a tomegtermelésre hasz-
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nalt maszkos mikromegmunkaélasi eljarasoknal, mégis nagyon hasznos a prototipusok
gyors elkészitésére, és a galvanizalas sikeres bevezetésével alkalmassé teheté maszkok
és ontoformak készitésére, amelyek mar sorozatgyartasra is hasznalhaték lesznek.

Elsoként készitettem mnagyfelbontasu fém mikrobélyegzoket PBW
modszerrel [étrehozott polimer mikrostrukturdkbol nikkel- és rézgalvani-
zaldssal. Demonstrdaltam a sorozatgydrtas lehetoségét késobbi innovativ
alkalmazdsokhoz [C2].

3.4. PBW nyalabméret-mér6 standardok

A nyaldbméret csokkentése tobb mikroszonda laboratorium célja volt éveken at vi-
lagszerte, és kovetkezésképpen sziikség van jo mindségli nyalabméret-méro standar-
dokra. Ilyen standardoknak alkalmasnak kell lennitik a vilagszinvonali nyalabmére-
tek mérésére, azaz 400 nm nagysagrendben a nagyaramu alkalmazasokhoz (pl. PIXE,
RBS analitikai modszerek), és 100 nm nagysagrendben a kisarami alkalmazasokhoz
(pl. STIM, IBIC analitikai médszerek, egyedi ion roncsoldsos tanulmanyok, kvan-
tum dot technoldgidk, és a PBW specidlis esetei). A jé minéségii nyaldbméret-méré
standardok kritériumai ezért magas szinvonali igényeket tamasztanak: a standard-
kell lennie, mint a megmérend6 nyaldbméret (az aktudlis vilagrekord egy jellemz6
cél-nyalabméretet jelent), és fiiggéleges oldalfalainak kell lennie. A PBW mddszer
alkalmas preciz 3D mikrostruktirdk készitésére. A legutobbi eredmények megmu-
tattak, hogy fém (Ni és Cu) mikrostrukturak is készitheték galvanizalassal a primer
polimer mikrostruktirakbol. A prototipus PBW nyaldbméret-méré standardok —
amelyeket a Szingapuri Egyetemen készitettiink — sokkal jobb mindségliek, mint a
hagyoményos ,,2000-mesh” aranyracs, amit vilagszerte jelenleg is sok mikroszonda
csoportban hasznalnak. A mindségi kilonbség a feliilet simasdgot, a fiiggbleges ol-
dalfalakat és a szélek finom éleit jelenti.

Az egyre kisebb nyaldbméretek az ionnyalab analizisben és mikroszképidban az
1j alkalmazasi lehetoségeket nyitnak meg: példaul a biolégiai alkalmazasoknal, ahol
6sztonzo erd a kisebb nyalabméretek elérésére a PBW litografias mddszerrel reziszt-
anyagokban mikro- és nanostruktirak készitése [61]. A szubmikronos nyalabméretek
elérése nem konnyt feladat: sok tényezo befolydsolja a végeredményt, pl.a zavard
magneses terek, a nem kivanatos rezgések, a targyrések minosége, a lencserendszer
tervezése és megépitése, a gyorsitok altal szolgaltatott ionnyalabok mindsége, mind
jelentds szerephez jutnak a végsé nyaldbméret kialakuldsédnal [83], [84].

A mikroszonda ionnyaldbjanak mérete az iondram nagysagatol is fugg: altalano-
san elfogadott, hogy a PIXE és az RBS ionnyalab-analitikai modszerekhez minimum
~b50-100 pA aram sziikséges, mig a kisaramu alkalmazasokhoz, pl. STIM és IBIC
1 pA alatti aramok is elegendéek, s6t éppen ilyen kis aramok az idealisak, sziiksége-
sek. Watt és szerzitarsai egy 1998-as cikkiikben [85] megkisérelték elérni a legjobb
nyalabméretet, de ezt nehéz volt definidlni, mert nem létezett kielégité mindségii
nyalabméret-méro standard, és nyalabméret mérésére hasznalhaté kiilonbozo fiigget-
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3.4 PBW nyalabméret-méré standardok

(@)

42. abra. (a) A ,2000-mesh” rézrics SEM fényképe (12,7 pm racsdllandé). (b) Az
e-beam test chip nyalabméret-mérd standard fényképe, illetve mikro-PIXE Al térképe.

len csoportok altal is elfogadott eljaras, tovabba az eredmények reprodukalhatésaga
is kérdéses volt. Mindezek ellenére akkor az volt a konkluzio, hogy a vilagrekord
nyalabméret 100 pA aram esetén 400 nm koriil volt, mig a kisairamu technikdkhoz
hasznalhaté esetben ~100 nm.

A leggyakrabban hasznalt standard a ionnyalab méretének meghatarozasara a
kereskedelmi forgalomban kaphat6 ,,2000-mesh” (vonal/inch, azaz 12,7 pum racs-
allandéju) arany- vagy rézracs (ld. 42.(a) dbra). Ez a standard alkalmas a nyaldb-
méret mérésére 1 um nyaldbméretig, ennél kisebb nyaldbokhoz mar nem hasznalhato,
mert a minta éleinek mindsége nem elég jo, a feliilet durvasigai a nyalab méretével
osszemérhetdk, ha a nyalab mérete 1ényegesen kisebb, mint 1 pm.

Ennél jobb geometriai paraméterekkel rendelkezett az e-beam test chip [86], amit
mar 1998-ban a szingapiri csoport hasznalt nyaldbméret mérésre [85] (1d. 42.(b)
abra). A szilicium chip felilletén 0,5 pm vastag aluminium réteg taldlhatd, amiben
a kialakitott mintazaton a legkisebb vonalszélesség a specifikacié szerint 0,5 pm.
Sajnos azonban ez a standard a specifikacional rosszabb él-definciéval rendelkezik,
ezt elektronmikroszképos mérésekkel a szingapiri csoport igazolta [86]. Réadasul
mivel az aluminium strukturdk vastag szilicium hordozén vannak, ez a rendszer
nem idealis sem PIXE, sem RBS mérésekhez.

Ezek utdn — az igényeket felismerve — az MFA és az IRMM egyiittmiikésében
is kifejlesztettek egy standardot [87], [88]. A specifikdci6 szerint a fém struktiarak
0,5 pm magas falainal a lejték szélessége 200 nm. Ez a standard is jobb a ,,2000-mesh”
racsnal, de ~100 nm méreti nyaldb mérésére mar nem alkalmas.

Ebben a cikkben megvizsgaltuk a PBW moddszer alkalmazhatosagat, hogy igy
készitheté-e a korabbiaknal jobb mindségii standard. A PBW modszer alkalmas
egyenes fala struktirak készitésére, mert a protonok az anyagban a palyajuk végétol
eltekintve egyenesen haladnak. Csak a palya végén szélesedik ki a nyalab mérete
a nuklearis fékezddés miatt. Ezért szilicium hatlapra SU-8 polimer rezisztanyag-
bol 20 pm vastag réteget centrifugaltunk, ami elég vékony ahhoz, hogy a protonok
gyakorlatilag elhanyagolhato kiszélesedéssel atrepiiljenek az SU-8 rétegen. Miutan a
tervezett 3D struktira besugarzasat és az SU-8 marasat befejeztiik, ennek a minta-
zatnak a negativjat elkészitettiik fémbol galvanizélassal [C2]. Ezt kovetden a térha-
losodott SU-8 anyagot kémiailag lemartuk, igy az SU-8 oszlopok negativ képét — a
racs strukturat — kaptuk meg nikkelbdl. Az elsoként készitett prototipus nikkelra-
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43. abra. A nyaldbméret meghatdrozashoz haszndlt standard mintak SEM fényképei.
(a) ,2000-mesh” aranyrdcs, (b) PBW technikdval hdzilag készitett Ni rdcs. A két
fénykép ugyanazzal a nagyitdssal késziilt. Osszehasonlitdasukkal ldthatd, hogy a PBW
racs sokkal jobb mindségi, ezért szubmikronos nyalabméretek méréséhez ez ajdnlott.

44. dbra. (a,b) Protonokkal indukdlt szekunderelektron (SE) képek a ,2000-mesh”
racson, és (c,d) a PBW mddszerrel készilt standard mintdin. A protonnyaldb ener-
gidja 2 MeV, drama 50 pA wvolt.

csok a szilicium hordozén voltak, ezért a standard csak PIXE vagy RBS mérésekhez
voltak hasznélhatok. Ezt kovetoen a STIM mérésekre is alkalmas standardot ugy
készitettiik el, hogy a racsot levdlasztottuk a hordozérdl. Ezt egy ,feldldozhato”
réteggel (sacrificial layer) valésitottuk meg, igy ontartd racsot kaptunk (1d. 43.(b)
abra).

Mind a ,,2000-mesh” racson, mind pedig a PBW prototipus nikkelracson végez-
tiink nyalabméret méréseket 2 MeV energidju fokuszalt protonnyalabbal. A minta
feliiletérél szarmazé szekunderelektronokat (SE) egy Amptektron MD-502 tipust
elektron-detektorral gytjtottiik, amelyet 110° szérési iranyban helyeztiink el IBM-
geometridban kozelitéleg 2,5 cm-re a céltargytol. A CEM detektor elott egy 3,6 mm
atmérdjl apertira volt a mérések soran, ezen lehetdségilink volt megfelel6en megvala-
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3.5 CR-39 nyomdetektor PBW rezisztként

szott fesziiltség alkalmazéasaval optimalizalni a jelek hozamat. A szekunderelektron-
képek a feliileti durvasagot jo kontraszttal jelenitik meg. A ,,2000-mesh” racson
késziilt SE képek a 44. dbra (a) és (b) részén, a PBW récs képei pedig a a 44.
abra (c) és (d) részén lathatok. Ahogyan varhaté volt, ezek az abrak jol mutatjak,
hogy a ,,2000-mesh” minta rosszabb mindségii él definiciéval és feliileti durvasaggal
rendelkezik a PBW nikkel racshoz képest.

Uj tipusi, javitott felileti mindségl tesztmintdt — kalibrdlt rdcs-
allandoju ontarto rézracsot — készitettem a protonnyaldb méretének
meghatdrozasdara. Ezzel a mikro- és nanonyaldbok mérete is a korab-
biakndl lényegesen jobb (~100nm nagysdigrendi;) pontossiggal megha-
tdarozhato [C3].

3.5. CR-39 nyomdetektor PBW rezisztként
3.5.1. Ujfajta rezisztanyagok: Foturan, CR-39

A PMMA-t mar Oxfordban [59], [89] és Szingapirban [90] is hasznaltak kiilonbozé
kisérletekben. A besugdrzési paramétereket van Kan és szerzotarsai publikéltak [91].

A Foturan [92] egy fényérzékeny tiveg (6sszetétele: BoOz, CeOq, SbyOz, AgoO
<1%, KO 1-20%, SiOy >80%, Aly,O3, Na,O, ZnO, Li,O 1-10%; stirlisége
p=2,37g/cm?), kordbban UV litografidra [93], és direktirdsos lézer megmunkalasra
alkalmaztak [94]. Az iivegek elényos tulajdonsaga, hogy korroziv és magas homér-
séklett kornyezetben is hasznalhatdak, ami a kémiai és bioldgiai alkalmazasok nagy
részénél fontos szempont. A hémérsékleti stabilitasa és kémiai ellenalloképessége
jelentésen meghaladja a mianyagok ugyanezen paramétereit. A Foturant elGszor
Oxfordban tesztelték PBW rezisztként [95].

A CR-39 (més néven poliallil diglikol karbonat, polyallyl diglycol carbonate,
PADC, C1,H307, p=1,31 g/cm?), egy hére keményedd polimer, melyet szélesko-
riien hasznélnak szilardtest nyomdetektorként (Solid State Nuclear Track Detector,
SSNTD). A CR-39 polimert az elmult évtizedekben az Atomkiban sikeresen alkal-
maztdk radon-detektalasra. A CR-39 igéretes anyagnak tiint PBW célokra, mivel
konnyen elérhetd, olcséd és tovabbi alkalmazasokhoz is érdekes lehet.

Mindharom vizsgalt anyag pozitiv rezisztként viselkedik.

A cikkben leirt munka célja az volt, hogy Osszehasonlitsam ezt a harom anya-
got azonos PBW koriillmények kozott, és megvizsgdljam a rendszer képességeit a
mikromegmunkalas tekintetében.

A fentieken til ennek a munkanak a jelentosége, hogy hazai kornyezetben is meg-
honositottam a protonnyalabos iras médszerét, igy a hazai PBW tovabbi eredményei
lehet6vé valtak.

A besugarzasokat az Atomki pasztazé ionmikroszondédjan végeztem [S1]. A pro-
tonenergia 2 MeV, az aram 540 pA, a nyalab mérete 1-2 um volt. A paszta-
zott teriilet méretét 250 pum x 250 pm és 1 mm? kozott valtoztattam. A besu-
gérzdshoz sziikséges ion fluensek a kovetkezdk voltak: PMMA esetén 100 nC/mm?
(6,25 x 103 p/cm?) [60], CR-39 esetén 160-480nC/mm? (1-3 x 10'* p/cm?), és Fo-
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5. tablazat. Tipikus besugdrzdsi paraméterek.

PMMA CR-39 Foturan
Pixel felbontés 1024 1024 1024 1024 1024 1024 1024 1024 1024
Nyaldbdram (pA) 10 10 10 10 10 10 5 5 5
Pésztézott terillet (mm?2) | 1 0,25 0,0625 | 1 0,25 0,0625 | 1 0,25 0,0625
Fluens (nC/mm?) 100 100 100 300 300 300 1 1 1
1d§ (s) 10000 2500 625 30000 7500 1875 200 50 12,5
Pasztazasok szama 10 10 3 10 10 10 3 3 1
Tartézkoddasi idé (ms) 0,95 0,24 0,20 2,86 0,72 0,18 0,06 0,016 0,012

turan esetén 1nC/mm? (6,25 x 10" p/cm?) [95]. A hérom kiilénb6z6 anyagban a
SRIM [19] szoftverrel kiszamitottam a 2 MeV energidju protonok behatoldsi mélysé-
gét, ami a kovetkezo: PMMA esetén 63 um, CR-39 esetén 59 um, és Foturan esetén
40 pm.

A mintakra felvitt toltés mennyiségét a PIXE-jelekre vezettem vissza. Mivel min-
den minta csak konnyt elemeket tartalmazott az ultravékony-ablaki (UTW) Si(Li)
rontgendetektort hasznaltam [B1]. A rontgenspektrumot a teljes energiatartomény-
ra integraltam, mivel ezek minden esetben féleg az oxigén és a szén K vonalait tar-
talmaztak. A spektrumok megfigyelésével arrdl is meggyozédtem, hogy a mintakra
nem keriilt szennyzodés. Eloszor az UTW detektorral felvett spektrumokat toltésre
kalibrédltam a méar kalibralt nyaldbszaggatéval (beam chopper) mért toltéshez [24].
Majd a besugarzasok kozben gytijtott spektrumok osszteriiletébol kiszamitottam a
toltést. A besugarzasok kézben nem haszndlhattam volna a nyaldbszaggatét (ami
az ionnyalab-analitikai mérések soran a bevett gyakorlat), mert ez periodikusan
szaggatott vonalakat eredményezett volna. Tovabba, a kis dramintenzitasok miatt
a chopper lapatokrél visszaszorédd protonok hozama nem volt elegendéen nagy a
megfelel6 statisztika eléréséhez. A gytijtott PIXE 6sszbeiitésszam 1000 és 10 000 ko-
zOtt volt, ez 1-3 % statisztikus hibéanak felel meg, ami jobb mint a chopper eredeti
aramkalibracioja. Minden PIXE beiités a mintabol érkezett, a zajt az also kiiszobnél
levigtam (lower level discriminator). Ellen6rzésképpen minta nélkiil is gy(ijtottem
PIXE spektrumokat, amelyek a vartnak megfeleléen iiresek voltak.

A nyalab péasztazasat National Instruments (NI) PCI-6711 tipusid mérésvezérlé-
adatgytijté kartyaval, és az IonScan 2.0 C++ szoftverrel végeztem [96]. Minden
mintan tobbszor végigpasztaztam a nyaldbot, igy az esetleges aramintenzitas inho-
mogenitasokat kiatlagoltam. Egy hazi fejlesztést elektrosztatikus nyalabszaggatot
(blanking) hasznaltam a nemkivanatos expozicié elkeriilésére. Az IonScan szoftver
altal kiadott blanking jelet az NI kartya kimenetérdl a nyalabszaggatod tapegységére
vezettem, ami a nyalab eltérito lemezpar egyik lemezére fesziiltséget ad vagy azt
lefoldeli. (A masik lemez folyamatosan le van foldelve.) A felfuté és a lecsengési
id6 is 1 ps nagysagrendii, ami elhanyagolhaté a pixelenkénti tartézkodasi idéhoz
viszonyitva (Id. 5. tablazat). A tartézkoddsi idé 100 us és 1 ms kézott volt, amit az
IonScan szoftverrel lehet beallitani.

A pésztézott strukturdk altaldban a teljes tertilet kb. 3 %-at toltotték ki, egy-egy
besugarzas kb. 5 percig tartott. A kisebb pasztazasi méreteknél a teljes begyiijtott
toltést csokkentettem, igy biztositva az azonos fluens elérését. A pixelenkénti tar-
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45. dbra. Optikai mikroszkopos fényképek elbhivas elétt. (a) CR-39, (b) PMMA, (c)
Foturan.

46. dbra. Optikai mikroszkdpos fényképek eléhivis utdn. (a) CR-39, (b) PMMA, (c)
Foturan.

tozkodasi id6t nem akartam csokkenteni, mert egyrészt ezzel megnoveltem volna
a pasztazdé magnesek altal okozott hiszterézist, masrészt a blanking ki- és bekap-
csolasi id6 Osszemérhetové valt volna a pixelenkénti tartozkodasi idével. Ezért az
aram csokkentésével is prébaltam elérni a megfelel6 fluenst, azonban a tul kis aram
instabilla valt. Végiil a pasztdzasok szamat csokkentettem (hdrom pésztizas még
elegendd volt az dram fluktudciok kidtlagolasahoz). A Foturan esetén még igy is
le kellett csokkentenem a pixelenkénti tartézkodasi idét 10 ps-ra, és a pasztazasok
szamat is csokkentettem.

A besugérzasok utén differencialis interferencia kontraszt (Differential Interfer-
ence Contrast, DIC) technikaval tanulmanyoztam a minték felilletét. A DIC kont-
raszt érzékeny a torésmutatd valtozasokra, igy lathatova teszi a besugarzasok nyo-
mait mar a maras el6tt. Az 45. Abran néhany struktira lathaté besugarzas utén, de
maras el6tt. Az 46. dbran ugyanezek a struktirak lathatok a maras utan.

A besugarzott PMMA mintdkat az irodalombél ismert médon hivtuk el [60].
A Foturan el6hivasat (hokezelését) az UV litografidban bevalt médon végeztiik [93],
majd a standard marasi eljarast alkalmaztuk. A CR-39 marasat az Atomkiban meg-
16v6 tobb mint 20 éves tapasztalat alapjan végeztik [97].

