[ Institut fur Grenzildchenforschung
und Vakuumphysik

Seitrége zur lonensitrahigestiitzien

)eposition von SHlizium auf Kohlenstoff

) €

Helmut Christian Paulini







® Hamburg
Hangover

L .- \
Q o
uss E{;D@RF

SN

& . VA_
Berli

Berichte des Forschungszenirums Jilich ; 2709

ISSN 0366-0885

Institut fir Grenzflachenforschung und Vakuumphysik J{il-270g
D 5 (Diss. Universitat Bonn)

Zu beziehen durch: Forschungszentrum Jilich GmbH - Zentralbibliothek
“Postfach 1913 - D-5170 Jilich - Bundesrepublik Deutschland
Telefon: 02461/61-6102 - Telefax: 02461/61-6103 - Telex: 833555-70 kfa d







.. Helmut Christian Paulini - |




Abstract

Abstiract

The bombardment of growing films with energetic ions has been investigated in order to
understand the ion induced modifications of their properties. The composition of
multicomponent films may change during the deposition due to preferential sputtering of
one of the componenis and/or new chemical bindings can be induced at low substrate
temperatures. The lon Beam Assisted Deposition (IBAD) is an important tool for the
production of thin films in general as well as for some special applications, like the
conditioning of the first wall in a fusion research apparatus like TEXTOR ({Tokamak
r Technological Oriented Rasearch) in Jllich,

An IBAD-apparatus was set up, allowing for deposition experiments using
simultaneously four particle beams: an esvaporation atom beam, a2 beam of sputtered
particles from a target, an energetic ion beam for the film modification and a molecular
beam for chemical interaction, The apparatus allows the control of the main parameters
in an {BAD-experiment: the ion beam density, the energy distribution of the ions in the

beam, the deposition rate and substrate temperature.

The characterisation of the ion beam was performed with a simple and compact
Faraday cup equipped with a retarding field energy analyser. This instrument enables a
precise determination of the énergy {in the energy range below 2 keV) and angular

distribution (for beam divergence up ioc 10°).

The main emphasis was devoted to an investigation of the conditions under which $iC
can be produced by ion assisted deposition of silicon on carbon in the temperature
range 300 - 1070 K. The thin films were analysed by means of the AES- {Auger
Eiectron Spectroscopy) depth-profiling technique. In order to identify the specific
chemical bonding of carbon, a new method, based on a linear decomposition of the AES
spectra was developed. For a better understanding of the observed depth profiles &
mode! for the depth-profiling of thin films containing Si, C and SiC was formulated.

Although it was not possible to make a precise quantitative determination of the
amount of SiC generated during the deposition, the main features for the production of

SiC could be identified:

=3 At room temperature and with Ar* ions (500 eV) no SiC could be generated
during the ion assisted deposition of silicon on carbon. On the other hand, by
‘bombarding a Si/C interface with Xe* ions of 1 keV a considerable amount of SiC could
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be observed. This shows that a production of SiC at room temperature is in principle

possible.

A carbon source (even carbon impurities from the residual gas) leads to the generation
of a small amount of SiC during the deposition of silicon at room temperature. This is a
very interesting aspect for a possible deposition of SiC films at room temperature under

carbon-supply from the gas phase.

° By using appropriate deposition parameters at around 770 K, the entire deposited
silicon {except for the sputtered fraction) can be converted into SiC by bombarding the
growing film with Ar+*-ions {500 eV). The temperature around 770 K is relevant for the
first wall of the fusion device. If chemical effects due to the hydrogen can be neglected

it may be expected that the first wall is covered with a SiC film.

e At higher temperature (around 1070 K) every deposited silicon atom under ion
bombardment (Ar+, 500 eV) is bonded into SiC. Additionally the diffusion of carbon in
silicon and vice versa can be observed. Since in a future fusion reactor parts of the first
wall will have temperatures even higher than 1200 K, it is very important to analyse
these diffusion processes. The results of this work show that the production of a self

regenerating SiC-film on the first wall is possible.
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1. Einleitung

1. Einleitung

Die Oberfliche des Festkdrpers ist der Ort, an dem mechanische, chemische,
thermische und elektromagnetische Wechselwirkungen mit der Umgebung stattfinden.
Die Anspriiche an die Oberflichenbeschaffenheit kénnen daher hoch sein. in den
vergangenen zwei Jahrzehnten sind deshalb, je nach Anwendungsfall, die Festkorper mit
diinnen Schichten belegt worden, die die jeweils gewlinschten Eigenschaften besitzen.
Auf der Suche nach geeigneten Methoden der Schichtabscheidung hat sich
herausgestelit, daR der BeschuRl einer aufwachsenden Schicht mit energiereichen
Tailchen zu verbesserten Schichteigenschaften fiihrt. Hierzu gehdéren Haftung /1. 2/,
Dichte /3, 4/, Komgrof&e und Morphologie /5/, optische Eigenschaften /6/, Hérte /7/ und
Eigenspannung /8, 9/. Unter den Depositionsverfahren, in denen der Beschuld der
aufwachsenden Schicht mit energiereichen Teilchen eine entscheidende Rolle spielt, ist
die Plasmadeposition das meistverbreitete, aber auch komplexeste Abscheideverfahren.
Ein auBergewd&hnliches Beispiel flr ihren Einsatz ist die in situ Beschichtung zur
Wandkonditionierung von Fusionsanlagen, wie z.B. bei TEXTOR (Tokamak Experiment
for Technological Oriented Research) in Julich. Trotz der sehr verbreiteten Anwendung
von Plasmadepositionsmethoden ist das Verstdndnis der physikalischen Prozesse und
Mechanismen, die die Schichteigenschaften bestimmen, weitgehend ungeklart /10/. Der
Grund liegt in der Komplexitdt des Plasmas und vor allen an der Tatsache, dal die
wesentlichen ProzeRparameter (Teilchenenergie, Teilchenfiu3, Restgasdruck und
Substrattemperatur) nicht unabhidngig voneinander einstelibar sind. Um das Verstédndnis
der unter lonenbeschuB aufgebrachien Schichten zu vertiefen, bendtigt man eine
Apparatur zur ionenstrahigestiitzten Deposition von Schichten (engl. ION BEAM
ASSISTED DEPOSITION oder kurz IBAD). In siner solchen Apparatur ist es mdoglich, die
oben genannten ProzeRparameter unabhéngig voneinander einzustellen und zu
verdndern. AuRerdem entspricht die ionenstrahlgestiitzte Deposition mit ihren
universellen Méglichkeiten zur kontrollierten Oberfléchenbeschichiung am ehesten der
Vorstellung vom idealen Verfahren zur Erzeugung "mafigeschneiderter” Oberfléchen

11/,

Fir den Betrieb von Fusionsanlagen sind komplexe Oberfldchenbeschichiungen der
Teile, die mit dem Wasserstoffplasma in Ber(hrung kommen, entscheidend. Aus der
Sicht der Wandkonditionierung ist das Interesse an IBAD-Experimenten in zweifacher
Hinsicht von Bedeutung. Zum einen dienen sie als Simulationsexperimente fir den
'___PlasmabeschichtungsprozeB, zum anderen zur Simuiation der Prozesse, die an den
Teilen ablaufen, die direkt an das Fusionsplasma angrenzen (Plasma-Wand-

‘Wechselwirkung).




2 1. Einleitung

Innerhalb der vorliegenden Arbeit wurden 1BAD-Experimente durchgeflihrt mit Bezug zur
Plasma-Wand-Wechselwirkung, Ziel dieser Arbeit war es, eine Apparatur zur
Durchflhrung von I[IBAD-Experimenten aufzubauen und erste Experimente durch-
zufUhren, die zur Kldrung der Frage nach der Eignung von Sllizium als "Verun-
reinigungsatomart"” zur Randschichtkihlung in einer Fusionsanlage dienen. Zu diesem
Zweck sind ionenstrahlgestitzte Depositionen von Silizium auf Kohlenstoff* und
anschlieBende Untersuchungen der Konzentrationstiefenprofile erfolgt. In Kapitel 2 wird
auf die Problematik der Wandkonditionierung einer Fusionsanlags eingegangen, und es
werden die Grundlagen der lonen-Festkdrper-Wechselwirkungen erldutert, wobei der
Schwerpunki auf der Energiedsposition der ionen im oberfld
Kapitel 3 wird die innerhalb dieser Arbeit konzipierte und gebaute |BAD-Apparatur
vorgestelit und ausflhrlich beschrieben. Kapitel 4 beschéftigt sich mit der eingesetzten
Analytik und der Auswertemethode von Auger-Tiefenprefilen. Ein neues Auswerte-
verfahren bezlglich der bindungsspezifischen Elementkonzentrationsbestimmung wird
vorgestellt. In Kapitel 5 wird dann auf die gemesssnen Tiafenprofils von beschichteten
Proben eingegangen, und anschlielend wird ein Modell zur Auger-Tiefenprofilanalyse
vorgestellt, das dem Verstdndnis der gemessenen Profile dienen soll. Abschlielend
werden in Kapitel 6 die Resultate zusammengefaf’t, und es wird ein Ausblick auf

weiterflihrende Untersuchungen gsgeben.

© * Die Innenwiande der Fusionsantagen sind im wesentlichen mit Kohlenstoff-Schichten belegt
{Kapitel 2.2}, und alle hochbelasteten Teile bestehen aus Graphit,
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2. Grundlagen zur ionenstrahlgestiitzten Deposition von Schichten

In diesem Kapitel werden die Grundlagen der lonen-Festkdrper-Wechselwirkung, die
beirm {onenbeschuld sines Festkrpers und einer darauf aufwachsenden Schicht eine
Rolle spielen, vorgestellt. Die Diskussion kann sich auf lonen niedriger Energie (£ 10
keV) beschrinken, da fiir die Beschichtung unter ionenbeschufd vor ailem die in dem
oberflichennahen Bereich des Festkdrpers deponierte Energie von Bedeutung ist.

2.7 Warum ionenstrahigestiitzte Deposition?

Das einfachste Verfahren zur Herstellung einer didnnen Schicht ist das Aufdampfen
(engl. "Physical Vapour Deposition”, PVD). Dabei treffen Atome aus einer Verdampfer-
quelle auf ein zu beschichtendes Substrat auf. Fir den Fall, daR die Offnung d der Quelle
viel kleiner ist als der Abstand des Substrates D von der Quelle (d << D), gilt fiir die

Auftreffrate R der Atome folgende Proportionalitadt /12/:

R ecp-(Zn-M-k-TV)“”z--cg—sf (2.1)

: Dampfdruck

: Atomgewicht

: Boltzmann-Konstante

: Temperatur des Verdampfergutes

: Winkel zur Normalen der Verdampfergut-Oberfléche
': Abstand des Substrates von dem Verdampfergut

Uﬂ><—47rg'c

Die auf die Substratoberflache treffenden Atome diffundieren solange auf dieser, bis sie
an ginem dger folgenden Prozesse teilnehmen: Verdampfung von der Substratoberfidche,
Keimbildung, Einfang durch einen vorhandenen Cluster oder Anlagerung an einem
Stufenplatz (siehe hierzu Abb. 2.1}). Jeder der genannten Prozesse hat eine eigene
Dynamik, die wesentiich von der Gesamienergie der Atome auf der Oberfldche abhingt.
Fir das Wachstum einer Schicht und die Ausbildung ihrer Struktur sind die
Aktivierungsenergie der Oberflichen- und Volumendiffusion, die Adatom/Substrat-
Bindungsenergie und die 'Adatom!Adatom-Bindungsenergie von  enischeidender
Bedeutung. Die Wachstumsmoden (inselwachstum, Lagenwachstum oder gemischt)
" bestimmen in der Anfangsphase die Mikrostruktur der Schicht. Fir viele Festkdrper
.' habsn die - Adatcme auf "der ‘Oberfliche bei Substrattemperaturen im Bereich der
Zimmertemperatur nicht genug Energie, um an die energetisch glinstigsten Pldtze zu
'\_'Nand_ern." Die Mobilitst der auf dem Substrat ankommenden Atome ist in diesem
'Temp_eraturbereich gering. Daher weisen solche Schichten oft hohe innere Spannungen




4 2. Grundlagen zur ionenstrahlgestiizten Deposition von Schichten

und hohe Defekidichten sowie eine kolumnare Kornstruktur auf /13-15/. Technologische
Forderungen nach Eigenschaften wie 2z.B. Korrosionsbesténdigkeit und gutes
tribologisches Verhalten sind mit der Struktur solcher Schichten nicht vereinbar.

Beposition

Verdampfung Keim
Adatom /

Stufe nadatom /7 ﬁ @ ;

lefuswn
Stufe ?\ [?

Diffusion

Abb. 2.1
Prozesse, die wéhrend des Aufdampfens von Schichten ablaufen kdnnen.

Von Movchan und Demichishin /16/ ist ein Modell (Strukturzonenmodell) entwickelt
worden, das die Struktur einer Schicht zurlckflhrt auf das Verhditnis der
Substratiemperatur T, zur Schmelztemperatur T,, des Schichtmaterials. Dieses wurde
von Thornton /3/ um die Abhéngigkeit vom Druck wahrend der Beschichtung erweitert.
Beide Modelle zeigen deutlich die oben angesprochenen Ménge! des Aufdampfens bei
Zimmertemperatur. Verbesserte Schichteigenschaften lassen sich aus dieser Perspektive
nur durch Erhdhung der Substrattempsratur erreichen. Eine hohe Substrattemperatur,
vergleichbar mit der jeweiligen Schmelztemperatur des Subsiraies, ist aber oft
unerwiinscht: Bei Multilagenschichten in der Chip-Produktion z.B., wo hohe
Temperaturen eine zerstérende thermische Diffusion bedeuten wdrden, oder z.B. bei
Hartstoffbeschichtungen von Werkzeugen aus HSS-Stahl (engl. "High Speed Steel®),
deren Materialeigenschaften sich ab 850 K drastisch verdndern wiirden.

Diese Probleme und sténdig steigende Anforderungen an das Schicht-Substrat-System
wie __besse_re Hafifestigkeit, hohere Dichte und spezielle Zusammensetzungen, haben zu
der  Entwicklung von neuen Depositionsmethoden geflihrt. Dabei haben sich
plasmagestltzte Depositionsverfahren durchgesetzt. Eines der besonderen Merkmale
dieser Verfahren ist der simultane lonenbeschuld wihrend des Aufwachsens der dinnen
Schichten. Bei den Plasmabeschichtungsverfahren kann aber der lonenbeschuf$ nicht
unabhédngig von énderen, die Deposition charakterisierenden Parametern eingestellt
_w_erden.;._U_m den lonenbeschuf unabhéngig von Kammerdruck und Probenpotential




2.7 Warum ionenstrahigestiitzte Deposition? b

steuern zu konnen und um Prozesse zu eliminieren, die auf den relativ hohen
Kammerdruck (1 bis 10% mbar) bei der Plasmabeschichtung zurlckzuflhren sind,
wurden |IBAD-Apparaturen entwickelt. Diese erlauben das Studium von unter
lonenbeschufd deponierten Schichten, ersetzen absr nicht die Plasmadeposition. Letziere
erzielt oft ihren Nutzen von der Radikalbildung im Plasma. Ein wesentliches Merkmal der
IBAD-Apparaturen ist die Mdglichkeit, lonenstrahl-, Depositionsstrahlparameter,
Substrattemnperatur und Restgasdruck in der Beschichtungskammer (ber weite Bergiche
unabhédngig voneinander einzustellen. Dabei ist die Trennung der Energie- und Teilchen-
Deposition das Wesentlichste. Eine solche ist bei der Plasmadeposition unerreichbar.

Durch den hohen Kammerdruck wiéhrend der Plasmadeposition werden viele
Verunreinigungen in die Schicht eingebaut. Bei IBAD-Apparaturen kann durch die
Verringerung des Restgasdruckes eine wesentlich reinare Schicht abgeschieden werden.

Auf die detaillierte Auslegung einer solchen Apparatur wird in Kapitel 3.1 eingegangen.

Suhatrat

Monitor flr die 2%
lonenauftrefirate ,_

ionitor fir die
Atomavuftrefirate

lonenstrahl

Atome zur
Schichtdeposition

\

lonenquelle zur \ Teilchenquelie
Schichtmodifikation ( verdampfte oder zerstaubte Atome )
 Abb. 2.2

Prinzipbild der ionenstrahigesititzien Deposition von Schichten (IBAD).

Das Prinz_ip der ionenstrahlgestiitzten Depaosition ist in Abb. 2.2 dargestellt. Wéhrend der
ionenstrahlgestitzten Deposition von Schichten ist das Substrat neben einem
‘Atomstrahl von verdampften oder zerstdubten Teilchen zusétzlich einem lonenstrahl
ausgesetzt. Der Atomstrahl besteht aus den die Schicht aufbauenden Teilchen, wéhrend
'der lbnenstrah_l in érster Linie zur Deposition von Energie im oberflichennahen Bereich

dient. -

‘Dabei wird das Substrat simultan von beiden Teilchenstrahien getroffen, so dal3 der
aufwachsenden Schicht Energie zugefihrt wird. In diesem Zusammenhang ist wichtig,
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daR die Energiezufuhr zu jenem Zeitpunkt stattfindet, wenn sich die Schichtatome ihren
Platz in der aufwachsenden Schicht "suchen”, Diese Art der Energiszufuhr unterscheidet
sich waesentilich von der thermischen {Aufhsizen des Substrates), wie im Kapitel 2.3
ndher beschrieben wird. Der gleichzeitige lonenbaschufd wahrend der Deposition fiihrt zu
einer hohen Mobilitdt der aufgedampften Teilchen, wodurch dichte und harte Schichten
entstehen. Bei Verwendung von zwei oder mehreren Depositionsstrahlen kénnen
Legierungen realisiert werden, die weitasb vom thermodynamischen Gleichgewicht
liegen. Auch die lonen kénnen als einer der Depositionsstrahien verwendet werden, was
i,A. eine Einschrinkung des Parameterbareiches bedeutst. Der lonenstrahl kann
zusatzlich vor der Beschichtung zur Substratrsinigung verwendst werden, was die
v

Schichthaftung verbessern kann.

R3umlich betrachiet, kann dis Wechsslwirkung der einfallenden Teilchen in drei Bereiche
eingeteilt werden: der Bereich der Wsachsslwirkungen in der Gasphase vor dem zu
beschichtenden Substrat, der Bereich der Substratoberfliche und schlieBlich der
oberflichennahe Bereich des Substrates, der durch den lonenbeschuf? beeinfluRt wird.
Die innerhalb der vorliegenden Arbeit vorgenommenen Beschichtungen fanden im
Hochvakuum {107 mbar) statt. Die Gasphasen-Wechselwirkungen vor der
Substratoberflidche kdnnen daher vernachisssigt werden. Auf die zwei weiteren Bereiche

wird in den foigenden Kapiteln ndher eingegangen.

Die ersten systematischen Studien der ioneninduzierten Effekte wéhrend des
Aufwachsens von Schichten von Mattox und Mitarbeitern /17, 18/ durchgeflhrt. Die
erste Beschreibung einer IBAD-Apparatur stammt von Weissmaniel /18/ aus dem Jahre
1978. Weissmantel baschreibt eine Depositionsanlage mit zwei lonenguellen, wobsi
eine zum Zerstduben von Silizium und die andere zum Beschu der aufwachsenden
Schicht mit N,* diente. Der Einflul des lonenbeschusses auf die Nukleaticn in der
Anfangsphase des Wachstums ist untersucht worden /20, 21/. Harper und Gambino
122/ verwendeten ein zwaeistrahliges lonansystem, um Gd-Co Schichten abzuscheiden
und dabei die Effekte des gleichzsitigen lonenbeschusses auf die Zerstdubungs-
ausbeuten der beiden Schichtkomponenten zu untersuchen. Effekte, die beim
lonenbeschul wihrend des Kristallwachstums vorkommen k&nnen, sind von Kay /23/
untersucht worden. Martin und Mitarbeitsr /24/ haben die IBAD-Methode zur
Redu_zier_ung der Porositdt optischer Schichten wie TiO, und ZrO, verwendet. Aus Japan
sind Fujimoto und Satou /25/ als Pioniere auf dem Gebiet der ionenstrahlgestltzten

Deposition zu nennen.

Im néchsten Kapitel wird eine spezislle Anwendung eines |BAD-Experimentes

_ \f_q_;gest_e[it, die als Motivation fir die Durchflihrung dieser Arbeit gedient hat.
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2.2 IBAD: Simulationsexperiment zur Plasma-Wand-Wechselwirkung

Eine der groRen Herausforderungen auf dem Weg zum Bau eines Fusionsreaktors flr die
kontrollierte Kernfusion stellt die Konditionierung der mit dem Plasma in Berlhrung
kommenden Teile dar. Das Ziel ist es, ein siabiies und sauberes Fusionsplasma
{Wasserstoff-Plasma) zu zinden, das durch die Verunreinigung von Teilchen dar "ersten
Wand” nicht gestért wird. Unter der ersten Wand versteht man das erste, nicht
gasformige Material, das mit dem Plasma trotz magnetischen Einschlusses in Kontakt
steht. M. Keilhacker® sieht das gréfite technologische Problem bei der Realisierung eines
Fusionsreaktors in der Verunreinigung des Flasmas durch Bestandteile der ersten Wand.

Wéhrend des Betriebes einer Fusionsapparatur {z.B. TEXTOR in Jdlich) finden an der
ersten Wand die gleichen Prozesse statt wie digjenigen, die innerhalb sgines IBAD-
Experimentes ablaufen (Zerstdubung und Teilchen-Deposition unter gleichzeitigem
gnergetischem lonenbeschufd). In einem IBAD-Experiment konnen diese Prozesse
gesteuert und getrennt werden, so daR ein solches Experiment als ein Simulations-
experiment der an der ersten Wand ablaufenden Prozesse verstanden werden kann. In
der vorliegenden Arbeit wurde ein solches Simulationsexperiment mit Bezug auf ein
spezielles Plasma-Wand-Wechselwirkungsproblem, die Randschichtkiihlung, durch-
geflihri. Aus diesem Grund wird im folgenden kurz auf die diesbezliglichen Probleme, die
mit der "ersten Wand" einer Fusionsapparatur in Verbindung stehen, hingewiesen.

Die Erosion der ersten Wand durch neutrale Teilchen und lonen einiger hundert eV spielt
gine entscheidende Rolle in Experimenten zur kontrollierten Fusionsreaktion. Durch
Zerstdubung von der Wand geldste neutrale Teilchen kdnnen in das Plasma gelangen,
wo sie dann als vielfach geladene lonen erscheinen und durch Strahlungsverluste zur
Abkdhlung des Plasmas beitragen. Die abgestrahlte Energie hdngt von der Ordnungszahl
Z der Verunreinigungsteilchen wie 2" ab, wobei n Werte zwischen 3 und 4 annimmt. So
ist eine Mo-Verunreinigungskonzaentration von 0.1 % zindungshemmend, wihrend

einige Prozente der Materialien B, Be oder C akzeptabei sind /26/.

Ein weiterer Effekt der Erosion der ersten Wand ist die Redeposition des abgetragenen
Materiales (berall in der Anlage, und zwar unter lonenbeschufl. Es kommt somit zu einer
"IBAD-Beschichtung” der ersten Wand wéahrend des Betriebes der Fusionsanlage.

. Ein Durchbruch auf dem Weg zu siner geeigneten Wandkonditionierung gab es, als die
erste Wand mit einer a-C:H-8chicht {amorphe wasserstoffhaltige Konlenstoffschicht)

~* - Dr, Martin Keilhacker, Direktor am "Joint European Torus™ (JET) im britischen Culham
in den VDI Nachrichten Nr. 10 {1882).
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belegt worden ist. Heute werden die Innenwdnde vieler Fusionsapparaturen
routinemiRig karbonisiert, wobei die gesamte Innenfldche der Fusionsanlage in einer in
situ Abscheidung mit einer diinnen a-C:H-Schicht belegt wird (siehe /26/ und darin
enthaltene Literaturhinweise). In neusten Entwickiungen werden sogar bordotierte a-

C:H-Beschichtungen durchgefihrt /27/.

Neben der geringen Erosion und der niedrigen Ordnungszahl der die Schicht aufbauenden
Elemente muld die Wandbeschichtung gleichzeitig auch eine Reihe ven anderen
Anforderungen erfillen, wie z.B. kleine remanente Radioaktivitdt (Tritium Gehalt),
und Hochtemperaturstahilitdt  (Hitzeschocks). Die  Summe dieser

lal tfrnmarnc 1
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Eigenschaften ist der Grund fiir die Notwendigkeit "malgeschneiderter” Schichten und

Schichtsysteme fiir die Wandkonditionierung einer Fusionsaniage.
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2.2.1 Randschichtkiihiung

Eng verbunden mit der Wechselwirkung des Fusionsplasmas mit der ersten Wand ist das
Problern des Leistungsentzuges am Plasmarand (vor der ersten Wand), derartf, daf3 die
"Lebensdausr” dar ersten Wand hoch bleibt und dis Verunreinigungen durch die Ergsion
der ersten Wand unterhalb eines kritischen Bereiches liegen. Die zwei wesentlichen
Leistungsveriustkandle sind der dirgkte Kontakt des Plasmas mit Siellen der ersten
Wand und die elektromagnstische Strahlung., Wéhrend beim ersten Verlusikanal die

Wand inhomogen und punktuell (z.B. auf Limiter) mit einer hohen Last beaufschlagt
alals

pa et

romannetieche Strahlung dar WiarmaefluR alaichfdrmio fihar dis
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wird, wird durch dis
erste Wand verteilt. Irn Rahmen der Strahlungskiihlung der Randschichten des Plasmas
(Randschichtkihlung) gilt es Methoden zu finden, die es erlauben, die Strahlungskiihlung

gezielt zu steusrn.

