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Abstract

For microstructure investigations the transmission electron microscope is an indispensable tool, where
the few nanometer thick sample is illuminated with a 100 keV energy electron bunch, this way we can get a
result of the sample’s microstructure in the form of a picture. The goal of our research is the TEM and XTEM
investigation of the nitrides and carbides of transition metals, obtained by reactive magnetron sputtering (PVD
method), by this we can get a general idea of crystal growth mechanisms. In this paper we present the sample
preparation steps on a TiAICN probe.

Osszefoglalas

Mikroszerkezeti és fazisosszetételi vizsgalatokra elengedhetetlen a transzmisszios elektronmikroszkop
hasznalata, melyben a néhany nanométer vastagsagi mintat 100 keV energiaju elektronnyalabbal vilagitjuk at,
ezaltal szubmikroszkopos méretek tartomanyaba esé képi informaciot kapunk a minta anyaganak kristaly- és
mikroszerkezetérdl. Kutatasi tevékenységlink célja a reaktiv magnetronos plazmaporlasztassal eldallitott
atmeneti fémnitrid és fémkarbid  Osszetételi ~ vékonyrétegek  transzmisszids elektronmikroszkopias
mikroszerkezeti vizsgalata feliileti (TEM) ¢és metszeti (X-TEM) mintdk esetén, amely sordn betekintést
nyerhetiink a kristalyndvekedés alapfolyamataiba. Dolgozatunkban bemutatjuk az altalunk megvalositott
TiAICN rétegek vizsgilata céljabol alkalmazott metszeti mintapreparicié modszerét a nagyenergids Ar’
ionnyalabbal torténd vékonyitas folyamataban.

1. Bevezetés

A transzmisszios elektronmikroszkop nélkiilozhetetlen eszkdoze a tudomanyos kutatasnak,
amely lehet6séget ad az anyag mikroszerkezeti és  fazisosszetételi vizsgalatara. Az
elektronmikroszkopban tanulmanyozott preparatumot nagyenergiaju (esetiinkben 100 keV energiaju)
elektronnyalabbal sugarozzuk be. Az igen vékony (néhany tiz nanométer nagysagrendii vastagsagn)
anyaggal vald kolcsdnhatas soran a monoenergetikus elektronnyalab szorddasa kovetkeztében képi
informéaciét hordozo elektronnyalab keletkezik. Az elektronmikroszkoppal tanulmanyozhatd feliileti
(TEM) és metszeti (X-TEM) mikroszerkezet vizsgalatanak alapkovetelménye a miihibaktol mentes,
jomindségli minta eldkészitése. A mintak preparalasa sokrétii ismeretet és technikai lehetoséget
igényel.

Kisérleti kutatasainkban az atmeneti fémek nitridjeinek és karbidjainak reaktiv magnetronos
plazmaporlasztassal torténd elballitasa és ezek mikroszerkezeti vizsgalata sziikségessé teszi az
eléallitott vékonyréteg keménybevonatok metszeti preparalasat.

2. Az ionmaras fizikai alapjai

Elektronmikroszkdpos vizsgalat céljabol az ionvékonyitas technoldgiaja igen hatékonyan
alkalmazhaté a TEM és XTEM mintdk prepardlasara. Az ionmaras a katddporlasztas jelenségét
hasznositja a vékonyrétegek feliiletének tisztitasara, marasara €s polirozasara. Az ionsugaras maras
folyamataban a néhany szdzmikrométer nagysagrendli atmérdjli ionsugar eldallitasat magas
vakuumban miikddd ionforras valdsitja meg, amely az ionnyaldbot gyorsitja és a minta feliiletére
fokuszalja, illetve azt porlasztas utjan vékonyitja. A feliilet porlasztasi sebessége fiigg elsdsorban a
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Az ionvékonyitdas komplex mechanizmusanak teljes elmélete még ma sem ismert, jollehet
megkdzelité modellek 1éteznek, amelyek a gyakorlatban jol bevaltak. A porlasztasi folyamat elméleti
¢és kisérleti vonatkozasait Wehner tanulmanya [1] ismerteti. Elmélete szerint a becsapodd ionok
impulzust adnak at a feliileti atomoknak, ezeket rezgési allapotra gerjesztik és 1okéshullamok
formajaban terjed6 energiat szallitanak a kristalyracs atomjainak. Kisérletileg igazolt az a tény, hogy a
nagy energiaval becsap6do ion mélyen behatol a feliilet belsejébe, esetenként be is ékelddik a
kristalyracs atomjai k6z¢€, amely a porlasztasi hozam csokkenését eredményezi névekvd energiak
esetén.
esetében a porlasztasi hozam értéke egyenes aranyban valtozik a becsapddo ionok energiajaval, illetve
forditott aranyban all a szublimaciés energidval ¢és elsé kozelitésben fiiggetlen a target
hémérsékletétol.