A marasok elvégzése utan a mintakrol SEM fényképeket készitettiink. A mintdk
toltédésének elkeriilése érdekében a SEM el6tt a mintakat vékony aranyréteggel
parologtattuk be.

Az 45.(a) dbran a CR-39 mintéra besugdrzott struktira ldthaté. A mintdzatot
ugy terveztem meg, hogy megfigyelheté legyen hany vonal valik el a besugarzas
utan, és hogy a kiilonallé6 vonalak nem mosédnak-e Gssze a mards utdn. Arra a
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47. dbra. Elektronmikroszkdpos fényképek eléhivas utan. (a) PMMA, (b) Foturan.

kovetkeztetésre jutottunk, hogy a maras nem tette tonkre a strukturakat, azon a
maras elott és utan is ugyanolyan jo minéségliek voltak mind a CR-39 mind pedig a
PMMA esetében. Tehat az elérhet6 felbontast az ionnyalab mérete hatarozza meg.

Az 45.(b) 4brén egy tipikus ring rezonator struktira részlete lathat6. Az egye-
nes szakasz és a korvonal kozotti tavolsag mérete kritikus az ilyen alkalmazasok
szempontjabol. A méreteket 1d. a 46.(b) dbrahoz tartozé magyarazatnal.

Az 45.(c) dbrdn ugyanez a struktira lathaté Foturan iivegben. A PMMA és
CR-39 besugarzasokkal ellentétben struktirak nem voltak lathaték a besugéarzas
utan azonnal a Foturanban, csak miutan a hékezelést elvégeztiik. Ekkor még kémiai
marast nem végeztiink, a DIC kontrasztban megjeleno torésmutaté valtozast a besu-
garzott helyeken kialakulé kristalyosodas okozta. A kristalyos anyag a besugarzatlan
amorf anyagnal gyorsabban mar6dik fluorsavban (HF).

Az 46. abran a maras utani fényképek lathatok. A nyaldbméret tekintetében nem
lathato kiilonbség a maras elotti és utani képek kozott. Viszont a kiillonboz6 anya-
gok kozott van kiillonbség, ahogyan az a ring rezonator struktira esetén lathatéd a
PMMA és a Foturan esetében. A PMMA-ban az egyenes és a kor a marés el6tt és
utan sem érnek ossze (1d. 45.(b) és 46.(b)). Viszont a Foturanban mindkét esetben
atfednek (1d. 45.(c) és 46.(c)). Mindkét ring rezondtor azonos méretii, de a besugar-
zott mintazatok kiilonb6zoek. A vonal és a kor kozotti rés 4 pixel a Foturanban, és
10 pixel a PMMA-ban. Az egyenes és a korvonal szélessége mindkét esetben 4 pi-
xel. Kisebb nyalabmérettel besugarozva valosziniileg mindkét anyagban kiilonvaltak
volna a strukturak.

A 45.(a) és 46.(a) dbrakon lathaté struktirdk az OMDAQ szoftverrel lettek be-
sugdrozva [98]. Az OMDAQ szoftvernek az akkori verziéja még nem biztositott ele-
gendben nagy pasztazasi felbontdst (max. 256 x 256 pixel), és a pasztazast csak
egymas melletti vonalakbdl tudta 6sszerakni. A gyors pasztazas iranya a fliggéle-
ges volt, ezért a vizszintes vonalakon lathatd egyenetlenségek oka a hiszterézis. Az
ilyen pasztazasi hibak elkeriilése érdekében teszteltem a fentebb emlitett NI kar-
tyan és a IonScan 2.0 szoftveren alapuld pasztazast, amivel a pixelek bejarasi sor-
rendje tetszélegesen definidlhatd, és lényegesen nagyobb felbontast is biztosit (max.
4096 x 4096 pixel; de a nyalab mérete és a pasztazott teriillet mérete miatt elegendd
volt 1024 x 1024 pixel).

Néhany tipikus SEM fénykép lathaté a 47. dbran. (Megjegyzés: a 47.(a) abran
lathat6 durva feliilet elkeriilheté més tipust PMMA hasznalataval.)
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A struktirak mindsége elmarad a szingapuriakétél. Ez részben a gyengébb nya-
labméretnek, részben a kevésbé stabil nyalabintenzitasnak az eredménye. A hazai
mikrostruktirak javulé mindségét a kvadrupodl lencsrendszer dublettrdl triplettre
torténo fejlesztés tette lehet6vé (2004-ben GVOP forrasbdl), ezt kovetGen lényeges
fejlodést jelentett az j Tandetron gyorsité és a nanoszonda belépése. A mikroszonda
Tandetronhoz koltozése szintén nyaldbméret és intanzitas stabilitds javulast okoz.

Az dltaldnosan elterjedt poli(metil-metakrildt) (PMMA) polimer,
valamint a fényérzékeny Foturan tiveqg mellett a hazai gyakorlatban ra-
dondetektdaldsra hasznalt CR-39 néven ismert poliallil-diglikol-karbondt
(PADC) anyagot haszndltam elséként a hazai PBW sordn. Meguizs-
gdltam a protonok dltal a Foturan és CR-39 anyagba bevitt roncsolds
mértékét és a roncsolt tartomany marasi tulajdonsdgait [C4].

3.5.2. Optimalis fluens meghatarozasa a CR-39 esetén

A kovetkez6 munkaban a CR-39 anyagot sugaroztuk be 2 MeV energidji proto-
nokkal és alfa-részecskékkel annak érdekében, hogy optimalizaljuk a protonnyaldbos
irashoz sziikséges fluenst. A besugarzasok az Atomkiban és a Szingapuri Egyete-
men torténtek. A besugarzasok utan a mintak elohivasa és kiértékelése Debrecenben
tortént. A besugarzott fluenst akkor tekintettiik elegendéen nagynak, ha a latens
nyomok olyan mértékben atfedték egymaést, hogy a besugarzott teriilet révid ma-
rasi id6 (<1perc alatt) alatt teljes egészében kiesett. Monte-Carlo-szimuldcidékon
alapuld elméleti szamitasokat végeztiink azzal a céllal, hogy kiszamitsuk a latens
nyomok tobbszoros atfedését. Az optimalis fluenst gy definidltuk, hogy legyen az a
minimalis fluens és marasi id6, amelynél mar megfigyelheto, hogy a teljes besugar-
zott tertlet kiesik. A révid mardsi id6 azért sziikséges, mert csak igy kaphatunk jo
feloldast mikrostrukturakat, mig a kis részecskefluens gazdasagossagi célbol elonyos
(révidebb besugarzasi id6), valamint a tulsdgosan nagy fluens alkalmazasa megnoveli
a nemkivanatos kdrosodas esélyét (pl. megolvadhat a minta).

Mas maratottnyom detektorokhoz viszonyitva a CR-39-nek van a legnagyobb
érzékenysége a kis linedris energia transzfer (LET) részecskékre, mint amilyenek a
protonok és a nagyenergias kozmikus eredetii részecskék. A CR-39 LET kiiszobérté-
ke egyedi részecskékre 8 x 1071 J/m, merdleges beesés esetén [99]. Mivel a CR-39
maratottnyom detektornak ilyen nagy az érzékenysége, érdemes részletesen meg-
vizsgalni, hogy alkalmas lehet-e rezisztanyagként protonnyalabos mikromegmunka-
lashoz, ahogyan ezt a lehetdséget az eléz6 cikkben méar megmutattuk [C4]. Tovabbi
elénye, hogy kival6 mindségben beszerezheto kiilonbo6zo gyartoktol.

A kisérletekhez Tastrak tipusi PADC (CR-39) maratottnyom detektoranyagot
hasznéltunk, amelyet a Track Analysis System Limited (Bristol, UK) cég gyart. A
PADC mintdkat 12 mm x 16 mm X 1 mm méretiire vagtuk le, a gyartotol beszerzett
275 mm x 300 mm x 1 mm méretii tablakbol.

A mintakat protonokkal és alfa-részecskékkel sugaroztuk be az Atomki paszta-
z6 ionmikroszondajanal [S1]. Az ionok energidja 2 MeV volt, az aramot 5-60 pA
kozott valtoztattuk. A nyalabot 1-2 pm méretiire fokuszaltuk. A minték feliileté-
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re felvitt t6ltés mennyiségét a visszaszort ionok hozamaval kalibraltuk, amelyhez a
nagy térszogii p-i-n didéda detektorrendszert hasznaltuk [100]. Ez az el6z6 munkaban
hasznalt UTW Si(Li) detektornal még nagyobb hozamot biztositott, mert 4 darab
1 cm? feliiletli detektorbdl allt, és ezeket a mintahoz olyan kozelre sikeriilt elhelyezni,
hogy igy a 400 mm? osszfeliilet altal lefedett térszog 1,87 sr, ami 7,5-szer nagyobb,
mint a szingapuri ,nagy” RBS detektor térszoge. Raadasul a p-i-n diddak hasznélata
sokkal egyszeriibb, mint az UTW Si(Li) detektoré.

A besugarzasok egy részét a Szingapuri Egyetem CIBA laboratériumaban vé-
geztiik abbdl a célbol, hogy az Atomkiban végzett PBW mindségét dssze tudjuk
hasonlitani a vildgszinvonald laborban elérheté mindséggel [A1]. Ott csak protonok-
kal végeztiik a besugarzasokat, az itthonival azonos energiat alkalmazva. A nyalab
mérete kb. 0,5 um volt. A fluens mérését szintén a visszaszort protonok hozamabol
szarmaztattuk, ehhez egy 300 mm? aktiv teriiletii gytirii alaku Si feliileti zaroréteges
detektort hasznaltunk.

A besugarzott alakzatok egyszeri négyzet alaku kitoltott strukturak voltak
100 pm x 100 pm, illetve 200 pm x 200 pm méretben.

A besugarzasok utan a mintakat 6,25 N NaOH oldatban marattuk 70°C hémér-
sékleten. A marast 5 masodpercenként megszakitottuk, igy lehetoségilink volt optikai
mikroszképos megfigyeléssel ellenorizni az el6hivas elérehaladasat.

Annak érdekében, hogy révid marasi ido alatt a teljes besugarzott tertlet ki-
essen, feltételeztiik, hogy a mintak olyan nagy ion fluenst kaptak, hogy a latens
nyomok sokszorosan atfedjenek egymassal. A teljes kimaras akkor valik lehetévé, ha
az atfedések olyan nagymértékiiek, hogy a roncsolatlan teriiletek mar nem alkotnak
egybefiiggd geometriai haldzatot.

Tegyiik fel, hogy egy A teriiletii négyzetben a protonok latens nyomai véletlen
eloszlasban helyezkednek el. Az egyedi latens nyomok kor alakt tertiletet roncsolnak,
amelynek mérete S. Annak valészintisége, hogy az A teriilet barmely adott pontjan
a latens nyomok k-szorosan atfednek:

}%:]WNFJXN—Q%(N—k+1“f>kX(1_5>N%’

k! A A

ahol N a latens nyomok szama, amelyek az A teriileten véletlenszert eloszlasban
helyezkednek el. A 48.(a) dbra a ldtens nyomok dtfedésének valdszinliségét mutatja
az ion fluens fiiggvényében.

Ezen megfontolasok alapjan egy Monte-Carlo-szimulaciot is készitettiink, amivel
modelleztiik a latens nyomok atfedését. A szimulaciéban a kovetkezé bemeneti pa-
ramétereket hasznéltuk: az egyedi ldtens nyomok atméréje (protonok esetén 3nm,
alfa-részecskék esetén 10nm); a nyaldb mérete (10nm és 10 pm koézott valtoztat-
tuk); fiiggbleges és vizszintes nyalabprofil (Gauss- vagy trapéz-eloszlas). Egy tipikus
szimulacié eredményét a 48.(b) dbra mutatja 100 nm x 100 nm nyaldbméret és 3 nm
aAtmérdéjii protonnyom esetén. A szimuldciéban felhasznélt ionok szama 3,75 x 10%
volt ezen a teriileten (a nyomsiirtiség 3,75 x 10'® cm™2).

Méréseink alapjan az optimalis marasi id6 60 s. Ennyi id6 alatt a legnagyobb
fluenssel besugarzott teriilet teljes mértékben kimardodott (azaz kiesett), mig a leg-
kisebb fluenssel besugarzott teriileteken egyaltalan nem marodott ki az anyag.
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48. &bra. (a) A ldtens nyomok dtfedésének valdsziniisége a nyomsiiriség figgué-
nyében. (b) A Monte-Carlo-szimuldcio tipikus eredménye. A sziirke skdldn a fehér
jelenti a minimalis, a fekete pedig a mazximdlis intenzitdst. A négyzet 100 nm X
100 nm nyalabméretnek felel meg, és eqy egyedi proton nyomdnak dtmérdje 3 nm.
A protonok dsszes szdma 3,75 x 10* ezen a teriileten (a nyomsitriség 3,75 x 108
em™2).

A besugarzatlan polimerben a marasi sebesség 0,40 nm/s. Igy a 60 s marési
id6 alatt 24 nm fog kimarddni a besugarzatlan tertileten: ennyivel lentebb marodik
a feliillet és ennyi lesz az élek koriil kialakulé gorbiileti sugar is. Ez tekintheto a
feloldas also6 hatarértékének is. Ez a béven a cikk irdsanak idején elérhetd legkisebb
nyaldbméret alatt volt [A1], és ilyen feltételek mellett a marasi id6 jol kontrollalhato.
Ha a jelenleg elérhet6 vilagrekord ~10nm nyaldbméret ald akarunk menni a maras
miatt kialakulé gorbiileti sugarral, akkor a marészer hémérsékletének csokkentésével
ez megvalosithato.

A kimaratott strukturak optikai mikroszkopos vizsgalatdaval az alkalmazott ion-
fluens tartomanyban megtalaltuk az optimalis fluenst az adott marasi feltételekhez.

Ezzel a moédszerrel mind a szingapuiri mind a debreceni mintédk esetén
600nC/mm? adédott, mint a 2 MeV protonok esetén legjobb fluens. A besugér-
zott teriilet kiesett és sima volt a kimart godrok alja (az ionok pélydjanak végén, 1d.
49.(b) &bra). Kisebb fluenseknél a maras nem volt teljes (49.(a) abra), nagyobb flu-
enseknél viszont a godrok alja egyenetlen feliiletii lett (49.(c) dbra). A legnagyobb
fluenseknél megfigyeltitk a minta megolvadasat is. Bizonyos esetekben nemcsak a
besugarzott teriilet, hanem csepp alaki anyag kifolyast is megfigyeltiink a besugar-
zott teriilet alsé részénél, majd a mards ezt a megolvadt részt is eltavolitotta (49.(d)
abra).

Az alfa-részecskékkel tortént besugarzasok sordn a fluens 190-2600 nC/mm? tar-
tomanyban volt, a marast csak 5 s ideig végeztiik. Minden besugarzott teriilet ki-
esett, még a legkisebb fluenst kapott teriiletek is. Egy esetben még éppen meg tudtuk
figyelni a tavozé anyagot (50.(a) dbra), ami azt jelenti, hogy az ehhez a fluenshez
tartozé marasi ido éppen az idedlis érték kozelében volt, a kovetkezo 5 s maras mulva
mar ez a fedél is eltavozott (50.(b) abra).

A méréseink alapjan levonhatjuk a kovetkeztetést, hogy a CR-39 anyag sokkal
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49. dbra. Protonokkal besugdrzott mintdk. (a) alulexpondlt minta, részben kimaratva,
(b) korrekt expozicio, teljesen kimaratva, sima a struktira alja, (c) tilexpondlt minta,
egyenetlen alja, (d) tilexpondlt minta, megolvadt feliilet és csepp.

50. dbra. Alfa-részecskékkel besugdrzott mintdk. (a) 5 s mards utdn (lathaté a kiesd
darab, ami mdr részben feljebb emelkedett a minta feliletérol, ezért nincs teljesen
fokuszban), (b) 10 s mards utin (a kiesett darab mdr nem ldtszik, csak a kimart
godaor lathata).

érzékenyebb az alfa-részecskékre, mint a protonbesugarzdsra (ahogyan ez varhato
volt). Ezért kisebb fluenst kell alkalmazni alfa-részecskék esetén. Igy tehat egy Gjabb
sorozat besugdrzdst végeztiink 10-300 nC/mm? kozotti fluens tartomanyban. Az
optimdlis fluens alfa-részecskék esetén 60 nC/mm?.

Ha egy adott alkalmazas szempontjabdl sziikség van vékony réteghben kimart
strukturakra, akkor a CR-39 alfa-besugarzasa szép megoldast kindl: nincs sziikség
nagy fluensre, és jobban ellenall a nemkivant roncsolasnak.

A lineéris energia transzfer (LET) értéke 2 MeV proton esetén CR-39 anyagban
3,27 x 107 J/m, 2 MeV alfa esetén pedig 3,23 x 107 J/m [19].

Az elnyelt dézis (D, mértékegysége J/kg) a kovetkezd formuldval szamithato:
¢ - LET
D=
)

ahol @ az ion fluens (m™2); és p az anyag sfirlisége (kg/m?). Méréseink alapjan
az optimalis protonfluens 3,75 x 10 m=2 (600 nC/mm™2); ami 9,36 x 10° J/kg
elnyelt dozisnak felel meg a feliileten. Hasonlé elnyelt dézist értiink el 3,75 x 1017 m~—2
(60nC/mm~2) 2MeV energidju alfa-részecskékkel.

Mivel az alfa-részecskék és protonok esetén a latens nyomok keresztmetszetének
teriilete is kb. 10-szeres faktorban kiilonbozik egyméastol, igy az alfa-részecsekék estén
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alkalmazott fluens a protonokhoz hasonld atfedést eredményez (a fenti analitikus
formula és a Monte-Carlo-szimuldciéink alapjan is).

Osszehasonlitasképpen, 2 MeV energiaji protonok esetén PMMA-ban a idealis
fluens 75-85 nC/mm~2 [60], és 10-40 nC/mm—2 SU-8 rezisztben [101].

Meghataroztam a CR-39 protonokra vonatkozo dézisérzékeny-
ségét: a mikromegmunkadldshoz sziikséges optimdlis protonfluens
8,75 x 108 m™2 (600nC/mm™2); ami 9,36 x 10° J/kg elnyelt dézisnak
felel meg a feliileten. Hasonlo elnyelt dozist érhetd el tizedennyi 2 MeV
enerqgidju alfa-részecskékkel [C5].

3.5.3. A CR-39 érzékenységének novelése CO, kezeléssel

Az el6z6 munkéban [C5] megmutattuk, hogy a CR-39 nyomdetektor anyag reziszt-
ként hasznalhato a PBW eljarashoz. A legtobb esetben kornyezeti radondetektor-
ként hasznaljak alfa-részecskék detektaldsara normal légnyomason. Ha viszont PBW
rezisztanyagként akarjuk hasznalni, akkor protonokkal vagy alfa-részecskékkel vaku-
umban végezziik a besugarzasokat. Egy ilyen besugarzas soran a vakuumkamraba
helyezéskor a besugarzas megkezdése elott tipikusan néhany oras idétartam a nagy-
vakuumban toltott id6, mig a besugarzas végén is legalabb néhany perc sziikséges
mire kivehet6k a vikuumbdl a polimer nyomdetektorok (mintdk). Ez a vdkuumban
toltott id6 csokkentheti az anyag sugarzas érzékenységét, azaz a kémiai elohivas és
a besugarzott fluens kapcsolatara hatassal van [102]. Mivel ez a jelenség szamotte-
v6 hatassal lehet a CR-39 anyag PBW soran rezisztként valo felhasznalasara, ezért
ebben a munkaban megvizsgaltuk a vakuumozas hatasat.