Ein signifikanter Strahlungsverlust kann nur durch Strahlung von einer Verunreinigungs-
komponente des Plasmas hervorgerufen werden. Das Prinzip der Randschichtkdhlung ist
daher die gezielie Verunreinigung des Plasmas derart, dal3 die Randschicht stark, aber
die Plasmamitte nur geringfligig Leistung abstrahlt. Das praktische Ziel der Randschicht-
kihlung ist daher eine Optimierung der Bedingungen, so dal3 ein maximaler
Strahlungsverlust am Rande des Plasmas erfolgt, wobei der von der Randschicht
eingeschlossene heile Teil des Plasmas nicht zu sehr beeintrdchtigt werden soll. Die

wichtigsten Fragen hierbei sind /28/:

e - Welche Elemente eignen sich flr sine Strahlungskihiung?
e Welches sind die Parameter, die zum einen den Verunreinigunagstransport und
zum anderen die Strahlungscharakteristik beeinflussen?

Um die Strahiung zu charakierisieren, wird der Parameter "Strahlungspotential” ein-
geflinrt /28/. Das Strahlungspotential ist die miitiere Energie, die wéahrend der
EinschluRRzeit des Teilchens im Plasma verstrahlt wird. Die Kontrolle der Strahlungs-
verluste kann durch die Steuerung des Verunreinigungsflusses und des Strahlungs-
potentials erreicht werden. Dabei wird der Verunreinigungsfiud durch die Quelien und

Senken der Verunreinigungsteilchen bestimmt.

Die Steuerung des Strahlungspotentials geschieht im wesentlichen Uber die Wahl der
~Verunreinigungsatomart. Die Steuerung des Verunreinigungsflusses erfoigt Gber zwei
wesentliche Verunreinigungsquellen: die intrinsischen Verunreinigugsqueilen und die
externen Quellen. Zu den intrinsischen Quellen gehdéren Zerstdubung, chemische Erosion
{im wesentlichen durch Wasserstoff}), Verdampfung, Sublimation (strahlungsinduzierie
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Sublimation) und die Lichtbogenbildung mit der ersten Wand. Die intrinsischen Quellen
kénnen durch die Wahl von Plasmaparametern, Wandkonditionierung und Form der das
Plasma berUhrenden Oberfidchen beeinflult werden. Wichtig bleibt festzuhalien, dal} die
Kontrolle der intrinsischen Quellen nur bedingt mdglich ist. Zu den externen Quellen
zdhlt z.B. der gezielte Gaseinlall einer zur Randschichtkiihlung geeigneten Verun-
reinigungsatomart. Der Vorteil der externen Quellen gegeniber den intrinsischen Quelien

ist ihre Steuerbarkeit.

Die Teilchen kénnen unterschieden werden nach der "Entsorgungs”-Mdglichkeit. Es gibt
wgen (z.B. Edelgase} und kondensierende Verun-

L= g S =T

reinigungen. Wihrend Edelgase stdndig abgepumpt werden kénnen, verbleiben die
kondensierenden Verunreinigungen im Plasmagefél3. Diese Verunreinigungen kénnen ins
Veolumen dss Wandmaterials diffundieren oder Verbindungen mit anderen Komponenten
der Wand eingehen, weshalb die Senke der Verunreinigungen nur schwer zu
kontrollieren ist. An TEXTOR wurden schon Experimente zur Randschichtkihlung
durchgeflhrt mit Ne /28/ und He /30/ als Verunreinigungsatomarten.

Zur Zeit werden Uberlegungen angestellt, zur Randschichtkithlung in TEXTOR Silizium zu
verwenden. Es wird deshalb eine Datenbasis bendtigt, um die Einsetzbarkeit von Silizium
unter allen relevanten Aspekien abschétzen zu kénnen. Dabei interessiert in erster Linie,
was mit dem Silizium, das seine Funktion zur Randschichtklhlung erf(lit hat, passiert,
d.h. wie sieht die Senke fir Silizium als Verunreinigungsatomart aus? ldeal wére nach
dem Einblasen eines siliziumhaltigen Gases (z.B. Silan) seine komplette Entfernung durch
Abpumpen, um neues Gas einblasen zu kénnen. Das ist aber nicht méglich, da Silizium
zu den kondensiersnden Verunrsinigungen gehdrt und auf der ersten Wand unter
ionenbeschul® deponiert wird. Da diese im wesentlichen aus Kohienstoif besteht, liegt
die Annahme nahe, daR sich auf der ersten Wand wéhrend des Betriebes der
Fusionsanlage Siliziumkarbid bildet und dadurch eine Wandver&nderung wéhrend der

"Kihiung" stattfindet.

Siliziumkarbid hat eine Reihe von herausragenden Merkmalen in Bezug auf eine
Fusionsaniage /31/. Daher ist die weitere Untersuchung der Eignung von Silizium als
Verunreinigungsatomart zur Randschichtkihlung hochinteressant. Als Beitrag zur
Klarung der oben genannten Problematik wurden innerhalb der vorliegenden Arbeit
Untersuchungen von unter lonenbeschul deponiertem Silizium auf Kohlenstoff-
substraten in einem fir die Fusionsanlage interessanten Temperaturbereich

(Zimmertemperatur bis unterhaib von 1100 K} vorgenommen.
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2.3 lonen-Festkirper-Wechselwirkung

Beim Aufprall eines energiersichen lons auf einen Festkdrper kommt es zur
Wechselwirkung mit den auf der Oberfliche befindlichen Atomen und den
oberflaichennahen Atomlagen des Substrates. Das lon dringt in den Festkérper sin und
wird in diesem implantiert, es sei denn es wird derart gestreut, dald es den Festkdrper
wieder verlassen kann, d.h. reflektiert wird. Durch einen Primérstold des einfallenden
lons mit einem z.B. auf der Oberfldche beafindlichen Atom kann letzteres weit in den
Festkdrper hineingeschossen werden. Dieser Prozel ist relativ selten im Vergleich zur
Implantation des lons. Diese Prozesse filhren zur Umordnung der Atome in
oberflichennahen Bereichen (lonenstrahlmischen) und zur Teilchenemission (Zerstéu-
bung) aus der Oberfliche. Die Energislibertragung vom lon zum Festkorper erfoigt dabei

durch zwei voneinander unabhéngige Prozesse /32/:

e elastische Zusammenstélle des lons mit den Kernen der Substratatome {nukleare
St6Re), auf die ein Teil der Energie des lons lUbertragen wird, und
e inelastische Zusammenstifde mit den Elekironen der Substratatome.

Durch die elastische Wechselwirkung wird das lon aus seiner Bahnrichtung gelenkt und
beschreibt einen Polygonzug (siche Abb. 2.2 a)). Die dabei zurickgelegie Bahn des lons
wird Reichweite R und die Projektion dieser Distanz auf die Einfallsrichtung des lons
(mittlere) projizierte Reichweite R, <R genannt. Letzieres stelli jene GroRe dar, die im
allgemeinen mit lonenreichweite bezeichnet wird (siche Abb. 2.3 a)), Das ion kommt
also in einer Tiefe R, zur Ruhe. Bai einer grolen lonenstrahidosis llonen/em?] fihrt die
lonenimplantation zum Aufbau eines Konzentrationsprofils von Atomen der verwendeten
fonenart. Auf diese Weise ist eine Konzentrationsverédnderung im oberfldchennahen
Bereich méglich. Beim Eindringen in den Festkérper entstehen durch die Kollision des
lons mit Substratatomen energiersiche RickstoRatome. Diese erzeugen wiederum eine
Vielzah! von RickstoRatomen, dis -kleing Verlagerungen der Substratatome in nahezu
alle Richtungen zur Folge haben. Dieser Proze wird Kollisionskaskade genannt {siehe
Abb. 2.1 b)). Er hat eine Lebensdauer von 1012 bis 101" s.

Stolke im Bereich der Oberflaiche kénnen dazu fithren, dalR Atome einen Impuistbertrag
erhalten, der es ihnen erlaubt, den Festkdrper zu verlassen (siehe Abb. 2.3 b)). Dieser im
wesentlichen durch die Kollisionskaskade verursachie ProzeR der Zerstdubung (engl.
" .sputtering) ist flr die ionenstrahigestitzte 'beposition von enischeidender Bed_;e_utung
und wird daher in Kapitel 2.3.2 ndher beschrieben.
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 Abb. 2.3
Beim lonenbeschul aufiretende Prozesse, schematisch. a) fonenbahn,
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Jene lonen, die beim Eindringen in das Substrat so stark gestreut werden, dald sie den
Festkdrper wieder verlassen kénnen, werden rlckgestreuie lonen genannt. Die in der
Kollisionskaskade erzeugten RulckstoRatome, die genug Energie haben, um weitere
RickstoRatome zu erzeugen, kénnen weite Distanzen im Vergleich zum Gitterabstand
zur(icklegen. Der resultierende Umverteilungsproze® fihrt zur Mischung der Atome in
oberflichennahen Atomlagen des Substrates und wird lonenstranimischen genannt.
Liegt z.B. die Grenzfldche einer aufwachsenden Schicht und des Substrates im Bereich
der lonenrsichweite, so kommt as zum lonenstrahimischen der beiden Atomarten (siehe
Abb. 2.3 c)). Es wird allgemein davon ausgegangen, dafd dieser Prozel? flir die erhdhte

Haftfestigkeit der ionenstrahlgestiitzt deponierten Schichten varantwortlich ist.
Die Kollisionskaskade kann als ein Bereich erhéhter Dichte von Leerstelien, umgeben
von einer Zone erhdhter Dichie von Zwischengitteratomen, angesehen werden. Das
heil3t, die Kaskade ist in ihrem Inneren "heiler” als in ihrem Aulenbereich. Innerhalb des
Kaskadenvolumens gibt es, nach dem Abklingen der Kaskade, Gradienten aus erzeugten
Leerstellen und Zwischengitteratomen. Diese Gradienten sind die treibenden Kréfte flr
nachfolgende Diffusionsprozesse. Letztere kdnnen durch die Temperatur des
Festkdrpers peeinfludt (aktiviert) werden.

In Abhédngigkeit von der lonenenergie, dem EinschuBwinkel sowie von den Massen der
StoRpartner, lassen sich verschiedene Wechselwirkungen mit der Festkdrperoberfidche

nutzen:

8- Bei lonenenergien von einigen 10 eV bis einigen 100 eV (sehr kleine Energien)
kénnen die lonen nur geine bzw, einige Atomlagen weit in den Festkdrper eindringen. in
diesem Energiebereich wird die Energie also nur in die obersten Lagen des Substrates
deponiert. Daher eignen sich solch kleine Energien flr ionenstrahlgestliizie
Depositionen, in denen es vor allem darauf ankommt, so wenig Schiden wie mdglich im

Substrat zu erzeugen.

e Bei lonenenergien in der GroBenordnung von 0.5 keV bis 20 keV
(niederenergetische lonen) ftritt vor allem der Zerstdubungsprozefd auf, ein Grund,
weshalb lonenstrahlen in diesem Energiebereich oft fiir Analyseverfahren zur Aufnahme
von Konzentrations-Tiefenprofilen oder fir Schichtabscheideprozesse mittels lonen-

S_‘trahizers_téiu_b_en eingesetzt werden.

o " " lonenenergien tber 20 keV (mittiere und hohe lonenenergien) fihren dazu, daR
nur wenige oberfldchennahe Atome angeregt werden, d.h. die Energiedeposition in
diesem Bereich ist gering. Die lonen dringen tief in das Substrat ein. Aus diesem Grund
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werden solche Energien bei lonenimplantationen verwendet. Flr die ionenstrahlgestiitzie
Deposition sind diese hohen lonenenergien nicht geeignet. Sie sind dann notwendig,
wenn eine bereits deponierie Schicht mit dem darunterliegenden Substrat vermischt
werden soll (statische lonenstrahimischung). Gleiches gili auch flr Mehrlagen-
Schichten, die mit dem lonenstrahl derart vermischt werden kénnen, daf® homogene
Legierungen mit einer auf anderen Wegen nicht erreichbaren Zusammensetzung
hergestellt werden kénnen®. Trotz dieses Vorteils mull mit der gleichzeitig
stattfindenden Zersiubung gerechnet werden, die immer sinen Schichtabtrag zur Folge
hat. Letzteres schrénkt die genannte Vorgehensweise stark ein.

Fir die ionenstrahlgestlitzte Deposition von Schichten, in denen der lonenbeschuld zur
Energiedeposition in die aufwachsende Schicht verwendet wird, sind lonenenergien im
Bersich einiger 10 eV bis zu 2 keV wichtig. Dabei spielt der EinschuRwinkel der lonen
eine wichtige Rolle, da sich der Kaskadenbereich bei schrégem Einschul3 ndher an der
Oberfliche befindet als beim senkrechten Beschuf3. Ein direktes Indiz daflr ist, dal es in
diesen Féllen zu einer erhéhten Zerstdubung kommt (siehe Kapitel 2.2.2). An dieser
Stelle ist festzuhalien, dalR kleine Energie und schrdger Einfall der lonen die
Energiedeposition in den oberflaichennahen Bereich erhdhen.

Die verschiedenen ioneninduzigrien Effekte lassen sich in drei Zeitstufen einteilen /33/.

® Die "momentane Stufe”, jene Zeit, in der sich die Kollisionskaskade bildet {1013 -
10-12 Sekunden).

e "Die thermische Spike-Stufe™: Diese Stufe beschreibt jenen Zustand am Ende
giner Boltzmannverteilung ndhert. In diesem Zustand kann wieder von Temperatur
gesprochen werden. Die Energie der sich bewegenden Atome wird Uber die kollektive
Gitterschwingung verieilt, Dieser ProzeR dauert 10771 bis 10-1° Sekunden.

® “Die Relaxationsstufe", in der sich wieder eine gleichférmige Temperatur im
Festkdrper eingestelit hat. Innerhalb dieser "Stufe" kommt es zu den sogenannten
Nachfolgeprozessen, wie z.B. zum Ausgleich von Defektdichten, die wihrend des

Beschusses erzeugt wurden.

Wegen der sehr kurzen Dauer der ersten beiden Stufen kann die zeitaufgelOste
‘Becobachtung dieser Vorgénge z.Z. nicht erfolgen. Lediglich der Gesamteffekt kann
gemessen werden, jedoch ist dieser abhéngig von den stattfindenden Nachfolgeetiekien
133/. ..

"= Der Vorteil solcher Verfahren liegt darin, dal’ nahezu beliebige Schichizusammensetzungen
" erzielt werden kdnnen.
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2.3.1 Reichweite und Energiedeposition

Die Bemihungen um eine theoretische Beschreibung der Effekte, die wéhrend des
lonenbeschusses eines Festkdrpers ablaufen, sind durch unterschiedliche Ansétze
beziiglich der Hohe der lonensnergie und der Beschaffenheit der beschossenen
Festkdrper charakterisiert. Wichtig fir die theoretische Behandlung des ionenbeschusses
ist die Frage nach der zu beschreibenden Wirkung: z.B. ob die Theorie guantitative
Aussagen Uber die Zerstdubungsausbeute und die Anzah! der verursachien Strahlen-
schéden liefert, oder ob sie den ProzeR der atomaren Relokationen wiéhrend des
lonenbeschusses (lonenstrahlmischen) beschreiben soll. Die im folgenden gemachten
Aussagen beziehen sich auf amorphe Festkérper, die von lonen kieiner bis mittlerer

Energie (0.5 bis 10 keV) beschossen werden.

Die gemachten Einschrénkungen beztglich der Energie der lonen erlaubt die Behandlung
der lonen-Festkérper-Wechselwirkung im sogenannten Bereich der linearen Kaskaden
(siehe hierzu Sigmund /34/). Dieses Regime ist charakterisiert durch bindre lon-Atom-
oder Atom-Atom-Kollisionen, wobei das angestolRene Teilchen anfinglich in Ruhe ist.
Zur Beschraibung der Kollisionen wird die klassische Dynamik angewandt. Die Anregung
oder lonisation der Atome beeinflult nur als Energiesenke die Kollisionsdynamik. Die
Statistik  eines Kollisionsereignisses wird durch einen Kollisionsquerschnitt o
{Streuquerschnitt) beschrieben. Betrachtet man ein lon, das einen Tiefenbereich Az [cm]
in einem Substrat der Teilchendichte N [Atome/cm?3] durchdringt, so beschreibt die
GréBe N-Az-s die mittlere Anzahl der in diesem Tiefenbereich stattfindenden Kollisionen
eines lons, dis durch & charakterisiert sind /35/. Dabei ist ¢ die effektive Fliche fir das
Eintreten des Streuereignisses. Wie oben beschrieben, ist das lineare Kaskaden-Regime
durch bindre StoRe zweier Teilchen charakterisiert, wobei eines davon urspringlich in
Ruhe ist. Demzufolge ist fiir dieses Regime wichtig sicherzustellen, dall sich keine
Mehrfachstdf3e von sich bewegenden Atomen in der Kaskade ereignen, d.h. die mittlere

Anzahi der statifindenden Kollisionen pro Atom muR visl kisiner als sins sein.

Wie im vorherigen Kapitel erwdhnt wurde, erfolgt der Abbremsvorgang eines lons im
Festkorper durch die elastischen St8f3e mit den Targetatomkernen und die inelastischen
StéBe mit den Elekironen der Targetatome. Durch diese beiden Energieverlust-
mechanismen erfdhrt ein lon der Energie E in einer Tiefe z im Substrat einen

Energieverlust -dE/dz, der sich n&herungswsise additiv aus beiden Prozessen

zusammensetzt. Es gilt

-GE/dz = (-dE/dz), + (-dE/dz), (2.2)
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wobei die Indizes n und e den nuklearen bzw. elekironischen Energieverlust bezeichnen.
Die negativen Vorzeichen bedeuten konventionsgem&id einen Energieverlust. Diese
Zweiteilung der Energiebeschreibung geht bis zur Mitte dieses Jahrhunderts zurick /36/.
Der dirgkte Energietransfer zu den Elektronen ist ineffizient, da deren Masse viel geringer

ist als jene des einfallenden lons.

In Gl. (2.2) ist dE/dz der mittlere Energieverlusi pro Einheit des zurlickgelegten Weges.
Gem&R der Theorie von Lindhard, Scharff und Schigit {(LSS-Theorie) /37/ wird der
mittlere Energieverlust (dE/dR) pro Einhsit der zurlickgelegten Bahnldnge R definiert

durch

9 o N-s=N[Tdo (2.3)
dR

N : Anzahl der Streuzentren {Dichte) pro Finheitsvolumen

S : Brems-Wirkungsquerschnitt pro Streuzentrum

do : differentieller Wirkungsguerschnitt {0r einen Energielbertrag T .

Die Reichweitenbestimmung der einfallenden lonen ist durch die Integration der

Gleichung (2.3} gegeben:

0 \ E \
RE = [—o =17 9B (2.4)
J{dE/aR) N SEY

Die zwei vorangegangenen Gleichungen bieten eine sinfache Verbindung zwischen der
Reichweite, dem  spezifischen Energieverlust und dem differentiellen Wirkungs-

guerschnitt.
Energieverlust des fons durch elastische StéSe

Fir die lonenstreuung ist der abstofiende Teil des Wechselwirkungspotentials zweier
Atome im Festkdrper von Bedeutung. Dieser Teil kann durch ein Potenz-Potential
beschrieben werden /37-39/:

Virj=C,.rt/m (2.5}
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mit 0<m< 1, C, einer Konstanten und r dem interatomaren Abstand. Fir m werden mit
steigender Energie der einfallenden lonen standardm#Rig die Werte 0, 1/4, 1/3, 1/2 und
1 verwendet /38/.

In einer klassischen Behandlung des Streu- und Energieverlustprozesses kann flr ein
bekanntes Wechselwirkungspotential V(r) (abgeschirmte Coulomb-Wechselwirkung) der
Energietbertrag T als Funktion der Energie und des Stoldparameters bestimmt werden
(T=TI(E, p}), woraus dann der StoRBparameter p=p(E, T) ermittelt wird. Der Stofipara-
meter hdngt mit dem differenticllen Wirkungsquerschnitt folgendermal3en zusammen

140/

2n-pdp = do,(E, T) (2.86)
D : Stol3parameter,
do, : differentielier Wirkungsquerschnitt flir den Energielibertrag im Energieintervall
[T, T + dT1,
T : im EinzelstoR® Ubertragene Energie { T S vE = 4M;My/(My + My)2E = T

M, =Masse des einfallenden lons ; M, = Masse der Targetatome).

Der differentielle Wirkungsquerschnitt do, wird also {ber den StoRparameter p
bestimmt. Dieser ist mit der im EinzelstoR U{bertragenen Energie T und dem
Wechselwirkungspotential V(r) verknipft. Mit Hilfe des Potenz-Potentiais erh&lt man

ndherungsweise den sogenannien Potenz-Querschnitt:

do, = C-E™T-I-mdT, (2.7)

wobei C eine Konstante ist, die von den Massen und den Ordnungszahlen der
StoRpartner abhdngt. Mit diesem Wirkungsquerschnitt erhdlt man fir den nuklearen

Energieverlust:

. . 1"\"51' —-2m
(%S—J =CN ;{_mE . (2.8)

Energieverlust des fons durch inelastische Stéf3e

Nach Lindhard und Scharff 41/ ist der elekironische Energieverlust im Bereich kieiner

lonenenergien (keV) proportional zur Geschwindigkesit der ionen:

(dE/dz), = KEV2 (2.8)




18 2. Grundiagen zur ionenstrahlgestiitzten Deposition von Schichten

wobei k eine Konstante ist, die von den Atomgewichten und den Ordnungszahlen von

lon und Substrataiom abhéngt.

80+ )
80+
| dE/dz n m=1/3 o
704 ( )y (m=1/3) A
< 60- :
% 50+ (dE/dz), (m=1/4) //,_,./v“
N
=
1Ll
L=
Primérenergie E [eV ]
Abb, 2.4

Nuklearer und elektronischer Energieveriust fir Ar+t—S8i als Funktion der
Primdrenergie der Ar*-lonen. Die gestrichelte Linie beschreibt den elektronischen
Energieverilust. Die durchgezogenen Linien stellen den nukfearen Energieverfust
fir verschiedene Werte voni m (mi=0C, mi=1/4 und m = 1/3) dar. Diese Kurven
sind in dem Bereich ihrer Gliltigkeit eingetragen. Die gepunktete Linie enispricht
dem mit Hilfe des sogenannien "Universal Potential” 140/ berechneten nuklearen

Energieverlust,

Der Beitrag der inelastischen Wechselwirkung zum Ensergieverlust der einfalienden lonen
ist in dem oben genanntasn Energiebereich wesentlich kleiner als der Beitrag durch die
elastische Wechselwirkung, wie aus Abb. 2.4 zu entnehmen ist und bleibt daher
unbertcksichtigt. Die dargestellten Energieveriust-Kurven geiten flr ein Ar+*-ion, das auf
Silizium (Ar*—8i) einféllt.

Fur Ar*-lonen mit Energien im Bereich von 0,5 keV his 1,2 keV ist in Gl. {(2.8) m=1/4
verwendet weorden, um den nuklearen Energieverlust zu berechnen. Flr héhere Energien
ist m=1/3 gesetzt worden. Wie aus der Abb. 2.4 zu entnehmen ist, gibt es eine relativ
gute. Ubereinstimmung der Potenz-Potential-Ergebnisse flir m=1/4 mit der Energie-
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verlustkurve, die mit Hilfe des von Ziegler, Biersack und Littmark /40/ eingeflhrien

"Universal Potential” bestimmt worden ist.

Unter der Verwendung von Gl (2.4), wobei fir den Energieverlust das nukleare
Bremsvermd&gen eingesetzt wird, das mit Hilfe des Potenz-Potentials berechnet wurde
(Gl. {2.8}}, erhélt man die mittlere Reichweite der lonen im Festkdrper:

[¢]

R(E) =J=

E

de’ _(?_m}.?m—i.EZm (2 10)
(dE /dz), N-C-2m ' )

Fir ein Ar+-lon der Energie 500 eV {m = 1/4), das auf ein Si-Substrat einféllt, betrédgt die
Reichweite unter Anwendung obiger Gleichung 40 A, fir ein Ar*-lon mit einer
Primdrenergie von 5 keV {m=1/3) 98 A. Félit ein wesentlich schweareres lon, wis Xe*
auf Siiizium, so dringt es gemaR Gi. (2.10) bei 0,5 keV 35 A und bei 5 keV 65 A tief

ein.