3. Az ionmaras gyakorlati vonatkozasai elektronmikroszkopos mintakészités céljabol

Kisérleti munkank soran elsajatitottuk a metszeti mintaprepardlas méodszerét és a Si(100)
egykristdly hordozon reaktiv magnetronos porlasztassal ndvesztett TiAIN és TiAIC vékonyréteg
bevonati mintdkat elokészitettik a 100 kV-os gyorsitofesziiltséggel dolgozo JEOL 100U tipusu
transzmisszios elektronmikroszkopban valé mikroszerkezeti tanulmanyozas céljabol.

A metszeti mintdkkal szemben tamasztott kdvetelmény igen szigort, amelyben az ionmarassal
roncsolasmentesen preparalt, sikparhuzamos feliiletekkel hatarolt teriiletd, alig par tiz nanométer
vastagsagu mintak elektronnyaldbbal valo atvilagithatosagat jelenti.

A vékonyitasi eljaras egyszerii geometriai modellen alapszik, amely leirja a feliileti topografia
valtozasat az ionnyaldb hatdsara [4]. A homogén anyagokra megfogalmazott modell polikristalyos
anyagok jellemzésére is alkalmas. A modell egyszeriisit6 feltevésekre épiil:

e afeliileti durvulas makroszkopikus folyamat, ezért a geometriai megkdzelités alkalmazhato;
e a vékonyitds sordn nem keletkeznek atomi méretli élek, részben a porlasztott atomok
lerakodasa, részben pedig a fokozott feliileti diffiizié kdvetkeztében.

Az ionvékonyitas jellemzoi (porlasztasi sebesség, feliileti topografia valtozasa, sugarzasi
roncsolodas, stb.) direkt vagy indirekt médon a minta feliiletének normalisa és a sugar kdzotti beesési
szog 60 (y=90° - 0) értékétdl fliggenek. Nagy beesési szog esetén a feliilet durva lesz, polirozo hatast
csak kozel érintdlegesen beesd ionsugarral Iehet elérni (a szog értéke €= 80° - 85°), amelynél viszont
a porlasztasi sebesség nagyon lecsokken.

A beérkez0 ionnyalab eltérd szog alatt éri a vizszintes sik feliiletét, illetve a ferde 1épcsé falat.
Ebbol adoddan két kiilonbozd erozids sebesség V(0 ) és V(e, 0 ) jellemzi az adott feliileteket. A
porlasztas folyamataban a porlasztasi 1épcsé helyzete folyamatosan valtozik, ezt szemlélteti a 4. dbra
t; id6pillanatban a ¢; id6pillanathoz viszonyitva. A vizszintes sikfeliilet esetén o = 0°, igy az erozios
sebesség V(0 ) csak az ionsugar beesési sz0gétol fiigg. Tehat, a 1épcsé ,jmozgasi sebessége” V(a, 0 )
egyarant fligg a 1épcsd dolési szogétdl és a sugar beesési szogétol.