Masrészt, kordbbi tapasztalatok szerint a nyomdetektor anyagaban a protonok
és az alfa-részecskék nyomait nagyobb érzékenységgel lehet kimaratni CO, kezelés
utén [103]. Ezért ezen munka masodik részében a mintédkat besugarzasok utani COqy
kezelésnek vetettiik ala, és a PBW szempontjabol vizsgaltuk a tulajdonsagokat.

A besugarzasokat az Atomki pasztazé ionmikroszonddjandl végeztiik [S1], a be-
sugarzasok paraméterei az el6z6 sorozattal azonosak voltak.

A vakuum effektusok tesztelése céljabdl tobb azonos mintat készitettiink. Az el6-
z6 munkankban meghatarozott optimalis fluens értékkel végeztiik a besugarzasokat
(600nC/mm?) és a maratdsokat (6,25N NaOH oldatban, 70°C hémérsékleten, 60 s
ideig) [C5]. A vdkuum effektusok hatédsat a roncsolt teriiletek optikai mikroszkdépos
vizsgalataval tanulményoztuk.

A besugarzasok utani vakuumban toltott id6 hosszénak hatdsat tanulmanyoz-
tuk két sorozat mintdn. Az egyik sorozat mintat 12 éraig vakuumban tartottuk a
besugarzas utan. A masik sorozat mintat az utolsé besugarzas vége utan 2 perccel
kivettiik a vakuumbdl, az egyes besugarzasok pedig 1-5 percig tartottak, ami a minta
sorozat esetén valtozd, de rovid uté-vakuumozasi idoket eredményezett.

Azt is tanulmanyoztuk, hogy a besugarzas el6tt vakuumban toltott id6 van-e
hatassal az el6hivott strukturakra. Ehhez egy sorozat mintat helyeztiink vakuumba,
és a besugarzasokat 30 percenként végeztiink el. Ezek a besugarzasok szintén ma-
ximum 5 percesek voltak. Az Osszes besugarzas végén még 10 percet vartunk, majd
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fellevegoztitk a vakuumrendszert.

Ezt kovetéen a CO9 kezelés hatasat vizsgaltuk. Két sorozat mintat készitettiink,
azonos besugarzasi koriilmények kozott. Az egyik sorozat mintat a besugarzas utan
és a mards el6tt COy kezelésnek vetettiik ald, a maésik pedig a kezeletlen (kont-
roll) mintasorozat volt. Az eddigi tapasztalatok alapjan a besugérzasi fluenst 100 és
1000 nC/mm? kozott valtoztattuk, a mardsi idét pedig 60 és 100s kozott. A min-
tak COq kezelését egy kozonséges szodasszifonban végeztiik szobahémérsékleten. A
szifon 2 literes térfogata szaraz volt, levegovel feltoltott allapotaban belehelyeztiik
a kezelend6 mintakat. Ezt kovetoen légmentesen lezartuk, és beleengedtiik a szén-
dioxid gazt. A betoltott gaz mennyiségét is megbecsiiltiik: a patronok tomegét mérve
a betoltés elott és utdn. Az edényt ily médon tilnyomas alé helyeztiik. A levego par-
cidlis nyomasa mindig 1 bar volt a palackban, mig a szén-dioxid nyomasa kb.5 bar.
A kezelési id6 1 hétig tartott. A kezelés végén a szén-dioxidot kiengedtiik a palack-
bél. Ez utédn a palackot kinyitottuk, és kivettiik a mintakat. A kezelés utan, a maras
megkezdése el6tt 5 percig normélis 1égkori nyomason taroltuk a mintakat. Ezt az
eljarast a kordbban kikisérletezett paraméterekkel vittik végig [103]. Minden marési
lépés utan megvizsgaltuk a mintakat optikai mikroszkoppal.

A vakuumozasi kisérletben arra szamitottunk, hogy a besugarzas el6tt vagy utan
vakuumban t61tott id6 befolyasolni (rontani) fogja a nyomdetektorok érzékenységét.
Ennek ellenére ezt nem tapasztaltuk. A mintak kigazosodtak, azaz volt elegend6 id6
arra, hogy a benniik 1év6 esetleges gazok a vakuumozas ideje alatt eltavozzanak. A
nyalab altal roncsolt anyag kimarédasat nem befolyasolta a vakuumban toltott ido
hossza, ezt a kontroll mintdk azonos kortilmények kozti besugarzasa és marasa iga-
zolta. Az igy megfigyelt ,vakuum effektus hianyat” meg tudjuk magyarazni a nagy
fluens alkalmazasaval. Korabbi tapasztalatok alapjan ismert volt, hogy a vakuum
hatésa csak a kis linedris energia transzfer (LET) részecskék (azaz protonok, és nagy
energiaju alfa-részecsekék) esetén jelent6s [102]. Esetiinkben viszont a protonok la-
tens nyomainak atfedése mintegy 30—40-szeres [C5], ami azt jelenti, hogy a roncsolés
is kb. 30-szor nagyobb mint egy egyedi protonnyom térfogataban. Ezért ilyen nagy
fluensek esetén a vakuum hatasa nem jelentOs.

A | szén-dioxid kisérlet” eredménye nagyon kedvezo a roncsolt anyag teljes kima-
rasa tekintetében. Az 51. dbra (a) részén a COy kezelt a (b) részén pedig a kontroll
mintak optikai mikroszkopos fényképei lathatok maras utan. A kis fényképek matrix
rendszerében a sorok a kiilonb6z6é marasi idéket jelentik, az oszlopok pedig a kiilon-
b6z6 besugarzasi fluenseket. Lathato, hogy a marasi idé novelésével minden esetben
teljes kimarddas érhetd el, de kisebb fluensek tobb id6t igényelnek.

Ahogyan azt az el6z6 munkankban megallapitottuk, az optimalis fluens
600nC/mm? (3,75 x 101 m=2) volt 2MeV energidji protonok esetében, és az op-
timdlis marasi id6 60s [C5]. Ennél a marési idénél az egyedi ion nyomok &tméré-
je nem tul nagy, tehat ez a mddszer alkalmas protonnyaldbos irdasra nanométeres
tartomanyban is. Ezt a marasi idot rogzitve, azt a kovetkeztetést vonhatjuk le,
hogy az optimalis fluens a CO, kezelt mintdk esetében kisebb lett: 400 nC/mm?
(2,5 x 10 m~2). A kezeletlen (kontroll) mintak esetében pedig ismét kimutattuk,
hogy a korabbi eredményiink helyes volt, azaz COs kezelés nélkiil az optimélis flu-
ens 600 nC/mm? (3,75 x 10 m~2).
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3.5 (CR-39 nyomdetektor PBW rezisztként

(a) Fluens (nC/mm?)
327 209

(2]
o

Marasi id6 (s)
S
.

]Wl

|

- (Lo}
= N

~
o

©
o

-
o
o

(b) Fluens (nC/mm?)
474 481 337

(2]
o

Marasi id6 (s)
[0}
o
- I N
¢ N

~
o

©
o

-
o
o

et O
P& 0
| 27

51. dbra. (a) Besugdrzott teriletek a COy kezelt mintdkon eléhivds utdn. (b) Besu-
gdrzott teriletek a kezeletlen (kontroll) mintdkon eléhivds utan. A fényképek mdtric
elrendezése a kévetkezd rendszert koveti: a sorok a kilonbézé mardsi idoket, az 0sz-
lopok a kiilonbozé fluenseket jelentik.

Megmutattam, hogy a CR-39 érzékenysége 30%-kal névelhetd a be-
sugdrzas utdni COy kezeléssel [C6).
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4. PBW - alkalmazasok

Kivonat

A PBW direkt irasos litografias modszert tobbféle terlleten alkalmaztuk.
A fejezet elso részében néhany mikrooptikai alkalmazast mutatok be.

Passziv hullamvezettket készitettink PMMA-ban a Szingapuri Egyetem
nanonyalabjaval [D1]. A térésmutatdé mélységi profiljanak meghatarozasa
mar hazai eredmény [D2]. A PMMA utan egy masik polimer, a PDMS esetén
is meghataroztuk a protonbesugarzas altal okozott térésmutato-valtozast a
mélység fliggvényében [D3].

A térésmutato-valtozason tul egy masik jelenség, a témdordédés is lehetd-
séget nyujt mikrooptikai eszkdzdk készitésére. Ennek mértéke a PDMS-ben
sokkal nagyobb, latvanyosabb, mint PMMA-ban vagy kilénb6z6 Gvegekben.
Ezért a PDMS témdérddését kvantitativ modon is vizsgaltuk. Ezen az elven
optikai eszkdzoket (pl. diffrakciés racsokat, konvex mikrolencséket) hoztunk
Iétre protonokkal [D4], [D5], és nehezebb ionokkal [D6].

Mikrofluidikai eszk6zdk és mikroanalitikai mddszerek kutatasa és fejlesz-
tése napjainkban népszerli tudomanytertlet. Egyre tdbb mikrofluidikai esz-
kdz taldl alkalmazasra, ezért oOridsi az igény az Uj eszkdzok fejlesztésére.
A mikrotechnolégiak elterjedése és fejlodése lehetdvé teszi az egyre fejlet-
tebb és nagyobb mértékben integralt lab-on-a-chip eszkz6k, mikrolaborok
megvaldsitasat.

Az MFA-val egyittmikddve sziliciumbdl készitettiink egy mikroturbinat
[D7]. lly médon a vilagon elséként hoztunk létre mozg6 alkatrészt tartalma-
z6 szilicium-mikroeszkdzt, amit a szingapuri csoport is elismert azzal, hogy
szerepelteti az ipari potencidlis felhasznalok figyelmébe ajanlott pbeam. com
weblapon.

A Pannon Egyetem Lendilet kutatécsoportjaval és az MFA-val egy al-
talam vezetett OTKA projekt keretében egylttmikédve, készitettlink egy (j
mikrofluidikai eszkézt, amellyel a végsd célunk a cirkulald raksejtek kiszU-
rése vérbdl. A munka els6 részébdl késziilt cikkben a rendszer tervezését
€s megeépitését irtuk le, valamint a megvaldsithatésagot elemeztik [D8]. A
cikk folytatasa a rékos sejteket is tartalmaz6 vér szlirését mutatta be, igy
bizonyitva a mikrofluidikai eszkéz hasznalhatésagat [S12].

4.1. Felhasznalt anyagok és besugarzasi paraméterek

A PBW besugarzasok soran felhasznélt rezisztanyagok, és a besugarzasi paraméte-
rek lefrasat célszerlien egytitt mutatom be a fejezet elején, mert ezek sok esetben

hasonléak vagy azonosak voltak.

A rezisztanyagok koziil az alkalmazasokhoz csak kétféle polimert — PMMA-t és
PDMS-t — hasznaltuk, a tébbi anyagot a PBW fejlesztésekrdl szold fejezetben mar

targyaltam.

A poli(metil-metakrilat) (poly(methyl methacrylate), PMMA) anyag tobb kii-
16nb6z6 néven is ismert, kereskedelmi forgalomban is kaphaté (Lucite, Plexi, Ak-
ril, Perspex stb.). A PMMA egy &tlatsz6 hére lagyulé miianyag, amelyet gyakran
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hasznalnak tvegek helyettesitésére, a kisebb stirtisége és iitésallosdga miatt. Kiva-
16 atlatszésaga és ellenalloképessége miatt nagyon sokféle teriileten alkalmazzak.
Néhény példa: autdipar (lampaburak), repiilégépek ablakai, akvariumok fala, tiveg-
hazak fala, stb. Mikrostrukturak készitésére a LIGA és a PBW mddszerek soran is
hasznaljdk. Mi a PMMA lemezeket a Rohm cégt6l szereztiik be (Plexiglas® GS233).
Ebben a PMMA-ban a ldncmolekuldk nagy molekulatomegiiek (>106). A sfirfiség
1,19 g/cm?, ami SRIM [19] szimuldciok alapjan azt jelenti, hogy a 2 MeV energi-
aju protonok behatolasi mélysége ~63 pm. Az el6hivast a ,,GG-developer” és az
»IPA-viz” maratoszerekben végeztiik [104]. Poralakban is beszerezhetd, acetonban
oldhaté, igy vékony rétegek készitésére is alkalmas centrifugalas (spin-coating) mod-
szerrel egyenletesen szétteritve.

A poli(dimetilsziloxan) (poly(dimethylsiloxane), PDMS) széleskortien hasznalt
szilicium alapt szerves elasztomer, szamos kivalo anyagi tulajdonsaggal rendelkezik.
A lathaté és a kozeli infravoros tartomanyban atlatszo, jé a gazatereszté képessége,
térhéalosithato, jol tliri a nagy hémérséklet-valtozasokat (—45°C és +200°C kozott).
A PDMS-t szamos tertileten alkalmazzak: pl. gyakran hasznaljak bioldgiai kisérle-
tekben, és a klinikai gyakorlatban az alacsony toxicitasa és biokompatibilitasa miatt.
Mikro- és nanotechnoldgiaban is gyakori: elsésorban mikrofluidikai eszkozok készi-
tésre hasznéljak (primer 6ntéformara ontve sokszorositjak a mintazat negativjat). A
kivalé kémiai stabilitasanak, kis kioltasi tényezonek, és nagy optikai tisztasaganak
koszonhet6en (mikro-) optikai elemek készitésére is kivalo.

A Dow-Corning cégtdl beszerzett Sylgard 184 kitet hasznaltuk a PDMS mintak
elkészitésére. A polimer alap és a vulkanizaldszer keverési térfogat aranya 10:1 volt.
Tombi (vastag) mintdk készitéséhez a bekevert anyagot Petri-csészékbe ontottik,
és hagytuk vulkanizalédni. Az igy elkészitett PDMS stirtiségét piknométerrel mér-
tiik meg, ami ~1,011 g/cm? értékiinek adédott. SRIM [19] szdmitasokat végeztiink,
amelyek azt mutattak, hogy a 2 MeV energiaju protonok a vastag PDMS mintdkba
~85 um mélységig hatolnak be. Vékony mintékat a folyékony, nagy viszkozitasu poli-
mer alap hordozéra centrifugalasaval készitettiink. A centrifugalas fordulatszamanak
és idejének megfelel6 megvalasztasaval tervezheto az elkészitett réteg vastagsaga, ezt
elézetesen kalibraltuk. A centrifugalas utan a mintakat hokezeltiik. A rétegek a pro-
tonok behatolasi mélyégénél vékonyabbak voltak, igy a protonok a PDMS rétegen
tal, a hordozéban allnak meg. A palyajuk végén 1évo lateralis kiszélesedés is csak
a hordozéban torténik, igy a PDMS-ben egyenes sima oldalfalak keletkeznek. Fo-
lyékony és vulkanizalédott (gumiszeril) mintdkat is hasznédltuk a kiilonboz6 céla
besugérzasokhoz.

A besugarzasokat a Szingapuri Egyetemen, az Atomkiban, valamint a Cseh
Tudomanyos Akadémia Praga kozelében, Rezben miikodé Magfizikai Intézetének
Tandetron Laboratériumaban végeztiik.

Szingapurban a High Voltage Engineering Europa cég altal gyartott 3,5 MV név-
leges terminalfesziiltségli Singletron™ gyorsitét hasznaltuk a mellette miikods ion
nanoszondaval [A1]. Az itt hasznalt 2 mm vastag PMMA mintdk tipikus laterdlis
mérete 1,5 cmx0,5 cm volt. A besugarzasokhoz 1,5 és 2,0 MeV energidju protonokat
hasznaltunk, melyek behatolasi mélysége a PMMA-ban 39 illetve 62 ym. Az alkal-
mazott fluens 25 és 160 nC/mm? koézott volt (azaz ~1,6x101 — 1,0x 10 ion/cm?).
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A nyalab aramét 5-10 pA kozotti kis értéken tartottuk, mert a korabbi eredményeink
azt mutattak, hogy nagyobb dramok hasznalata esetén a felilleten hélyagosodas és
buborékképzddés jelent meg. Ilyen kis aramok mellett a nyalab mérete szubmikronos
volt, tipikusan 300-400 nm.

Debrecenben a makronyalabos besugarzasokat az Atomki PIXE kamrajaban vé-
geztiik [105]. A kamra elektromosan szigetelt elhelyezése lehetévé tette az dram és
toltés mérést. A besugarzasok kozben PIXE spektrumokat gytijtottiink a Canberra
Si(Li) detektorral és az Atomki NZ-881 digitélis jelfeldolgozo elektronikaval. A PIXE
spektrumokban a PMMA mintak esetén csak az iires hattér volt jelen karakterisz-
tikus csticsok nélkiil, PDMS esetén pedig a szilicium K-vonaldn kivil nem voltak
mas karakterisztikus rontgen cstucsok, ami a mintak tisztasagara utalt. A mintak
toltodését egy szénszalas izz6 elektronforrassal semlegesitettiik. A protonnyalabot
egy 0,51 pum vastag nikkel szérdéfoliaval homogenizaltuk, és az atméréjét 5 mm-re
kollimaltuk.

A mikronyaldbos besugarzasokat az Atomki pasztazé ionmikroszondjanal végez-
tikk [S1]. A protonenergia altalaban 1-2 MeV kozott volt. A nyaldbaram 5-60 pA,
amit 1-3 pm méretiire fokuszaltunk. A pasztazott teriilet tipikusan 1-2 mm oldalél,
négyzet alaki volt. A mikroszonda kamraban az évek sordn tobb kiilénbo6zé Si(Li),
és SDD tipustu rontgendetektor is miikodott PIXE analitikai célokra. Ezeket a detek-
torokat a mintak tisztasaganak ellenérzésére hasznaltam. A mintakra felvitt toltés
monitorozasat a visszaszért ionok jelére alapoztam. Els¢ lépésben a ;beam chopper”
nyalabszaggatoét kalibraltam az abszolit toltésméréshez. Ehhez egy mini Faraday-
csészét haszndltam [24]. A visszaszort ionok hozamat egy p-i-n diéda rendszerrel
gytijtottem, ami 4 db egyenként 100 mm? teriilett detektorbdl allt. Bizonyos ese-
tekben sziikség volt a szigetel6 mintak feliiletén felhalmozddo toltés semlegesitésére,
ehhez egy wolframszalas izzolampat hasznaltam, amelynek el6zoleg eltavolitottam
az livegburajat.