Mit dem oben erlduterien Formalismus kann relativ leicht ein Wert fir die
lonenreichweite und das nukleare Bremsvermégen errechnet werden. Wird das
"Universal Potential” zur Berechnung des nukiearen Bremsvermdgens verwendet, liegt
die grofditmdgliche Abweichung der srrechneten Grdfien héchstens bei einem Faktor 2
/40/. Leider ist der Mittelwert des Energieverlustes (Gl. (2.8)) keine gesignete GrélRe {ir
die Beschreibung der im oberflichennahen Bereich abgegebenen Energie. Zum einen
wird die in einem Tiefenbereich Az abgegebene Energie weiter in den Festkdrper verteilt
{Ausbildung der Kaskade aufgrund von energetischen RUckstollatornen). Zum anderen
kann durch stark gestreute Primdrionen und durch in Richtung der Oberfidche gestireute
energiereiche RlckstoRatome erneut Energie in den oberflichennahen Bereich deponiert
werden. Die Grundfrage zur Energiedeposition eines fons in einen Festkdrper lautet: In
welchem Voiumen V wird die durch das ion eingebrachie Energie E verteili? innerhaib
der linearen Kaskadentheorie kann in einer groben Néherung das Volumen, in dem die
Energie E des einfallenden lons deponiert wird, als R3 angenommen werden, wobei R die
mittlere Reichweite des lons im Festkdrper ist. Somit ist die Energiedeposition durch
E/R® charskterisiert. Aus dieser einfachen Uberlegung heraus kann folgender Schlu®
gezogen werden: wird die Energie des einfallenden lons E kfeiner dann wird auch die
Eindringtiefe R &k/einer aber die deponierte Energiedichte grofer. Letzteres wird klar beim
‘betrachten der Energieabhéngigksit der Reichweite (R = EV2 flir m=1/4 oder R « E28
fir m=1/3, siehe Gl (2.10)). Um Energie in den oberflichennahen Bereich zu
deponieren, muld zu kieinen Beschullenergien (£ 1 keV) bergegangen werden. Es mull
_ jec_ioch geachtet werden, dafl die Anwendbarkeitsgrenzen der Theorie auf der Basis der
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linearen SioRkaskaden nicht Uberschritten werden. Wird na@mlich die Primérenergie
derart drastisch reduziert, dafl Vielteilchenprozesse eing groRe Rolle spielen, so verliert
diese Theorie ihre Anwendbarkeit. Dieses ist speziell dann der Fall, wenn lonen hoher
Masse auf Targets mittierer Masse in groRBer Anzahl (hohe lonenstromdichte) einfallen.
Wenn keine groRen Massenunterschiede (£ Faktor 2) der StoRpartner zu verzeichnen
sind, sowie Gbliche lonanstromdichten (£ 1018 lonen/cm?2-s) verwendet werden, so kann
in den glinstigsten Féllen die lineare Beschreibung der StoRkaskaden bis hinunter zu ca.

100 eV lonananergie erfolgen.

Einer der Ansdize zur Reschreibung der Energiedeposition in einem amorphen
Targetrnaterial ist die Abschitzung der durch eine Kollisionskaskade erzeugten Anzahl
von Frenkel-Paaren {Leerstelie-Zwischengitteratom) auf der Basis des von Kinchin und
FPease 142/ entwickelten Modells. Der darin entwickelte Algorithmus setzt voraus, daf3
sich die Atome wie harte Kugeln verhalten und die Anzah! der versetzten Atome bei
jedem Stold verdoppelt und die mittlere kinetische Energie halbiert wird. Wenn die
mittlere Energie Werte erreicht, die kleiner als 2E; sind, hért die StoRsequenz auf. Ej ist
die Schwellenergie fir den Versetzungsprozell. Diese ist jene Energie, die aufgebracht
werden muld, um ein Atom aus seinem angestammten Platz im Festkdrper zu befreien.
Der Woert dieser Energie hidngt von den am Ort des Atoms herrschenden
Bindungsverhéltnissen ab und ist somit unterschiedlich flr verschiedene Elemente. Um
ein Frenkel-Paar zu erzeugen, mufd das stolende (Projektil-} Atom nach dem
Kollisionsereignis (Erzeugung des Rlckstof3atoms) genug Energie besitzen, um dem
erzéugten lLeersiellenplatz zu entkommen. Die Anzzahi der erzeugten Frenkel-Paare ist

gemafl dem Modell von Kinchin und Pease gegeben durch:

nglE} = O bei0 < E < E,
ng(E) = 1 bei By < E < 2E; (2.11)
ng{E) = E/2E bei E > 2E,

Nach Robinson /43/ und Sigmund /44 kann bei der Erzeugung von Frenkel-Paaren eine
Unterteilung der Versetzungswahrscheinlichkeit in Abhdngigkeit von den Energien nach
dem StoR, der Projektilatom-Energie E, und der RlckstolBatom-Energie E, gemacht

werden (siehe Abb. 2.5).
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 Abb. 2.5
Schematische Darstellung der Versetzungswahrscheinlichkeit in Abhéngigkeit von
- der Projektilatom-Energie E; und der RdckstoBatom-Energie £y Das Projektﬂ ist

durch einen gepunkteten Kreis gekennzeichnet.

Ausgegangen wird dabei von einem lon der Energie E, das auf ein Target einfallt
(Situation &), Im Target befindet sich ein Atom an seinem angestammten Platz

“(gekennzeichnet durch eine kastenférmige Potentialmulde). im Laufe. der Enjtwic_kiu_ng_- e

der Kollisionskaskade kann es zu folgenden vier Ereignissen kommen:
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1) Das Projektilatom besitzt nach dem Stol} genug Energie E,, um zusammen mit
dem Riickstol3atom der entstandenen Leerstelle zu entkommen (Situation b). Das
Projektil hat durch den Stofd zwar Energie verloren, aber es gibt nun zwei Projektilatome
und eine Leerstelle im Festkdrper. Diese Art von Stofl nennt man sinen wahren

Versetzungsstofd (engl. displacement collision)

2) Hat das Projektilatom nach dem Stofd nicht genug Energie, um der entstandenen
Leerstelie zu entkommen, so spricht man von ginem Ergetzungsstof (Situation ¢, engl.

replacement collision).

3) Wenn das RickstoRatom durch den StoR3 nicht genug Energie (kleiner Ej) erhélt,
um dem angestammten Platz zu entkommen, und das Projektilatom besitzt nach diesem
Stold weiterhin genug Energie (gréRer Ey}, um andere Rlckstol3atome zu erzeugen, so
hat nur ein Energieverlust des Projektilatoms stattgefunden (Situation d).

4) Hat das Projektilatom nicht genug Energie, um weitere Versetzungen zu
erzeugsn, so kommt es zur Ruhe, d.h. gin Zwischengitterplatz wird hesetzt (Situation g).

Sigmund /45, 38/ hat gezeigt, dal? die Gesamtanzahl der wahren Versetzungen {(ohne

Ersetzungsstde) gegeben ist durch
ng{E} = 0.42.E/E; . (2.12)

Die leichte Abweichung vom Kinchin-Pease-Modsll (0.42 statt 0.5) riihrt daher, daB die
Anzahl der Ersetzungsst6fie in obiger Gleichung fehlen und kein echtes Harte-Kugel-
Modeil angewendet wurde., Die durch die Gl {(2.11) und (2.12) gernachten
Abschéatzungen Gber die Anzah! der erzeugten Versetzungen gelten flr ein homogenes
Target. Fir ein Gemisch aus verschiedenen Elementen sind auch verschiedene
Versetzungsenergien £, in Abhdngigkeit von den Atomarten, die das gestoflene Atom

umgeben, anzusetzen.

Im aligemeinen hat man es mit einer groBen Anzahl von lonen zu tun, die auf ein
Substrai einfalien, wobei sie stark unterschiedliche Bahnen (Polygonzlge) zurlicklegen.
Man bendtigt daher eine statistische Beschreibung der Verteilung der Endpositionen der
lonen (Reichweitenverteilung) und eine Energieverlustverteilung. Das Eindringen Qon
Teiichen in einen Festkdrper ist ein statistischer Prozei3. So ist es kaum wahrscheiniich,
daR zwei gleichartige lonen, die auf ein homogenes Target einfallen, die gleiche
Stof3sequenz durchlaufen. Ein Uberblick Uber die Statistik des Eindringens von geladenen
Teilchen in Festkdrper ist kirzlich von Sigmund /46/ erarbeitet worden. Die statistische
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Beschreibung der Teilchenpenetration beruht auf Transportgleichungen /47, 48/, Monte
Carlo Techniken /49, 50/ oder der Simulation von lonentrajektorien /51/. Auf das
Formeiwerk der Transportgleichungen sowie auf die Simulation von lonentrajektorien

wird innerhalb dieser Arbeit nicht eingegangen.

Fir den Experimentator ist es in erster Linie wichtig, die Gréf3e der einzelnen Prozesse
des lonenbeschusses (z.B. Reichweite und Energiedeposition), die zu berlcksichiigen
sind, abschétzen zu kénnen. Daher wurde in den oben gemachien Ausflhrungen auf die
detaillierte analytische Beschreibung aufgrund von Transportgleichungen verzichtet, Die

groRte  Quelle an Informationen flir die Auslegung von Experimenten sind
Simulationsprogramme. Rechnersimulationen sind Rechnerexperimente, in denen sine
hohe Anzzhl von lonen in ein Modelltarget injiziert werden und der Abbremsvorgang
jedes einzelnen lons verfolgt wird, bis das lon siehenbleibt oder eine uniere
Energieschwelle (typischerweise einige eV) erreicht. Berechnete Werte des
Energieverlustes und der Positionen, wo Kollisionen stattfinden und wo lonen

stehenbleiben, werden festgehalten und in Histogrammform ausgegeben.

Das am meisten verbreitete Simulationsprogramm flr die Teilchenpenetration in
amorphen Targets ist das TRIM-Programm /52/. Es handelt sich dabei um ein Programm
auf der Basis von Monte Carlo Rechnungen. Grundsétzlich wird durch einen
Zufallsgenerator der nichste Stolpariner des energetischen Atoms ermittelt. Diese
Ermittlung ist derart mit einer freien Flugsirecke und einem Stoliparameter gekoppelt,
dal® sie der Dichte des Targets enisprechen. Die freie Flugstrecke der Projektile wird
optimiert. Diese Optimierung sorgt daflr, dald zum einen eina genliigend grof3e Anzahl
von StdlRen erfolgt, um genau zu sein (Statistik), und zum anderen nicht viele Stdfde
eingegangen werden, die nur eine geringe Streuung zur Folge haben. Es wurde gin
relativ hoher Aufwand getrieben, um den Streuwinkel in den elastischen Stélden genau
berechnen zu kdnnen. Eine sogenannte “"magische Formel™ /40/ ist entwickelt worden,
um den Streuwinkel aus der lonenenergie, dem Stofdparameter und dem interatomaren
Potential ‘berechnen zu kdénnen. TRIM verwendet das “"Universal Potential". Ansonsten
fliegen die lonen auf geraden Bahnen unter Berdcksichiigung des elektronischen
Energieverlustes von einem StoR zum anderen. Das TRIM-Programm liefert Resultate,
die vergleichbar sind mit jenen der Transporitheorie, vorausgesetzt, es wurden die
gleichen Eingabedaten verwendet /46/. Angesichts der Tatsache, daf3 die
Transporttheorien auf unendlichen und homogenen Medien beruhen, liegt der
“wesentliche Vorteil der Simulationsprogramme in der M®églichkeit, heterogene
Targetzusammensetzungen, Oberflichen und Mehrschichtsysteme Dehandein zu

-kénnen.
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in Abb. 2.8 ist ein kleiner Uberblick der durch ein "Standard TRIM-Programm®
lieferbaren Histogramme fiir den konkreten Fall des Ar*-Beschusses von Silizium (500
eV; 8 = 45°) gezeigt. In der Darstellung a ist die Reichweitenverteilung der einfallenden
Ar+-lonen und der Si-RiickstofRatome gezeigt. Die Darstellungen b und ¢ beinhalten die
insgesamt stattfindenden ErsetzungsstéRe bzw. die erzeugten Leerstellen (aufge-
schltisselt nach der Atomart, die sie erzeugt haben). In der Darstellung d ist der
Energielibertrag in den Versetzungsstdfien von Ar- und Si-Atomen dargestelit.
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- Aus TRIM-Rechnungen erhaltene Histogramme des lonenbeschusses von Ar* auf
- 8i mit einer Energie von 500 eV und unter einem Einfallswinkel von 45° zur

Probennormalen.
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2.3.2 Zerstdubung

Das durch den lonenbeschulR verursachte Herauslésen von Atomen aus der Oberfliche
der beschossenen Targets wird Zerstdubung (engl. sputtering} genannt. Es handelt sich
dabei um einen Effekt, der seit dem Anfang des Jahrhunderts bekannt ist®. Dieser
Effekt ist in zweifacher Hinsicht wichtig: Zum einen ist er ein fundamentaler ProzeRR der
lonen-Festkdrper-Wechseiwirkung. Er ist das einzige von auRen “sichtbare” Resultat der
Kollisionskaskade. Zum anderen wird dieser Effekt in Zusammenhang mit Analytiken der
Oberfléchenphysik ausgenutzt, um Konzentrationsprofile zu erhalten. Bei der ionenstrahi-
gestdtzten Deposition von Schichten ist dieser Effekt besonders wichtig, weil er
grundséizlich unvermeidbar ist und durch die gezielte Energiedeposition im
oberflichennahen Bereich noch zusdtzlich verstérkt wird. Die zerstdubten Atome
kommen aus den ersten drei Monolagen /53/, so daR die Zerstdubung zur direkten
Abtragung der deponierten Atome fiihrt, Die Zerstdubung entscheidet daher, ob es ein
effektives Wachstum der Schichten gibt oder nur ein Abtragen des schon vorhandenen
Substrates. Der ProzeB der Zerstdubung wird quantitativ durch die Zerstdubungs-
ausbeute Y (engl. spuitering vield) beschrieben. Sie gibt die mittlere Anzahl der
herausgeldsten Atome pro einfallendem lon wieder (siehe Sigmund /34/ fir einen
historischen Uberblick und als Bibliographiequelie). Es ist alsc fir die ionenstrahl-
gestltzte Deposition wichtig, die Abhdngigkeit der Zerstdubungsausbeute von der Art
und Energie des einfallenden lons sowie von dem Einfallswinkel zur Substratnormalen zu

kennen,

Da die Zerstéubung ein wohlbekannter und wohlbehandelter Effekt der ionen-Festkdrpar-
Wechselwirkung ist (Ubersichtsartikel nsueren Datums sind z.B. Ofiva /35/ und Zaim
/85/), wird an dieser Stelle nur auf das Resultat der statistischen Theorie auf der Basis
der linearen Kaskadentheorie eingegangen. Drei verschiedene Situationen werden
unterschieden /56/: das "single knockon regime”, das "linear caskade regime” und das
“spike regime”. Der erste Fall beschreibt die Situation kleiner Einfallsenergie und/cder
kleiner ‘Masse (M,<<M,) oder schréger Einschu® (6=0) des einfallenden fons. Es kann
zwar zur Ejektion eines Atoms aus der Oberfliche kommen, aber nicht zu einer
Kollisionskaskade in der Ndhe der Oberfliche da die Energie fir die Ausbildung einer
solchen Enic:l'rt zur Verfligung steht. Der dritte Fa!l beschreibt die Situation hoher
Einfallsenergie und/oder grof3er Masse der einfallenden lonen (M;>>M,). Die Dichte der
_RiickstofRatome ist so hoch, daR die Mehrheit der Atome in einem bestimmten Volumen
in Bewegung ist. Der Festkorper erscheint fir kurze Zeit lokai aufgeschmoizen zu sein.
Wie ‘oben érwéhnt, wird an dieser Stelle nur auf den zweiten Fall, das lineare

* Fir diesen Prozefs verwendete Sir J.J. Thomson 1921 das Wort "Spluttering”/54/.
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Kaskadenregime, eingegangen, in dem einfallende lonen die Ausbildung einer

Kollisionskaskade bewirken.

Der lonenbeschull in einem isotropen Medium punkifdrmiger Atome der Dichie N
erzeugt eine Tiefenverteilung der deponierten Energie FR(E, 8, 2z). E ist die Energie des
Projektils, das unter einem Winkel 6 zur Oberflichennormalen eingeschossen wird.
Durch die Anwendung der Transporttheorie auf die Verteiiung der RickstolRatome kann
gin anaiytischer Ausdruck fir die Zerst8ubungsausbeute grhalten werden /56/:

mit

(2.14)

Diesen Ausdruck erhélt man nach Integration der Teilchenstréme durch eine bei z=0
angenommene Oberfléchenebene, die mit einer Oberfldchenbarriere U, (gemessens
Sublimationsenergie des entsprechenden' Materials) versehen wird, Die deponierie
Energie in einer Tiefe z=0 des Festkdrpers wird inngrhalb des linearen Kaskadenregimes
durch folgenden Ausdruck bestimmt:

FD(E,9,2=O)=a(9,M1]-N-Sn(E) : (2.15)
/

Der Impulstransferfaktor o héngt von dem Einschuwinkel 8 und dem Massenverhaltnis
ab. Aus Abb. 2.4 ist die Abhdngigkeit des nuklearen Bremsvermogens S,(E} schon
bekannt. Die Abhéngigkeit der Zerstdubungsausbeute von der Energie des einfallenden
Primédrions sowie von dessen Masse und Einfaillswinkel wird im folgenden anhand von
zwei Beispielen illustriert. Die Zerstdubungsausbeute steigt mit der Energie E zu einem
breiten Maximum an und félit bei héheren Energien wieder leicht. In Abb. 2.7 ist ein
Vergleich Qe;eigt zwischen experimentell bestimmten Zerstdubungsausbeuten und
solchen, die durch die lineare Kaskaden-Beschreibung (Gl. (2.13)) vorhergesagt werden
/57, B8/,

Bis zu einer Primédrenergie von 50 keV ist eine gute Ubereinstimmung zwischen der
Vorhersage der linearen Kaskadentheorie und den experimentell bestimmten
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Zerstdubungsausbeuten feststellbar. Wie aus der Abbildung zu entnehmen ist, sind die

Zerstdubungsausbeuten fir schwerere fonen (z.B. Xe} héher.

Y flr Si [ Atome/lon ]

i
0 I i 1 4 1 L i X 1 2 ] ] 3
1071 i 2 510 10 10
Energie [ keV ]
Abb, 2.7

Energieabhéngigkeit der Zerstdubungsausbeute von Silizium fir den senkrechten
lonenbeschul mit Ne, Ar, Kr und Xe. Dje durchgezogenen Linien sind
Vorhersagen der finearen Kaskadentheorie mit Uy=7.8 eV.

{Daten aus /57, 58/)

Durch die hohe Masse erfolgt die Ausbildung der Kollisionskaskade né&her an der
Oberflache als das z.B. fur ein Ne*-lon der Fall ist (auch die Reichweite von Ne ist héher
als diejenige von Xe in Si). Die eben gemachte Aussage wird aber relativiert, wenn man
sich den Energiebereich unterhalb 1 keV in Abb. 2.7 betrachtet. FUr die
ionenstrahlgestlitzte Deposition bei kleinen Energien (100 eV < E < 1 keV) gilt, dal? die
Zerstdubungsausbeute von der einfallenden fonenart weitesigehend unabhéngig ist. Wie
aus Abb. 2.7 zu entnehmen ist, erhdlt man bei 500 eV BeschuRenergie. (Pfeil). und
senkrechtem Einfall der lonen nahezu die gleiche Zerstdubungsausbeute, unabhéngig
von der verwendeten lonenart. Nur fir He* und H* ist die Zerstdubungsausbeute um

sinen Faktor 10 kleiner als jene .in Abb. 2.7 im Bereich kleiner Energien .(unterhalb 1
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In Abb. 2.8 ist die Abhidngigkeit der Zerstdubungsausbeute von dem Einfallswinkel flr
zwei unterschiedlich schwere lonen (H+ und Ar*) dargestellt, die jeweils auf 8in Target

aus Ni bzw. C mit einer Energie von 1 keV einfallen.

® T keV H —Ni e‘
° T keV Ar =C .

a

5F /

>
O &
t o T 7o
o 4 / / N
> s/
§ 3" / ¢ 7
>"' o
1_@@{,9/ i
0°  20° 40° 60°  80°
0

. Abb. 2.8
- Winkelabhéngigkeit der Zerstédubungsausbeute (Daten aus Zalm /55/).

Je schréger die Jonen auf ein Target einfallen, desto naher an der Oberfldche breitet sich
die ‘Kollisionskaskade ‘aus, und daher ist die Wahrscheinlichkeit von Std3en, die eine
Zerstdubung von Atomen aus der Oberflache zur Folge haben, groRer. Dieses "Bild" wird
durch die Abb. 2.8 qualitativ bestatigt. Der Abfall bei hohem Winkel © (streifender
EinschuB) ist darauf zurlickzufiihren, dal3 viele tonen in diesem Fall nicht mehr.in den

Festkérper eindringen sondern an diesem lediglich reflektiert werden.

Gleichung (2.13) liefert (mit Korrekturen fir Festkérperbindungskréfte) in einer grofen
‘Anzahl von Fillen eine gute Né&herung fir experimentell gemessene Zerstdubungs-
ausbeuten von amorphen Proben /58/. Um Zerstdubungsausbeuten zu bestimmen wird
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oft auf Simulationsrechnungen zurlckgegriffen, oder aber es werden experimentell
bestimmte Werte verwendet, wie z.B. jene von Anderson und Bay /80/. Die
Simulationsrechnungen sind vor allem deswegen von Vorteil, weil sie es erlauben,
Mehrkomponententargets zu behandeln, Das hierzu meist eingesetzie Simulations-
programm TRIM ist im vorangegangenegn Kapitel kurz erwéhnt worden.

Zusammengefal3t sind die wichtigsten Konsequenzen des Zerstdubens im Zusammen-
hang mit einem ionenstrahlgestltzten Depositionsexparimant folgends:

® Entfernen von adsorbierten Gasatomen (Verunreinigungen aus dem die Probe
umgebenden Restgas) von der Oberfliche. Dadurch ist es mdglich, eine wesentliche
Verbesserung der Schichtreinheit zu erzielen (sishe hierzu auch Kapitel 5.2).

e Entfernen wvon deponierten Schichtatomen, d.h. man hat eine reduzierie
Wachstumsrate. In diesem Zusammenhang ist es wichtig, die lonenstrahlparameter so

ginzustellen, dald ein Nettowachstum nicht verhindert wird.

e Anderung der Oberflichenkonzentration. Wenn ein Mehrkomponenten-Target
beschossen wird, dessen Komponenten stark unterschiedliche Zerstdubungsausbeuten
aufweisen, kommt es zur bevorzugten Zerstdubung der Komponente mit der héheren
Zerstdubungswahrscheinlichkeit. Dieser Effekt kann genutzt werden, um spezielle

Schichtzusammensetzungen zu erzielen.
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2.4 Phénomenologisches Modeli zu IBAD

Fir jeden Depositionsprozefl ist die Steuerung der Elementkonzentration in der
deponierten Schicht wichtig. In einer IBAD-Apparatur sind die Teilchenfilisse der Atome
zum Schichtaufbau sowie der lonen zur Schichtmodifikation steuer- und melbar. Die
Schichtdicke kann mit der Schwingguarz-Methode und die lonenaufirefirate mit einem
Ladungskoliektor (z.B. ein Faradayauffdnger, sieche auch Kapitel 3.3.1) bestimmt
werden. Im folgenden wird ein einfaches Modell vorgestellt, das, ausgehend von den
experimentell bestimmbaren Groen (Auftreffraten), die Bestimmung der Schicht-

zusammensetzung erlaubt. Die vereinfachenden Annahmen sind folgende:

® es findet kein Einbau von Gasatomen {(aus dem die Probe umgebenden Restgas
in der Beschichtungskammer) in die aufwachsende Schicht statt,
° die energetischen Teilchen (lonen) kdnnen reflektiert oder in den Festkérper

implantiert werden,
& keines der in die Schicht eingebauten Teilchen nimmt an einem

Diffusionsprozeld teil.

Der Zusammenhang zwischen der Auftreffrate r,,,,, [Atome/A2-s] und der mit Hilfe eines

SchichtdickenmefRgerétes bestimmten Depositionsrate Q [A/s] ist;

Fatom = Q"Yq'NAtom ’ (2.186)

wobei Np.,, [Atome/A3] die atomare Dichtse und Y, €in Gerdtefaktor ist, der den
Unterschied zwischen der Probenposition und der Position des Schichidickenmefgerates
charakterisiert. Mit Q-y,=Q' gilt dann

pom = Q" Napgom (2.17)

Der Zusammenhang zwischen der lonenauftreffrate r,,, lionen/A2s] und der mit dem

Ladungskoliektor gemessenen lonenstromdichte ¢, [lonen/A2s] ist:

rI«:m = (i)lon 'Zni 'Si ' 'Yion Y (2 1 8)

~wobei n; der Anteil der Atomart {oder Molekdlart} i im lonenstrahl ist, g die Anzahl der
Atome pro Molekdl im lonenstrahl und v,,, ein Ger&tefaktor entsprechend ¥,
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Kann das Instrument zur Charakterisierung des lonenstrahls in jene Position manipuliert
werden, in der auch die Beschichtung der Probe stattfindet, so ist ¥,,,=1. Findet die
Beschichtung im Hochvakuumbereich statt, kann davon ausgegangen werden, dafd der
Anteil der Restgasatome, die in die lonenquelle gelangen kénnen, vernachléssigbar klein
ist, d.h. es kann n, =1 und n;=0 {ir i22 gesetzt werden. Wenn keine Molekdle ionisiert

werden sondern nur Atome, folgt aus Gl. {2.19), dal}

d)lon - (2.19)

rIcm =

P VY

Bei der lonenstrommessung mit einem Ladungs
austauschprozesses in der Gasphase zu Fehlinterpretationen kommen. Der Ladungs-
austauschprozeld ist ein resonanter Streuprozefl, bei dem ein lon ein thermisches
Teilchen trifft, wobei aus dem schnellen lon ein schnelles Neutralteilchen und das
thermische Gasteilchen ionisiert wird. Die schnellen Neutralteilchen kénnen von dem
Ladungskollektor nicht erfaRt werden, verursachen aber aus energetischer Sicht die
gleichen Effekte wie die entsprechenden lonen. Ein Modell zur Schichtkomposition, in
dem ein Versuch unternommen wird, die Ladungsaustauschionen zu berlicksichtigen, ist
ven Van Vechten und Hubler /13, 64/ beschrieben worden. Bei Dricken im Hoch-
vakuumbereich (< 107mbar) kann der Beitrag der Ladungsaustauschteilchen vernach-

ldssigt werden.