Smice, 3

1. abra. A porlasztisi lépcsé mozgasanak szemléltetése
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Az ionnyalab bombazd hatasara megvaltozik a 1épcsé helyzete és alakja. A Iépcsé alakja akkor
valtozik amikor valtozik a l1épcsé mentén a dolési szog értéke. A 1épcsé magassaganak a valtozasa
(csokkenés vagy novekedés) akkor kovetkezik be amikor két 1épcsé mozgasa soran talalkozik. Az 0j
lépcsé magassaga nem nagyobb mint a talalkozo 1épcs6k magassaganak az 6sszege. Homogén minta
esetében a Iépcséd magassaganak a valtozasat a kozos él mentén talalkozo ferde Iépcsék porlasztasi
sebbessége hatarozza meg. A 1épcsék magassaganak a csokkenésével a feliilet érdessége fokozatosan
csokken, ezaltal a mintat hatarold6 domborzati feliilet sikkal hatarolt feliiletté valtozik.

A geometriai modell nem veszi figyelembe a 1épcsé arnyékold hatasat, mivel a vékonyitas
elsé pillanataiban legtobb esetben ez egy tranziens jelenség. Altalaban a porlasztandé rétegvastagsag
sokkal nagyobb mint a feliileti érdesség maximuma. Vékonyitas soran az arnyékolasi hatas abban
nyilvanul meg, hogy a 1épcs6 ferdesége megvaltozik, o értéke fokozatosan o’-re valtozik. Amikor a
porlasztasi mélység meghaladja a 1épcsé magassagat az atalakulas befejezodik, mivel o’ <.

A gyakorlatban tapasztalt porlasztasi sebesség legnagyobb értéke 6= 58°-nal észlelhetd. A
porlasztasi sebességet egységnyinek valasztva merdlegesen beesd ionsugar esetében, a porlasztasi
sebesség az elobbinek kétszeresére nd a 8= 58° értéknél. A porlasztasi sebesség valtozasat az ionok
beesési szogének fiiggvényében A. Barna [5] analitikus kifejezéssel adta meg, amely a tapasztalati
eredményekkel 6sszhangban van.

Forgémozgast végz0 minta esetében, ha az |¢| szOg tart a nulldhoz akkor 1épcsdelmozdulési
sebesség is koveti ezt a valtozast €s a mintafeliilet erds polirozoé hatasnak van kitéve, a feliilet egyre
simabb lesz.

Egy ionnyaldbbal simitott feliillet nehezen nevezhetdé homogénnek, mivel szennyezddések
vannak jelen, ugyanakkor az ionvékonyitast megel6z0 mechanikai csiszolds feliileti hibak és
roncsolasok kialakuldsat eredményezi. Ezért célszerii kezdetben nagyobb Iépcsdelmozdulasi
sebességgel vékonyitani, majd a feliileti érdesség csokkentése céljabol ionpolirozassal folytatni. Az
ionvékonyitds folyamatdban az alacsony beesési szdgek tartomanya sokkal fontosabb, mivel ez
sikparhuzamos feliiletekkel hatarolt mintavékonyitasat eredményez.

Ellentétben a forgatott mintaval, statikus vagy billegtetett minta esetében az ionagyt helyzete
meghatarozo. A billegtetés célja, hogy a forgatassal végzett vékonyitas soran kialakulé nem megfeleld
feliileteti domborzatot ezen folyamat altal lesimitani, egyenletessé tenni.

Az ionsugar beesési szoge nagyon kis értékli, a sugar kozel érintdleges a minta
felszin¢hez. A billegtetés w szoge valtoztathatd, ezaltal elkeriilhetd a vékonyitas folyamatdban
az interfészek kiporlodasa, amely forgatott mintak esetében bekdvetkezne.

4. Az ionvékonyitas kisérleti leirasa

A metszeti mintapreparalas tobb 1épésben valosul meg, amelynek mindegyike ugyanolyan
fontossaggal bir a kisérlet eredményességében.

Figyelembe véve a minta kis méretét, amely nem haladja meg a 0,5-1,5 mm hosszisagot és a
100 um vastagsagot., a leirt preparalasi munkak optikai mikroszkop alatt torténnek.