Rezben [A2] — miutdn tobbféle nehézionnal is demonstraltam a mikronyaldb
fokuszalas lehetoségeit — mikromegmunkaldshoz nitrogén nyaldabot hasznéltunk
10,5 MeV energidval N** toltésallapotban. A pasztazott teriilet 2 x 2 pum? teriiletl
négyzet volt, itt hozunk létre kiilonb6zé mikrostrukturdkat (parhuzamos vonalak,
gytirtik, konvex mikrolencsék, hullimvezeték stb.). A besugdrzott fluens szamita-
sanal figyelembe kell venni a 4-szeres toltésallapotot, igy a haszndlt 7,8 x 10 —
7,8 X 10' ion/cm? részecske fluens 1,25 — 125 nC/mm? feliileti toltésstirliséget jelent.
A besugarzashoz hasznalt aramerdsség 10-200 pA kozott volt. Hossza hullamveze-
tok készitése hibrid pasztazassal lehetséges. Ezt azt jelenti, hogy a fiiggoleges tengely
mentén a mintdt mozgattam (stage scan), mig vizszintesen a nyalabot (beam scan).

4.2. Mikrooptikai alkalmazasok
4.2.1. Passziv hullamvezet6 PMMA-ban

A polimerek érdekes anyagok, szamos kilonleges tulajdonsaggal rendelkeznek, pl.
nagy optikai tisztasag, kis csillapitas, stb. Napjainkban a kiilonb6z6 polimereket
szamos teriileten alkalmazzak pl. a mikrohulldmn, elektronikus és fotonikus rendsze-
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rekben [106]. Ez a nagymértékii felhasznalas az egyszerii gyartasnak és feldolgozha-
tosadgnak koszonheto. A polimerek szerkezete egyszertien tervezhet6 és modosithato,
igy a fizikai tulajdonsigaik is hangolhatok.

A szervetlen anyagokkal szemben (amilyenek pl. a LiNbO5 vagy InP), a polimer
optikai hullamvezeték koltséghatékony megoldast biztositanak szamos telekommu-
nikaciés alkalmazasban. Néhany gyakori polimermegmunkalasi technika: ionimplan-
talas [107], fotolitografia és reaktiv ionmaras [108], [109], és a fotokémia [110], [111].
Bar az utébbi modszerek szamos feldolgozasi 1épést igényelnek és hosszu a gyartasi
id6. Az ionimplantacié egyik legnagyobb elénye a hullamvezetok egyszert eloallita-
sa kontrollalhatdo mélységben, ami az ionenergiaval hangolhaté, mert az ionok jol
meghatarozott palyan és mélységig jutnak el a polimerekben.

R

maszkon keresztiil. Hong és munkatarsai [113] pedig sik hullamvezetdket készitet-
tek PMMA-ban. Roberts és von Bibra [114], [115] direkt-irdsos PBW médszerrel
készitettek hullamvezetoket olvasztott szilicium-dioxidban a Melbourne-i Egyetem
mikroszondajan. A direkt irdsos fokuszalt MeV energiaju konnyd ionok (pl. pro-
tonok) hasznélatanak elénye, hogy az eltemetett hullimvezetdk készitéséhez nem
sziikséges maszk hasznalata.

Ebben a munkdban a PBW moddszert alkalmazva egy szimmetrikus Y-osztot
készitettiink PMMA-ban. A PBW médszerhez szubmikronos mérett nyalabot hasz-
naltunk, amivel alkalmas anyagokra lehetséges irni, pl. polimerek, szilicium-dioxid,
kvarc, zafir, stb. A hullamvezeték készitése a 3D strukturak [116] eldéllitasandl
annyival egyszerlibb, hogy itt nem sziikséges a kémiai maras a besugarzas utan.

A PBW mddszerrel tetszéleges mintazat kialakithaté (pl. Mach—Zehnder-
interferométer, irdnyvaltok stb.). A szimmetrikus Y-oszté tervrajza az 52.(a) dbran
lathato, ezt a hullamvezetét hasznédltuk a fény két dgra osztasanak igazolasara. A
szubmikronos nyaldbméret nagyon fontos volt, mert az optikai palyak pontos meg-
rajzolasa biztositja, hogy az elkészilt hullamvezetd kis veszteségii legyen. A pontos-
sagnak a legnagyobb a jelent0sége a koszinusz S-kanyar és a linearis elvékonyodd
rész talalkozasanal.

Ezen munka masik célja volt az is, hogy a PMMA-ban készitend6 hullamveze-
tok készitéséhez optimalizaljuk a PBW paramétereket. Fontos volt meghatarozni az
optimélis besugdrzasi paramétereket (pl. fluens, energia, dram), igy elkeriilendé a
nemkivant roncsolds (pl. a feliilet felhélyagosodasa, buborék-képzédés stb.) [117].

A maszkos litografids technikakkal ellentétben a direkt-irasos modszerek nem
hasznalhaték tomegtermelésre. Viszont a PBW biztositja a tetszoéleges alakzat be-
sugarzasanak a lehet6ségét, igy optikai eszk6zok gyors prototipusainak elkészitését.

Az Y-o0szt6 hullamvezetdk szélessége 10 pm, a hosszuk 1 és 2 mm volt. A proton-
nyalabot a PMMA mintak felilletén magnesesen pasztaztuk. A besugdrzasok utan
a mintak széleit le kellett polirozni, igy a hullaimvezeték végei lathatéva valtak és a
feliilleti durvasdg 60 nm-nél kisebb volt. A hullamvezetok bemenetére monokroma-
tikus (633 nm) fényt csatoltunk (3M FS-SN-3224 tipusi egymddust optikai szalon,
magatméré ~4 pm). Az optikai szal vége és a PMMA hulldmvezetd csatolasahoz al-
kalmas olajat hasznaltunk (Nye Optical Products, NCF-446, n = 1,46), igy a PMMA
feliilletén minimalizalva a szorddast. A kilépo fényt CCD kameraval figyeltilk meg
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Linearis Koszinusz S-kanyar Linearisan elvékonyodd Linearis

Szegmens 1,0 mm Y-osztd 2,0 mm Y-oszté

Linearis z, =175 pm z, =350 pm

Linearisan elvékonyodé |x, =20 pm, z, =175 pm |x, =20 um, z, =350 um
Koszinusz S-kanyar X3=12,5pm, z3 = 500 pm |x3 = 25 pm, z3 = 1000 pm
Linearis 7, =150 pm 2, =300 pm

(a)

(b)

52. abra. (a) Az Y-o0szté hullimvezetd tervrajza és paraméterei. (b) Az 1 mm hosszi
Y-0s2t6 hullimvezetd differecidlis interferencia kontraszt (DIC) mikroszkdpos fény-
képe. A besugdrzdst 1,5 MeV energidji protonnyaldbbal végeztiik 75 nC/mm? fluens-
sel (~4,7x 1013 jon/cm?).

mikroszképon keresztiil (20x nagyitas, hossztt munkatavolsdg, NA =0,3). A képeket
8-bites mdédban vettiik fel, azaz 256-szintii sziirkeskalan.

Az atomer6-mikroszkép (AFM) kivalo eszkoz a besugéarzas altal okozott feliile-
ti valtozasok mérésére (pl. feliileti kdrosodds, a besugdrzas homogenitésa, felileti
tomorodés, stb.). A besugédrzott vonalak mentén kopogtaté tizemmodban (tapping
mode) képeket vettiink fel egy AFM Digital Instruments Dimension™ 3000 SPM
mikroszképpal. A pésztdzott teriilet 82 x 82 um? volt, a hulldimvezets dgai a lasst
pasztazas iranyaval voltak parhuzamosak.

Az 52.(b) abra az 1 mm hosszii Y-oszt6 felillnézeti képét mutatja. A polimer
kémiai és fizikai tulajdonsagainak megvéaltozasa az anyag tomorodéséhez és slirtisé-
gének megnovekedéséhez vezet, igy a torésmutatdja is megnd. A torésmutatod val-
tozas legnagyobb mértékii az ionok palyajanak a végén, ahol az energialeadas a
legnagyobb. Ez a nagy torésmutatoji réteg a hullamvezeté magja. Ezt a térfogatot
minden oldalrdl kisebb térésmutatoji anyag veszi koriil: a besugarzott tartomany
alatt és mellett besugarzatlan PMMA; a besugarzéas iranyabol érkezo ionok a pélya
vége el6tt, a Bragg gorbének megfeleléen kevesebb energiat adnak le, igy a torésmu-
tat6 valtozasnak kisebbnek kell lennie. (Ezt a jelenséget kés6ébb bizonyitottuk be, 1d.
a 4.2.2. fejezetben [D2].) A hulldmvezeté magjanak nagyobb, a képenynek kisebb
a torésmutatoja, igy a fényvezetés megvalosulhat. A polirozott oldal differencialis
interferencia kontraszt (DIC) fényképe az 53.(a) dbran lathato.

Az 53.(b) dbra a megvildgitott Y-osztét mutatja. A hullimvezeté magja kb.
10 pm méretii lateralisan és vertikalisan is. A hullamvezet6 a PMMA feliilete alatt
39 pm mélységben helyezkedik el, ami megfelel a SRIM szamitasok eredményeinek.
A halvanyan lathaté interferencia vonalak oka a PMMA bels6 feliiletérdl torténd
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54. dbra. A PMMA témdérodése a beeso protonfluenssel no, a kétféle protonenergidndl
hasonlo mértékii.

reflexié. Az 53.(c) dbran a két dgban mérheté intenzitds eloszlasa lathat6. Az inten-
zitaseloszlasban mért adatokat Gauss-fiiggvénnyel illesztettiik, ezt a folytonos vonal
mutatja. A Gauss-gorbék alatti tertiletek integraldsaval a két kar kozotti intenzitas
aranya nyerhet8, ami 0,45/0,55 értékiinek adodott.

A PMMA feliiletén a besugarzas altal okozott tomorodést is vizsgaltuk. Az AFM
mérésekbdl azt a kovetkeztetést vontuk le, hogy a hullamvezet6 feliilete j6 minGsé-
g, és a tomorodés mértéke a besugarzott fluenssel n6. Az 54. abra a mért felileti
tomorodést mutatja a hullimvezeték mentén az ionfluens fiiggvényében a 1,5 MeV
és a 2MeV energiaju besugarzasok utan. A benyomddas mindkét energia esetén
<300nm, ez a benyomddas a protonok behatolasi mélységéhez — 1,5 MeV-nél 39 um,
2 MeV-nél 62 um — viszonyitva elhanyagolhatd. Ezért a PMMA feliiletének modosi-
tasa elhanyagolhaté mértékben befolyasolhatja a hullamvezeto mélységét.

Passziv optikai hulldmvezetot készitettem PBW mdodszerrel PMMA-
ban a felilet alatt a protonok behatoldsi mélysége dltal meghatdrozott
mélységben [D1].
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4.2.2. PMMA torésmutaté valtozasa protonbesugarzas hatasara

A kovetkezd munkaban az volt a célunk, hogy a PBW moddszer soran hasznalt pro-
tonbesugérzas hatasara létrejovo torésmutaté-novekedést megvizsgaljuk az ionok be-
hatolasi mélységének fiiggvényében.

Tobbféle mintat és besugarzasi paramétert alkalmazva szisztematikus besugar-
zasokat készitettiink. A torésmutatd valtozas mérésére tobbféle modszert is hasz-
naltunk, de a legtobb esetben a tul kismértéki effektus miatt ezek eredménytelenek
voltak.

Ellipszometria modszerrel — amit a Szegedi Egyetem Optikai és Kvantumelekt-
ronikai Tanszékén végeztiink — meg tudtuk mérni az optikai paramétereket a feliilet
kozelében és a Bragg-gorbe mentén. Az ellipszometria a visszavert fény polarizacios
allapotat méri. Ez a visszaverd feliilet mindségétdl fligg (pl. a fizikai szerkezettél,
a réteg vastagsagatol, az optikai dllanddoktdl, felileti durvasagtol, sth.), ezért az
ellipszometria hatékony eszkoz az optikai paraméterek mérésére.

Mivel a PBW moddszer soran leggyakrabban 2 MeV protonenergiat hasznalunk,
ezért ezekhez a mérésekhez is ugyanezt az energiat valasztottuk. A mintak feliile-
tére felvitt toltést is a PBW-hez hasonlé értékre allitottuk be: 100 nC/mm? (azaz
6,25 x 101%ion/cm?). A mintak felhdlyagosodasdnak elkeriilése miatt a besugdrza-
sokat maximum 1nA drammal végeztiik. A nyaldbfolt atmérdje 5mm? volt, ami
egyrészt szitkséges volt az ellipszometria szamara; méasrészt az alkalmazott kis aram-
er0sség mellett elegendden kis dramsiiriséget jelent, igy a besugarzasok eredménye-
képpen sima és kratermentes feliileteket kaptunk.

Az els6 méréseink soran csak nagyon kismértékd valtozast tapasztaltunk a to-
résmutatéban. Ennek az oka az volt, hogy az ellipszometria a feliilletkozeli rétegek
torésmutatéjara érzékenyebb, mint a mélyebben fekvo rétegekre. Ezért — Otletem
alapjan — egy tjabb besugarzas-sorozatot terveztiink és hajtottunk végre, amikor a
vizsgalando réteget a feliilet kozelébe felhoztuk.

Ebben a kisérletben — amit ,PMMA f6lia médszernek” neveztiink el — egy vékony
PMMA féliat helyeztiink a tombi PMMA minta elé, és a protonenergiat ugy val-
toztattuk, hogy a protonok behatolasi mélysége éppen a szubsztrat felsé rétegében
legyen, azaz a feliilet kozelében (I1d. 55. dbra). A besugéarzas utan a foliat eltavolitva
a tombi PMMA-ban a behatolasi mélység kozelében 1évo réteg olyan kozel keriilt a
felillethez, ami mar az ellipszometria szamara érzékeny tartomany volt.

A PMMA félia vastagsaga 50 um volt. A félia éppen annyira lassitotta le a beérke-
z6 protonokat, hogy azok a tombi PMMA feltilet kozelében érték el a Bragg-csiicsot,
azaz ott adtak le a legtobb energiat. Mivel a hasznalt folia vastagsaga allandé volt,
ezért a Bragg-csics kozelében az energialeadas mértékét a beérkezd protonok ener-
gidjanak valtoztatdsaval tudtuk finomhangolni. Ezért a protonenergiat 1,7-2,1 MeV
kozott valtoztattuk. Az energiaveszteség szamitasahoz a SRIM programot hasznal-
tuk [19].

Az ellipszometria két szoget mér: a W a relativ amplitudé valtozast, a A pedig
a relativ fazisvaltozast jellemzi, amit a visszaverédéskor a fényben az elektromos
térerdsség vektor komponense szenved.
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PMMA félia Témbi PMMA

70,9 keV/um

negiaveszteség

N

1,75 MeV

mélység
33,6 keV/um

2,0 MeV ]

29,9 keV/um

2,1 MeV L]

50 um pszeudo |
mélység

55. abra. A tombi PMMA feliletére helyeztink eqy PMMA folidat, és a proton-
energidt 1,7-2,1 MeV kézott vdltoztattuk. Igy a protonok hatdtdvolsdgdnak végét a
tombi PMMA feliiletének a kézelébe hoztuk.

A= (5;07” - 5pz) - (557” - 58i)7 (1)
R, R,
tg U = Ip/i’ (2)

ahol p és s az elektromagneses hullam beesési sikjaban 1év6 és erre meroleges kompo-
nenst jeloli. A és R a visszaverodés el6tti és utani amplitudét jeloli. Tovabba, d; és 9,
a beesd (incident), és a visszavert (reflected) fény fazisat jeloli. Ezen mennyiségek a
vizsgalt mintardl torténd komplex visszaverédéshez kapcsolédnak az ellipszometria
alapegyenlete szerint:

tg U e i = 2 (3)
TS

ahol 7, és 7, a feliilletrdl torténd komplex visszaverédés a p és s sikban polarizalt

fény esetén. Tombi anyag esetén ezeket a Fresnel-egyenlet irja le. Inhomogén rétege-

ket tartalmazo anyag esetén ezek az egyiitthatok a rétegek vastagsagara és optikai

tulajdonsagaira vonatkozd informéaciot tartalmazzak.

A W és A értékek helyett gyakran a pszeudo-torésmutatd (n), illetve a pszeudo-
kioltasi tényez6 (k) hasznalatos. Ha egy homogén tombi anyagon ugyanazt a W és
A értékeket mérnénk, akkor annak a torésmutatéja és kioltasi tényezdje (n) és (k)
lenne. A definicigjuk szerint (n) és (k) a U és A értékekbdl a Fresnel egyenletekkel
szamithato, és ebben az esetben a tombi minta valos n és k értékeivel megegyeznek.

A W és A értékekbdl szarmaztathaté mélységi informécié néhany pm nagysag-
rendi. FEzért a feliilet kozelében, ahol a protonok energiavesztesége lassan valtozik
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a mélységgel, a mintdkat témbi (homogén) mintdknak tekinthetjiik. Viszont a be-
hatolasi mélység végénél — amikor az 50 um vastag PMMA féliat eltavolitottuk — a
Bragg-gorbe gyorsan valtozik. Ebben az esetben — ha feltételezziik, hogy az ionok
altal okozott torésmutaté-valtozas aranyos a protonok energialeadasaval — a Bragg-
gorbéhez hasonld alaki a mélységi fliggést kell kapnunk. Ezért a (n) értékeket egy
alkalmas eloszlassal modelleztiik. Ha megfeleléen skalazzuk a modellt a mért ér-
tékekhez, akkor jo egyezést kapunk. A modellezés a Woollam ellipszométerekhez
kifejlesztett WVASE programmal tortént [118].

A spektroszképiai ellipszométeres méréseket a 250-1000 nm hullamhossz tarto-
manyban 476 kiilonb6zo hullimhosszon végeztiik. A beesési szoget a PMMA Brew-
ster szogének kozelében valasztottuk meg, igy a méréseket 50°, 52°, 54°, 56°, 58°
szogeknél végeztiik. Ilyen beesési szogek mellett a mért W és A gyorsan valtoznak.
Igy az adatok a killonb6z6 beesési szogeknél jelentésen kiillonbozék lesznek, ami lehe-
tOvé teszi a vizsgalt mintak pontosabb meghatdrozasat. A fény visszaver6dése sordn
megvilagitott teriilet elliptikus alakt volt. A kistengely hossza 1 mm, a nagytengely
hossza pedig ~1,5-2mm ko6zott valtozott a beesési szogtdl fliggéen. A PMMA at-
latszd természetébdl adéddan a mintak hatséd feliletérdl visszavert fény is megjelent
volna az analizatorban, ezért ezt egy megfelelé méretli aperturaval ki kellett takarni.

A spektroszképiai ellipszometria egyéb optikai paraméterek mellett elsGsorban
a torésmutaté meghatdrozasara alkalmas médszer, képes 1072 nagysdgrendii torés-
mutaté kiillonbségek meghatarozasara [119]; esetiinkben a PMMA mintédkon ilyen
mértékl valtozasok mérése volt szitkséges. Minden minta esetén a PMMA feliiletén
a besugarzott tertileten kiviil is mértiink egy-egy hattér pontot, igy a torésmutatd
kiilonbségeket képeztitk (An = Npodi fied — Mblank)-

Az igy meghatarozott pszeudo-torésmutatok a besugarzott PMMA feliiletén min-
den minta esetén és minden vizsgalt hullaimhosszon nagyobbak voltak, mint a besu-
garzatlan PMMA feliileteken.

0,012 4
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0,008 —
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0,004 —
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0,002
([ ]
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56. dbra. A térésmutato-valtozds PMMA-ban 633 nm hulldmhosszon az ionok beha-
toldsi mélységének fiigguényében. Osszehasonlitdsképpen a Bragg-gérbe is ldthatd, a
meérési adatokkal jo egyezésben.