Die experimentell bestimmten Aufireffraten sind die Mittelwerte der auf das Substrat
einfallenden lonen und Atome. Der Mittelwert der Atomauftreffrate mull um den Anteil,
der durch Zerstdubung entfernt wurde, korrigiert werden. So ist der NettofluR der
Atoms, die in die Schicht singebaut werden, gegeben durch:

rAtom* = Fatom — ¢lon'YAtom'CA . (2.20)
wobei Y ,m [Atome/ion] die Zerstdubungsausbeute der Schichtatome und C, [Atom-%]
die Konzentration der Atome in der Schichtoberflache ist. Fur die effektive lonen-
depositionsrate gilt

rlon* = Tign — rlon'\’llon C;I i‘lon ' {(2.21)
wobei Y,,, die Zerstdubungsausbeute der lonen, C, die Konzentration der implantierten
lonen in der ‘Schichtoberfldche und k, der Reflexionskoeffizient der lonen ist.
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ion
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G; :CA ,
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Abb, 2.9
Teilchenflisse bei der ionenstrahlgestiizien Deposition von Schichten

In Abb. 2.9 sind die Teilchenflisse dargestellt. Wenn die Depositionsparameter derart
eingestellt sind, daRR ein Nettowachstum einer Schicht méglich ist, kann in einer Zeit At
eine Schicht der Dicke Az und Dichte N aufwachsen. Die Konzentrationen der Atome C,
und der implantierten lonen C, in dieser Schicht sind gegeben durch:

- rion'Ylon CI° E'tcnn'kar = C]'N'AZIAt . (2.22)

rion

r AV L. = CMA
YAtom ~ 'ion ' Atom ™A MpERS

S
Ry
=

JAs
L

JIA

i~

und es gilt C, +C;=1 (Normierung).

Unter der Annahme, dal? keine bevorzugte Zerstdubung stattfindet (Y ., = Y|,,), erhalt
man folgende Gieichung fir die Konzentration der die Schicht aufbauenden Atome Ca

und die Konzentration der implantierten fonen C;:

= ——Thtem (2.24)
i’lon(‘T - kr} + rAtom

Ca

fon (1= K, . (2.25)

a rAtom +rlcm(1 _kr)
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Werden Edelgasionen geringer lonenenergie (£ 500 eV) flr die ionenstrahigestitzte
Deposition verwendet, kann in erster Niherung angenommen werden, dald die
Edelgasionen nicht im Substrai bleiben (keffextv = 1), Fir Ar*+-Si (500 8&V) sind
Messungen von Eizkorn /61/ vorhanden, die zeigen, daR der in die Schicht eingebaute
Anteil an Ar unterhalb 10 % liegt. Dieser Ar-Anteil gilt fir den statischen Beschul? einer
Siliziumoberfliche mit Ar*. Bei gieichzeitiger Schichtdeposition ist zu erwarten, dal3
dieser Anteil noch geringer ist, da durch das Schichtwachstum nicht genligend Zeit
vorhanden ist, um dis statische S#ttigungskonzeniration zu erreichen. Fir den BeschuRR
mit leichten lonen (z.B. H* oder He*) liegt der Reflexionskoeffizient zwischen 0,4 und
0.5. Dieses wurde theoretisch durch Fedder et al. /62/ und experimentell durch Sidenius

et al. /63/ gezeigt.

GemaR der Gl. {2.24) erhilt man unter den genannten Voraussetzungen eine Schicht,
deren Konzentration C, 100 Atom-% betrégt. Der lonenbeschul trdgt dann nur zur
Energiezufuhr in den oberfldchennahen Bereich bei, und die Schichtdeposition erfolgt mit
einer effektiven Wachstumsrate, die durch Gl. (2.20) gegeben ist. Es ist also mdglich,
die pro Schichtatom deponierte Energie zu steuern und dadurch Eigenschaften der

aufwachsenden Schicht, die davon abhéngen.
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3. Apparatur zur ionenstrahigestiitzten Deposition von Schichten

Ein Ziel dieser Arbeit war der Aufbau einer Ultrahochvakuumapparatur fUr die
ionenstrahlgestitzte Deposition (IBAD) von dinnen Schichten. Die grundlegende
Motivation zum Bau einer IBAD-Apparatur ist der Wunsch, wichtige Prozel3parameter
wéhrend der Beschichtung wunabhdngig voneinander einstellen zu kénnen. Die
Moglichkeit der unabhidngigen Kontrolle der ProzeRparameter ist das waesentliche
Unterscheidungsmerkmal im Vergleich einer solchen Apparatur mit einer Plasma-

beschichtungsanlage.

In den folgenden Kapiteln wird die Konzeption und Auslegung der IBAD-Apparatur
erldutert. Es werden Kriterien zur Auswahl der eingesetzten lonenquelle vorgestelit. Es
folgt die Beschreibung des entwickelten Faradavauffdngers mit Retardationslinse und die
damit durchgefilihrte lonenstrahicharakterisierung (lonenstromdichte und Energie-
verteilung der lonen). Daran anschlieBend folgt eine kurze Beschreibung der
Verdampfereinheit, des Probenmanipulators, des Targethalters und der Beschichtungs-

kammer mit Pumpsystem.

3.7 Konzeption der Apparatur

Eine IBAD-Apparatur besteht in einer Minimalauslegung aus einer Quelle zum Erzeugen
eines Atomstrahls, einer lonenquelle, deren Typ von der Art der zu verwendenden lonen
und deren Energie bestimmt wird, sowie einer UHV-Kammer mit geeigneten Analytiken

zur Charakterisierung des Restgases.

Darmnmmmasme lemeto PrpUp-

g8 raramgigr «on
variiert werden kénnen: die Aufdampfrate, der lonenfluld, die lonenenergie, der Restgas-
druck und die Substratiemperatur. Die lonenstrahlparameter betreffend, kdnnen diese

Forderungen durch den Einsatz einer unabhdngigen lonenguelle erflllt werden:
i} lenenflul und Energie sind Uber weite Bereiche
unabhédngig voneinander einstellbar.

i) Richtung sowie Divergenz des lonenstrahls sind leicht kontrollierbar.

i), Die Quantifizierung des lonenstrahls (FluBdichte und Energie) kann mit relativ
| einfachen Mitteln vorgenommen werden {siche dazu Kapitel 3.3).

iv) - Der relativ niedrige Druckbereich, in dem die lonenquellen arbeiten (ca. 1x1074
s ~‘mbar), flhrt zu einer groRen mittleren freien Weglédnge der zur Energiedeposition
- éingesétzten lonen. Weann weiterhin zerstdubte Atome zur Schichthersteliung
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herangezogen werden, und wenn deren Energie flr die zu erzielenden Schicht-
eigenschaften wichtig ist, wird eine unerwiinschte Thermalisierung dieser

Atome durch St6i3e in der Gasphase vermieden.

Parameter, die das Konzept einer soichen Apparatur beeinflussen, sind vor allem die
fonenenergie, die lonenart, die lonenstrahldichte, die gewiinschten Restgasbedingungen
{Sauberkeit}, die GrofRe und Form der zu beschichienden Proben, die Kompatibilitdt mit
einer Rechnersteuerung und die Kosten. Angesichts einer Vielfalt von Realisierungs-
maéglichkeiten wird klar, daR® es keine allgerneine IBAD-Apparatur gibt, sondern nur eine

solche, die auf spezielle Anforderungen des verfolgten Untersuchungszieles abgestimmt

ist.

Die im folgenden vorgestellte IBAD-Apparatur ermdglicht in ihrer Konzeption die
DurchfGhrung eines Vierstrahl-Depositionsexperimentes. In Abb 3.1 sind die vier

méglichen Teilchenstrahlen dargestelit.

Strahl zerstiubter
Teilchen

lonenstrahl zur

Probe Targetzerstdubung

Target

lonenstrahl zur ~ %;
Schichtmodifikation A

Dise
{Molekularstrahl)

Aufdarnpfsiranl

Abb. 3.1
Teilchenstrahlen in der IBAD-Apparatur.

Einer der vier Teilchenstrahlen ist der von der Verdampfereinheit erzeugte Atomstrahl
{Aufdampfstrahl). Ein zweiter ist der lonenstrahl zur Schichtmodifikation. Mit Hilfe dieser
beiden Strahlen kann eine ionenstrahlgestiitzte Deposition erfolgen. Viele Materialien
sind aber nur sehr schwer zu verdampfen, wie z.B. Kohlenstoff. In diesen Fallen kommt
die flexiblere Methode der Zerstdubung von geeigneten Targets zum Einsatz, woflr ein
. dritter Teilchenstrahl bendtigt wird. Dieser wird auf ein Target gerichtet, das aus dem zu
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deponierenden Material besteht. Das Target wird durch Zerstdubung abgetragen, und
die freigesetzten Atome kénnen sich auf dem Substirat niederschlagen. Diese Art der
Schichtherstellung ist auch geeignet, Redepositionsvorgénge in Fusionsforschungs-
anlagen zu simulieren. Besonderes Interesse gilt zur Zeit der Redeposition von
Kohlenstoff. Zur Simulation solcher Vorg&nge wilrde man mit einem Kohlenstoff-
teilchenstrahl arbeiten. Ein vierter Teilchenstrahl wird durch den Einbau einer Dise
erreicht. Damit kénnen Simulationsexperimente zum CVD (Chemical Vapour Depaosition)-

Komplex durchgefihrt werden,

Dis Apparatur wurde ferner so ausgeiegt, dall ein Elektronenspektrometer eingebaut
werden kann, mit dem in situ Auger-Tiefenprofiimessungen durchgeflihri werden

kénnen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine IBAD-Apparatur aufgebaut, die das Aufdampfen
unter lonenbeschul’ (Zweistrahl-Depositionsexperiment) ermdéglicht. In situ Analyse war

nicht mdglich.
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3.2 lonenguelle und doppelt-differentielie Pumpstufe
Die Parameter zur Auswahl einer lonenquelle fir ein IBAD-Vorhaben sind folgende:

) lonenenergis,
i) lonenstromdichte,
iif) zu verwendends lonenart,
iv} Bsstrahlungsfldche {Probenflache).

Darnit nicht mehr zerstubt als deponiert wird, d.h. um ein Nettowachstum der unter
lonenbheschull aufgebrachien Schicht zu erhalten muld 2.B. bei gleichen Aufireffraten der
Schichtteilchen und der lonen, die lonenensrgie £ [eV] kleiner sein als jene, fUr dis dis
Zerstdubungsausbeute Y(E) = 1 [Atome/lon] ist. Wenn E so grold ist, dal Y(E) > 1 ist,
so wird “schneller” =zerstdubt als deponiert. Wird der lonenstrahl zusétziich zur
Oberfléchensduberung durch Zerstdubung der auf der Oberfliche befindlichen
Verunreinigungsatome  eingesetzt  (physisorbierie Gase 0,1 bis 0,5 eV
Adsorptionsenargie und chemiesorbierie Gase 1 bis 10 eV), so mulR die lonenenergie

einige bis einige hundert eV betragen.

Um die Qualitat der Schicht, die Oberfléchenmobilitdt der deponierten Teilchen und das
Kornwachstum zu beeinflussen, bendtigt man je nach Atomart unterschiedliche Energien
und in der Konsequenz eine Quelle, die es erlaubt, die Energie im Bereich 20 eV bis 2
keV frei ginzusteilen. Die lonenguelile sollte gine hohe ionanstromdichte liefern, um - bei
vergleichbaren Fllssen von Schichiteilchen und lonen - hinreichend hohe Schichi-
wachstumsgeschwindigkeiten realisieren zu kdnnen. Die angestrebten Geschwindig-
keiten liegen zwischen 0,5 bis 20 A/s. Entsprechende lonenstréme liegen dann im

Bereich von etwa 0,02 bis 0,7 mA/cm?2.

Sollen reaktive Gase, wie z.B. Sauerstofi, verwendst werden, mufd die kurze
Lebensdauer der lfonenguellen mit Filament gegenliber den filamentlosen Quellen
beachtet werden. Wegen des niedrigen Dampfdruckes der sich bildenden Oxyde geht
das Filament schnell zu Bruch. Auch wenn die lonenqueile nicht mit dem reaktiven
Prozel3gas selbst betrieben wird, jedoch in der Beschichtungskammer ein soiches
verwendet wird, so gelangt dieses in die lonenguelle und tragt zur Verklrzung der
Lebensdauer des Filaments bei. Flr den Fail der Verwendung von reaktiven Gasen muld
é_ine filamentlose Quelle verwendet werden. Sind spezielle Anforderungen, wie exireme
Sauberkeit und/oder Unterdrickung von schnellen Neutralen im lonenstrahl gewlinscht,
s0 mUissen diese zusédtzlich mitberlicksichtigt werden. Hinweise hierzu findet man bei

Kaufman /65/.
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Ausgehend von den genannten Kriterien wird eine lonenguelle bendtigt, die es erlaubt,
den Energiebereich der lonen von 20 eV bis 2 keV unabhéngig von der lonenstromdichte
zu variieren, und einen gut ausgerichteten und breiten (einige cm) lonenstrahl erzeugt,
um P'robengréﬁen von mehreren cm?2 bestrahlen zu kdnnen. Eine lonenquelle, die all
diesen Anferderungen genligt, gibt es nicht. Das wesentliche Problem liegt in der
Erzeugung und Bindelung der niederenergetischen lonen im Bereich von 20 eV bis 150
eV (keine geeignete lonenoptik flr diesen Energiebereich bei hohen lonenstromdichten).

__________________ - Sl e

lonengueiien, dig den genanntsn Af
vom Kaufman-Typ, die ECR-Quellen (ECR steht flir Electron-Cyclotron-Resonance} und
die Hall-Effekt-lonenguelien. Die ECR-Quellen besitzen die Méglichkeit, lonen der Energie
20 eV zu erzeugen. Dieser lonenstrahl kann jedoch nicht gesteuert werden, da digse
Quellen, wenn sie flr so niedrige Energie ausgelegt sind, keine lonenoptik besitzen. Die
lonen werden einfach aus einem Plasma durch Anlegen einer Spannung an das Substrat
abgezogen. Daher besitzt der das Substrat treffende lonensirahl eine breite
Energieverteilung. Von Vorteil ist, da die ECR-Quellen filamentlos und daher fir

reaktive ProzefRgase geeignet sind.

Die Hall-Effekt-Quellen erzeugen einen lonenstrahl, der zwar intensiv, dessen Divergenz
aber nicht wesentlich regelbar ist. Der lonenstrahl dieser Quelle beinhaltet einen hohen
Anteil an schnellen Neutralteilchen. Da fir solche Teilchenstrahlen die deponierte
Energie nicht steuer- und meRbar ist, kam dieser Quellentyp fiir das vorliegende {BAD-

Vorhaben nicht in Betracht.

Die Kaufman-Quelle kann je nach verwendeter lonenoptik lonen mit einer Energie bis
herunter zu B0 eV erzeugen. Durch die lonenoptik (Gittersatz) ist eine sehr genaue
Bestimmung der Richtung des lonenstrahls mdéglich. Die lonenstromdichte ist lber weite
Bereiche unabhéngig von der ionenenergie einstelibar. Wegen der wesentlichen Vorteile
der Kaufman-Quelle gegeniber der Hall-Effekt-Quelie wurde eine soiche Quelle (Firma
Oxford, 3 cm lon Gun) in der IBAD-Apparatur singesetzi. Die Entscheidung zugunsten
der Kaufman-Quelle im Vergleich zur ECR-Cuelle lag nicht zuletzt an den hohen Kosten
giner ECR-Quelle (das 2 bis 3-fache der Kaufman-Quelie). Die verwendete lonenguelle
besitzt zusatzlich zu den sonst (blichen Kaufman-Quellen eine “selbstjustierende”
l'onenoptik. Diese Eigenschaft der Optik sorgt dafur, daR der lonenstrahl auch bei hoher
‘“Temperaturbelastung .-der Gitter ~seine Position in der Beschichtungskammer: nicht

verdndert. .
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Die Kaufman-Quelle besteht aus zwei wesentlichen Teilen: dem Entladungsraum und der
ionenoptik. Der Entladungsraum dient dar Erzeugung der lonen, die dann mit Hilfe der
lonenoptik (Gittersatz) zum eigentlichen Strahl gebilindelt wesrden. Die lonenoptik dient

ferner zur Ausrichiung des lonansirahls.
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Abb. 3.2

Skizze der Kaufman-lonenquelle

Eine Detsilbeschreibung dieses Quellen-Typs findet man bei Kaufman und Robinson /66/.
lonisationsphédnomene und Faktoren, die die Strahlcharakieristik beeinflussen, sind bei
Wilson /67/ und Green /68/ beschrieben. Eine vollstdndige Anleitung zum Betreiben der

Quelle bietet Kaufman an /69/.

Annand der Abb. 3.2 werden im folgenden die wesentlichen Prozesse in der Quelle
. beschrieben. Im Entladungsraum der lonengueile wird gin Plasma geziindet. Die durch
_das bhmsche Heizen der Kathode emittierten Elektronen {1} werden durch die an der
- Anode anliegende Entladungsspannung Vg angezogen. Diese energstischen Elektronen
:Ikdnnen auf ihrem Weg zur Anode mit den in der Quelle befindlichen Gas-Atomen
_'_z_u_sammenstoﬁen {2) und diese ionisieren {3). Um diesen Weg zu verldngern, wird ein
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Magnetfeld derart angelegt, daR die Elektronen sich auf Kreisbahnen der Anode ndhern.
Auf diese Weise wird die lonisationsausbeute pro Elektron erhéht. Die durch
StoRionisation erzeugten lonen kénnen die Wand des Entladungsraumes erreichen (5),
wo sie rekombinieren und die Wand als Neutrale wieder verlassen (6}. Die lonen die das
Schirmgitter erreichen {4), werden durch die Lécher dieses Gitters zu kleinen Strahlen
"geformt". Die lonen in diesen Strahlen werden durch das negativ vorgespannte
Beschleunigungsgitter angezogen. Wegen der gegenseitigen Ausrichtung der Gitter
passieren sie diese bei Normalbetrieb, ohne sie zu berGhren. Die Gesamtheit der auf
diese Weise srzeugten lonenstrahlen bilden den sigentlichen lonenstrahl. Die Gesamthait
der in der Quelle befindlichen energetischen und thermischen Elektronen sowie der

neutralen und ionisierten Gasatome biiden ein Plasma.

Der lonenstrahl wird nach dem Verlassen des Beschleunigungsgitiers mit Elektronen aus
einem Filament (Neutralisator) neutralisiert. Es wird angestrebt, dal3 der Strahl die
gleiche Anzah! von lonen und Elektronen enthélt /65/. Das Plasma in der Quelle hat im
Normalfall ein Potential, das einige 10 eV Uber dem der Anode liegt. Die Anode ist somit
die Elektrode, deren Potential dem Potential des lonenformationsraums am néchsten
liegt. Befindet sich das Target auf Erdpotential, so ist die lonenenergie durch die an der

Anode gegeniber Erde anliegenden Spannung Vi, gegeben.

Das Beschleunigungsgitter dient auRer zur lonenextraktion auch zur Unterdriickung des
Rickflusses von Neutralisations-Elektronen in die Quelle. Sollie es zu dissem Ruickfiuld
kommen, wirde die Stromanzeige einen fehlerhaften Wert anzeigen, da die in die
Entladungskammer eindringenden Elekironen einen ausstrdmenden lonenstrom

vortduschen. Entsprechend darf die Beschleunigungsspannung V5 nicht zu klein gewahlt

werden.

Diese lonenquelien haben einen relativ hohen Arbeitsdruck {7-10° bis 5-10"% mbar).
Dieses fiihrt zu einem serheblichen Gasballast in der Beschichtungskammer. Urspringlich
war die Quelle mit einer lonenoptik fur einen Strahl mit einem Durchmesser von 3 cm
ausgelegt. Da groRer Weit auf die Gasballastreduktion in der Beschichtungskammer
geleot ”wurde, mulRten der Strahlguerschnitt und entsprechend die Probengrife
verringeri werden. Die zu beschichtende ProbengréRe wurde auf 11x11 mm?
beschrdnkt, und es wurde fir den Einsatz in der vorliegenden Arbeit von der Fa.
OXFORD ein Gittersaiz entwickelt, der einen Strah! vomn Durchimesser 1.5 cm erzeugt
und fokussierende Eigenschaften bis zu einer Entfernung von 15 cm vom Gittersatz

basitzt.
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Der maximale lonenstrom, der durch die lonenoptik gelenkt werden kann, ist durch die

Beziehung

4.2 VSIZ
p = ° A, -Je/m (3.1)
9
gegeben, mit
& » Permittivitét des Vakuums
Ay : Strahiquerschnitt

gfm : Ladungs-Masse-Verhdlinis des baschleunigien lons

V. : Gesamtspannung = V, + V, (sishe Abb 3.3)

vV, : Anodenspannung {das die lonenenergie bestimmende Potential)

V, : Beschleunigungsspannung (am Beschleunigungsgitter anliegendes
Potential)

d Abstand zwischen dan beiden Gittarn der lonenoptik

Die Beziehung (3.1} ist die Losung der Poissonschen Gleichung V3V = -r/g,, wobei r die
Raumladungsdichie des Teilchenflusses ist. Die L.dsung wurde erstmals von Child /70/
abgeleitet und wird in der Literatur Childsches Gesetz genannt. Unabhéngig voneinander
kamen auch Langmuir [71/ und Schoitky 172/ zu dieser Gleichung, und sie wird daher
oft auch als Child-Langmuir- oder Child-Langmuir-Schoitky-Gesetz bezeichnet. Das
Gesetz gibt den Maximalstrom an, der zwischen zwei planparallelen leitenden Platten

fliefien kann {raumladungsbegrenzier Strom).

Der wichtigste Parameter flr die Beschreibung der Kaufman-Quelis ist der
Raumladungsparameter /32, auch Perveanz genannt. Dieser Paramester
charakterisiert die Leistungsfdhigkeit des Beschleunigungssystems (lonenoptik}. Die
Perveanz gilt gleichermalen fiir ein einziges Lochpaar des Gittersystems als auch fiir
das ganze Gitter, da keine Linge in die Perveanz singeht. Beim Betrieb der Quealle
konnte festgestellt werden, dai} die Energaeverte:luna der ionen (suehe Kapltel 3. 3) bei

maximaler Perveanz am schérfsten ist.

In Abb. 3.3 ist der Potentialverlauf in der lonenopiik einer Kaufman-ionenquelle
dargestellt. Es ist leicht zu ersehen, daR die Spannung am Beschleunigungsgitter v,

einen Minimaiwert nicht unterschreiten darf, damit die Elektronen aus dem Neutrahsator--

f;lament n:cht in. den Entladungsraum dringen konnen

Eine wesentliche Forderung beim Betrieb einer lonenquelle zur Schichtmodifikation ist

'-die_ Vermeidung von Verunreinigungen. Diesa entstehen durch:
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e Verunreinigungen des eingeleiteten Gases,

® Zerstdubung der Anode und der Entladungskammerwand,

e Zerstdubung des Beschleunigungsgitters,

= Zerstdubung des Neutralisatorfilaments,

® Zerstdubung von Kammerteilen, die von dem lonenstrahl getroffen werden.

Schirmgitter
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&
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Abb. 3.3

Potentialverlauf in der lonenoptik einer Kaufman-lonenquelle. Dargestellt ist
der Potentialverfauf durch die Locher bzw. durch die Gitter sowie die
einzelnen, das Potential verursachenden Spannungen.

{angefertigt in Anlehnung an Kaufman /69/).

Die letztgenannte Verunreinigungsquelle kann durch eine sorgféltige Abschirmung der
Probe ausgeschaltet werden. Die Verunreinigungen durch das Neutralisatorfilament
" kénnen durch die Verwendung kleinerer Drahtquerschnitte verringert werden, wodurch
allerdings  die Lebensdauer dieser Filamente drastisch verklrzt wird. . Das
“Neutralisatorfilament kann véllig ersetzt werden bei Verwendung eines aufwendige_n
- P_I_a_sma-BrUcken—NeutraIEsators /73/. Um die Zerstdubung des Beschleunigungsgitters zu
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vermeiden, gibt Kaufman [74/ eine Faustregel an: Die Beschleunigungsspannung V, flr
lonen der Energie 500 eV und 1000 eV soli 100 V bzw. 200 V nicht wesentlich
Uberschreiten. Auf diese Weise wird vermiaden, dall die lonen das Beschleunigungs-
gitter treffen und die Neutralisationsslektronen warden erfolgreich daran gehindert, in
die Quelle zurlickzuflieBen. Die Verunreinigungen durch die Zerstdubung im
Entladungsraum sind um so zahlrsicher, je hoher die Entladungsspannung V, ist
(Spannung zwischan der Kathode und der Anode). Je héher diese Spannung ist, um so
htheres Potentialgefalle durchlaufen die fonen bis zum Aufprail auf die Oberfldchen, die
sich auf Kathodenpotential befinden. Eine hohe Entladungsspannung flihrt aber auch zur
vermehrien Erzeugung von doppeltionisierten Teilchen. Diese Teilchen besitzen beim
Aufprall auf die oben genannten Flichen die doppelte Ensrgie. Es kommt dadurch zu
einer erhdhten Zerstdubung dieser Oberflichen. Fir Argon ais ProzeRgas wird ein Wert
von 40 V oder gar nur 35 V Entladungsspannung empfohlen /74/, um die Anzahl der
doppeltionisierten Teilchen klgin zu haiten. Die Verdampfung des Filaments kann nie
unterbunden werden. Trotzdem konnte eine Verunreinigung der erzeugten Schichten
durch das Verdampfen des Molybdén-Filaments mittels AES-Analyse nicht festgestellt
werden. Verunreinigungen des seingsleiteten Gases kénnen bei Verwendung eines
sauberen Gasss und dessen Nachreinigung vermisden werden (siche weiter unten).