A preparalas els6 1épése a vizsgalatra szant minta kivalasztasa és méretre valo darabolasa. Ezt
egy lassan forgd, vékony gyémanttarcsa segitségével
végezziik. A darabolandé mintat hdre lagyulé gyanta
segitségével liveglapra ragasztjuk, amelyet
elmozdithatd koordinata-asztalkara rogzitiink. Vagas
utan a mintat melegitéssel levalasztjuk az tiveglaprol. A
kovetkezd 1épésben a mintakat alkohollal vagy
kloroformmal megtisztitjuk a gyantdtol, és a fizikai
hibatdl mentes (letort él, kipattant rétegrendszer stb.)
mintat kivalasztjuk a tovabbi preparalds céljabol. A
megfeleld0 mintakat ugy helyezziik egy kisméreti
titinkorongba, hogy azok rétegrendszere egymadssal
szembe kertiiljon (2. abra).

A 3 mm atmérdjii, 0,3 mm vastagsagu
titinkorong harom ablakszerii nyildssal rendelkezik,
ennek kozponti ablakaba helyezziik a rétegekkel

2. abra Minta mechanikai vékonyitas alatt
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bevonatolt két mintat egymassal szembe forditva. A két szE&Is6 fal 0sszenyoméasaval a mintakat
mechanikailag rogzitjiik. A kovetkezd lépésben a mintat hdre polimerizalodd ARALDIT tipusa
ragasztoba agyazzuk és 150 °C homérsékleten 1,5 oraig kemencében hokezeljiik.

A korongot a megszilardult beagyazd anyagtol megtisztitjuk, majd mechanikai csiszolassal
vékonyitjuk. Erre a célra egy tarcsas csiszold berendezést hasznalunk, amelynek segitségével a mintat
mindkét oldalarél csiszolva kb. 20 pm vastagsagra elvékonyitjuk. A csiszolashoz 320, illetve 600
szemcseméreti SiC bevonati csiszolopapirt haszndlunk, majd 20 nm szemcseméretii Al,O3
korongon polirozzuk. Az igy el6készitett sikparhuzamos korongot az ionvékonyitdo berendezésbe
helyezziik. A keresztmetszeti mintak ionvékonyitasa céljabol egy Technoorg Linda IV 4/H/L tipust
korszerii ionsugaras berendezést hasznaltunk, a munkat a Sapientia Egyetem marosvasarhelyi Karan
végeztiik.

Az ionvékonyitis magas vakuumban (6x10° mbar) torténik 10 keV energidji Ar
ionnyalabbal, amelyet egy kiilonlegesen tervezett ionagyu szolgaltat. A gyorsitofesziiltséget
fokozatosan emeljiik 10 kV — ig, miutdn a porlaszt6 ionnyalab beesési szogét megfeleléen beallitottuk.
A vékonyitds elsd fazisaban a mintdt egyenletesen forgatjuk, eziltal a feliileti domborzati
feldurvulasokat csokkentjiik. Az ionnyaladb porlasztd hatdsara a minta feliiletén kraterszerti mélyedés
képzodik. A forgatds soran az interfész tartomanyaban lépcsdszerti domborzat alakul ki, amelynek
folyamatos eltolasat a minta billegtetésével valositjuk meg. A domborzati [épcsét az interfész
tartomanyabdl fokozatosan eltavolitjuk a minta szimmetrikus billegtetésével az interfészre merdleges
irany koriil. Az ionvékonyitast a minta mindkét oldalarol végezziik, arra torekedve, hogy az interfész
komyezetében sikparhuzamos feliiletekkel hatarolt, elektronsugarral atvilagithatod tartomanyt kapjunk.
A mintavékonyitas folyamatat optikai mikroszkopon at figyelve ellendrizziik.

5. Kovetkeztetés

Az ionyalabbal tortén6 mintavékonyitast szinte barmilyen tipusi anyag esetében
alkalmazhatjuk: fémek, félvezetok, oOtvozetek, stb. esetében is. Sikeresen -elsajatitottuk az
elektronmikroszkdpos vizsgalat altal igényelt keresztvékonyitas modszerét és Si(100) egykristaly
hordozon reaktiv magnetronos porlasztassal novesztett TiAIN és TiAlC vékonyréteg bevonath
mintakat ionvékonyitassal eldkészitettiik a 100 kV-os gyorsitofesziiltséggel dolgozo JEOL 100U
tipust transzmisszids elektronmikroszkopban valod mikroszerkezeti tanulmanyozas céljabol.
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