A vizsgalt protonenergia tartomanyban a Bragg-gérbék hasonléan viselkednek,
azaz a protonok sok iitkozés hatasara lassan veszitik el az energiajukat, ezekben
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az egyedi litkozésekben kicsiny energiadtadas torténik a minta elektronjai szamara.
A torésmutato értékeket megmértiik 1,7-2,1 MeV energiaju protonok esetén 50 pm
PMMA f6lian valé athaladas utan, ezeket hozzarendeltiik a 2 MeV energiaju proto-
nokra kiszamitott mélységekhez. Kimutattuk, hogy a torésmutaté névekedése 0,01
nagysagrendii volt, ami a detektalasi hatarndl 10-szer nagyobb. A torésmutatd leg-
nagyobb mértékben a behatolasi mélység végénél nott, jo egyezésben a Bragg cstucs
helyével, ahol a protonok energiavesztesége a legnagyobb. Az 56. dbra ezeket az
eredményeket mutatja, tovibba a 2 MeV protonokhoz tartozé Bragg-gorbét is abra-
zoltam ugyanezen mélység skalan.

Mivel a mért torésmutatd valtozasok és a Bragg-gorbe kozott szép egyezés lat-
hato, levontuk azt a kovetkeztetést, hogy a fenti feltételezésiink helyes volt, azaz a
torésmutatd valtozas elsédleges oka a protonok energialeadasa (igy a kovetkezteté-
stink az irodalomban olvashat6 [112] referencidval is megegyezik). Az ionok palyaja-
nak végénél implantalodas is bekovetkezik.

PMMA polimer esetén elséként hatdroztam meg a protonbesugdrzds
hatasdra bekovetkezo torésmutato-vdltozas nagysdgat a mélyséqg fliggué-
nyében (>0,01; ez elegendd a hulldmvezetés létrejittéhez) [D2].

4.2.3. PDMS torésmutaté valtozasa protonbesugarzas hatasara

A PDMS szamos fizikai és kémiai tulajdonsidgaiban jelentés valtozas torténik 1ézer-
¢és ionbesugarzasok hatasara, ezért ilyen mikromegmunkalési technikdkhoz reziszt-
anyagként hasznalhato. PDMS-bol gyakran készitenek optikai eszkozoket, ezért az
ionbesugarzas hatasara bekovetkezo torésmutato-valtozas ismerete nagyon lényeges.

A PDMS-t altalaban replika anyagként hasznaljéak, viszont protonmikronyaldbos
besugarzasa direktirdsos célokbol, és ennek alkalmazésai (pl. mikrooptikai célokra)
egy teljesen 11j koncepcié. A cikk irasanak idején csupan néhany cikk volt még az iro-
dalomban maés hatasokra bekdvetkezo torésmutaté-valtozasra vonatkozdan. Néhany
esetben a kezelés hatdsara jelentésen megvaltozott a PDMS torésmutatdja, aminek
oka az Osszetétel és a szerkezet valtozasa. Infravoros 1ézert alkalmazva An =2 x 1073
[120], mig excimer UV lézerrel ennél nagyobb An =4 x 1072 [121] volt az elért maxi-
malis torésmutaté-valtozas. Tonok altal indukalt torésmutato-valtozassal PDMS-ben
eddig masok nem foglalkoztak.
vesebb energiat adnak le, mint a mélyebb rétegekben. Az energialeadast a mélység
fiiggvényében a Bragg-gorbe irja le. A bombéazé ionok altal leadott energia legna-
gyobb része a céltargy atomok ionizaciéjara forditodik. Az ionizécié az ionok pa-
lydjanak mentén novekszik, a maximumat a Bragg-csicsban éri el, ami roviddel az
ionok palyajanak a vége el6tt van. Az ionok hatotavolsiga az a mélység, ahol az
ionok energidja nullara csokken. Ezt mutatja az 57. dbra.

Mivel a bombézé ionok altal leadott energia a feliilet kdzelében kisebb, a mélyebb
rétegekben (a Bragg-cstcsnal) nagyobb, igy a korabbi PMMA-nal kapott eredmé-
nyeink alapjan [D1], [D2], itt is felmerilt az 6tlet, hogy fokuszalt MeV ionokkal
eltemetett hullamvezetéket tudunk-e irni PBW technikéval.
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57. dbra. Energialeadds a mélység figgvényében (Bragg-gorbe). A leadott energia
legnagyobb része a céltdrgy atomok ionizacidjara forditodik. Az egyedi ionok a pdlyd-
inak vége statisztikus eloszldssal irhato le. Az ionnyaldb hatdtdavolsdgdt ezen eloszlds
csucsanak helyével szokas értelmezni, ez kissé a Bragg-csucsndl mélyebben fekszik.

Ezért ennek a munkanak a célja az volt, hogy meghatarozzuk a protonokkal
besugarzott PDMS torésmutato-valtozas mélységi profiljat.

A besugarzasokhoz most is a PMMA-nal mar bevalt ,félia modszert”, az op-
tikai paraméterek meghatarozasara pedig az ellipszometria technikat alkalmaztuk.
Szintén az el6z6 munkahoz [D2] hasonléan, most is feltételeztiik, hogy a térésmuta-
t6 valtozas egy adott mélységben az ott leadott energidval (linear energy transfer,
LET) ardnyos.

A protonok energiajat 1,265 és 2,0 MeV kozott valtoztattuk. Abszorbensként
9 vagy 18 um vastag aluminiumfélidkat hasznéltuk (ehhez praktikusan 1 vagy 2
réteg haztartasi aluféliat hasznaltunk, miutan azok vastagsagat mérésekkel ellen-
ériztik). gy a protonok a minta felilletét 170 keV — 2,0 MeV energidval érték el.
SRIM szamolasok [19] azt mutattak, hogy 2 MeV energiaji protonok esetén a leg-
nagyobb hatétavolsdg (behatoldsi mélység) PDMS-ben ~79 um, mig a maximélis
energiaveszteség (a Bragg-cstcs) ~76 pm mélységben van.

Az ellipszometriai méréseket az eléz6 munkahoz hasonléan most is a Szegedi
Egyetem Optikai és Kvantumelektronikai Tanszékén végeztiik.

A tombi PDMS anyag pszeudo-térésmutatojat tobb helyen megmérve 0,01 mér-
tékl fluktudciot figyeltiink meg ~10 mm lateralis skalan. Ezért minden besugarzott
mintan a besugarzasi teriileten kiviil 3 kiilonb6z6 pontban is mértiink, ezt tekintve
referencia értéknek. A besugarzott tertileteken beliil is minden mintan legalabb 3
pontban mértiink.

Az 58.(a) abran abrazoltam a besugarzds hatdsara keletkez6 torésmutato-
valtozast. A besugéarzott térfogatban szignifikdns a torésmutaté-novekedés. A fe-
lilet és ~60 um kozotti tartomanyban 0,03-0,04, mig ~65um alatt 0,04-0,06, a
Bragg-cstuicsnal a torésmutatd mar 0,08 koriili értékkel nétt a besugarzatlan anyag-
hoz képest. Ez lényegesen nagyobb, mint a hasonlé koriilmények kozott kapott
torésmutato-valtozas PMMA-ban. Ilyen nagymértékii torésmutato-novekedéssel el-
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58. dbra. (a) A mért torésmutato-valtozasok 400nm (négyzetek) és 800nm (hd-
romszogek) hullimhosszon a mélység értékekhez rendelve. A skdldzott Bragg-gorbe
dsszehasonlitasképpen szaggatott vonallal jelolve. (b) A kioltasi tényezé a mélység
fiigguényében.

érhet6 a SiO, torésmutatdja [122]. (Ilyen irdnyt tovabbi kisérleteinkben megfigyeltiik
a besugarzas hatasara keletkezd kémiai valtozast [123] és a keménység-valtozast is
[D4], ezek arra utalnak, hogy a PDMS szerkezete egyre inkdbb szilikétszeri.)

A torésmutato-valtozas mélységi fliggése az anyag szerkezetének megvaltozasa-
val magyarazhat6, ami ardnyos az anyagban leadott energiaval. Mivel a protonok
energialeadasa a Bragg-cstucsban a legnagyobb, itt torténik a legtobb kémiai valto-
zas is, és itt lesz a legnagyobb a torésmutato-valtozas.

Néhany honap elteltével megismételtiik az ellipszometrids méréseket. Az ered-
mények azt mutattdk, hogy a nagyobb mélységekhez tartozé nagyobb An értékek
a kezdeti értékek koriil fluktualnak, tehat a relaxalédas nem volt jelentls, azaz a
kialakitott torésmutato-eloszlas stabilnak bizonyult.

Az ellipszometria lehetové teszi a mintdk abszorpciés tulajdonsagainak megha-
tarozasat is, mivel a mért komplex torésmutato képzetes része a kioltasi tényezd. A
kioltasi tényezo6 forditottan aranyos a fény behatolasi mélységével egy adott hullam-
hosszon. Az 58.(b) abrén lathatd, hogy a besugarzés a kioltasi tényez6t is megnoveli.
Bar az eredmények a detektalasi hatarhoz kozel vannak, a kioltasi tényezo mélységi
profilja 400 nm és 800 nm hulldmhosszon hasonlé a torésmutatéd profiljahoz, azaz a
Bragg-gorbét koveti. A besugarzott PDMS abszorpciéja 800 nm hulldmhosszon ki-
sebb, mint 400 nm-nél, ezért az eltemetett hullamvezeték alkalmazasa az infravoros
tartomanyban igéretesebbnek tiinik.

Az eredményeink demonstralasa céljabdl egy integralt optikai hullamvezetot
készitettiink (1d. 59. abra). A PDMS mintak 2,5 mm szélesek és 1 mm vasta-
gok voltak, a hullimvezeték hossza 2500 pum, szélessége 120 pum. A besugarzas
9,38 x 10 ion/cm? fluenssel (1500 nC/mm? feliileti toltéssiirtiséggel), 950 pA dram-
mal, és ~2 um X 2 um nyaldbmérettel tortént. A protonenergia 2 MeV volt. A hul-
lamvezetokbe monokromatikus 633 nm hulldimhossz fényt csatoltunk be egy lézer
forrasbél simplex 50/125 FIS ST/PC optikai szélon. A kilép6 fényt egy CCD kame-
raval detektaltuk, amelyet egy hosszii munkatavolsdgi mikroszkopra rogzitettiink.
A fényképek az elkészitett hullamvezeté miikodését bizonyitjak.
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59. dbra. (a) A hulldimvezetd keresztmetszetének vildgos latoterd fényképe reflektdlt
fehér fényben, (b) a hullimvezetébdl kilépé HeNe lézer 633 nm hullimhosszi fénye.

Poli(dimetil-sziloxan) (PDMS) anyag esetében is elséként hatdroz-
tam meg a protonbesugarzds hatasdra bekovetkezo torésmutato-vdltozads
nagysdagat a mélység figguényében (~0,08; ez bdven elegendd a hullam-
vezetés létrejottéhez) [D3.

4.2.4. PDMS tomorodés protonbesugarzas hatasara

A mikromegmunkalési technolégidkban a PDMS-t eddig elsésorban replika modszer-
rel hasznaltdk. A kézelmiltban mi mutattuk meg, hogy direktirasos médon PBW
technikaval is készithetok optikai eszkozok, pl. diffrakcids racsok, Fresnel-lencsék
[S8], vagy optikai hullamvezeték, az elérheté nagy torésmutato-valtozas miatt [D3].
lonbesugarzas hatasara a PDMS feliilet topografidja jelentésen megvaltozik [ST7],
ezért fontos kérdés ennek a jelenségnek a vizsgalata.

Ezen munka célja a feliileti topografia részletes vizsgalata, a tomoroédés mértéke
és relaxacidja, ezek fliggése a besugarzd fluenstdl és a PDMS struktiardk kozotti
tavolsagtol.

A topogréfia vizsgdlatdra atomerd mikroszkopiat (AFM) hasznaltunk kopogtaté
(tapping) médban, ami lehet6vé tette a fazisleképezési technikat. Ez a technika egy
hatékony eszkoz, amivel nanométeres skalan olyan informéaciok nyerheték a feltileti
tulajdonsagokrél, amik méas modszerrel nem érhetdk el. A fazisleképezés azt jelenti,
hogy monitorozzuk a faziskésést az AFM ti rezgésének vezérlojele és a kimeno jel
kozott (1d. 60. abra).

A faziskésésben lathaté valtozasok a minta felilletének anyagi tulajdonsagaiban
tortént valtozasokat jelzik. Ez a modszer lehetové teszi a magas és alacsony adhézios
tertiiletek feltérképezését, a rugalmassag vagy keménység valtozasainak vizsgalatat,
az Osszetétel valtozasait, a surlédast, viszkoelaszticitast, stb. A fazisleképezés nem
igényel tobblet raforditast sebességben vagy felbontasban: amikor a feliileti topog-
rafiat térképezziik, ekdzben a fazisképek is szimultan megmérhetdk.

A besugarzott struktirdk parhuzamos vonalakbdl alltak. A vonalak szélességét
és egymastol vald tévolsagukat a kovetkezok szerint valtoztattuk: 15 pm /30 pm,
25 pm / 50 pm, 25 pm / 100 pm (szélesség / tavolsag). A vonalak hossza 1000 um volt.
A besugarzashoz 2MeV energiaju protonokat és 200 pA dramot hasznaltunk. A
mikronyalab mérete 2 um x 2 ym volt. Annak érdekében, hogy kiilénb6z6 mértéki
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60. dbra. A fdzisleképezés — az AFM ti rezgésének vezérldjele és a kimend jel kézotti
faziskésés — eredménye fiigg a felilet tulajdonsdgaitol.

tomorodést érjink el, 6tféle killonbo6zo Huenst hasznaltunk:
3,13x10" jon/em™2 (=50 nC/mm™2),
6,25% 10" ion/cm™2 (=100 nC/mm™?),
1,25x10™ ion/em~2 (=200 nC/mm™?),
3,13x10'" ion/ecm ™2 (=500 nC/mm~?),
6,25x 10 ion/cm ™2 (=1000 nC/mm™2).

A besugarzott teriileteken nemcsak a feliileti topogréfia, hanem az adhézié (ned-
vesitOképesség) is valtozik [124], [125], ennek oka a polimer kémiai és szerkezeti
valtozasa [126]. A feliileti topografia, a fazis és a koztik 1évé kapcsolat vizsgdlata-
ra egy PSIA XE 100 tipusi atomerd mikroszképot (AFM) hasznéltunk a Szegedi
Egyetem Optikai és Kvantumelektronikai Tanszékén. A felvett AFM képeket XEI
1.7.5 képfeldolgozé szoftverrel analizaltuk.

A benyomddasok mértékét a topografiai képekbdl szarmaztattuk. A kiilonbozo
szélességli és tavolsagu vonalak kiilonbozé mértékli tomorodést mutattak a besu-
garzo fluens fiiggvényében. Ha egy kozos grafikonon dbrazoljuk ezeket (I1d. 61. abra)
vildgosan lathatd, hogy a tomorodés mértéke fligg a besugarzo fluenstdl és a struk-
tarak egymastol mért tavolsagatol.

A tomorodés fluensfiiggése a PDMS kémiai valtozasaval magyardzhatd. Amikor
ennek hatasara tobbek kozott illékony termékek keletkeznek. A PDMS polimer ese-
tében a viszonylag magas LET értékli besugarzas hatasara elsésorban a kovetkezo
illékony gézok keletkeznek: hidrogén, metan, etdn [127], [128], [129]. Ezek el is ta-
vozhatnak a PDMS anyagabol. A besugarzott térfogat Osszezsugorodik a jelentds
szerkezeti valtozas miatt, ekozben szilikat szarmazékok keletkeznek (SiO,) [125].

Ahogyan a 61. abra mutatja, a besugarzott vonalak k6zotti nagyobb tavolsag
alkalmazasaval nagyobb mértékli tomorodés érheto el a PDMS-ben. Ezt a jelenséget
a polimer gumiszeri természetével magyarazhatjuk a kovetkezoképpen: két besu-
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61. abra. A tomérdodés mértéke a besugdrzo fluens fiigguényében, kiilonbozé szélességi
és tdvolsagu vonalakra. A vonalak az illesztett y = a—bc”® fiigguényt mutatiak minden
adatsor esetén.

garzott — igy tomorodott — vonal lefelé hiizza a koztiik 1évo besugarzatlan tertileten
is az anyagot. Igy az anyag feliilete itt gorbe lesz. Mivel a besugarzott szomszédos
vonalak tavolsaga allandé, a gorbiiletnek lesz egy maximalis értéke, ami a PDMS
rugalmassagi egytitthatojatol fiigg. Ennek a rugalmas deforméacionak a kovetkezté-
ben mechanikai fesziiltség alakul ki az anyagban. Amikor a tomorodésbol szarmazo
erd egyenlévé valik a mechanikai fesziiltségbdl szarmazé erével, a polimer egyenstilyi
allapotba keriil, ezért az anyag tovabbi zsugoroddsa nem néhet tovabb. Egy adott
gorbiilet esetén a besugarzo fluens novelésével a tomorodés mértéke aszimptotikus
lesz (1d. 61. abra). A gorbék aszimptotai (tehat az elérhetd legnagyobb tomorodés)
a 15 um /30 pm, a 25 pm /50 pym, és a 25 um / 100 pm struktiarak esetén y = a — be”
aszimptota fliggvényekkel illesztve 1,376 um, 2,162 pym, és 4,789 um értékeknek adod-
nak. A viszonylag kis vonaltavolsdgok esetén (ami a mikromegmunkéldsban gyako-
ri) az Gsszezsugorodas eléri a maximélis értékét kb. 9,34 x 10 ion/cm? (azaz kb
1500 nC/mm?) fluensnél. 2 MeV energidju protonokkal nagy fluenssel és nagy vonal-
tavolsaggal a tomorodés mértéke elérheti a behatoldsi mélység ~6%-at. A PDMS egy
masik elénye més polimerekhez (pl. PMMA) képest az, hogy a besugarzds hatéséara
képzodo illékony gazok el tudjak hagyni a besugarzott térfogatot, igy buborékok
nem keletkeznek, a feliilet j6 minGségi lesz.

A fazisvaltozasra vonatkozd adatokat a fazisképekbdl nyertiik, amelyeket a to-
pografiai képekkel egytitt szimultdn gyujtottink. A fazisvaltozast és a hozza tartozo
feliileti topografidt minden minta esetén dsszehasonlitottuk (kiilonboz6 vonalszéles-
ség és tavolsag, illetve kiillonboz6 fluensek). Arra a kovetkeztetése jutottunk, hogy a
kis fluensek esetén a feliileti topografia nem koveti a fazisvaltozast, ez utébbi viszont
megfelel a besugarzott mintdzatnak (1d. 62. abra).