Der Arbeitsdruck in der Quelle betrdgt 7-10°5 bis 5-107% mbar, ist aber von der lonenart
und dem gewinschten lonenstrom abhéngig. Wegen dieses relativ hohen
Arbeitsdruckes kommt es beim Betrieb dieser Quelle zu einem hohen Gasballast in der
Beschichtungskammer. Zur Reduzierung dieser anfallenden Gasmenge wurde eine

doppeit-differentielle Pumpstufe gebaut.

Die doppeit-differentielle Pumpstufe ist in Abb 3.4 dargestellt. Die Pumpstufe wurde so
ausgelegt, dal ein Strahl vom Durchmesser 1 cm die Stufe passieren kann. Die Gitter
der ionenoptik und beide Bienden in der Pumpstufe bestehen aus Graphit, da dessen
geringe Zerstdubungsausheute und guts Wirmslsitfdhigksit zur Minimierung der
Verunreinigungen beitragt. Die Form der Blenden wurde so gewéhlt, daR von der
Innenwand -der Pumpstufe zerstdubte Teilchen die Probe nicht auf direktem Wege
erreichen kdnnen. Wegen des begrenzten Arbsitsabstandes der Quelle (Abstand
zwischen Beschleunigungsgitter und Probe: 15 cm) muBte die Pumpstufe kompakt
gebaut werden. Da andererseits die Quelle, in der ein Plasma hoher Teilchendichte
brennt, sehr heif? wird, wurde in die erste Druckstufe eine Wasserk{ihlung integriert, um

den ‘Warmeilul® zu der Probenkammer moglichst niedrig zu halten {siehe Abb. 3.4]).

Die Pumpstufe ermdéglicht eine Verringerung des Gasballastes der Beschichtungskammer
um: einen Faktor 100. Dieser Faktor stimmt gut Uberein mit dem bei der Auslegung der
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Pumpen errechneten Druck bei vollem Betrieb der lonenquelie von 2-10°7 mbar in der

Beschichtungskammer.
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Abbk 3.4
Skizze der doppelt-differentiellen Pumpstufe.

Eine wesentliche Voraussetzung flr den stabilen Betrieb der lonenguelle ist ein
konstanter FluR des Prozellgases. in Abb. 3.5 ist eine Skizze des verwendeten
GaseinlaRsystems flir zwei verschiedene Gase dargesielit. Das Gas aus den Druckdosen
oder ‘Gasflaschen (1), das unter hochem Druck (10 atm und héher) steht, wird mittels
eines Leckventils (2) in eine Gasnachreinigungspairone {3) des Typs Oxisorb {Fa. Linde)
eingelassen. Die Gasnachreinigungspatrone filtert die Anteile von reaktiven Gasen,
speziell Sauerstoff, aus dem ProzeRgas. Das nachgereinigte Gas gelangt durch ein
Absperrventil (4) in einen MassendurchfluRregler (5). Der DurchfluBregler bildet
zusammen mit dem elektromagnetischen Ventil {6) eins Einheit- {AFC 25.00
Massendurchfluliregier der Fa. ASM). Die Massendurchflufiregler fir die beiden
Prozeldgase sind mit einem Steuergerdt verbunden {Supermix 4000 der Fa. CJT), das es
ermdglicht, die beiden Gaskandle im "Master” und/oder "Slave" Betrieb zu betreiben,
d.h. einen Gaskanal in anteiligen Prozenten des anderen zu steuern. Ferner sind in
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diesem Gerét eine Vielzahl der bendétigten Gaskorrekturfakioren gespeichert, und das
Gerdt ist Uber den IEC-Bus mit dem Rechner ansteuerbar. Der verwendete
Massendurchflu3regler erlaubt einen Durchflufd von O bis 0,16 £ 0,01 mbarl:s7? (N,).
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Abb. 3.5

Skizze des GaseinlaBsystems fir zwei verschiedene Gase (Graphische
Symbole nach DIN 28 401). (1) Gasflasche, (2} variables Leckventil,
(3) Gasfilter, (4} Absperrventil, (5] MassendurchiluBregler,

(6} Elektromagnetisch gesteuertes Ventil, (7) lonenquelle und

(8) Steuergerét.
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3.3 Faradayauffénger zur Charakterisierung von braiten und
niederenergetischen lonenstrahlen

Die lonengnergie und die lonenstromdichte sind entscheidende GrdfRen in der
Charakterisierung eines IBAD-Experimentes. Flr die Bestimmung dieser Grdllen wurde
innerhalb dieser Arbeit ein einfaches und kompaktes Gerdt entwickelt, das die
Charakterisierung eines breiten (Strahldurchmesser in der Gréf3enordnung von cm) und
niedsrenergetischen (E < 5 keV) lonenstrahls, wie z.B. jener einer lonenquelle vom

Kaufman-Typ, erméglicht.

Die lonenenergie der haufig eingesetzien Feinfokusquellen wird sinfach mit der
Beschleunigungsspannung gleichgesetzt, die mit der Elementarladung multipliziert wird.
Dieses ist mdgiich, da die lonenopiik dieser Niedrigstromquellen {sinige yA) eine sehr
geringe  Akzeptanzbreite hat. Bei den heute kommerziell verfligharen
niederenergetischen Hochstromqguellen ist jedoch die Untersuchung der Breite der
Energieverteilung notwendig. Die lonen stammen, wie im vorherigen Kapitel beschrieben
wurde, aus sinem Plasma, dessen lonan eine breite Energieverteilung besitzen, Die
Primitivitdt der in kommerziellen Anlagen verwendeten Faradayauffanger, die nur zur

iMessung des lonenstromes ausgelegt sind, ist verwundesrlich.
Die Anforderungen an den zu entwickelnden Faradayauffdnger waren folgende:

i) einfacher und kompakter Aufbau wegen des begrenzien Platzes in der
Baschichtungskammer,

i) einfache Bedienbarkeit, da vor jedem Beschichtungszykius die
lonenstrahlcharakteristik in relativ kurzer Zeit (Minuten) gemessen werden mufi,

iii) niedrige Winkelakzeptanz von héchstens einigen Grad (€ 10°),

iv) effektive Sekundérelektronen-Unterdriickung (siehe folgendes Kapitsl}).

Diese Anforderungen lieRen die Verwendung der zwar genauen, aber sehr komplexen
Flugzeitmethode nicht zu. Auch unter dem Aspekt des engen finanziellen Rahmens
wurde hiervon abgesehen. Die geforderien Randbedingungen konnten am besten durch

die Weiterentwickiung eines vorhandenen Faradayauffangers erflllt werden /75,76/.
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3.3.1 Konstrulttion eines Faradayauffingers mit Retardationslinse

Ein einfacher Faradayauffinger zur Bestimmung der lonenstromdichte besteht aus einer
geerdeten Blende mit sinar definierenden Apertur, hinter der sich ein leitender Auffénger
befindet. Eine Spannung von ca. +60 V bis +120 V wird an den Auffénger angelegt,
um das Verlassen der durch die einfallenden lonen im Auffdnger induzierten
Sekundérelektronen zu verhindern. Eine Unterlassung dieser Vorspannung des
Auffangers flhrt zu einer Uberbewertung des vom Auffinger an Erde abflieRenden
Stromes. Dieser Strom (I} charakterisiert die Anzahl der in der Zeiteinheit in den

Auffinger einfallanden lonen.

Sekundérelektronen werden auch beim Auftreffen der lonen auf die Eintrittsblende
erzeugt. Falls diese Elektronen in den Auffénger eindringen kénnen, verfélschen sie den
Wert des lonenstromes nach unten. Dieses Problem wird extrem im Falle breiter
fonenstrahlen, deren Querschnitt groRer als die Eintrittsblende ist. Es tritt allerdings auch
bei der Bestimmung der radialen Stromdichteverteilung von Feinfokusauellen auf, da die

Eintrittsapertur hierfGr quer durch den lonenstrahl gefahren werden muf.

isalatar‘@ﬁ

Eintritts-
blende

Abschirmung

Negative Blende

Hetardationsbienden

- Abb. 3.6
- Ubersichtszeichnung des Faradayauffingers

: _'_Um die genannten Sekundérelektronen-Probleme zu minimieren, wurde in Anlehnung an
den 'Fa_radayauffénger von Anderson und Bay /60/ der in Abb 3.6 dargestellte
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Faradayauffinger, allerdings mit integrierter Retardationslinse, gebaut. Auf letztere wird

spéter in diesem Kapite! eingegangen.

Die Eintrittsblende enthalt die definierende Eintrittsdffnung (Apertur). Der Durchmesser
dieser Offnung mul sshr genau bekannt sein, da sein Wert in die Beziehung zur
Bestimmung der lonenstromdichie eingeht. Es wurde eine Molybd&n-Blende der Fa.
Plano verwendet mit einer Blendendffnung von 0.2 mm {eine Erweiterung des von
Paulini 176/ beschriebenen Faradavaufisingers). Eine weitere Blende, im folgenden
“Negative Blende" genannt, weil auf negativem Potential liegend, sorgt dafir, dal3 keine

kundirelsktronen von der Kante der Eintrittséffnung in den Auffdnger eintreten, sowie

keine den Auffinger verlassen kénnen. Die Geometrie der Negativen Blende wurde so
gewshli, daR die Potentiallinien Uber der Auffénger-Eintrittséfinung flach verlaufen

(siehe dazu auch Abhb. 3.8).

Die Winkelverteilung der Emission von Sekund&relektronen folgt dem Cosinusgesetz.
Somit ist die bevorzugte Emissionsrichtung senkrecht zur emittierenden Oberflache.
Dem Auffinger wurde eine Form verlichen, die daflr sorgt, daR die Eintrittsdffnung
nicht in der bevorzugien Emissionsrichtung der Sekundérelektronen liegt. Bei Kyatt /77/
ist eine Ubersicht Uiber andere mdgliche Aufféngerformen einzusehen. Die Innenwand
des Auffingers wurde mit kolloidalem Graphit beschichtet, um die Emissivitdt der

Sekundérelektronen zu reduzieren /78/.

Bis auf die Eintrittsblende (siehe oben) sind die Blenden wegen der kieinen Erosionsrate
aus Tantal gefertigt ~worden. Die verwendeten Isolatoren wurden aile weit von den
Aperturen der - Blenden plaziert, um deren Verunreinigung durch Redeposition von
zerstdubtem Material zu vermeiden. Eine Abschirmung verhindert die Beeinflussung der
Blendenanordnung durch externe elektrische Felder und schiitzt sie vor dem

Depositionssirahl in der Beschichtungskammer.

Zur Unterdriickung der Sekundarionen, die wéhrend des Aufpralls der lonen auf die
Kanten der einzelnen Blenden entstehen, wurden keine MaBnahmen getroffen, Die zu
erwartende Ausbeute der Sekundédrionen ist sehr klein. Sie liegt maximal bei 10

Sekundérionen/Primérion bei Primédrionenenergien von 0,1 bis 2 keV /78/.

Der Faradayauffinger, bestehend aus Eintrittsbiende, Negativer Blende und Auffédnger,
wurde mit Hilfe einer Feinfokusquelie (IQ 12/38 der Firma Leyboid) getestet /75/. Der
Strom |y, der vom Becher an Erde abflieit, wurde als Funktion der negativen
Spannung, die an der Negativen Blende anliegt, aufgenommen. Es stellte sich ein
-._“S_trjq_mplateau im Bereich zwischen -60 und -100 V ein. Eine Spannung von -80 V an der
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Negativen Blende wurde zur Unterdrickung der Sekunddrelektronen des
Faradayauffingers (ohne Retardationslinse) als verninftiger Mittelwert flr den Energie-

bereich um 1 keV angenommen.

Um mit dem oben beschriebenen Faradavauffénger zusétzlich die Mdglichkeit zu haben,
die Energieverteilung der lonen im Strahl zu messen, wurde eine Retardationsblende
eingebaut. Diese ist nichts anderes als eine "dicke” Blende, die mit Hilfe von zwei
separaten dinnen Blenden realisiert wurde. Durch das Anlegen giner positiven Spannung
an die Retardationsblende kénnen alle lonen, deren kinetische Energie kleiner ist als das

Potential im Sattelpunkt der Apertur, daran gshindert werden, den Auffinger zu

erreichen. Durch das Erhdhen der Spannung kann somit die integrale Energieverteilung
der lonen im Strahl aufgenommen werden. Letztere wird im  {olgenden

Retardationskurve genannt.

Durch den Einbau der Retardationslinse kommt der Negativen Blende eine zusétzliche
Aufgabe zu: sie sorgt dafiir, daR die im Auffinger enistandenen Sekundérelekironen
durch die Retardations-Blenden nicht aus dem Auffdnger "gezogen" werden. Siehe
hierzu auch den Verlauf der Potentiallinien in Abb. 3.8.

Die Dimensionen der Blendenéffnungen wurden so gewdhli, dal? lonen mit einem
Divergenzwinkel von 10° noch in den Auffinger eintreten kénnen. Wegen der
VergréRerung der Divergenz im Bereich der Retardationslinse miissen die Offnungen in
den nachfoigenden Blenden gréfer gewdhlt werden, als einem Konus von 10°
entsprechen wiirde. Durch die Wahl grofler Aperturen wird die Verteilung der
Potentiallinien gestdért /80/. Mit wachsendem Abstand von der Mitte der Aperturen
missen die lonen gréRere Potentialschwellen Oberschreiten. Somit ist die Wahl der
AperturgréRe immer mit einem KompromiR zwischen dem kleinsten nachweisbaren
Strom und der Verbreiterung der Energieverteilung, die durch den Feldlinisnverlauf bei
gréReren Aperturen hervorgerufen wird, verbunden. Die Offnung der Eintrittsblende ist
kreisférmig mit einem Durchmesser von 0,2 mm. Es wurde ein Konuswinkel von 14°
gewdhit, umn den lonen, die einen Divergenzwinkei von 10° haben, das Eindringen in den

Auffanger zu ermdglichen.

Die Eintrittsblende liegt auf Erdpotential. An die Stielle dieser Blende wurde spater die
Probe gesetzt. Auf diese Weise wurden dieselben Feldlinienverteilungen zwischen
Eintrittsblende und Quelle erreicht, die auch zwischen der zu beschichtenden Probe und
der Quelle herrschen. Durch das Betreiben des Gerdtes mit dem Auffédnger auf
‘Erdpotential war es mdglich, den Strom mit einem geerdeten Gerdt zu messen. Der
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AnschiuR sn den Computer wurde dadurch erleichtert und Leckstrome wurden

minimiert.
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3.3.2 Energicanalysator

Die Einsatzféhigkeit des Faradavyauffdngers mit Retardationslinse wurde mit Hilfe einer
Feinfokusquelie untersucht. Die Quelle (Levbold 1Q 12/38}, mit einer Strahlbreite von ca.
100 ym, kann lonen mit Energien von 0,4 bis 5 keV bei Stromdichien von einigen gA
liefern. Zur Bestimmung der Instrumentenfunktion des Faradayauffingers mit Retarda-
tionslinse wurden Retardationskurven aufgenommen. Es wurde der Strom I, als
Funktion der Retardationsspannung E, flr eine Reihe von Nominalenergien E, {von 0,5
bis 2 keV) flr verschiedene, an der Negativen Blende angelegte Spannungen E_ (-40 V

bis -200 V) aufgenommen,

Durch die Einflhrung einer reduzierten Retardationsspannung E., = CE, + C.E - E,
kénnen alle Retardationskurven zu einer einzigen Durchschnittskurve reduziert werden,
wobei C, und C, Konstanten sind. Die Mel3punkte flir die Energien E;, = 500 eV und
1000 eV sind in Abb 3.7 zusammen mit der Durchschnitiskurve (hierauf wird spéter

gingegangen) dargestellt.
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Abb, 3.7

-~ Mit der Feinfokusquelle aufgenommene Retardationskurve fir E, = 500 eV
“foffene Vierecke) und 1000 eV (geschlossene Vierecke). Der beste Fit init
C. = 0,888 und C, = 0.01 aller Me3punkte ist als durchgezogene Linie

dargestelit. (siehe Texij.
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Die Einflihrung der Konstanten C, < 1 und des Terms C.E, < O erscheinen bei der
Betrachtung des in Abb. 3.8 dargestellten Potentiallinienverlaufs gerechifertigt. Die
gewihlten Spannungen fir E, und E, sind 500 V bzw. -100 V. In der Retardationslinse
sind die Potentiallinien entsprechend dem Potential von 486 V noch "offen”, wéhrend
jene entsprechend dem Potential von 484 V "geschlossen” sind. Das Energiefilter sollte
aber idealerweise bei 500 V "schlieRen”. Die Effizienz der Retardationslinse ist somit
kleiner eins. Um diesem Umstand gerecht zu werden, wurde die Konstante C,

eingefihrt.

|' ' —
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I

Abb 3.8

Simulationsrechnung der Potentiallinien in dem Linsensystem des Faraday-
auffdngers fir E, = 500 Vund E, = -100 V. (1) Eintritisbiende, (2] und
(3} Retardationslinse, (4} Negative Blende und [5) Auffénger.

Wegen entgegengesetzter Spannungsverhélinisse von Retardationslinse und Sekundér-
elektronen-Unterdriickungsblende (Negative Blende) wird die Effizienz der letztgenannten
Blende um so geringer, je hoher der Spannungsunterschied ist. Diesem Umstand wird

durch die Einflihrung des Zusatzterms C_ E, Rechnung getragen.

Vom dynamischen Standpunkt her sind die beschriebenen Effizienzen noch kleiner. Der
lonenstrahl mit einer erhebiichen Ladungsdichte fihrt dazu, da die Potentiallinien weiter
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"verschmiert” werden. Die Werte von C, = 0,988 und C, = 0,01 wurden aus der
Gesamtheit der gemessenen Kurven bestimmt und stellen ein MaR fir die
GréRenordnung des Einflusses der beiden oben genannten Effekte auf die Effizienz des

Retardationssystams dar.

Die Form der Potentiallinien in der Retardationslinse (Sattelpunkt) veranschaulicht die im
vorherigen Kapitel behandelte Abhéngigkeit des Energieauflésungsvermégens von der
Apertur der Linsen. So kénnen die lonen mit einer Energie von 486 eV das Energiefilter
nur passieren, wenn sie entlang der optischen Achse in die Linse eindringsn. ionen
gleicher Energie, die aber schon einen kleinen Divergenzwinkel aufweisen, kénnen das
Filter nicht mebhr durchdringen. Eine Untersuchung des Einflusses der Divergenz auf die
Energiebestimmung der lonen ergab eine frilhere "SchlieRspannung”™ von 1 V/Grad.
Hierflir wurde durch eine Kippung des Faradayaufféngers um 0° bis 15° eine erh&hte
Divergenz des Strahles simuliert. Dieses Ergebnis steht im Einklang mit &hnlichen
Experimenten, die von Forst /81/ durchgefihrt wurden.

Die in Abb. 3.7 dargestelite Durchschnittskurve ist der beste Fit aller gemessenen
Retardationskurven. Wie aus der Abbildung zu entnehmen ist, verlduft .die Kurve fur E,
= B00 &V etwas steiler ais jene fir E, = 1000 eV. Der ermittelte Fehler bei der
Verwendung der Durchschnittskurve, statt der flr eine bestimmte Energie gemessenen

Retardationskurve, ist kleiner als % 4 aV.

Der mit dem Faradayauffdnger gemessene lonenstrom ist eine Funktion der ionenenergie
E,. der negativen Spannung an der Negativen Blende E, und der Retardationsspannung.
Dieser Strom ist das Integral aus dem Produkt der wahren Energieverteilung im Strahl
B(E,, E} dE und der Instrumentenfunktion (Spektrometerfunktion) S = S(E, E,, E) des

Gerdtes; es gilt also
E, EnE,) = [B(E, E)-SE, EE)-dE . (3.2)

Die Instrumentenfunktion § ist flr ein ideales Retardationssystem eine Heaviside ©-
Funktion. ®(E - E)) und B kdnnten einfach als Ableitung des Stromes ! nach E, bestimmt
werden. Ausgehend von der oben geflhrten Diskussion (iber die Effizienz, ist die
Ableitung nach £, eine bessere Ndherung. In dieser Ndherung kann die Ableitung der
Durchschnittskurve aus Abb. 3.7 als die Energieverteilung der Feinfokusquelle
'bei:rachtet werden (siehe Abb. 3.8}. Wie aus den obigen Ausflihrungen hervorgsht, ist
diese Energieverteilung nur eine grobe Naherung. So ist die gefundena Halbwertsbreite
von 11 V um voraussichtlich einen Faktor 2 zu grof3, und der asymmetrische Verlauf ist
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eher auf das "Spektrometer” zurlckzuflhren als auf die lonenguelie. Die erwartete
Energieverteilung der lonen der Feinfokusquelle ist eher gaul3férmig.
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Abb. 3.5 _
Normierte lonenstromdichte der Feinfokusquelle.

Um die "wahre" Energieverteilung der lonen im breiten lonenstrahl der Kaufman-Quelie
zu bestimmen, ist der umgekehrte Weg eingaschlagen worden. Unter der Annahme, dal3
die Feinfokusquelle einen wesentlich energieschérferen lonenstrahl als jener der
Kaufman-Quealie liefert, wurde die Feinfokusaueslle benuizi. um die instrumenteniunkiion
des Faradayauffdngers mit Retardationslinse zu bestimmen. Es wird angenommen, daf3
flr die Feinfokusqueile B(E,, E) = &(E - E)) ist. Aus Gl. (3.2) folgt, dald i(E,, E,, E;) =
S(E, E, E,) ist. Somit kann die Ableitung der Durchschnittskurve als
Instrumentenfunktion benutzt werden. In der Notation der reduzierten Energieskala gilt:
HE,. E,. B} = HCE, + C.E, - Ej} und somit ist S(E, E;, BE) = S(CE + C.E, - E). Der

vom Faradayauffénger gemessene Strom ist dann:

o ME,ELLE,) =IB(EP,E) -S(C, -E, +C,-E,—E}-dE . {3.3)
Flr eine _:feste Nominaienergie E, und Spannuny &n der Negativen Biende E, und eine
variable Retardationsspannung E, erhdit man durch Definition der Energie E* =CE, +

C,E, ein Faltungsintegral:
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NE,E,) =JE) = [BE) SE -E)-dE . (3.4)

Unter den oben gemachten Annahmen ist es somit mdglich, die "wahre"
Energievertsilung B(E} aus der gemaessensn Restardationskurve eines Dreiten
lonenstrahles zu bestimmen. Die hier beschrisbene Methode wurde angewandt, um die
Energiedichteverteilungen, die im folgenden Kapitel beschrieben sind, zu bestimmen.
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3.3.3 lonenstrahicharakterisierung

Mit dem im vorherigen Kapitel beschriebenen Faradayauffidnger mit Retardationslinse
wurde der lonenstrahl der im Kapitel 3.2 beschriebenan longnguelle charakterisiert.

I - Drehdurchfdhrung
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Abb. 3.10

Skizze des Faradayauffénger-Manipulators

Um mit Hilfe des Faradayauffédngers die lonenstrahldichteverteilung am Ort der Probe
messen zu kénnen, wurde ein Manipulator angefertigt, der es eriaubt, die Eintrittsbiende
des Faradayauffdngers in der gleichen Ebene, in der die zu beschichiende Probe
wiéhrend der Deposition liegt, bewegen zu kénnen (siehe Abb. 3.70). Wihrend der
Beschichtung selbst wird der Faradayauffinger ganz aus dem Strahlengang entfernt, um
de_m F_’r.obenmanipulat_or (siehe Kapitel 3.5) Platz zu machen.

Eing. Skizze der ‘elektronischen Schaltung des Faradayaufféngers mit Retardationslinse
ist .in Abb. :3.‘3? dargestelit. Ein Timer und ein Rampengenerator kdnnen, nach
éntsprechender Einstellung der Zeitbasis des Timers, die Hochspannungsversorgung der
-'__Re_ta_r_datiqnslinse steuern. Gleichzeitig liefert der Timer ein Triggersignal zum
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Speicherosziiloskop. Am Eingang des Oszilloskops liegt der in Spannung umgewandelte
Wert des momentanen lonenstromes an. Der lonenstrom wird mit Hilfe eines
Elektrometers (Keithley, Typ 602) gemessen. Auf diese Weise kann mit dem
Speicheroszilloskop die Retardationskurve aufgenommen und via IEC-Bus in den Rechner
Ubernommen und, wie im vorherigen Kapitel beschrieben (Herausfiltern der
Instrumentenfunktion mittels Fourieranalyse), weiterverarbeitet werden. Die Versorgung
der Negativen Blende mit der Spannung E, erfolgte mit einem externen Spannungs-

versorgungsgerat.

Faradayauffénger
= ] 1_1 Spannungs-
f = versorgung
Timer 15 ﬁairip_e?‘ &1 Hochspannungs-
Generawl VEISGIgung
(E
(E, ) « &)
; <%
Elektro-
Speicher- meter
oszilloskop
(fcup )
Abb 3.11

Skizze der elektronischen Schaltung des Faradayauffdgers mit

Retardationsiinse

Bevor éinige der gemessenen Energieverteilungen vorgestellt werden, wird kurz auf die
Problematik der Ladungsneutralisation eingegangen, da diese im Fall von dichten,

niederenergetischen lonenstrahlen wichtig ist.

Ohne Ladungsneutralisation wirde sich der Strahl wegen der sich gegenseitig
abstofenden ionen aufweiten /68/. Die Elektronen zur Ladungsneutralisation kommen
von ‘einem externen Neutralisator {Filament} und der Elekironen-Sekundéremission aus
den.-Kammarwénd_en, die vom lonenstrahl getroffen werden - im vorliegenden Fall
vornehmlich aus dem Blendenbersich der doppelt-differentiellen Pumpstufe. Es sind
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somit immer Elektronen im Strahl enthalten /82/. Die eindimensionale Theorie zur
lonenstrahineutralisation sagt aus, dall die Geschwindigkeit der Elektronen im
lonenstrahl maximal das doppelte der lonendriftgeschwindigkeit ist /83/. Kaufman 169/
hat eine konstante mittlere Elektronenenergie von 1-2 eV ermittelt. Wie aus Abb. 2.8
ersichtlich, kénnen Elektronen soicher Energien nicht in den Auffinger eindringen. Diese
Aussage wird beim Betrieb der Retardationslinse noch verschérft. Die Elekironen werden
durch das hohe positive Potential der Linse angezogen. Sekundirelektronen, die von
lonen der Energie 2 keV an den Kanten der Blendenaperturen ausgeldst werden, haben
eine Energie kleiner als 10 eV /83/. Um die Neutralisationselekironan und die
Sekundérelektronen am Eindringen in den Auffdnger zu hindern, mu3 die Potentiallinie
entsprechend dem Potential von -10 eV unter allen Betriebsbedingungen "geschlossen”

sein.

Entlang des Strahls werden Ladungsaustauschionen erzeugt, die den Strahl in radialer
Richtung verlassen, Diese, zusammen mit den in gleicher Anzahl vorhandenen
Elektronen (bei gut neutralisiertem Strahl), bilden das sogenannte Ladungsaustausch-
Plasma. Schon schwache slektrische Felder kénnen diese Teilchen kleiner Energie leicht
beeinflussen. Damit die Elektronen des Ladungsaustausch-Plasmas nicht durch positive
Spannung an den Blenden angezogen werden, ist eine gute Abschirmung aller nicht
geerdeten Bauteile und Zuleitungen sehr wichtig. Jede substantielle Entfernung der
Elektronen aus dem Strahl fUhrt zu einer starken Stérung des lonenstrahls und kann zu

einer Verfélschung der gemessenen Stréme flhren.

Fir eine Reihe von Nominalenergien der Quelie wurde, unter Beachtung der geforderten
Abschirmung, die lonenstromdichte gemessen. In Abb. 3.12 sind die Energiedichte-
verteilungen fiir E; = 400 &V, 500 eV, 600 eV, 700 eV und 800 eV dargestellt. Das
Maximum der Verteilungen liegt um ca. 20 eV (ber der eingestellten Nominalenergie.
Der Grund hierflr ist das Plasmapotential, das in der Quelle einige 10 eV héher liegt als
das Anodenpotential /69/. Mit steigender Nominalenergie nimmt die Halbwertsbrsite ab.

Der negative Anteil der Verteilungen, der bei hdheren Nominalenergien becbachtbar ist
{siehe A;bb. 3.12), kommt durch die Entfaltungsprozedur zustande. Hier macht sich der
Fehler der verwendeten Instrumentenfunktion bemerkbar. Die gemachte Annahme, daR
die Instrumentenfunktion der Feinfokusquelle eine 8-Funktion ist, ist offensichtlich nicht
gerechifertigt: die Prozedur mull demnach bei Energieverteilungen, deren Halbwerts-
breite vergleichbar oder gar kieiner als 11 eV (siehe Abh. 3.8) ist, fehlerhaft sein.
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Abb. 3.12

Aus den Retardationskurven entfaltete normierte Energiedichie-
verteilungen fir die Nominalenergien 400 eV, 500 eV, 600 eV, 700 eV
und 800 eV,

Die Energie- und Radialverteilung bei der Nominalenergie von 500 eV ist in Abb. 3.13
dargestellt. Diese Verteilungen sind in einem Abstand von 16 cm vor dem Gittersatz der
lonenguelie gemessen worden. Es wurde festgestellt, dafl die Energieverteilung

b s et .
unabhdngig von der radialen

-
Halbwertsbreite der Radialverteilung betrug 14 mm.

Die in den beiden letzten Abbildungen dargesteliten Energiedichteverteilungen
entsprechen einer speziellen Trimmung der Quellenparameter mit dem Ziel, eine
"scharfe” Energieverteilung zu erhalten. Diese Einstellungen entsprechen dem
maximalen Raumladungsparameter pro Gitterlochpaar /84/. Bei einer Trimmung der
Quellenparameter mit dem Ziel, eine bessere "Ausleuchtung” der Probe zu erreichen,
kann sich die Energieverteilung betréchtlich verbreitern. Die in Abb. 3.12 und Abb, 3.13
' d_argestellten_ Verteilungen stellen ein Hochstmalk der erreichbaren Energieschérfe dar.
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Energieverieilung als Funktion des radialen Abstandes von der Achse,

3.0
2.5
2,0

800

gemessen vor der lonenoptik in einer Entfernung von 76 cr. Die Nominalenergie
der Quelle betrug 500 eV. Die Halbwertsbreite der Energieverteilung war
unabhdngig von der radialen Position und betrug 371 eV, die Halbwerisbreite der

Radialverteilung betrug 14 mm.
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3.4 Verdampfereinheit
Bei der Wahl einer geeigneten Verdampfereinheit stellen sich folgende Fragen:

i} Wie hoch ist der Dampfdruck der zu verdampfenden Materialien? Wie "guim(itig”
verhélt sich das Verdampergut beim Hochheizen und Abklhlen?

ii) Wie hoch sind die gewlinschten Dampfraten? ‘

iii) Wie genau missen die Raten einstellbar sein und wie leicht ist die Bedienbarkeit
der Verdampfereinheit?

iv) Wie hoch ist die Belastung des Vakuums der Beschichtungskammer beim Betrieb

der Verdampfereinhait?

Innerhalb der voriiegenden Arbsit wurde hauptséchlich Silizium verdampft. Die folgendan
Erlduterungen beziehen sich auf dieses Verdampfergut.

Silizium kann mit Hilfe eines Elektronenstrahlverdampfers verdampfi werden. Wegen der
hohen Kosten eines solchen Verdampfers und der unmittelbaren Verfiigbarkeit einer
Verdampfereinheit mit ohmisch geheiztem Tiegel, wurde diese zundchst auf ihre

Tauglichkeit hin Uberprift.

Die Verdampfereinheit bestand im wesentlichen aus sinem in einer Wolframwendel
eingefaliten Kohlenstofftiegel. Das Verdampfergut im Tiegel wurde durch Heizen der
Wolframwendel auf die gewlinschte Verdampfungstemperatur gebracht. Durch das
Heizen des Tiegels, in dem sich Siliziumpulver befand, kam es wegen des groRen
Temperaturgradienten (unten "heiB" und oben “kalt®) zum "Spritzen”. Das Silizium
spritzte trotz langsamer Heizzyklen aus dem Tiegel. Dieser Effeki erfolgte, wenn
Aufdampfraten von ca. 2 A/s Gberschritten wurden. Die mit fllissigem Silizium benetzte
Wendel wandelie sich zu Wolframsilizid um und ging wegen des hohen Dampfdruckes
dieser Verbindung rasch kaputt. Ab einer Dampfrate von ca. 1 A/s kam es zu einer
erhdhten Benetzung des heillen Tiegels durch das flissige Silizium. Dadurch dnderte
sich die effektive Verdampfungsfliche wihrend des Verdampfungsprozesses. Aus
dies_en.Gr{'J_'nden war eine Steuerung der Dampfrate nicht mdglich.

Wiéhrend der Abkuhiphase verhélt sich Siliziurn dhnlich wie Wasser - es dehnt sich beim
Erstarren aus. So wurde der Tiegel trotz langsamen Abkdhlens auseinandergedriickt,
was -auch bei nur geringer Beschickung desselben geschah. Abhilfe brachte die
Auskl_eidung des Tiegels mit Kohlenstoffpulver, allerdings auf Kosten der zur Verfligung
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stehenden Siliziummeange. Wegen der nun relativ hohen Masse des "gestopften” Tiegels
kam es, trotz vorhandener Wasserkiihlung, zu nachteiligen Auswirkungen auf das

Vakuum der Beschichtungskammer.

Um den oben genannten Problemen aus dem Weg zu gehen, wurde ein kommerzieller
Elektronenstrahiverdampfer ESV 4 der Firma Leybold in die IBAD-Apparatur eingebaut.
Der Elektronenstrahlverdampfer verfligt {iber eine Rastereinheit fir den Elektronenstrahl.
Damit kann der Elektronenstrahl Uber das Verdampfergut im Tiege! nach vorwé&hlbaren
Amplituden und Frequenzen gerastert werden. Dieses trug wesentlich zur Vermeidung
des "Spritzens" bei, Eine Skizze der Kammer mit dem Elektronenstrahlverdampfer ist in

Abb. 3.14 dargestelit.

Beschichtungskammer

3

Abb. 3.14

Schnitt durch die Kammer mit dem Elektronenstrahlverdampier

Wegen der relativ schlechten Laitfihigkeit des Siliziums und der damit verbundenen
Aufladung wirkt dieses Verdampfergut wie ein Spiegel auf den einfallenden
Elektronenstrahl. Es kénnen bis zu 90 % der Leistung in Vorwdrisrichtung gestreut
werden. Um einer erheblichen Temperaturbelastung der Kammer in diesem Bergich
vorzubeugen, wurde eine Wasserkiihlung an die Kammer angebracht und zusétziich ein

[Sa=] v b Reg ]

Um die Gefahr des Herausspritzens und Aufladens des Verdampfergutes weiter zu
minimieren, wurde das Silizium mit kleinstméglicher Leistung des Elektronenstrahles
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verdampft. Dieses war mdglich, da in den wassergekihiten Cu-Tiegel ein
Kohlenstofftiegel eingesetzt wurde. Dieser zusétzliche Tiegel verringerte die thermische

Leitfahigkeit zwischen Verdampfergut und Cu-Tiegel.

Die Bestimmung der Aufdampiraten erfolgie mit Hilfe einer Quarz-Mikrowaage. Es
handelt sich hierbei um einen zu Scherschwingungen angeregien Quarz-Kristall, dessen
Schwingungsfrequenz von der Massenbelegung abhéngig ist. Diese Abhéngigkeit wird
zur Bestimmung der Schichtdicke verwendet. Einzelheiten Uber das Funktionsprinzip
sowie (iber die Genauigkeit dieses Gerdtes sind bei Lu /85/ beschrieben.
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3.5 Probenmanipulator

Damit die Probe in der Beschichtungskammer positioniert werden konnte, wurde ein
Probenmanipulator angefer_tigt. Er ermdglichte es, die Probe in drei Richtungen zu
bewegen: longitudinal -(entiang_. der Manipulatorachse), azimutal (um die
Manipuiatorachse) und polar (Kippen der Probe um eine Achse senkrecht zur
Manipulatorachse). Das Kippen des Probenhalters wurde durch die Verwendung einer
Drehdurchfihrung mit Kippvorrichtung ermdglicht. Das Kippen der Probe wurde
notwendig, um die im Abschnitt 3.1 eriuterte Mobglichkeit zur Vierstrahi-Deposition zu
gewdhrieisten. Die AusfOhrung dieser Bewegungen machie den Manipuiator relativ
aufwendig. Die Probe konnte aus der Schleuse (siche weiter unten) auBBer in die
Beschichtungssteliung auch weiter in die - in der vorliegenden Ausbaustufe nicht
genutzte - Analysen-Position gefahren werden. Durch die Integration von Probenheizung
und -kihlung in den Probenhalter konnte die Probe stetig geheizt und gekihit werden.
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 Abb. 3.15
Skizze des Probenmanipulators.

In Abb 3.15 ist eine Skizze des Manipulators dargestellt. Die Manipulation in Richtung
der Achse des Manipulators erfolgte (iber einen motorgetriebenen Kettenantrieb. Flr die
Realisierung der Probenkthlung wurde eine Kapillare eingefihrt, die es erlaubt, einen
Kihlmitteltank in unmittelbarer Nadhe des Probenhalters mit fillissigem Stickstoff zu
flllen. Der Querschnitt der Kapillare ist klein gew&hit worden, um die Drehbewegung um
die Achse des Manipulators bei gleichzeitig kurzem Abstand des Kihlmitteltanks zumn
Probenhalter zu ermdéglichen. Letzterer ist (ber ein Kupfer-Band mit dem Tank
{Warmetauscher) verbunden, Durch die massive Ausflihrung des Prebenhalters (siehe
Abb. 3.16) konnte sin Kihlen der Probe bis auf 130 K erfolgen. Das Flllen des
Klhimitteltanks erforderte wegen des groflen Abstandes zwischen Einfillffnung und

Tank und des kleinen Querschnittes der Kapillare gine Pumpe.
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Abb, 2.16

Skizze des Probenhalters. Die Probenheizung und deren Steuer- und

Versorgungseinheit sind mit dargestellt.

Die Probe wurde zusammen mit einem Thermoelement im Probenhaiter {siehe Abb 3.16)
befestigt. Das Heizen der Probe erfolgte mit Hilfe einer Heizwendel, die sich in einem
aus Tantal gefertigten Hitzeschild befand. Die Leistung der Heizwendel-Versorgung
wurde .von einem PID-Regler gesteuert. Den Istwert lieferte das Temperatur-
Anzeigegerdt. Dieses Gerédt beinhaltete auch die flr die Temperaturbestimmung
arforderliche Vergleichsstelle. Mit Hilfe der Temperatursteuerung wurde die Temperatur
an der Stelle des Thermoelementes innerhalb einiger Grad UGber mehrere Stunden
konstant gehalten. Wegen der relativ groBen Entfernung des Thermoelementes zur
Probenmitte wurden Eichmessungen durchgefihrt. Zu diesem Zweck wurde ein zweites
Thermoelement auf der Probenmitte mit einem Tropfen Leitsilber befestigt. Die fir jedes
Probenmaterial unterschiedliche Eichkurve wurde bei der Temperaturbestimmung der

Proben berlicksichtigt. Die maximale Probentemperatur lag um 1300 K.

Damit das Vakuum in der Beschichtungskammer durch die Héufigkeit des Proben-
wechsels nicht zu stark beeintréchtigt wurde, wurds eine Schleuse eingesetzt. |
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3.6 Targetmanipulator

Die in Kapitel 3.1 erlduterte Vierstrahl-Deposition erfordert einen Targethalter. Dieser
solite, wenn mdglich, mehrere Targets aufnehmen kdnnen und kiihibar sein. Die Kiihlung
ist notwendig, um eine zu hohe Temperatur des Targets bei intensivem lonenbeschuR
und dadurch eine hohe Wérmestrahlung vom Target auf die Probe zu vermeiden, da sich
der Targethalter in unmittelbarer N&he (ca. 5 cm) der Probe befindet.

Der Targetmanipulator ist in Abb. 3.17 dargestellt. Er erlaubt die Befestigung von drei
Targets des Durchmessers 80 mm. Diese TargetgréRe wurde gewshlt, um die
Strahlbreite einer 3 cm Kaufman-Quelle auszunutzen und kommerziell lieferbare Targets

an diesem Halter anbringen zu kénnen.

it . 4

——
§/ Balg

e s St

Schnitt durch den
Targethalter

Targethalter

Sl

Wassertank

Abb. 3.17
Skizze des Targetmanipulators.

Die drei Targets koénnen, ohne das Vakuum in der Beschichtungskammer zu
beeintrdchtigen, positioniert werden, da sie durch die gewéhlte Anordnung vor
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gegenseitiger Deposition geschiizt sind. Um die oben erwéhnte Temperaturbelastung zu

minimieren, wurde in den Target-Manipulator eine Wasserkihlung eingebaut.

Um das Fahren des Probenmanipulators in die Analysen-Position zu ermdglichen, ist der
Targetmanipulator so konstruiert worden, dal der Targethalter aus dem Fahrweg des

Probenmanipulators zur Analysen-Position entfernt werden kann.

Die Anschaffung einer lonenquelle zur Targetzerstdubung war geplant, ist aber nicht
erfolgt. Daher wurde der Target-Manipulator in der vorliegenden Ausbaustufe der IBAD-

Apparatur nicht eingagatzt.
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3.7 Beschichtungskammer

Die einzelnen Komponenten der IBAD-Apparatur wurden in den vorherigen Kapiteln
beschrieben. In Abb. 3.18 ist nun die IBAD-Apparatur in zwei Ansichten dargestellt. Die
fir ein AES-Spektrometer vorgesehene Position wurde der Vollstédndigkeit halber

angegeben.
a 1]
V2 - - 13 I I H
/  E———— .
Kihifall
doppelt-differentielle / atte
Pumpstufe mit Va4 :U
lonenguelle zur
Schichtmodifikation
-—
Verdampfer-
einheit
BE B

Turbomolekular-
pumpe

lonenguelle zur
Schleuse Targe‘tzerstaubung

N\ 'Vf AES-

CTHT Spekirometer
Proben- — \ g/
manipufator |
—
Faradayauffdnger-
Manipuiator

Taraetmampuiator

“Abb. 3.18
: _Ubersich tsskizze der IBAD-Apparatur (a Seitenansicht und b Aufsicht).
Vi, V2 und V4 sind die entsprechenden Ventile aus Abb., 3.78.

Bei der Behandlung der lonenquelle wurde auf die Wichtigkeit der Reduktion des
Gasballastes in der Beschichtungskammer hingewiesen. in Abbk. 3.1 ist das
Pumpsystem der IBAD-Apparatur dargestelit. Zum Abpumpen der Beschichtungskammer
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dient eine Turbomolekularpumpe der Leistung 1500 I/s. Um reaktive Gase, speziell
Sauerstoff, zusdtzlich pumpen zu kénnen, wurde eine Kihlfalle eingebaut, in deren Mitte
sich eine Titan-Verdampferpumpe befindet. Die doppeli-differentielle Pumpstufe wird mit
Hilfe von zwei Turbomolekularpumpen der Leistung 330 l/s bzw. 270 I/s und die
Schieusenkammer mit einer Turbornolekularpumpe der Leistung 50 l/s gepumpt. Nach
hinreichend langen Pumpzeiten und Ausheizen der Apparatur wurde in der
Beschichtungskammer ein Basisdruck im 10°1° mbar Bereich erreicht.

doppels-differentialla
/ Pumpstufe

Schleusen- ® )
rezipient \

\“\-Tv’/ &
/,,_4‘,.\ Beschichtungs-

kammer

Tiean-
Verdampferpumpe

Kahlfalle mit
Vorratsgsefal

Turbomolekular-
pUmps

Rezipient des
Frobenmanipulators

Orehschigber-
pumps

@ \ Hezipient der
Verdampferainhait

Abb. 3.18
Pumpsensystem der IRBAD-Apparatur.

Wichtig fur kurze Pumpzeiten ist, dal die sinzelnen Kammern (Verdampfereinheit,
Schleuse mit Probenmanipulator und Beschichtungskammer) unabhéngig voneinander
belliftet werden kénnen. So braucht bei einem Probenwechsel die Kammer der
Verdampfereinheit und der Beschichtungskammer nicht beliftet zu werden, da dann die
Ventile V1 und V3 geschlossen sind. Um neues Verdampfergut in den Tiegel zu legen,
-milssen wiederum die anderen Kammern nicht belliftet werden, da dann die Ventile V2

'u_nd V4 gesc_hl__oss_en_ sind.




4.1 lonenstrahlgestitzte Deposition von Silizium auf Kohlanstoff 77

4, Deposition und Ansalyse der Schichten

Wie in Kapitel 2.2 beschrieben, besteht die erste Wand von TEXTOR im wesentlichan
aus Kohlenstoff. Daher wurden innerhalb dieser Arbsit als Substratmaterialien
verschiedene Kohlenstoffe gewdhlf. Dis im vorangsegangensn Kapitel beschriebeneg
Apparatur wurde zum ionenstrahlgestltzten Aufdampfen von Silizium auf Kohlenstoff-
substrate eingesetzt. Der energetische Beschuld der ersten Wand einer Fusionsapparatur
erfolgt unter anderem durch Wassersioffionen mit Energien von einigen hundert eV. Fir
die ionenstranigestlitzte Deposition von Silizium auf Kohlenstoff wurden innerhalb dieser
Arbeit Argonionen verwendet. Gleichwohl hdtte z.B. Xe oder Kr eingesetzt werden
kénnen wobei Ar das billigere dieser Gase ist. Die chemischen Prozesse, dig der
Beschul? mit Wasserstoffionen zur Folge hat (chemische Erosion), wurden somit
ausgeklammert. Es ist daher mdglich, ausschlieRlich den ballistischen Effekt des
lonenbeschusses auf die aufwachsende Siliziumschicht zu untersuchen. Die Wahl von
Argon war auch dadurch bedingt, daf} innerhalb dieser Arbeit keine Analytik esingesetzt
werden konnte, die esinen bindungsspezifischen Elementnachweis von Wasserstoff

liefern kann.

Die einzelnen Subsirate werden im folgenden Kapitel behandelt; sbenso einige ihrer
Eigenschaften, die (ber die Relevanz zur ersten Wand einer Fusionsapparatur
hinausgehen. Daran anschlieBend wird die ionenstrahigestltzte Baeschichtung dieser
Proben eridutery. Es folgt dann die Beschreibung der eingesetzien Analytik und des
Auswerteverfahrens, das entwickelt wurde, um einen bindungsspezifischen Nachweis

von Elementen durchflhren zu kénnen.

4.1 lonenstrahigestiitzte Deposition von Silizium auf
Kohienstoffsubstrate

4.17.1 Kohlenstoffsubstrate

Es wurden verschiedene Kohlenstoffmaterialien als Substrate benuizt. Eine erste Gruppe
bestand aus Kohlenstoff EK 508, ein hdchstreiner Elektrographit (Fa. Ringsdorf}). Dieser
Kohlenstoff besitzt dhnliche Eigenschaften wie der Kohlenstoff EK 98, der in TEXTOR
zum Einsatz kommt. So ist z.B. die Dichte von EK 506 1,75 g/cm?® und jene von EK 88
1,85 g/cm®. Die Kohlenstofiproben der Gréde 11 x 11 mm und der Dicke 2 mm wurden
poliert. Allerdings ist es wegen der Struktur von Graphit nicht mdglich, solche Proben
ber einen Bereich von einigen 10 pm glatt (Wunschwert Rauhigksit: ca. 100 A) zu
polieren.'/86/. Die Rauhigkeit dieser Proben ist mit einern Styius-Instrument (Sloan
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Dektak 1l A) untersucht worden. Dieses Geré#t besteht im wesentlichen aus einer
Diamantnadel (Stylus), die {ber die Probe gefahren werden kann, wobei die vertikale
Auslenkung Gber einen elektrischen Sensor aufgezeichnet wird. Die Auflésung liegt bei
ca. 30 A. Die Rauhigkeit kann durch die gemessenen Héhenunterschiede charakterisiert
werden. Diese Unterschiede betrugen ~1600 A Uber einen Bereich der lateralen

Ausdehnung < 20 ym.

Wegen dieser grollen Rauhigkeit der oben genannten Substrate und den damit

verbundenen Problemen bei der Konzentrationsbestimmung als Funktion der Tiefe (siehe
ihstrat gesucht, das wesentlich glatter ist. In

auch Kapitel 4.2) wurde ein Kohlenstofist
einer mit Hochfreguenz betriebenen Plasmabeschichtungsanlage wurden Si-Wafer durch
Zerstduben eines aus EK 506 bestehenden Kohlenstofftargets mit 300 A Kohlenstoff
belegt. Das Ausmessen der Rauhigkeit dieser Substrate mit dem Stylus-Instrument
ergab sine Verringerung der Rauhigkeit im Vergleich zu den aus EK 506 bestehenden

Kohlenstoffproben um den Faktor 5.

Eine dritte Gruppe von Kohlenstoffsubstraten waren auf Silizium-Wafer deponierte a-C:D
Schichten {amorphe, deuteriumhaitige Kohlenstoffschichten). Die erste Wand von
TEXTOR wird mit dieser Art von Schichten belegt, ehe ein Plasma gezlndet wird
{Kapitel 2.2). Die Abscheidung der Scﬁichten erfolgte in einer Apparatur fdr
plasmaaktivierte Dampfabscheidung PACVD (Plasma Activated Chemical Vapour
Deposition). Es handelt sich dabei um eine hochfrequenzunterstiitzte Glimmentladung
wobei als Kohlenstoffquelle ein Gasgemisch von D, und CD, dient. Die
hochfreguenzunterstiitzte Glimmentladung erzeugt ein Plasma, bestehend aus einer
Vielzahl von unterschiedlichen lonen (fiir CH, sind diese z.B. bei Haefer /87/ aufgelistet)
und Elekironen. Die lonen werden zu der Kathode hin beschleunigt und dort beim
Aufprall in ihre Komponenten zerlegt, die dann die a-C:D Schicht aufbauen.