Ennek magyarazata, hogy a mechanikai fesziiltség (amit a tomorodés okoz) eltor-
zitja az eredeti mintdzatot. A 62.(b) dbran lathato, hogy a fazisvaltozas gorbén 1évé
csucsoknal toréspontok vannak a topografiai gorbén. Ez valdszintileg azt jelzi, hogy
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62. abra. (a) Az 50nC/mm? fluenssel 25 um /50 um (vonalszélesség/tdvolsdg) struk-
turdaval besugdrzott minta fazisképe. (b) A feliileti topograifia és a fazisvaltozds ugyan-
azon a mintdn a megjelolt vonal mentén. Kis fluensek esetén a felileti topogrifia
nem kéveti a besugdrzott mintdzatot, azaz a fazisvdltozdsi gorbét. A minta a fazis-
valtozas gorbén magasabb értékekhez tartozo helyeken egyenletes toltéseloszlassal volt
besugdrozva. (c) Az 500nC/mm? fluenssel 15um /30 um (vonalszélesség/tdvolsdg)
struktiraval besugdrzott minta fazis képe. (d) A feliileti topogrifia és a fdzisvdlto-
zds ugyanazon a mintdn a megjeldlt vonal mentén. A minta a fazisvdltozds gorbén
magasabb értékekhez tartozo helyeken volt besugdrozva, ezeken a helyeken tomaorodés
torténik.

repedések vannak az anyagban, amelyek nem lathatéak a szimultan felvett topog-
rafiai képen, mert a lépések kozott kb. 200 nm tavolsag van. A repedések szélessége
valésziniileg ennél sokkal kisebb. A 62.(a) abrdn a besugarzott és a besugarzatlan
teriiletek kiilonbozé fényessége arra utal, hogy a minta kémiai Osszetétele és/vagy
merevsége megvaltozott a besugarzas hatasiara. A besugarzott tertileteken jellemzo6
nagyobb fazisviltozas a megnovekedett adhéziéra, nedvesit6 képességre [125] és/vagy
merevségre [130] utal.

Nagyobb fluenseknél (3,13 x 10 ion/cm? vagy 500 nC/mm? f6l6tt) a feliileti
topografia és a fazisvaltozas a besugarzasi mintazatot meglehetésen jol koveti. A
besugarzott teriiletek jelentOsen tomorddnek, de az aljuk nem sik. A besugarzott
tertiletek kozott a besugarzatlan teriiletek szabalyos gorbiiletet mutatnak.

Azt a jelenséget, hogy a topografia gorbe nem koveti pontosan a fazisvaltozas
gorbét gy magyarazhatjuk, hogy a besugarzas miatti tomorodés mechanikai fe-
sziiltséget hoz létre. Besugarzas kozben a besugarzott tertileten 6sszezsugorodik az
anyag, mig a besugarzatlan tertileten valtozatlan prébal maradni. A két fazis kozott
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a topografiai atmenet nem egy lépcséfiiggvény, hanem a PDMS gumiszert termé-
szete miatt folytonos. Mig a fazisvaltozas a besugarzott és besugarzatlan teriiletek
kozott kb. 3,7 pm széles sdvban jelenik meg (ez a szélesség nyalab méretétdl figg),
a feliileti topografia sokkal szélesebb atmenetet mutat. Ez azt jelenti, hogy ezzel a
modszerrel éles oldalfalakat nem lehet 1étrehozni. A besugarzatlan teriileten megfi-
gyelhetd gorbiilet mér a besugarzott tertilet belsejében elkezdédik (1d. 62.(d) abra),
és ugyanez okozza a repedéseket a tomorodott teriilet szélein. A tomorodés altal
okozott feliileti struktira megjelenése és az a tény, hogy képes a kialakult mecha-
nikai fesziiltséget elviselni azt jelenti, hogy a besugéarzott és besugarzatlan polimer
merevsége lényegesen kiillonb6zo.

A PBW technikaval megmutattuk, hogy lehetséges gorbe széli sekély strukti-
rakat létrehozni PDMS polimerben. A feliilet gorbiilete és a tomorddés mértéke a
besugarzott ionfluenssel és a struktirak egymastél vald tavolsagaval hangolhato. A
megfeleld besugarzasi paraméterek megvalasztasaval kivant gorbiiletek tervezhetdk.

Megmutattam, hogy besugdrzas hatdsdara keletkezo tomorodés

PDMS-ben sokkal jeletésebb (~2um), mint PMMA-ban (~200nm)
(D4].

4.2.5. PDMS mikrolencsék készitése tomorodés segitségével

Az elézéleg megfigyelt tomorodési effektust kihasznalva PDMS anyagban mikrolen-
cséket terveztiink. Az oOtlet lényege az volt, hogy egy gytri alaki besugarzassal a
felilletet benyomva a gytirti belsejében 1évé anyagnak ki kell emelkednie, ahogyan ez
a két parhuzamos vonal kézott is megvalésult. A PDMS témérodése ~1500 nC/mm?
fluensnél mar eléri a maximumat [D4], ezért ezt az értéket valasztottuk besugarzo
fluensnek. A nyalab arama 500 pA volt. A besugarzandé mintazatokat matrix alak-
zatba rendeztik. A gytirik belsé atméréje 15, 30, 60, 100 és 200 pm volt (a 100
pm-es gytiriiket abrézolé fényképet a 63. dbra mutatja).

8000
OOO

63. dbra. A besugdrzdsi mintdazat és a mintakon készilt differencidlis interferencia
kontraszt (DIC) technikdval készilt mikrofotd. A gyiirik belsé datmérdje 100 pm.

A besugarzast kovetden a mintakat kiillonb6z6 modszerekkel megvizsgaltuk. A kis
atmér6ji lencsék esetében atomerd mikroszképot (AFM, NT-MDT Ntegra) hasznéal-
tunk, ezzel a mikrostruktirak 3D topografias képét vettiik fel. A nagyobb atméréji
mintak (100 és 200 pm) esetén profilométert (AMBIOS XP-1) hasznaltunk, mert
az AFM éltal maximalisan pasztazhato teriilethez viszonyitva ezek a lencsék tul
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64. abra. (a) A mikrolencse 3D illusztracidja. A gyidrin belili terilet besugdrzat-
lan. (b) A 200 um dtmérdji lencse keresztmetszeti képe (profilométerrel mérve). A
sziirkével jelolt terilet a besugdrzott részt jelenti, ahol megudltozott a térésmutato.
A lencsék széleinél ldthato csicsok nem a topogrdfiat jelentik, hanem mitermékek: a
profilométeres méréseknél a besugdrzott és besugdrzatlan teriletek kézotti kilonbozo
keménység miatt jelennek meg.

nagyok. Ezekkel a technikakkal lehet6ségiink volt megvizsgalni a besugarzott terti-
letek tomorodését, a gorbiilt feliillett mikrostruktirak magassagat és a mikrolencsék
fokusztavolsagat.

A besugarzott fluens a lencsék esetében azonos volt, de a lencsék atmérojét val-
toztattuk. Ezért a kilonbozé atmérdji lencsék szélein a gytiriik kiillonb6zé mér-
tékben nyomodtak be, igy alakitva ki kiillonb6z6 gorbileteket, ezaltal kiillonbozo
fokusztavolsagu lencséket.

A mikrolencsék sematikus 3D képe és a feliilet keresztmetszeti profilja a 64. abran
lathat6. A besugérzott teriileten a PDMS torésmutatdja is megvéltozott [127], igy a
lencsék koriil gytirii alaki nagyobb térésmutatéja teriiletek keletkeztek (1d. a 64.(b)
abran sziirkével jelolve). A besugarzott és a besugarzatlan tertiletek kozotti atmenet
nem lépcsofiiggvény, hanem folytonos a PDMS rugalmas természete miatt. Ezért a
lencsék feliilete mar a besugarzott tertileten beliil elkezd gorbiilni, nem pontosan a
besugérzas szélénél.

A besugérzas hatasara a PDMS keménysége is megvéltozik. [D4], mert a polimer
anyaga degradédlodik és szilikat szérmazékok keletkeznek (SiO,) [131]. Ezért a mikro-
lencse feliiletének kozépsé (besugarzatlan) részén mas lesz a gorbiilet, mint a lencsék
keriileténél 1évo besugarzott gytirtinél. A kiillonbo6zo torésmutatd és gorbiilet kiilon-
boz6 optikai tthosszakat eredményez, és szférikus aberracié tipusiu lencsehibakat
okoz. Pl. a 64. dbran lathaté 200 pm atméroji lencse koril a gytirt kiils6é atmérdje
260 pm, ennek a topografidja is a lencse alakjahoz tartozik.

A profilométeres mérésekhez 0,1 mg (107% N) t{inyomdst hasznaltunk. Ez a tii-
nyomas elég kicsi ahhoz, hogy lehetové tegye a feliilet profiljanak megmérését, de a
rugalmas polimer feliiletén a fazis és a keménység kiilonbségeket is mutatja. A kiilon-
boz6 keménységek miatt killonb6zo mértékit benyomddasok keletkeztek, igy ezek a
benyomddéasok és a vizsgalt lencsék feliileti topografidja eredményezte a profilokban
megjelené cstcsokat.
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65. dbra. A 30 pm datmérdji mikrolencsék AFM képe. (a) Felilnézet, (b) 3D pers-
pektivikus nézet.
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66. dbra. A 60 pm atméréji mikrolencsék profilja, az illesztett parabola figguénnyel.

A kisebb atmér6jl lencsék esetén az AFM képek mutatjik a geometriat. A 65.
abra a 30 um atméroji lencsét mutatja. A feliilnézeti képeken lathaté, hogy a lencsék
nem tokéletesen kor alaktak. Ebben az esetben a nagytengely 31 um, a kistengely
pedig 25 pm. Ennek az oka a nyaldb aszimmetrikus mérete, bar a nyalab pasztazasa
korpalya mentén tortént. Tokéletes kor alakt nyalabfolttal és kor alaka pasztazéassal
ez az aszimmetria elkeriilheto.

A geometria alaposabb vizsgalatabol megallapitottuk, hogy a lencsék kereszt-
metszeti profilja nem szférikus, hanem parabolikus. A korén belili besugarzatlan
rész profiljat az Az? + Bz + C parabolikus fiiggvénnyel illesztve a mért profil és az
illesztett gorbe jé egyezést mutatott (ld. a 66. abra).

Az illesztett fiiggvények paramétereibél a mikrolencsék fokusztavolsagat is meg-
hataroztuk. Mivel a lencsék nem tokéletesen szimmetrikusak az x és y sikban két
kiilonbozé fokusztavolsagot kaptunk, ami asztigmatikus lencsét jelent. A 6. tabla-
zatban feltiintettem a hosszabb fékusztavolsdgokat és a lencsék magassagat.

A 200 um atméroji lencse profiljara nem volt illeszthetd parabolikus fliggvény,
mert a nagy atméro miatt a lencse kozepén egy 50 um atmérsjii lapos teto alakult ki.
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6. tablazat. A kulonbozo dtmérdji lencsék fokusztivolsdgai és magassdgai.

A lencse atmérdje (um) Fokusztévolsdg (um) A lencse magassiga (um)

15 18 0,9
30 24 1,9
60 150 2,5
100 180 2,6
200 - 2,7

Ezért ebben az esetben nem volt lehetséges az illesztés, igy nem volt meghatarozhaté
a fokusztavolsag.

A PDMS réteg vastagsaga 85 yum. A 15 és 30 pm atméroji lencsék fokusztavolsaga
a réteg vastagsaganal kisebb, tehat a fékusz a PDMS rétegben keletkezik. A 60 és
100 pm atméroji lencsék fokusztavolsdga nagyobb, mint a réteg vastagsaga, igy a
fokusz a PDMS rétegen kiviil van.

Mivel a tomorodés mértéke, igy a lencsék gorbiilete a besugarzott fluenstdl is
figg, a lencsék fokusztavolsaga tervezheto. A fluens csokkentésével hosszabb fékusz-
tavolsag érheto el, a kisebb atmérdji lencsék esetén is.

PDMS-ben protonbesugdrzas hatdsdra keletkezo tomorddést kihasz-
ndlva konvexr mikrolencséket hoztam létre [D5].

4.2.6. PDMS tomorodés és mikrolencsék készitése nitrogénbesugarzassal

Az €l6z6 két munka folytatasaként a PDMS anyagot ezittal nitrogén ionnyalabbal
sugaroztuk be, ettol azt vartuk, hogy a tomorodés a protonok altal okozott effektus-
hoz hasonl6 lesz, de annal érzékenyebb. Tovabba azt is terveztiik, hogy mikrolencsék
készitésével szintén az el6z6hoz hasonldé modon latvanyos demonstraciot mutassunk
be [D6].

A besugérzasokat a Cseh Tudoméanyos Akadémia Praga kozelében, Rezben mii-
kodo Magfizikai Intézetében a HVEE gyartmanyt Tandetron gyorsitén tizemel6 mik-
roszondanal végeztitk [A2].

A SRIM [19] szoftverrel kiszdmitottam a 10,5 MeV energidju N** ionok behato-
14si mélységét a PDMS mintdink esetén. A [A2] munka sordn azt is meghataroztuk,
hogy nitrogénnyalabbal ez az energia elég nagy ahhoz, hogy megfeleléen nagy ho-
zammal keletkezzen a 4+ toltésdllapot, de elég kicsi ahhoz, hogy ezt még tudjuk
fokuszalni a kvadrupdl lencsékkel. A 30 um rétegvastagsag boven elég ahhoz, hogy
a 13 pum behatolasi mélységii nitrogénionok a PDMS rétegben megalljanak, tehat
nem érhetik el a hordozot.

A besugédrzott strukturak egyik tipusa kiillonbozé szélességii (15 és 25 um) és
tavolsagu (30, 50 és 100 pm) parhuzamos vonalakbol allt. Annak érdekében, hogy
kilonbo6z6 nagysdgi tomorodést vizsgalhassunk, kiillonb6z6 fluenseket hasznéltunk:
7,8 x 10" — 7,8 x 10'% ions/cm? (5-500 nC/mm?). A tomorodés vizsgalatan til ezek
a mikrostruktirdk optikai racsként is hasznalhatok. A besugarzasokhoz hasznalt
aram 10-200 pA kozott volt, melyet egy mini Faraday-csészével mértiink a céltargy
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helyén. Mivel a Tandetron altal szolgaltatott nyalab drama a tapasztalatok szerint
nagyon stabil volt, ezért elég volt minden besugarzas elétt és utan ellendrizni az
aramot a Faraday-csészében, és a tényleges besugarzasokat fix ideig végezni.

A nyalabot altalaban két dipélméagnessel néhany mm tertileten tetszoleges palya
mentén pasztazhatjuk, igy lehetoség nyilik komplex alakt struktiarak létrehozasara,
pl. mikrolencse matrix. A cseh mikroszondan 1évé motoros mintamozgato progra-
mozhato, ezért — javaslatom alapjan — hosszil (cm nagysagrendii) egyenes vonalakat
is készitettiink. Ekkor a mozgatéas tengelyére meroleges iranyban még lehetoség van
a magneses pasztazasra is, igy ilyen hibrid pasztazassal hosszi optikai hullamve-
zet6k elballitasa is lehetséges [S9]. Egy masik munkdban szén mikronyaldbbal is
készitettiink hullamvezetéket [S10].

A kordbbiakban néhdny MeV energiaji protonokkal (kis LET, Linear Energy
Transfer) torténd besugarzas hatdsara a jellemzé kémiai véltozasok: a H-tipusi ke-
resztkotések kialakuldsa (a PDMS lanc oldalesoportjai kézott), és gazképzodés a
metil csoportok degradéicidja miatt. A nehézion besugarzds (nagy LET) hatéséra
a metil csoportok degradacidja és a hidroxil csoportok keletkezése mellett a 6
—Si-O-Si~ lanc is felhasad, emiatt Y-tipusu keresztkotések is kialakulnak [132],
[133]. Az elszokd gazmolekuldk, és a kiilonboz6 térhalésoddsi mechanizmusok a be-
sugarzott teriilet tomorodésat okozzak. A konnyt ionok altali besugarzas hatasara a
kémiai valtozasokon kiviil az adhézi6 (nedvesitéképesség) és a polimer keménysége is
megvaltozik [134], [D4]. A szelektiv mintazat szerinti besugarzasok esetén a besugar-
zott és besugarzatlan teriiletek kozotti hatarvonalnal a feliilleten nem éles 1épcsok,
hanem folytonos gorbiilt feltiletek keletkeznek, ami az anyag rugalmas természetének
koszonheto. Ennek a jelenségnek gyakorlati haszna is van: igy nyilik lehetéségiink to-
vabbi el6hivasi lépések nélkiili konvex mikrolencsék készitésére [D5]. PDMS-ben més
modszerekkel is probélkoztak mikrolencse matrixok készitésével [135], [136], [137],
[138], [139], [140].

A protonbesugéarzashoz hasonléan a tomorodés mértéke a besugarzo fluenstol
fiigg, azzal monoton névekszik, majd egy bizonyos fluens utan mar telitésbe megy.
Ezért most is asszimptotikus fiiggvénnyel illesztettiik a mérési adatokat. Erthetd mo-
don [141] a besugérzott vonalak kozotti nagyobb tavolsdggal nagyobb telitési érték
kaphat6. Ahogy a besugarzott teriilet a tomorodés miatt benyomodik, a vonalak ko-
zOtti besugarzatlan teriileten is lehtizza magaval a feliiletet és mechanikai fesziiltség
keletkezik. Esetiinkben a 75 pum besugédrzatlan teriilet (ez a 25/100 struktira) mér
tal nagy, ennél kisebb vonaltavolsagnal mér eléri a tomorodés a maximalis értékét.

A tomorodés méréséhez készitett besugarzasok utdn a fokuszalt nitrogénnya-
ldbbal mikrolencse métrixokat is készitettink (1d. 67. 4bra). A vonalas struktirak
tomorodés értékei alapjan a lencsék atmérojét 15, 25 és 75 um méretiire terveztiik.
A nagyobb atméroji lencsék esetén a besugarzott gytirii vastagsagat is noveltiik. A
besugarzott fluens értékét a tomorodés mérésekbol kapott adatok alapjan hataroz-
tuk meg. A kisebb atmérdji lencsék esetén a tomorodés telitési értéke alacsonyabb
fluensnél mar bekovetkezik. Az egyik 25 pm atmérdji lencse perpektiva és feliilnézeti
képét pedig a 68. abra mutatja.

A 25 pum atmérdji lencsék fokusztdavolsiga 100 és 1400 pm kozott, a 15
pm atméréji lencsék fokusztavolsaga pedig 75 és 450 um kozott valtoztathato.
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67. abra. A PDMS polimerben elkészitett mikrolencse matrix AFM képe.
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68. dbra. A 25 pm dtmérdji, 3,74 x 1012 ion/em?® (24nC/mm?) fluenssel besu-
gdrzott mikrolencse AFM képe. (a) 3D perspektiva nézet. (Megjegyzés: a magassaig
skdla sokkal kisebb, mint a laterdlis skdla.) (b) Feliilnézet. A mikrolencse jo kézeli-

Y (um)
Magassag (um)

téssel forgdasszimmetrikus, tehdt asztigmia hibdtol mentes.

69. abra. A 25 um dtmérdji, 2,4 x 103 (150nC/mm?) fluenssel besugdrzott mik-
rolencse fokuszdlo hatdsdnak fényképe.
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A 75 pm atmérdji lencsék fokusztavolsaga nem hatarozhaté meg, mert a lencsék
kozepén lapos sik tetd van.

Egy HeNe lézerrel és egy CCD kamerédval teszteltiik a mikrolencse fokuszalo
tulajdonsdgait. A 69. dbra a 25 pym atmérdji, 2,4 x 10 ion/cm? (150 nC/mm?)
fluenssel besugarzott lencse miikodését mutatja.

Kijelentheto, hogy nagy energiaju fokuszalt nehézion-mikronyalabbal PDMS
anyagbdl sikeriilt kozel tokéletesen szférikus mikrolencsét késziteni. A lencsék fo-
kusztavolsdga — bizonyos tartomanyban — tervezhet6 az alkalmazott fluens és lencse
atmérd megfelel6 megvalasztasaval.

Meghataroztam a nitrogén besugdrzds hatdsdara PDMS-ben keletkezd
tomorodés meértékét, és ezen az elven a feliileten mikodo optikai eszko-
zoket (diffrakcios racsokat, konver mikrolencséket) hoztam létre [D6].

4.3. Mikrofluidikai alkalmazasok

4.3.1. Szilicium mikroturbina

Integralt mikrofluidikai elemek fontos alkatrészei a lab-on-a-chip eszkozoknek [142].
A legegyszeriibb ilyen rendszerek néhdny passziv elemet tartalmaznak (pl. keverdk
[143]), de hasonlé médon Gsszetettebb eszkozok is készitheték (pl. betoltd, pumpald
rendszerek [144]). Az ilyen mikroelektromechanikai rendszerek (microelectromecha-
nical systems, MEMS) néhdny alapvet6 6sszetevobdl épiilnek fel: nyitott vagy elte-
metett csatorndk, folyadék keverok, stb. Fejlettebb eszkozok mozgd alkatrészeket is
tartalmazhatnak.

[lyen lab-on-a-chip MEMS eszkozok eldallitasara tobbféle mikromegmunkala-
si lehetdség kinalkozik: pl. forr6 dombornyoméas (hot embossing), nyoméasos 6ntés
(pressure moulding), lézer ablaci6, LIGA. A leggyakrabban hasznélt rezisztanyagok:
SU-8, PMMA, PDMS, Kapton, polikarbonét [145], [146]. Komplex funkcidkat el-
latni képes eszkozoket elsésorban sziliciumbdl, vagy a sziliciumot méas anyagokkal
kombinalva készitenek [147].

A legalaposabban kidolgozott eszkozok az inkjet nyomtatéfejek [148], a biokémiai
céli matrix tipust injektalé rendszerek [149], és a membréan tipusi mikroszivattytk
[144], amelyek tipikusan piezoelektromos vagy pneumatikus elven miikodtetheték.

Annak ellenére, hogy a lateralis szilicium-membranok el6allitasat mar néhany
évtizede kidolgoztak, a komplex eszk6zok készitése még mindig nagy kihivast jelent.
Alternativ megoldasi lehetéségek a tombi szilicium ligos marasa vagy a feliileti
mikromegmunkalasi médszer, melynek soran a miikodtetett membrant polikristalyos
sziliciumbdl vagy fémbol készitik [144].

Ezen modszerek egyike sem teszi lehetové nagy oldalarany, fiiggélegesen pozici-
onalt strukturak készitését egy siillyesztett csatornaban. A legigéretesebb technika a
mély reaktiv ionmards (Deep Reactive Ton Etching, DRIE), melyet széles korben al-
kalmaznak giroszképok, gyorsulasmérék, vagy erészenzorok készitésére [150], [151].
Bar a DRIE moédszer a MEMS technolégia integrélis részévé valt, a modszer jel-
lemzo6i miatt a DRIE procedira nem alkalmas bizonyos tipusi sziliciumstruktarak
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70. abra. A mikroturbina szilicium chip szerkezete. A két téglalap alaki tartaly belépd
¢és kilépo tarozoként mikodik, amelyek a fedélben kialakitott csé csonkokkal vannak
dsszekitve. A chip mérete 6 x 6 mm?. A kinagyitott rajzon a tengelyre illesztett rotor
ldthato.

elkészitésére. Nagy oldalaranyt strukturak készithetok igy, de csak egymaésra merole-
gesen lehet a részegységeket elhelyezni, nincs lehetdség a szogek megvaltoztatasara.
Tovabba olyan Si mikrostrukturak, amelyek kiillonbozé mélységi tiregeket tartalmaz-
nak a DRIE mddszerrel nem vagy csak nagyon korldtozott médon hozhatdk 1étre
tobblépéses feldolgozasi sorozattal.

Egy 4j megoldasi lehetéség az elmilt néhdny évben elérhetévé valt PBW [5] a
pordzus szilicium feldolgozdssal kombindlva [152], melyek egytittesen nagy oldalara-
nyd 3D Si mikrostruktirdk létrehozasat teszik lehetévé [76], [77], [78]. Egy kordbbi
munkankban mar megmutattuk, hogy nagy elmozdulasra képes vékony szilicium-
membréanok készithet6k ezzel a kombinalt modszerrel [S2], ezt kévetden pedig egy
forgasra képes mikroturbinét készitettiink (a tervezett eszkoz 3D rajzat a 70. abra
mutatja).

Mivel az ionok energiaja meghatarozza a behatolasi mélységet, kiilonbo6zo palyak
mentén pasztazva a mikronyaldbot, a sziliciumban kiilléonb6z6 alaki és mélységti mik-
rostruktirak készithetok. A pordzus szilicium marasa izotrép folyamat, igy a kisebb
energiaval besugarzott, ezért kisebb mélységii strukturak alamarasaval levalasztha-
tok a tombi szilicium hordozérdl. A nagyobb energiaju besugarzas mélységéig nem
megyiink el a marasi fonttal, igy ezek a struktirak maradnak a tombi anyaghoz
rogzitett helyzetben.
dupla védéréteggel (0,4 pm vastag sziliciumban gazdag szilicium-nitrid és 0,5 pm
vastag nem-szennyezett polikristalyos szilicium), ennek a feladata a pordzus szili-
ciumma atalakulds megakadalyozdsa a turbinahdzon kiviil. A kovetkezd 1épésben
a SiN/polikristalyos réteget nedves és plazma marassal szelektiven eltdvolitottuk a
turbina és az 6sszekotd csatorndk feletti tertiletrél. Az elektrokémiai mards utan a
mikrostruktura elkészitése a porézus szilicium 1% KOH mardszerben torténd kiol-
dasaval fejezodott be.

A besugarzéas vezérlését az lonScan [96] programcsomaggal végeztik, mert ez
lehetévé teszi a palya tetszéleges definidlasat. El6szor mindig a struktirak korvonalai
mentén vezettiik végig a nyalabot, igy a széleken sima oldalfalak készithetok.

A nagyobb energidval (2 MeV) a turbinahdzat és a tengelyt sugaroztuk be. Ezzel
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71. dbra. (a) SRIM szimuldcid a kétféle protonenergidra 10 pum széles protonnyaldb
esetén. Kozépen a tengely, a két oldalon a turbinalapdt tengelyhez kézeli részének fiig-
goleges metszete. Az elektrokémiai mards mélysége ~40um, igy a rotor aldmarddik,
de a tengely a hordozdn rogzitve marad. (b) A turbinalapdt profilia (SEM fénykép)
a porozus szilicium eltdvolitdsa utan: jol lathato az oldalirdanyi kiszélesedés, amit a
szimuldcio is mutat.

az energiaval a protonok 47,7 4 2 pum mélységig jutnak el, és 2,6 pm laterdlis ki-
szélesedést szenvednek. Ezt kovetoen az energiat csokkentettiik 1,6 MeV-re, és ezzel
sugaroztuk be a turbina rotorjat. A protonok behatolasi mélysége ekkor 33,5 4+ 2 pum,
a lateralis kiszélesedés 1,9 ym. A besugarzasokhoz sziikséges energiat a SRIM prog-
rammal torténé szimulaci6 alapjan hataroztuk meg [19], (1d. 71. dbra). A besugarzott
fluenst 3 x 10 proton/cm? nagysiginak valasztottuk, mert {gy az elektrokémiai
maras soran teljesen megsziinik az aram, ami blokkolja a szilicium poroézussa atala-
kuldséat a teljes besugarzott mélységben [78], [S2]. A protonnyaldb mérete 1 um volt,
a mintapozicionalas visszadllasi pontossaga a kétféle energias besugarzasok koézott
+1.5 pm.

A pordzus szilicium kialakitasdhoz végrehajtott elektrokémiai maras 10 mA /cm?
aramsirtiséggel tortént HF(49%):EtOH = 7:3 elektrolitban. A mards mélysége
~40 pm volt, ami a kétféle besugarzasi energia altal meghatarozott behatolasi mély-
ségek kozott kb. féluton van. Igy a rotor a héatlaprdl levdlaszthaté, mig a hiz és a
tengely rogzitett marad.

Végiil a turbinat beépitettiik egy megfeleléen kialakitott PMMA tartéba, amit
egy PMMA fedéllel zartunk le (1d. 72.(b) dbra). A fedélen ejtett két furaton keresztiil
lehetséges folyadékok (vagy levegd) aramoltatdsa a turbinan keresztiil.

A PMMA tartéba betokozott eszkéz miikodésérél videofelvételt készitettiink (1d.
73.(a) dbra). A turbinalapat forgasi sebességét csak becsiilni tudtuk (>1000rpm),
mivel a leggyorsabb fps értékili videofelvételen sem volt azonosithatoak a forgd lapat
karjai. Az egyszerl videofelvételen tul tovabbi lehetdség 1ézerrel torténd megvilagi-
tés, és a visszaszort fény periodikus intenzitas valtozasanak mérése alapjan megha-
tarozni a fordulatszamot. Mivel a projektnek ez a része mar nem az én munkam
volt, itt csak annyit emlitek ebbol, hogy az MFA-s kollégak és Miiegyetemi hallga-
toik erre a célra egy DVD ir6-olvasofejet hasznaltak, ami egy nagyszerii otlet, mivel
egy konnyen elérhet6 eszkdzben megtalalhatéo minden sziikséges funkcié.

Osszefoglalasképpen elmondhaté, hogy egy miikodéképes 3D mikroturbinat ké-
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turbina |8 BEI TOPO ] 1000 um
MAC: 18x Hv.2E0ky Wh- 480 —

72. abra. (a) A kész mikroturbina chip SEM fényképe. (b) A chip tokozdsa. Az
also tartoban eqy mélyedésbe stillyesztve helyezkedik el a szilicium chip. A fedél két
csavarral rogzithetd ra. A fedélben l1évd furatok biztositjdik a be- és kivezetést. A két
rész kozotti tomitést eqy vékony (30 pm) témités biztositja.

Journal of Micromechanics
and Microengineering

Structures, devices and systems

200 pm

(b)

73. dbra. (a) A kész mikroturbina chip forgs rotorral (a forgdsrol készilt vided
a http://iba.atomki.hu/video/ cimen ldthatd). (b) A mikroturbina SEM fényképe a
Journal of Micromechanics and Microengineering (JMM) folyéirat cimlapjdn.

szitettiink sziliciumbol, amelynek a nagy oldalarany falait, a tengelyét, és a lapatjat
is PBW és az ezt koveto szelektiv pordzus szilicium marassal készitettiik el. A proto-
nokkal torténd besugarzas kismértéki roncsolast okoz a kristalyban, aminek kovet-
keztében megnd az ellenallds. Ez a nagyobb ellenéllas korlatozza, vagy akar teljesen
megakadalyozza az aram athaladasat, ami az elektrokémiai marashoz sziikséges. A
folyamat kiilonlegessége, hogy a besugarzashoz kétféle protonenergiat hasznaltunk,
ezaltal kétféle mélységli strukturat allitottunk el6. A nagyobb energiat hasznaltuk
a haz és a tengely készitésére, mig a turbinalapatot kisebb energiaval készitve en-
nek a mélysége kisebb lett, igy el tud fordulni a tengelyen. A felhasznalt energiakat
az ionok behatoldsi mélységét szimuldlo SRIM [19] szdmoldsok alapjan hataroztuk
meg. Az elektrokémiai marast addig végeztik, amig a mozgd alkatrész alamartunk,
de az 4llérész mélysége elétt megalltunk. Igy a pordzus szilicium kiolddsa utdn a
turbinalapat szabadda valt.
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Ez az eredménytink felkeriilt a Journal of Micromechanics and Microengineering
(JMM) folyéirat cimlapjara is [S3] (1d. 73.(b) &bra).

Megterveztink és elkészitettink eqy mikroturbindt, amz a vildgon az
elso mozgo alkatrészt tartalmazo — PBW és porozus szilicium mardssal
kombindlt modon készilt — szilicium eszkéz volt [D7).

4.3.2. Dontott oszlopokon alapulé mikrofluidikai eszkoz
cirkulalé raksejtek kisziirésére

Specialis mikrofluidikai eszkozoket gyakran alkalmaznak szamos teriileten a minta-
preparalasnal és a folyadékfeldolgozasnal is, pl. sejtmanipulacid, sejtvalogatas, cél-
zott sejtesapdazéds kiillonbozo testnedvekbdl vagy més bioldgiai mintdkbdl [153],
[154]. A sejtek valogatdsa és csapdazdsa alapvetd fontossdgu a rakkutatasban, kii-
16nosen a ritka sejteket célzéan, mint a cirkuldlé rédksejtek (circulating tumor cells,
CTCs) [155], [156], [157]. A mikrofluidikai sejtbefogd chipek (microfluidic cell cap-
ture devices, MCCDs) — amelyek kiilénleges 3D geometridval rendelkeznek — nagyon
igéretes jeloltek a ritka sejtek csapdazasara és dusitasara. A kis méreteiknek készon-
hetéen nagy feliilet /térfogat ardny jellemz6 ezen eszkozokre, ezdltal kiilonlegesek a
fizikai tulajdonsagaik, amelyek nagyon kiilonbozéek a makroszkopikus vilagra jel-
lemz6ktél [158].

Az altalunk tervezett MCCD két részbdl all, amelyeket két kiillonbo6zo iiveg hét-
lapra felvitt PDMS rétegben készitettiink el (1d. 74-77. 4brék), majd ezeket egybe-
integraltunk.

74. dbra. A mikrofluidikai sejtbefogé chip terve. (a) A chip alsé része PBW tech-
nikdval készilt. A pirossal jelolt korék besugdarzdsa +20°, mig a kékkel jelolt korok
besugarzasa —20° dontési szog alatt tortént. A sarkokban elhelyezett illesztdjeleket
(fekete keresztek) dontés nélkil sugdroztuk be. A zélddel jelolt terilet a felsd rész-
ben lett kialakitva. A belépd oldalon elhelyezett korcikk szerepe a folyadék oldalirdnyi
egyenletes szétteritése, ennek hianydban a folyadék nagy része az eszkéz k6zépso ré-
széhez kozel haladna. (b) A tervezett oszlopmatriz 3D szimuldcids rajza.
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A PDMS nagyon elényos a specialis bioaffinitasi bevonatok szamara, amivel a
mikrofluidikai eszkoz teljes belso feliiletét bevontuk, mert ez koti meg szelektiven a
kivalasztott sejteket. Az oszlop matrixot és a négy illesztokeresztet PBW technikaval
allitottuk eld, ez kertlt a chip alsé részére. A fels6 rész a mikrofluidikai rendszer
transzport részét tartalmazza (az oszlopokat tartalmazo teriilet kupakjét, a belépé
és kilép6 csatorndkat és tartalyokat, valamint az alsé részen megtalalhaté illeszto-
kereszteket fogado tiregeket).

A PBW besugérzasokat folyékony PDMS-ben végeztiik [S4]. A térhalésodéast a
protonnyaldb altal végzett besugarzas okozza. A kialakitott mikroszkopikus oszlo-
pok sorait — korabbi otleteim alapjan [S11] — gy sugdroztuk be, hogy a nyaldb
tengelyéhez képest elforgattuk a mintat, igy dontott oszlopokat kaptunk. Az egyik
sor (paratlan sorok) oszlopait +20°, a mésik sor (paros sorok) oszlopait —20° szog-
be allitottuk a felillet normalisdhoz viszonyitva. A pasztazas vezérlését rész-abrakra
bontottuk, majd ezeket a 75. &bran lathaté moédon harom kiilénbo6z6 dontési szoghen
sugaroztuk be.

(a) Fékuszalt (b) Fokuszalt (c) Fokuszalt
protonnyalab protonnyaléb protonnyaléb

Az illeszt6 keresztek Az oszlopok 1. besugérzasa Az oszlopok 2. besugarzasa
besugarzasa (paratlan sorok) (paros sorok)

75. &dbra. A hdromféle irdnyu besugdrzds sematikus megjelenitése (oldalnézet).
(a) Az illesztbkeresztek besugdrzasa a feliletre merdleges beesésii nyaldbbal (fekete).
(b) A paratlan sorok +20° dontési szogben besugdrozva (piros). (c¢) A pdros sorok
—20° dontési szogben besugdrozva (kék).

Az oszlopok dontésének legnagyobb elénye a megnovelt funkciondlis feliilet, ami
noveli a kolcsonhatas hatasfokat és javitja a folyadék dinamikai viselkedését a sejt-
befogd kamraban. A mikrofluidikai eszkoz kozponti részében elhelyezkedd hengeres
oszlopok atméréje 50 pum, a magassaga pedig 20 um. Az oszlopok atméréje a nyalab
pasztazasaval, a magassag pedig a folyékony PDMS réteg vastagsagaval hangolhato.
Ezeket a méreteket az el6zetesen elvégzett numerikus dramlastani modell (computa-
tional fluid dynamics, CFD) szamitdsok eredményei alapjan hataroztuk meg.

Az MCCD alsé részén 1év6 mikrostrukturak SEM fényképeit a 76. abra mutatja.
Az illesztés sematikus 3D rajza a 77. abran lathato. A fels6 rész alakja véaltozatlan
volt, fliiggetlen az oszlopok pontos tervétdl (egyedi oszlopok mérete, alakja, dontési
szoge, koztitk 1év6 tavolsag, sth.), igy lehet6vé téve kiilonboz6 oszlop-elrendezések
azonos peremfeltételek melletti tesztelését. Az injektdlé rendszer nem tartalmaz don-

97



dc_1735 20
4 PBW - ALKALMAZASOK

e e

’r /\_// ‘/'\__,’) /\_/ /

76. abra. A dupldn dontott mikrooszlopok elektronmikroszkopos fényképei. A jobb
oldalon az oszlopok képe nagyobb nagyitdsban lathato.
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77. dbra. A mikrofluidikai chip kupakjinak felépitése. (a) Feliilnézet. A sotéttel jelolt
terilet (bemeneti és kimeneti tartalyok, az dsszekitd csatorndk, és az illesztdjelek)

UV fénnyel leviligitva. Az expondlt SU-8 elohivdsa utdn ontéformaként szolgdlt a
PDMS replikdhoz. (b) Az illesztés terve.

tott alkatrészt és viszonylag nagy teriileten helyezkedik el, ezért ezt UV litografiaval
készitettiik el.