Die Eigenschaften der &-C:H-Schichten (a-C:H = amorphe wasserstoffhaltige Kohlen-
stoffschichten) machen sie flr eine Reihe spezieller Aufgaben interessant. So sind diese
Schichten extrem hart. Dieses liegt an dem hohen Anteil von Kohienstoff, der sich im
sp3-Hybridzustand {diamantartig) befindet /88/. Die Hérte héngt kritisch von der Energie
der .auf das Substrat einfallenden lonen ab®. Die optische Bandliicke liegt, je nach
Wasserstoffgehalt in der Schicht /88/, zwischen 0,9 und 1,8 eV. So kann z.B. das
infrarot-Absorptionsband (3,4 um) in den a-C:H Schichten durch Austausch des
Wasserstoffes mit Deuterium /88/ oder Fluor /90/ modifiziert werden. Durch Einsteiiung
der . Depositionsparameter kann der Brechungsindex zwischen 1,8 und 2,2 variiert

- Eine zu kleine Energie fiihrt zu weichen und polymerartigen Schichten, die mehr graphitische
sp? Bindungen enthalten.
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werden. Diese aulBergewdhnlichen optischen Eigenschaften machen solche Schichten zu
wichtigen Kandidaten fGr Schutzschichten und Antireflexionsschichten flir optische
Anwendungen speziell im Infrarot-Bereich. Die Schichten weisen eine hohe chemische
Tragheit gegentiber organischen und anorganischen S&uren auf und bieten Schutz gegen
Oxydation durch O, und H,0 bei Zimmertemperatur. Daher werden diese Schichten
auch als Antikorrosivschichten auf Stdhle aufgebracht. Diese Schichten weisen ein
hervorragendes tribologisches Verhalten auf und sind glatt (90 A (iber einen Bereich der
lateralen Ausdehnung von £ 20 um).
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4. Deposition und Analyse der Schichten
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4.1.2 Beschichtungsverfahren

Die genannten Substrate wurden in der IBAD-Apparatur mit Si beschichtet, wobei der
gewtlinschie FIuR von Si-Atomen auf das Substrat mit Hilfe der Elektronenstrahl-
verdampfung und die Zufuhr von Energie in die aufwachsende Schicht durch einen
Argon-lonenstrahl  bewerkstelligt wurde, Auf esinige experimentelle Details der
Beschichtung wird im folgenden eingegangen.

Dank der Schleuse konnte die Apparatur zigig flr die jeweilige Deposition nach dem
Einschleusen der Probe bereitgestellt werden. Langere Vorbersifungszeiten waren nur
nach dem Wechsel des Verdampfergutes notwendig. Neu singefilltes Verdampfergut
{Silizium) muflte sehr langsam eingeschmolzen und dann flr einige Stunden auf
Temperatur gehalten werden, um ausgasen zu kénnen. Nach dem Probenwechsel und
Verstreichen der Abpumpzsit flir die Schleuse wurde eine Restgasuntersuchung mit dem
iMiassenspekirometer (QMG 112 der Fa. Balzers) in der Beschichtungskammer
vorgenommen. Bei kleinen Aufdampfraten ist die Zusammensetzung und Héhe des
Restgasdruckes von enischeidender Bedeutung flir die Schichtreinheit. Daher wurde die
Aufnahme der Restgas-Massenspekiren automatisiert. Das gemessene Massenspektrum
konnte auf einermn Speicheroszilloskop dargesielit werden und wurde aus diesem in den
Rechner Gbergeben. Die so gespeicherten Spekiren konnten nachiréglich ausgewertet
werden. Es ist demnach ein Restgasmonitor realisiert worden. Mit Hilfe dieses Monitors
konnte nach Abpumpen der Schleuse eine Restgasanalyse vorgenommen werden, um
sicherzugehen, dall jene auch richtig geschlossen ist. Nach Inbetriebnahme der
Verdampferquelle (Elektronenstrahlverdampfer) und der lonenguelle wurde erneut sine
solche Analyse durchgeflhrt. Mit letzterer konnten Verunreinigungen durch Ausgasen
von zu heill gewordenean Teilen im Bereich des Verdampfers, aber auch eine etwaige

Verunreinigung des Prozellgases der lonenquelle nachgewiesen werden.

Nach der Konirolie des Restgasdruckes wurde die ionenaueile mit Hilfe des in Kapitei
3.3.1 beschriebenen Faradayauffingers charakterisiert. Der Faradayauffidnger wurde
mittels seines Manipulators an die gleiche Stelle gefahren, an der die Probe wéahrend der
Beschichtung steht. Durch Verdnderung der Parameter der lonenquelle konnte die
"Ausleuchtung™ der Probe (lonenstrahiprofill und die Intensitdt des lonenstrahls
eingestellt werden, anschlielend wurde dann das Energiespekirum des lonensirahls
gemessen. Nach der lonenstrahicharakterisierung mulldte vor der eigentlichen
Beschichtung folgendes bewerkstalligt werden: Erst wurde die Probe in die
Beschichtungssteliung gebracht, nachdem der Faradavyauffdnger aus dieser Stellung
entfernt worden war. Die Verdampferquelle wurde auf die gewlnschte Dampfrate
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getrimmt und deren Konstanz Uberpriift. Die Probenheizung wurde auf die gewlinschie

Temperatur eingestellt.

Um sicherzugehen, dald in der Zeit, die fir die oben genannten Einstellungen und flr die
Beschichtung verstreicht, die lonenstrahiparameter konstant bleiben, wurde die
lonenquelle beziiglich der Konstanz ihrer Parameter untersucht. Uber ein Zeitintervall von
ca. 45 Minuten konnten keine Verdnderungen der Parameterwerte der lonenquelle
beobachtet werden. Diese Zeit war ausreichend, um die genannten Einstellungen und

die Beschichtung vorzunehmen.

Da es keine externe Quelle fiir Kohlenstoff gab, war das einzige Kohlenstoffreservoir das
Substrat selbst. Es durfte keine zu hohe Aufdampfrate gewdhit werden. Durch die dann
schnell wachsende Siliziumschicht wére das lonenstrahlmischen des Siliziums mit dem
Kohlenstoffsubstrat, wegen der Dicke der deponierten Si-Schichi, unterbunden worden.
Die Aufdampfrate (Atomaufireffrate) und die lonenauftreffrate mulRten so eingestellt
werden, daf3 durch den lonenbeschull nicht die gesamte deponierte Si-Schicht durch
Zerstdubung abgetragen wurde. Das Zisl war daher die Modifikation der Grenzschicht
zwischen dem aufgedampften Silizium und dem Kohlenstoffsubstrat. Oder anders
gesagt: Was passiert an der Oberflache eines Kohlenstofisubstrates, wenn sie unter
lonenbeschufl’ mit Silizium belegt wird und die Depositionsparameter derart eingestelit
sind, dafy nur in der Grenzschicht Silizium deponiert wird? Primér war nicht wichtig, ob
das Kohlenstoffsubstrat in seiner urspringlichen Dicke erhalten bleibt, sondern was in
dem Grenzschichtbereich passiert. Wichtig in diesem Zusammenhang ist die Frage, ob
es durch Zerstdubung nur zu einer Abtragung der Si-Schicht kommt, oder sich

zusétzlich, wegen des lonenbeschusses, Siliziumkarbid bildet.

Geeignete Beschichtungsparameter waren Atomauftreffraten von ca. 1,5 bis 5 Als bei
BeschuRenergien um 500 eV (Ar*) und Stromdichten von ca. 1,6-10% A/cmZ. Die
Beschichtungen der drei genannten Substratgruppen erfolgte bei Zimmertemperatur, bsi
770 K und 1070 K. Die mit dem lonenstrahl erwirkten Verédnderungen in der deponierten
Siliziumschicht ‘'und dem darunterliegenden Kohlenstoffsubstrat ‘werden in Kapitel 5

peschrieben.
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4.2 Analytik: AES-Tiefenprofil-Analyse

Zur kontrollierten Merstellung von dinnen Schichten bendtigt man eine detaillierte und
zuverldssige, rdumlich aufldsende chemische und strukiurelle Analyse. idealerweise wird
gine in situ Analyse von der Oberfliche der aufwachsenden Schicht bendtigt, die die

bindungsspezifischen Konzentrationen der Konstifuenten bestimmen kann.

Existierende Analytiken geniigen den genannien Forderung nur teilweise. Es handelt sich
dahei um Methoden, die eine nachtrégliche Analyse {ex situ} der aufgewachsenen
Schicht ermdglichen. Diese Art der Analyse liafert ein Konzentrationsprofil, das durch
eine Reihe von Prozessen, die mit der Abtragungsmethode der Schicht in Verbindung
stehen, verschmiert ist. Mierauf wird in diesem Kapitel eingegangen. Eine Vielzahl dieser
Analytiken wurde in den letzten zwei Jahrzehnten entwickelt /91, 82/. Die Methoden,
die einen lonenstrahl zur Abtragung {Zerstdubung) der Schicht und eine Oberflédchen-
Analytik zur Bestimmung der Elemente einsetzen, haben sich durchgesetzt /93/. Die
Oberflichen-Analytiken kénnen in zwei Gruppen eingeteilt werden. Diese unterscheiden
sich dadurch, dai? entweder die zerstdubte Materie oder die dbriggebliebene Oberfldche
analysiert wird. Vertreter der ersten Gruppe sind die Sekundérionen-Massen-
spekirometrie (SIMS) und die Massenspektrometrie zerstdubter Neutralteilchen (SNMS,
engl. Sputtered Neuiral Mass Spectrbscopy). Diese Methoden erlauben nur einen
Elementnachweis. Zur zweiten Gruppe gehéren die Auger-Elekironen-Spektroskopie
{AES), die Réntgen-Photoslektronen-Spekiroskopie (XPS) und die lonenstreu-
Spektroskopie (IS8). Diese Methoden erlauben teilweise den bindungsspezifischen

Nachweis der Elemente.
AES-Tiefenprofil-Analyse

innerhalb der vorliegenden Arbeit stand die AES-Tiefenprofil-Analyse zur Verflgung.
Diesas Analysaverfahren ist eine Kombination von Zerstdubung (Erosion) und
gieichzeitiger oberflichenempfindlicher Analyse mit Hilfe der Auger-Spekiroskopie*. Die
zu untersuchende Probe wird mit Hilfe sinas gerasterten lonenstrahls erodiert, wobsi ein
Krater entsteht. In unserem Fall betrdgt die Fliche des Kraterbodens ca. 1,6 mm2. Die
hierflir verwendete fonenquelle ist eine Feinfokusquelle {Fa. Leyboid 1Q 12/38) mit
Intensitdten von einigen ywA/cm?2, Zur Tiefenprofilierung wurden Xe*-lonen verwendet.
Wéhrend des Abtragungsvorganges wird durch Beschull des Kraterbodens mit einem
Elekironenstrahi gleichzeitig die Erzeugung von Augerelektronen bewirkt.

* Von Hofmann /93, 94/ ausflhrlich beschrieben worden.
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Fir die kinstische Energie des Auger-Elektrons gilt /26/:
E, =E~E,—(E,+eD) (4.1)

E, ist die Bindungsenergie des Elektrons in der K-Schale, E; und E, sind Energien der
beteiligten Energieniveaus im Valenzband (V) und @ ist die Austrittsarbeit der Probe. Flr
das Messen der Energie der austretenden Augerelektronen mit einem Spektrometer ist
auch die Austrittsarbeit des Spektrometers zu berlcksichtigen /86/.

Damit Kraterrand-Effekte /95/ vermieden werden, ist der gerasterte Elektronenstrahi auf
einen begrenzten Teil des Kraterbodens beschrénkt (Durchmesser ca. 200 ymz). Die
von der Probe (Kraterboden) emittierten Augerelektronen werden mit einem
Elektronenspektrometer energieselektiv nachgewiesen. Es wurde ein Zylinder-Spiegel-
Analysator (CMA) der Firma Varian (Typ. 981-2707) verwendet. Die Elektronenquelie
befindet sich in dem CMA koaxial integriert, und die das Spektrometer durchlaufenden
Elektronen werden mit einem Channeltron registriert. Die apparative Anordnung der

Geréte ist in Abb. 4.1 dargestellt.

lonenquelle

'_ _ 'C_hanneiiron /
_ Elektronenquelie

=~ Krater-
boden-

Elektronen-:,
~ strahi

Abb. 4.1
Anordnung der Geréte fir dis AES-Tiefenprofil-Analyse.
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Die eingesetzte Apparatur zur AES-Tiefenprofilierung ist rechnersteuerbar. Die Auger-
Spektren werden im abgeleiteten Modus mit Hilfe der Lock-In Technik aufgenommen.
Diese Verfahrensweise ist z.B. bei £rt/ und Kdppers 796/ ausfiihrlich beschrieben. Die
gemessenen Auger-Spekiren koénnen direkt auf den Festspeicher des Rechners
geschrieben werden. Flr jedes in der Schicht vorkommende Element wurde ein
Energiefenster eingestellt und fir jedes Energiefenstier das Auger-Spektrum gemessen.
Auf diese Weise wurden Auger-Spektren als Funktion der Erosionszeit aufgenommen.
Wichtig fir die Analyse einer Schicht ist die qualitative Kenntnis des jeweliligen
Tiefenbereichs, d.h. es ist wichtig zu wissen, ob die Grenzschicht schon volistdndig
analysiert {durchzerstdubt) worden ist oder ob der MeRprozeRR {auf die Tiefe bezogen)
sich noch mitten in der Grenzschicht befindet. Mit der eingesetzten Software ist es
mdglich, wéhrend der Messung eine vereinfachte Analyse der gemessenen Spektren
durchzuftthren. Man kann daher schon wéhrend der Messung ein qualitatives
Tiefenprofil der einzeinen Elementkonzentrationen als Funktion der bis dahin
verstrichenen Erosionszeit erhalten. Trotz dieser wichtigen apparativen Voraussetzungen
ist der Zeitaufwand, der zur Aufnahme eines Tiefenprofils benétigt wird, hoch. Fir eine
Schichidicke von 500 A einer Kohlenstoffschicht betrdgt die Aufnashmezeit eines
Tiefenprofils bei 1 keV BeschuRenergie und einer lonenstromdichte von ~1 yA/cm?2 ca. 6
Stunden. Jedes einzelne Auger-Spektrum (elementbezogen) ergibt einen Punkt im
Tiefenprofil. Die Genauigkeit h&ngt u.a. von der Energieaufldsung ab, mit der das Auger-
Spektrum gemessen wird. Hohe Energieaufitésung ist gleichbedeutend mit hohem
Zeitaufwand pro Spekirum und steht im Gegensatz zu der Forderung, ein gut
aufgeldstes Tiefenprofil zu erhalten {viele Punkte relativ zur verstrichenen Erosionszeit).
Daher muz von Anfang an ein Kompromi geschlossen werden zwischen der
Genauigkeit, mit der die Auger-Spekiren und jener, mit der Tiefenprofile gemessen

werden kénnen.
Tiefenauflosung

Sehr vereinfacht kénnte man sich die Sputtererosion als ein stérungsfreies Wegschleifen
von Oberfldchenschichten vorstellen. Eine simultane Aufnahme der Auger-Signale von
den Elementen einer solchen Oberflédche wirde dann eine direkte Abbildung der in der
Probe vorhandenen Konzentrationsprofile (Tiefenprofile) liefern {(wenn man von der
endlichen Austritistiefe der Augerelektronen absieht). Die Zerstdubungserosion der
Oberfldche hat aber zur Folge, daB es durch den komplizierten Wechselwirkungskomplex
d_es_%onenstrahis mit der Probe (Kollisionskaskade) zu Verdnderungen in der Topographie
und der Zusammensetzung des oberfléchennahen Bersiches kommt. Eine Reihe von
Effekten flhrt zu einer "Verschmierung" der Konzentrationsprofile unterhalb der
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Oberflache, und eine Aufldsung im Monolagen-Bereich bleibt daher auch bei
vollstandiger Aufkldrung dieser Effekte unerreichbar.

KonventionsgemilR wird die Tiefenauflosung Az, die wéhrend der Tiefenprofilierung
erreicht wird, als jener Tiefenbereich angegeben, in dem die Intensitdt eines
Stufenprofils von 84% auf 16% abfallt. Diese Konvention rlhrt daher, dafk viele Profile
groRe Ahnlichkeiten mit einer Fehlerfunktion aufweisen. Die gewdhlten Punkte {84%-
16%) entsprechen der Standardabweichung der Fehlerfunktion. Die zur Verbreiterung
der Tiefenprofile fihrenden Prozesse werden in der Praxis durch die quadratische

Summenndherung addiert /98/:

Ae= |3 Azl : (4.2)

Die einzelnen Beitrdge Az, zur Verbreiterung (genauer: Verformung) der Tiefenprofile
werden in instrumentelle Faktoren, in Charakieristiken der Probe und in Faktoren, die mit
der Wechselwirkung des lonenstrahles mit der Probe in Zusammenhang stehen,
eingeteilt. Diese sind von Hofmann /94/ eingehend beschrieben worden. Im folgenden
wird die OQberflachenrauhigkeit als Reprédsentant der Probencharakieristiken kurz
behandelt. Daran anschlieend wird aus dem Bereich der strahlungsinduzierten Effekte
das lonenstrahimischen und sein Einflu@ auf die Verbreiterung der Tiefenprofile
beschrieben. Letzteres ist der gleiche Effekt, der zur Schichtrnodifikation wéhrend der
jonenstrahlgestutzten Deposition fihrt. Daher sind die ionenstrahlgestiiizte Deposition
und die Tiefenprofilierungs-viethode, in der ein ionenstrahi zur Schichtabtragung

eingesefzt wird, eng miteinander verbunden.

Die Einfliisse der Rauhigkeit der Probenoberfliche auf die "Verschmierung" der
Tiefenprofile wurden von Seah und Leaz /99/ uniersucht. Sie kamen zu der
Schluldfolgerung, daR optimale Profile nur dann erzielbar sind, wenn die
Probenoberfléche flach und poliert ist und der lonenstrah! senkrecht zur Qberfliche
einfalit. Letzteres ist bei Tiefenprofil-Untersuchungen, in denen ein CMA benutzt wird,
wegen dessen Geometrie und des kleinen Arbeitsabstandes (8,5 mm zwischen
Eintrittsspalt des CMA und der Probenoberfliche) nicht realisierbar. Auch bei
urspriinglich  glatten Oberflichen kann es wegen der Winkelabhédngigkeit der
Zerstdubungsausbeute oder wegen Verunreinigungen zur Konusbildung kommen /100,
“101/. Durch Drehen der Probe /102-105/ oder der Verwendung zweier lonenguellen
/'-.106/,"die die Probe aus unterschiedlichen Richtungen bestrahlen, kann dieser EinfluR
minimiert werden. Zu beschuBinduzierter Rauhigkeit kommt es auch wegen
'unterschiedlicher Zerstdubungsausbeuten in einer Mehrkomponenien-Probe. Durch




4.2 AES-Tiefenprofil-Analyse 87

Verringerung des Elektronenstrahlquerschnittes kann der EinfluR der Rauhigkeit
minimiert werden., Dabei kann es jedoch zur elektronenstimulierten Desorption /107/
oder Absorption kommen. Dadurch erzeugt der Elektronenstrahl seinen eigenen Krater

innerhalb des vomn lonenstrahl erzeugten Kraters.

Es wurde gezeigt, daR der Beitrag der Rauhigkeit Az, zur zerstdubien Tiefe proportional
ist /98/ und der Rauhigkeitsbeitrag mit dem Einfallswinkel wéchst. Fir Winke! unterhalb
B0° zur Probennormalen ist dieser Zuwachs jedoch vernachldssigbar kiein. Bei rauhen
Proben erfolgt der dominante Beitrag zur Verschmierung der Tiefenprofile durch

Prozesse héngen stark von der Neigung der benachbarten Flichen ab /106/. Im
vorliegenden Fall betrug der Winkel zwischsn Probennormale und Achse des CMA 30°.
Der lonenbeschuld erfolgte aus einem Winkel von 53° zur Probennormalen.

Die Wechselwirkung des lonenstrahis mit der Oberfliche der Proben fithrt zu den in
Kapitel 2.3 erlduterten Prozessen. Fir die Aufldsung der Tiefenprofile ist das
lonenmischen von entscheidender Bedeutung. Der Beiirag des lonenmischens unter
Ar*-BeschuB im Bersich 1 keV bis 10 keV ist von Andersen /108/ untersucht worden.
Er zeigte, daR die Verbreiterung mit der lonenenergie quadratisch ansteigt. Littmark und
Hofer 1109/ sowie King und Tsong /110/ zeigten, daR der Einfluid des Atommischens zu
einer unsymmetrischen Aufldsungsfunktion fUhrt. Diese ist durch einen steilen Anstieg,
gefolgt von einem exponentiellen Abfall, charakterisieri. Der lange Abfaill der
Aufiésungsfunktion wird durch isoirope Verlagerung der Teilchen in der Kaskade,
verbunden mit gleichzeitigem Abtragen der Oberfliche, erklart. Die wichtigsien
Charakteristiken der durch das Atommischen hervorgerufenen Verbreiterungen erhilt
man unter der Annahme, dafd Uber einen festen Tiefenbereich w, in dem das
lonenmischen abléuft, eine exirem schnelle Diffusion stattfindet. Das bedeutet, daR
Uber den Bereich w die Konzentration konstant ist. Diese Annahme erlaubt dann eine
analytische Beschreibung der unsymmetrischen Auflésungsfunktion, wie von Liau /111/

gezeigt wurde.

Wie in Kapitel 2.3.1 erwé&hnt, wird der Bereich, in dem das lonenstrahimischen
stattfindet, durch die projizierte Reichweite der einfalienden lonen annidhernd
beschrieben. Aus diesem Grund muBR in jedem Tiefenprofil nach AusschiuR aller
sonstigen Fehlerquellen mit einer Verbreiterung der Profile in der GrdBenordnung der
projizierten Reichweite gerechnet werden. Diese betrdgt fir Xe*-lonen der Energie 1
keV und 5 keV, die auf eine Probe aus Silizium einfalien, 37 A bzw. 78 A {geman

TRIM).
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Zur Erlangung der geeigneten Tiefen-Auflésung ist immer ein Kompromil3 zwischen den
gegebenen Proben-Charakteristiken und den instrumentellen Méglichkeiten zu schlief3en.
Als grober Leitfaden gilt: Die lonenenergie muB klein gehalten werden, und die
lonenmasse sollte groR sein, damit das lonenstrahlmischen verringert wird. Der
Einfallswinkel sollte, speziell bei rauhen Oberfidchen, klein gehalten werden, um
Abschattung und Redeposition zu vermeiden. im Gegensatz zu rauhen Oberfléchen
wurde mit héheren Einfallswinkeln fiir glatte Oberfidchen eine verbesserte Aufldsung
erzielt /83/. Der Grund liegt in dem verminderten lonenmischen, das durch den schréagen

Einfall des lonenstrahis verursacht wird.
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4.3 Auswerteverfshren

Im Prinzip ist eine genaue Bestimmung der chemischen Zusammensetzung von Proben
mit AES mdglich, wenn Standards &hnlicher, aber bekannter Zusammensetzung zur
Verflgung stehen. Da mit der ionenstrahlgestiitzten Deposition jedoch neue
Verbindungen synthetisiert werden kdénnen, entfillt diese Méglichkeit, und es muRd ein
allgemeines, d.h. fir beliecbige Konzentrationsverhéltnisse giiltiges Auswerteverfahren,
eingesetzt werden. Gegenliber dieser Forderung ist die Genauigkeit der absoluten
Konzentrationsbestimmung als zweitrangig anzusehen. In diesem Kapitel wird zunéchst
auf das beim Tiefenprofilieren mehrkomponentiger Proben (bliche Auswerteverfahren
eingegangen. AnschiieBend wird das innerhalb der vorliegenden Arbeit entwickelte
Verfahren zur Entnahme bindungsspezifischer Informationen aus Kohlenstoff-Auger-

Spektren vorgesteilt.

Die direkt gemessenen Augersignale (Peak zu Peak) als Funktion der Zerstiubungszeit
geben nur eine qualitative Beschreibung der Elementkonzentrationen als Funktion der
Erosionszeit. Um ein Konzentrations-Tiefenprofil zu erhaiten, ist sine Umwandlung der
gemessenen Intensitdten in Konzentrationen sowie eine Umrechnung der Zerstdubungs-
zeit in =zerstdubte Tiefe notwendig. Wir werden nun die Umwandiung von
Zerstédubungszeit in zerstdubte Tiefe kennenlernen, und anschlieBend wird das (ibliche
Verfahren zur Umrechnung von Auger-Signalen in Konzentrationen kurz beschrieben.

Die Umrecnhnug der Zerstdubungszeit in zerstiubte Tiefe erfolgt nach folgenden
Verfahren: Da wéhrend der Tiefenprofilierung die Parameter (Gasflui, Emissionsstrom
und Energie} der lonenquelle konstant gehalten werden, ist die lonenstromdichte
konstant. Die zerstdubte Tiefe ist dieser lonenstromdichte proportional, und es gilt fiir

die Zerstdubungsrate /93/

H _\]/
p (4.3)
e-N

z=

: lonenstromdichte [A-s™1-cm™2]

Y : Zerstdubungsausbeute [Atome / lon]
N : Atomare Dichte {cm™3]

: Elementarladung {C]

Flr eine konstante Zerstdubungsrate gilt flr die Erosionstiefe z als Funktion der
Erosionszeit t: z(t) =z-t. Diese Umrechnung setzt die Kenntnis der Zerstdubungsrate

voraus. Durch Messen des lonenstromes mit Hilfe eines Faradayaufféngers und unter
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Verwendung der Zerstdubungsausbeute aus der Lliteratur /80/ oder aus TRIM-
Rechnungen kann die Zerstdubungsrate anngdhernd bestimmt werden. Oft wird obiges
Verfahren durch die Erosion eines Kraters in eine Schicht bekannter Schichtdicke
ersetzt. Dabei wird bei konstanter lonenstromdichte die Zeit t bestimmt, die zum

Abtragen der Schicht bendtigt wird.