A PBW médszerrel 1étrehozott mikrooszlop-rendszert lagylitografiaval integral-
tuk a mikrofluidikai rendszerbe. Az alsé és felsé rész PDMS feliileteit oxigénplazma-
kezelés utén ragasztottuk egyméashoz (bonding) az illesztdjelek felhasznélasaval. Az
igy elkésziilt eszkoz tesztelése kozben a 78. dbran lathato.

Az MCCD-ben lezajlé hidrodinamikai folyamatokra vonatkozé modellszamitasok
eredményeinek validdlasahoz élesztésejtek mozgasat monitoroztuk a rendszerben. A
séoldattal pufferelt foszfatoldatban (buffered phosphate solution, PBS) 1évé élesz-
tosejtek méreteloszlasa hasonld volt a human vorosvértestek méreteloszlasahoz. A
megfigyeléshez inverz mikroszképot hasznéltunk (Zeiss AxioScope) vildgos és sotét
kontraszt tizemmddban. A folyadék aramlasi sebessége (25 mL/h) a modellszamitéa-
sok eredményének megfelels volt. A sejtek koncentracidja 7 x 1019 L=L, {gy a mérések
soran nem tomodott el a sziiro.

A sejtek mozgasanak trajektériait mikroszképpal kovettiik. A sejtek dominan-
san elmozdultak az oszlopok dontési iranya felé. Ezt a determinisztikus lateralis
elmozdulast a lokalis aszimmetrikus hidrodinamikai paraméterek okozzak a don-
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78. abra. Az elkészilt MCCD. Az dbra a wvaliddcios kisérletet mutatja, amikor a
mikrofluidikai eszkéz élesztisejteket tartalmazo szinezett biologiai tesztoldattal volt
megtoltve.

tott oszlopok koril. Az élesztdsejtek mozgasa a modellszamitasoknak megfeleléen
alakult, igy a megtervezett és elkészitett mikrofluidikai eszkozt késznek fogadtuk el.

A munka folytatasa a szimuldlt trajektoriak optikai validacidja és a sejt befogasi
hatasfok kisérleti kiértékelése, ezeket a cikk folytatasaban (Part 2) publikdltuk [S12].

Ezt a munkat a Pannon Egyetem Lendiilet kutatocsoportjaval és az MFA-val egy
altalam vezetett OTKA projekt keretében egyiittmiikodésben végeztitk. A lezarult
OTKA projekt zardjelentésének értékelése jol megfelelt, a Lendult projekt értékelése
kivalo.

Eqgy olyan uj mikrofluidikai eszkozt terveztiink és valdsitottunk meg,
amely dontott oszlopok segitségével a cirkuldalo raksejtek kiszirésére
alkalmas. A hagyomanyos litografiai eljarisokkal megualdsithatatlan
dontott oszlopok megnovelték a funkciondlis feliiletet, igy a kialakulo
kilonleges aramldastani viselkedés eldsegiti a funkciondlis feliilet és a
folyadék kélcsonhatdsdt [D8].
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A tudoményos munka folytatasahoz elengedhetetleniil sziikséges az infrastruktira
fejlesztése. Ez annak ellenére igaz, hogy &altaldban nem jar azonnali tudoményos
eredménnyel, mégis hosszi tdvon meghozza gyiimolcsét. 4

Az Atomki pasztazo ionmikroszondaja az elmilt évtizedekben szamos tudomany-
teriileten kertilt hasznositasra. A PIXE alkalmazasok soran mindig a kétdetektoros
modszert hasznaltuk.

Ezek koziil néhany fontosabb példat emlitve, az EU FP5 Nanoderm projekt kere-
tében titannanoszemcsék felszivodasat vizsgaltuk emberi és allati bérok feliletén. A
vizsgalat eredménye megnyugtatd volt: a nanorészecskék nem jutnak el olyan mély
rétegekbe, ahol mar toxikus hatasuk lenne a szervezetre [163].

Az EU FP7 Charisma projekt, majd ennek folytatasaként a H2020 IPERION-
CH projekt keretében a kulturalis 6rokség megérzése téméaban hozzaférést (Trans-
national Access) biztositunk kilénbozé eurdpai orszagokbdl érkezd régészek sza-
mara archeometriai vizsgalataikhoz. Itt nagyon fontos szerepet jatszik az alkalma-
zott ionnyalab-analitikai modszerek roncsoldsmentessége. Ennek érdekében a mikro-
nyalabot nemcsak vakuumban, hanem levegore kihozva is alkalmazzuk. Ezekbdl az
eredményekbdl is szamos publikécio sziiletett, pl. [164], [165].

Csoportunkban tobb évtizedre nytlik vissza légkori aeroszolok vizsgélata, kez-
detben makro-PIXE, késébb mikro-PIXE mdédszerrel is (egyedi szemcse analizis),
majd idéfeloldassal végzett mintavétel, és munkahelyi beltéri aeroszolok vizsgalata
is tortént [166]. Ebben a témdaban jelenleg is tobb doktorandusz dolgozik egyiitt.

A Tandetron gyorsité hasznalataval késziilt els6 tudomanyos eredményt — a nuk-
ledris asztrofizikai szempontbol fontos 7O(p,y)'®F magreakcié hatéskeresztmetsze-
tének mérésérél — a Phys. Rev. C folydiratban kozoltiik [S6].

4 Tlyen fejlesztések nélkiil nem lett volna lehetséges a késdbbi generaciok szaméra részecske-
gyorsitokra alapozott kisérleti munka. A kilfoldi gyorsitok melletti mérésekre is azért tudnak
csatlakozni — s6t gyakran ott iranyitd szerepet is vallalni — a hazai kollégak, mert itthon van lehe-
t6ségiik arra, hogy megszerezzék az ehhez sziikséges tapasztalatot. Az Atomki alapitdsatol kezdve
Szalay Sandor professzor is fontosnak latta ezt, ezért kezdtek bele el0szor a neutrongeneratorok
fejlesztésébe, kés6bb a kaszkadgyorsito, majd a 60-as évek végén Koltay Ede vezetésével a Van de
Graaff-generatorok épitésébe, ez utébbiak még ma is jelentds kihasznaltsaggal miikédnek. Ugyan-
ilyen hosszt tava felhasznalast varhatunk az Gj Tandetron gyorsitd esetén is.
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Osszefoglalas és kitekintés

Jelen dolgozat alapjat az elmult két évtizedben végzett kutatéomunkam képezi. Ezt
megelézoen, a PhD-munkdm soran a pasztazé ionmikroszonda telepitésével és tu-
domanyos alkalmazasaival foglalkoztam. Az igy létrehozott infrastruktira késobbi
felhasznéalasaval a kovetkezo években szamos tovabbi fejlesztést és érdekes témaju
kutatast folytattam, melyek eredényei mar ezen dolgozat téziseinek alapjat jelentik.
Kozel négy évet toltottem posztdoktori 6sztondijasként kiilfoldon, és az ott szerzett
tapasztalatok alapjan redlis esély mutatkozott arra, hogy itthon is megvalosuljon a
mikroszonda tovabbfejlesztéseként a nanoszonda. Ehhez egy 1j gyorsitora is sziik-
ség volt. A Tandetron Laboratorium — MTA infrastruktira- és GINOP-pélyazatok
tamogatasaval — ma mar egy vilagszinvonali kutatéi kornyezetet jelent. Ez leheto-
séget biztosit a kutatas hazai folytatasara, a témavalaszték bévitésére, és a fiatalok
vonzasara is.

Az IBA és PBW terén kiilféldon és itthon elért eredményeim a tézispontokban
talalhatok. A munka kisérleti jellegébol adoéddéan minden esetben csoportok munka-
jabdl sziilettek az eredmények. A tézispontok alapjat képez6 munkakban meghata-
rozé szerepem volt.

Az elsé fejezetben az infrastruktira fejlesztések soran kiilf6ldon és itthon
elért eredményeimet mutattam be.

A Szingaptri Egyetemen miikodé kutatdocsoport alapitéja, Frank Watt meghi-
vasara elvallaltam, hogy részt veszek a nanoszonda kifejlesztésében. Az altalam ki-
dolgozott finomhangolasi eljaras segitségével a kvadrupdl magneses lencséket olyan
pontosan sikertilt beallitani, ami vilagrekord nyaldbméretet eredményezett. Ezenki-
viil a nanonyalabbal szamos alkalmazast is végeztiink, pl. nyalabméret-méré stadar-
dot készitettiink. Jellemzo, hogy abban a csoportban 18 fiatal dolgozott egyiitt, és
6k 15 kiillonb6z6 nemzetiséget képviseltek.

A mikro- és nanoszonda-épitési tapasztalataimat ismerd cseh kollégak felkéré-
sére iranyité szerepet vallaltam Rez-ben a Cseh Tudoményos Akadémia Magfizikai
Intézetében az j Tandetron gyorsitora telepitett pasztazo ionmikroszonda kvadru-
pol triplett lencséinek finomhangolasaban, ezzel elérve a specifikalt 1 pm-es nya-
labméretet. Tovabba a lehet6ségek ismeretében felmeriilt 6tletem alapjan nemcsak
protonokat, hanem szén-, oxigén- és sziliciumionokat is mikronos nyalabméretre f6-
kuszaltunk. Ezt a lehet6séget kihasznalva késobb — bilateralis TéT egytittmiikodések
és egyéni meghivasok keretében — nehézion mikromegmunkalassal mikrooptikai esz-
kozoket készitettiink, és azok miikodési paramétereit elemeztiik.

A kiilfoldi tapasztalatokat felhasznalva megterveztem és megépitettem az Atomki
1j nanoszondajat, amely 0j lehetoségeket nyit meg a jelenlegi tematika mellett. Eh-
hez sziikség volt az 4j 2 MV Medium-Current Plus Tandetron részecskegyorsitéra,
melynek kivalé paraméterei alkalmassd teszik a nanoszonda és mas felhasznalok
hosszu tavon torténd kiszolgalasara.
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A masodik fejezetben az ionnyaldb-analitika terén végzett fejlesztésekkel
és alkalmazasokkal foglalkoztam.

Uj mérési médszert dolgoztam ki a mikro-PIXE médszerhez, amellyel a vizs-
galand6 mintak teljes analitikai jellemzése megvalosithaté egyetlen besugarzassal a
széntol az uranig terjed6 rendszamtartomanyban.

A mikroszonda vakuumkamrajanak megfeleléen megtervezett és megépitett ki-
terjesztésével 15 pum x 17 um mérett pasztazhatdo deuteronnyaldabot hoztam létre
~1nA arammal, ezzel a vilagon elsoként megvalositva a mikro-DIGE analitikai mod-
szert.

Megmutattam, hogy a nyaldb méretének mérésére és a rutinfokuszalas végre-
hajtasara a kidolgozott standard tesztchip kivaldoan alkalmas. Matrix effektusokkal
értelmeztem a szilicium elemtérképeken lathaté hamis inhomogenitasokat. A méro-
elektronika holtidejének helyfiiggésével magyaraztam a homogén nikkelréteg vastag-
saganak latszolagos gradiensét.

Aluminium-oxid nanokapillarisok iranyeloszlasat hataroztam meg STIM mod-
szerrel. Igazoltam, hogy egy-egy doménen beliil a kapillarisok a 15 ym-es mélységig
végig parhuzamosak, a feltételezéseknek megfeleléen. A mintat elforgatva megélla-
pitottam, hogy a szomszédos domének kapillarisiranyai kozott ~2° eltérés van. Ha-
sonl6 moédon polikarbonat membranban nehézion-nyomok kimarasaval létrehozott
véletlenszertien elhelyezkedd nanokapillarisok irdanyeloszlasat hataroztam meg. Meg-
mutattam, hogy az egyedi kapillarisok iranyeloszlasa a nanokapillarisok geometriai
nyilasszogénél (ami kb. 0,3°) — a nehézionok besugédrzasi paramétereivel korrelalva
— lényegesen nagyobb szérast mutat (kb. 0,95°).

A harmadik fejezetben a protonnyaldbos irdshoz kapcsolodo fejlesztése-
ket targyaltam.

Moédszert dolgoztam ki kis toltésmennyiség mérésére. Megmutattam, hogy a
szekunderelektron-hozam — adott anyag és sima feliilet esetén — aranyos a protonnya-
lab altal bevitt toltéssel, igy hasznéalhatd a toltés monitorozasara. Az SU-8 epoxy
alapu rezisztanyagot vizsgalva igazoltam, hogy az egységnyi toltés altal kivaltott
jelek kozil a szekunderelektron-hozam a legnagyobb intenzitasu — az addigi gya-
korlatban bevalt RBS-normalizalashoz képest minimum 30-szoros volt az igy elért
hozam

Els6ként készitettem nagyfelbontast fém mikrobélyegzoket PBW modszerrel 1ét-
rehozott polimer mikrostruktirakbdl nikkel- és rézgalvanizalassal. Demonstraltam
a sorozatgyartas lehetdségét késébbi innovativ alkalmazasokhoz.

Uj tipust, javitott felilleti minGségfi tesztmintat — kalibralt racsallandéju éntarté
rézracsot — készitettem a protonnyaldb méretének meghatarozasara. Ezzel a mikro-
és nanonyalabok mérete is a korabbiaknal 1ényegesen jobb (~100 nm nagysagrendii)
pontossaggal meghatarozhato.

Hazai kornyezetben meghonositottam a PBW moédszert. Ehhez az altalanosan
elterjedt poli(metil-metakrilat) (PMMA) polimer, valamint a fényérzékeny Foturan
iiveg mellett a hazai gyakorlatban radondetektalasra hasznéalt CR-39 néven ismert
poliallil-diglikol-karbonat (PADC) anyagot hasznéaltam. Megvizsgdltam a protonok
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altal a Foturan és CR-39 anyagba bevitt roncsolds mértékét és a roncsolt tarto-
many marasi tulajdonsagait. Meghataroztam a CR-39 protonokra vonatkozé dézis-
érzékenységét, majd megmutattam, hogy az érzékenység megndvelhetd a besugarzas
utani CO, kezeléssel.

Végiil a negyedik fejezetben protonnyaldbos irdssal mikrooptikai és
mikrofluidikai alkalmazdsokat mutattam be.

Passziv optikai hullamvezet6t készitettem PBW modszerrel PMMA-ban a felii-
let alatt a protonok behatolasi mélysége altal meghatarozott mélységben. PMMA és
poli(dimetil-sziloxan) (PDMS) anyagok esetében is els6ként hataroztam meg a pro-
tonbesugarzas hatasara bekovetkezo torésmutato-valtozas nagysagat a mélység fiigg-
vényében. Megmutattam, hogy besugéarzas hatasara keletkezé tomorodés PDMS-ben
sokkal jelet6sebb, mint PMMA-ban vagy kilonbo6z6 tivegekben, majd ezen az elven
a feliileten miikodo optikai eszkozoket (diffrakeids racsokat, konvex mikrolencséket)
hoztam létre a PBW modszerrel.

Megterveztiink és elkészitettiink egy mikroturbinat, ami a vilagon az els6é moz-
g6 alkatrészt tartalmazé — PBW és pordzus szilicium marassal kombinalt médon
készilt — szilicium eszkoz volt. A szingapuri csoport elismeri ennek a munkéanak
a jelent6ségét azzal, hogy szerepelteti az ipari potencialis felhasznalok figyelmébe
ajanlott pbeam.com weblapon.

Egy olyan 1j mikrofluidikai eszkozt terveztiink és valdsitottunk meg, amely don-
tott oszlopok segitségével a cirkulalo raksejtek kiszlirésére alkalmas. A hagyomanyos
litografiai eljarasokkal megvalosithatatlan dontott oszlopok megnévelték a funkcio-
nalis feltiletet, igy a kialakuld kiilonleges aramlastani viselkedés el6segiti a funkcio-
nalis feliilet és a folyadék kolcsonhatasat. Ezt a munkat a Pannon Egyetem Lendiilet
kutatocsoportjaval és az MFA-val egyiittmiikodve egy dltalam vezetett OTKA pro-
jekt keretében végeztiik.

A Van de Graff-gyorsito elmailt kb. 50 éves kihaszndltsagdt tekintve az
uj Tandetron esetében is az wvdrhatd, hogy az Atomki alapvetd infra-
strukturdjaként tobb évtizeden dt fogja meghatdrozni az intézet kutatdsi
lehetdoségeit.
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Roviditések jegyzéke

A dolgozatban eléforduls fébb réviditések angol és magyar jelentése.

AFM
CEM
CFD
DIC
DIGE
DRIE
EBL
EBS
FIB
FWHM
GVM
HCI
HPGe
HVEE
IBA
IBIC
IBIL
IRMM
LET
LIGA
MCCD
MEMS
NRA
NUS
OM
PADC
PBW
PDMS
PIGE
PIXE
PMMA
RBS
SDD
SEM
SSNTD
STIM
TV
UTW
VdG

Atomic Force Microscopy

Channel Electron Multiplier
Computational Fluid Dynamics
Differential Interference Contrast
Deuteron Induced Gamma-ray Emission
Deep Reactive Ion Etching

Electron Beam Lithography

Elastic Backscattering Spectrometry
Focussed Ion Beam technology

Full Width at Half Maximum
Generating Voltmeter

Highly Charged Ions

High Purity Germanium detector
High Voltage Engineering Europa B.V.
Ton Beam Analysis

Ton Beam Induced Charge/Current

Ton Beam Induced Luminescence

Institute for Reference Materials and Measurements

Linear Energy Transfer

Lithographie, Galvanoformung, Abformung (német)

Microfluidic Cell Capture Device
MicroElectroMechanical Systems
Nuclear Reaction Analysis

National University of Singapore
Oxford Microbeams Ltd.

PolyAllyl Diglycol Carbonate

Proton Beam (P-beam) Writing
Poly(DiMethylSiloxane)

Proton Induced Gamma-ray Emission
Proton Induced X-ray Emission
Poly(Methyl MethAcrylate)
Rutherford Backscattering Spectrometry
Silicon Drift Detector

Scanning Electron Microscopy

Solid State Nuclear Track Detector
Scanning Transmission Ion Microscopy
Terminal Voltage

Ultra Thin Window detector

Van de Graaff accelerator

atomer6-mikroszkopia

csatorna elektronsokszorozd
numerikus dramldstani modell
differencidlis interferencia kontraszt
deuteronokkal indukélt gamma-emisszio
mély reaktiv ionmards
elektronnyalédbos litografia

rugalmas visszaszérasi spektrometria
fékuszalt ionnyaldb-technologia
félértékszélesség

rotacios voltmérd

nagytoltési ionok

nagytisztasagi germaniumdetektor

ionnyaldb-analizis
ionnyaldbokkal indukalt t6ltés/dram

ionnyaldbokkal indukalt lumineszcencia

linedris energia transzfer

litografia, galvanizdlas, ontés
mikrofluidikai sejtbefogd chip
mikroelektromechanikai rendszerek

magreakcios analizis

poliallil diglikol karbonét
protonnyaldbos iras
poli(dimetilsziloxén)

protonokkal indukalt gamma-emisszié
protonokkal indukalt rontgenemisszé
poli(metil-metakrildt)
Rutherford-visszaszérasi spektrometria
szilicium drift detektor

pasztazi elektronmikroszképia
szildrdtest nyomdetektor

péasztazoé transzmissziés ionmikroszkopia
terminalfesziiltség

ultravékony-ablaku detektor

Van de Graaff-gyorsité
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