Besteht die zu untersuchende Schicht aus mehreren Elementen, die verschiedene
Konzentrationsgradienten mit der Tiefe aufweisen, so ist die Zerstdubungsrate, wegen
der Abhangigkeit von der momentanen Oberfldchenkonzentration, nicht konstant mit der
Tiefe /112, 113/. Eine Korrektur fiir die Nichtlinearitdt zwischen Zerstdubungszeit und
abgetragener Schichtdicke kann nur erfolgen, wenn die Abhéngigkeit der Zerstdubungs-
rate von der Zusammensetzung bekannt ist. Da dies selten der Fall ist, wird stattdessen
gine mittlere momentane Zerstdubungsrate unter der Annahme einer linearen

Abhingigkeit von der Konzentration verwendet /114, 113/
(Z) — Z CiOberﬂéche . ii (4.4)

C,Oberflache  ; Qperflachenkonzentration
Z, : Erosionsrate des Elementes i in der Oberfléche.
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4.3.1 Ubliche Umrechnung von AES-Signalen in Konzentrationen

Das aligemeine Vorgehen zur Auswertung gemessener Auger-Spekiren wird im
folgenden, gemé&R dem von Seah /116/ aufgezeigten Verfahrensweg, kurz beschrieben.
Wenn das icnisierte Rumpfniveau X durch eine Augerelektronen-Emission zerfillt, kann
das Augerelektron einen Abstand entsprechend der mittleren freien Weglinge A
durchlaufen, ehe es inelastisch gestreut wird. Der FluR der erzeugten Augerelektronen
féllt als Funktion des Abstandes x von dem Ursprung nach exp(-x/A). Daher ist die Tiefe,
aus der die Augerelektronen noch nachgewiesen werden kénnen, in einer ersten
Abschétzung durch A-cos® gegeben, wobei 6 der Emissionswinkel in bezug =zur
Oberflachennormalen ist. Die Werte fir A liegen im Bereich von 2 bis 10 Atomlagen
/117/. Dieses ist der Grund fUr die Oberflichenempfindlichkeit der Auger-Elekironen-

Spektroskopie.

Beim Auftreffen des Prim&relektronenstrahls {E,=5 keV} auf die zu untersuchende
Probenoberfidche kénnen die Elekironen trotz elastischer und inelastischer Streuung bis
zu 1-2 pm in die Probe eindringen. Die lonisation der Rumpfniveaus mit einer
Wahrscheinlichkeit 6,y (lonisations-Wirkungsquerschnitt) erfolgt durch die Primdr-
elektronen und durch riickgestreute energetische Elektronen. Wenn n(E,o) das
rickgestreute Elekironenspekirum pré einfallendes Elektron ist, so gilt fiir die

Gesamtionisation des Rumpfniveaus X

E
GAX(Ep) + JEGAX(E) -n(E, o) - dE ’ (4.5a)

Eax

oder anders ausgedrickt
Oax(Ep) [1+m(Eax B, )] (4.5b)

wobei 1y der Rickstreukoeffizient ist. Dieser ist abhéngig von der Matrix, in der die
Atome A eingebunden sind; o ist der Einfallswinkel der Elektronen in bezug zur

Probennormalen.

Werden die Augerelekironen mit einem Detektor der Transmission T und
Detektionseffizienz D gemessen, so gilt fur die Augerintensitdt der Atomart A in der

Probe v

Sa =l CalE,) - [14+1,(E A E, 0] T(E,) DIE,) :[Ny(2)-exp(~z /A -cos0) -dz  (4.6)
o]
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In obiger Gleichung sind I, die primére Elektronenstrahlintensitédt und N, die A-
Atomdichte in der Tiefe z von der Probenoberfliche. Gl. (4.6) kann nicht direkt zur
Bestimmung der Konzentration der Konstituenten eingesetzt werden. Bei Verwendung
von Referenzspektren, die unter gleichen Bedingungen gemessen wurden und unter
Vernachldssigung des Rlckstreuterms kann der relative Konzentrationsanteil der
Komponente A des untersuchien oberflichennahen Bereiches gemé&R folgender

Beziehung bestimmt werden:

Ch= 353 [ Atom-% } (4.7)
]
Sa : Gemessene Auger-intensitdt von Element A
Sh : Gemessene Auger-Intensitdt siner Referenzprobe des Materiais A

S.S” : Gemessene Auger-intensitdten der in der Oberfldche befindlichen

Atomarten und deren Auger-Intensititen von reinen Referenzproben.

Auf diese Art kdnnen alle apparativen GréRen zur Bestimmung der Konzentration
ausgeschlossen werden, jedoch muR fir jedes in der Probe befindliche Element ein
Referenzspektrum vorhanden sein. Die Gl. (4.7} ist ferner als eine einfache Normierung

der Konzentrationen zu verstehen (die Summe der so bestimmien Konzentrationen ergibt

100 Atom-%).

Wenn sich die Auger-Spektren der in der Probe vorkommenden Elemente nicht
iberlagern, kann in der Regel die Peak-zu-Peak Héhe der charakteristischen Peaks im
abgeleiteten Auger-Spektrum als Auger-Intensitdt (der Oberflichenkomponente)
verwendst werden. Wie im folgenden Kapiteli gezeigt wird, kann diese
Auswertemethode nicht erfolgreich eingesetzt werden, wenn es darum geht, wie z.B.
flir Kohlenstoff und Silizium, die bindungsspezifischen Konzentrationen zu bestimmen.

Die Gl. (4.7) ist dann genau, wenn die gemessenen Auger-Spektren unabhéngig von der
chemischen Umgebung des Atoms sind, welches das Augerelektron emittiert. Diese
Voraussetzung ist, wie oben beschrieben, nicht grundsétzlich erfullt, da die mittlere freie
‘Weglange der Augerelektronen matrixabhéngig ist /118/ und der Rickstreukoeffizient ry
mitberiicksichtigt werden mulR. Dies ist mdglich durch sinen Matrixfaktor im Nenner von
Gl, (4.7). Der Beitrag des Matrixfaktors ist klein und kann anhand von Tabellen von Half
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und Morabito /119/ und Berechnungen von /chimura und Shimizu /120/ abgeschétzt

werden. Innerhalb dieser Arbeit ist er nicht berlicksichtigt worden.

Mit Gleichung (4.7) und mit Hilfe der Empfindlichkeitsfaktoren der wichtigsten Auger-
Linien, die in bezug auf die Silberlinie 351 eV fiir eine Standard-Experimentkonfiguration
tabelliert /121/ sind, kann eine Umwandlung der gemessenen Auger-Signale in
Konzentrationen vargenommen werden. Abgesehen von der begrenzten Auswahl dieser
Empfindlichkeitsfaktoren ist wegen der experimentellen Unterschiede (Winkel-
einstellungen und Probenbeschaffenheit) eine genaue Auswertung mit Hilfe dieser
Empfindlichkeitsfaktoren nicht méglich. Es gibt auch Autoren /122/, die behaupten, die
angegebenen Faktoren seien nur bedingt genau und daher auch nur bedingt verwertbar.

Es folgen nun die angewandten Verfahren zur quantitativen Elementidentifikation von
Kohlenstoff, Silizium und Sauerstoff aus den gemessenen Auger-Spektren, wobei
besonderes Gewicht auf die bindungsspezifische Identifikation von Kohlenstoff gelegt

wird.
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4.3.2 Kohlenstoff-ldentifikation

Die Fragestellung innerhalb dieser Arbeit erforderte den bindungsspezifischen Nachweis
von Kohlenstoff und Silizium. Mit Hilfe der AES-Spekiroskopie kann eine Unterscheidung
des Bindungszustands durch die Analyse der Linienform erfolgen. Daher liegt die Basis
des hier erlduterten Auswerteverfahrens im wesentlichen darin, dall das gesamte
Kohlenstoff-Auger-Spektrum zur Auswertung herangezogen wird und nicht lediglich ein
Peak-zu-Peak Wert fUr den Gesamtgehalt von Kohlenstoff verwertet wird. Dadurch wird
es mdglich, informationen in der Linienform quantitativ zu erfassen. Die Auger-Spekiren

der karbidischen Verbindungen haben eine besonders ausgeprégte Feinstruktur /84/. Bei

Kehlenstoff liegt die L-Schale schon im Valenzband. Daher sind, je nach
Bindungszustand, groRe Unterschiede in der Wellenfunktion dieser Elektronen zu

erwarten /87/.

im folgenden wird jeder in der Probe vorkommende chemische Bindungszustand der
einzelnen Elemente als primitive Komponente bezeichnet. Die Konzentration dieser
Komponente wird primitive Konzentration genannt. Somit bildet die Gesamtheit der
primitiven Konzentrationen eines Elementes die Gesamtkonzentration dieses Elementes
in der Probe. Diese Konzentrationen sind von der betrachteten Probentiefe z abhéngig. In
den untersuchtien Proben kann Kohlenstoff prinzipiell mit Silizium, mit Sauerstoff oder
mit sich selbst gebunden sein. Die Bindung zu Sauarstoff konnte mit der verwendeten
Analytik nicht identifiziert werden. Auf einer reinen Kohlenstoffoberfliche bei
Zimmertemperatur bildet sich keine Oxydschicht aus, und es konnte innerhalb der
voriiegenden Arbeit auch keine identifiziert werden. Im Fali von Kohlenstoff haben wir es
somit mit zwei primitiven Komponenten zu tun: Kohlenstoff, der mit Kohlenstoff
gebunden ist {graphitischer Kohlenstoff) und Kohlenstoff, der mit Silizium gebunden ist
(karbidischer Kohlenstoff).

Struktur des Kohlenstoff-Auger-Spekirums

Das Kohlenstoff-Auger-Spektrum setzt sich aus der Gesamtheit der fUr Kohlenstoff
moglichen  Auger-Ubergénge (Linien) zusammen. Die Werte der méglichen
Peakpositionen flir. Kohlenstoff sind in Tabhelie 4.1 enthalten. Sie wurden unter
Verwendung des intermedidren Kopplungsschemas (Siegbahn [123/) von Haas und
Mitarbeitern- /97/ berechnet (der Energiewert bezieht sich auf den Peakwert im N(E)
Spekirum). - Gleichzeitig sind. die .-beteiligten -{J_bergénge_ und die Endzustdnde des

Kohlenstoff-lons eingetragen.
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Tabelle 4.1
Endzustand 2502p2 2512p! 2822p°
Ubergang KL,L, KL, L, KL,Lg KLoL, KL,Lg Klglg
Energie [eV] 243 252 258 265 286 267

Im Gegensatz zu den theoretischen Werten aus Tabelle 4.1 haben Lurie und Wifson
124/ gezeigt, dal flir Graphit nur drei Ubergénge zu beobachten sind: der Klsl,- (268
eV), der KL,L,- (255 eV) und KL,L{-Ubergang (241 eV).

Wegen der groRen Komplexitdt des Auger-Prozesses konnte bislang noch kein Modeli
entwickelt werden, das Anderungen in der Auger-Linienform mit den entsprechenden
Anderungen in dem Bindungszustand erklért. Fir den Anwender der AES bleibt nur die
Moglichkeit, die gemessenen Auger-Spekiren mit den auf Standards gemessenen
Referenzspekiren zu vergleichen. Die Qualitdt dieses Vergleichs ist entscheidend flr die
Qualitdt der damit verbundenen Bestimmung der Konzentration der Konstituenten.
Dieser Ansatz setzt die Existenz von gemessenen Standardspektren (Referenzspektren)
voraus. Wie in Kapitel 4.3.4 gezeigt wird, sind unter gewissen Voraussetzungen nicht
fur alle primitiven Komponenten in den Proben die Referenzspektren notwendig, um eine

Konzentrationsbestimmung vornehmen zu kdnnen.

In Abh. 4.2 sind zwei Kohlenstoff-Auger-Spekiren dargestellt: Kohlenstoff in der
sputterdeponierten Kohlenstoffschicht {dinne Linie), und Kohlenstoff, der in einer
Siliziumkarbid-Probe mit Silizium gebunden ist {dicke Linie}. Letztere wurde mit Hilfe der
chemischen Dampfabscheidung (CVD = Chemical Vapour Depositicn) hergestelit
(Referenzprobe der Fa. Plano). Alle untersuchten Kohlenstoffsubstrate zeigen genau
diese Art (dinne Linie} von Kohlenstoff-Spektrum, sai es a-C:D, EK 506 cder durch
Zerstdubung aufgebrachter Kohlenstoffilm. Dieser Bindungszustand von Kohlenstoff
wird fortan graphitischer Kohlenstoff genannt, um ihn von dem in Siliziumkarbid (SiC)
gebundenen Kohlenstoff, kiinftig karbidischer Kohlenstoff genannt, zu unterscheiden.

Soil a.nhand der beiden Spektren der Gesamtkohlenstoffgehalt der jeweiligen Probe
bestimmt werden, so bietet sich hierfdr das wesentliche Merkmal dieser Auger-
‘Spektren, der negative Peak (a und a') um 273 eV, an. Wird der Peak KL,L; (268 eV)
abgeleitet so ist 273 éV der Energiewert des Maximums des negativen Peaks dieser
Ableitung. Ein Vergleich dieser Peaks fur die beiden Grenzfélle reiner Kohlenstoff
{graphitisch gebundener Kohlenstoff} und in Siliziumkarbid gebundener Kohlensioff zeigt,
‘daR der entsprechende Peak fir Kohlenstoff in Siliziumkarbid verringert ist. Diese
Verringerung erfolgt nicht, wie von der Stdchiometrie her erwartet wird, um 50 %,
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sondern nur um 2% %. Das heif3t, daR die Empfindlichkeitsfaktoren f{Ur die
angesprochenen Kohienstoff-Verbindungen unterschiedlich sind und untsrstreicht die
Notwendigkeit eines verldlllichen Referenzspektrums flr beide Kohlenstoff-
Verbindungen, um bindungsspezifische Konzentrationen angeben zu kénnen,
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Abb. 4.2
- Kohlenstoff-Auger-Spekiren von sputterdeponiertern Kohlenstoff (dinne Linie)
- und von Koflenstoff, der mit Silizium in siner SiC-Probe gebunderi ist

{dicke Linie).

In der Feinstruktur des Spektrums, in der die meiste Information (ber das Bindungs-
verhélinis von Kohlenstoff steckt, bieten sich ais bindungsspezifische Auger-Signaie fur
Karbid der mit b, und fir Graphit jener mit ¢ gekennzeichnete Peak an. Wie aus Abb.
4.2 zu entnehmen ist, kann mit diesen PeakgrifRen keine eindeutige Trennung der
beiden Bindungsverhdltnisse (bei Superposition der beiden Spektiren) vorgenommen
werden, da jeweils die andere Peakhthe am gieichen Ort verschieden von Null ist. Die
Verwendung von Peak b flir den Anteil von zu Silizium gebundenem Kohienstéff ist eine
gute Ndherung, da letztgenannte Bedingung hier am ehesten erfillt ist. Dieses ist auch
der Peak, der f(ir die vereinfachte Ausweriung wihrend der Messung verwendat wurds,
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Da es nicht mbglich ist, mit der konventionellen Auger-Auswertemethode die beiden
primitiven Komponenten von Kohlenstoff strikt zu trennen, mufd ein anderes Verfahren

zum Vergleich der Auger-Peaks herangezogen werden.

Faktorsnanalyse

Ein relativ aufwendiges Auswerteverfahren ist die Faktorenanalyse. Diese Analyse wird
in der Chemie und Psychologie angewendet, wo es oft darum geht, zwei unabhé&ngige
Kurven (Spektren) auf ihre Gemeinsamkeiten zu untersuchen (Schlagwdorter: pattern
recognition und fingerprinting). Der Erste, der dieses Verfahien zur Untersuchung von
Kohlenstoff-Bindungszustdnden verwendet hat, war Gaarensiroom [125/. Die
zugrundeliegende Mathematik ist z.B. bei Malinowski /126/ ausgiebig beschrieben

worden.

ngspunkt flir die Faktorenanalyse dient eine Datenbasis, z.B. alle in einem
Tiefenprofil gemessenen Auger-Spekiren. Die Daten werden in einer Datenmatrix
angeordnet, wobei z.B. jede Zeile ein individuell gemessenes Spekirum enthalt. Die
Werte in der Spalte sind dann die gemessenen Intensitdten bei einer bestimmten
Energie. Es wird die algebraische Methode der Eigenwertbildung angewendet, um die
Dimension des Datenraumes zu ermitteln, d.h. die Anzahi der Eigenwerte wird
bestimmt. Das hierzu verwendete Verfahren stiitzt sich auf die Methode der kleinsten
quadratischen Abweichung (MKQA) und wird Hauptkomponentenanalyse /128/ genannt.
Fiir Kupfer-Auger-Spektren ist dieses Vorgehen von Gaarenstroom [127]/ ausfihrlich
beschrieben worden. Die auf diese Art umgewandelte Datenmatrix kann als Produkt
zweier Matrizen geschrieben werden, wobei die eine nur die Eigenvektoren (E) enthélt
und die zweite aus ktoren (F} besteht. Der Wert der Faktoren
entspricht der relativen Wichtigkeit der entsprechenden Eigenvektoren. Wegen des
Rauschens in den Spektren wird sin Kriterium benétigt, um zu entscheiden, wann sein
Eigenwert statistisch verschieden von Null ist. Malinowski /128/ hat ein solches
Kriterium entwickelt, um die Rausch-Eigenvektoren anhand des Zahlenwertes ihrer
Eigenwerte zu eliminieren. Man erhilt so die Matrix der relevanten Eigenvektoren (E*).
Die Anzahl der Ubriggebliebenen Eigenwerte der so erhaltenen Datenmatrix ist gleich der

Anzahl der primitiven Komponenten mit trennbaren Peakformen in dem untersuchten

P
den sogenannten F n {F} bestent. Der vy e

Probenvolumen. Somit wird ein linearer Raum aufgespannt, in dem die :Faktoren

zundchst abstrakte Koordinaten dieses Raumes darstellen.

Nach der Hauptkomponentenanalyse missen im zweiten Schritt der Faktorenanalyse, in
dem genannten Raum, physikalisch oder chemisch relevante Vektoren gefunden
werden. Dieses wird durch eine Transformation der Faktoren derart erreicht, dald sie




4.3.2 Kohlenstofi-ldentifikation 88

nach physikalisch relevanten Basisvektoren ausgerichtet werden. Diese sind durch eine

Matrix von Referenzspektren (R) gegeben,

Diese Transformation erfolgt mit Hilfe eines multilinearen Regressionsverfahrans auf der
Basis der MKQOA, Es wird eine Transformationsmatrix (T) derart erhalten, daf3 die Matrix
der Referenzspektren minus Faktorenmatrix, die mit der Transformationsmatrix
multipliziert wird, ein Minimum ergeben (R - F-T = Min). Diese Vorgehensweise flhrt
nur dann zum Ziel, wenn die Matrix der Referenzspektren geeignet ist und in dem
gleichen Datenraum (Energien) liegt und s&mtliche vorkommenden primitiven
Komponenien enthéii. Mit Hilfe der erhaltensn Transformationsmatrix kann dann die
transformierte Eigenvektormatrix {T°1-E*) erhalten werden. Die Elementie dieser Matrix
sind (in guter Naherung) die relativen Konzentrationen der reinen Elemente in den

untersuchten Spekiren der Datenmatrix.

Die Faktorenanalyse beruht auf der linearen Zerlegung der experimentellen Daten. Aus
diesemn Grund ist ihre Anwendbarkeit auf die gemessenen Auger-Spektren nur dann
zuléssig, wenn die gemischten Spekiren eine lineare Kombination von jenen ist, die von
reinen Elementen erhalten werden. Flr Kohlenstoff ist dieses fir Nickelkarbid von Smith
/129/ und fur eine Reihe anderer Karbide von Craig /130/ gezeigt worden.

Abgesehen von der mathematischen Genauigkeit der eingesetzten multilinearen
Regressionsverfahren ist flr die Genauigkeit des beschriebenen Verfahrens die
Verlailichkeit der Referenzspektren von entscheidender Bedeutung. Der Aufbau einer
Referenzmatrix mul mit gréBter Sorgfalt erfolgen. DaR diese Methode im Fall der
Karbide gut einsetzbar ist, wurde kirzlich flir Wolframkarbid von Pdtz u.a. /131/

bewiesen.
Vereinfachte Faktorenanalyse

Es wurde ein einfacherer Weg fir die Auswertung der Auger-Spektren von Kohienstoff
eingeschlagen, nicht zuletzt wegen der hohen Anzahl der auszuwertenden Spektren. Ein
dhnlicher Ansatz wurde schon von Hofmann /132/ und auch von Reith /133/ gemacht,
allerdings ohne Erkldrung der Vorgehensweise. Der im Vergleich zur Faktorenanalyse
vereinfachte Weg flhrt nicht an der genauen Bestimmung der Referenzspektren flir
reinen Kohlenstoff und fir Kohlenstoff in Siliziumkarbid vorbei.

Wie schon erwshnt wurde, steckt die ganze Information in
gemessenen Auger-Peaks. FUr die Aufnahme des Referenzspekirums flr reinen
Kohlenstoff wurde die durch Sputterdeposition erzeugte Kohlenstoffschicht verwendet.
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(kein unabhingiger KohlenstoffluR} nicht méglich, einen eigenen Siliziumkarbid-Standard

herzustellen. Ein solcher wurde von der Fa. Plano bezogen.

Das Kohlenstoff-Referenzspekirum im Fall von Kohlenstoff in Siliziumkarbid entspricht
nur 50 Atom-% Kohlenstoff. Um die Empfindlichkeitsfaktoren flr graphitischen und
karbidischen Kohlenstoff zu vereinheitlichen, mufd das gemessene karbidische Spektrum
in seiner Intensitdt nachtréglich verdoppelt werden. Ein Vergieich des wesentlichen
Merkmales dieser Spektren, der Peaks (a und a') in Abb. 4.2, ergab unter
Berlicksichtigung der eben genannten Normierung des Kohlenstoffgehaltes einen

iplikator von 1.42 fir das Kohlenstoffspektrum von Siliziumkarbid.

Sowoh! aus XPS-Messungen als auch aus Auger-Messungen ist bekannt, daf’ die Haupt-
Peakpositionen der beiden Kohlenstoffverbindungen um ca. 1,4 eV auseinander liegen
/134/; jener der Karbid-Verbindung liegt in Richtung kleinerer Energie. Dieses wurde bei
der Bildung der Matrix mit den Referenzspektren fir die bindungsabhdngige
Konzentrationsbestimmung berticksichtigt. Die Matrix der Referenzspektren enthielt die
in Abb 4.3 dargesteliten Auger-Spektren von Kohlenstoff in den beiden Bindungs—
zustdnden Graphit und Karbid (SiC).

1.0
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Abbh. 4.3
Die beiden als Referenzspektren verwendeten Kohlenstoff-Auger-Spekiren

" U{dinne Linie: Graphit und dicke Linie: Karbidj. Die Vereinheitlichung der

- :Empfindlichkeitsfaktoren mit dem Muitiplikaior &= 7,42 ist mitberldcksichtigt
oroworden, ebenso der 1,4 eV Shift des Negativ-Peaks im Spekirum von
" Kohlenstoffkarbid.
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Bevor das eigentliche Verfahren vorgestellt wird, mul? noch auf drei wichtige Aspekte
bei der Aufnahme der Auger-Spekiren hingewiesen werden, deren Problematik sowohl
fir die Faktorenanalyse als auch fir das folgende Verfahren von entscheidender

Bedeutung ist.

Der erste dieser Aspekte betrifft das Rauschen. Sowohl die Referenzspektren als auch
die Auger-Spekiren, die wihrend des Tiefenprofilierens aufgenommen wurden, sind mit
Rauschen behaftet {im allgemeinen weiRes Rauschen). Fir die Faktorenanalyse wurde,
wie schon berichtet, hierflr ein spezielles Kriterium gefunden. im allgemeinen muR
dieses Rauschen durch eine geeignete Glattung oder Filterung minimiert werden. Das
hierfir wohl effektivste Verfahren ist die Transformation der Spektren in den
Fourierraum und die Verwendung der niedrigen Frequenzen fir die Analyse, da das
weile Rauschen bei héheren Frequenzen liegt. Wird aber bei der Aufnahme der
Spekiren mehrmals das gleiche Spektrum durchgefahren und addiert, so wird der
Beitrag des Rauschens wesentlich reduziert. Die Aufnahme der Tiefenprofile erfolgte
durch viermaliges Durchfahren der einzelnen Auger-Spektren. Diese Vorgehensweise
flhrt allerdings zu einer Mittelung Gber einen Tiefenbereich, der in der Zeit erodiert wird,

in der die Aufnahme der vier Spekiren erfolgt.

Der zweite Aspekt betrifft die Moglichkeit, durch Aufladung der Probe eine
Energieverschiebung des Auger-Spektrums zu erhalten. In diesem Fall wird das
Superpositionsprinzip (Linearitdt) verletzt und die linearen Verfahren dirfen nicht
angewendet werden. Zu Aufladungen kommt es naturgemdB vor allem bei Isolatoren.
Dieser Effekt ist speziell bei der Tiefenprofilierung wichtig, da es, bedingt durch die
unterschieclichen Zusammensetzungen verschiedener Tiefenbereiche, zur Anderung des
Aufladungsvermdgens kommen kann. Somit ist in diesen Failen eine Voraussage (iber
die Aufladungsverschiebung nicht machbar. Einen wesentlichen Beitrag zum Gelingen
des vorzustelienden Auswerteverfahrens hat die Feststellung geleistet, daR innerhalb der
vorliegenden Arbeit flr Kohlenstoif keine solchen Verschiebungen im Auger-Spektrum
beobachtet worden sind. Fir die reinen Silizium-Substrate sind solche Verschiebungen
sehr wohl beobachtet worden, und zwar bis zu einem Wert von 12 eV.

Der dritte Aspekt betriffi die Tatsache, daR es wegen des Untergrundes eines Auger-
Spektrums auch innerhalb der abgeleiteten Auger-Spektren zu einem nicht
wohidefinierten Offset kommit. Dieser kann aber durch einen reiativ einfachen Trick

berlicksichtigt werden, wie im folgenden Auswerteverfahren gezeigt wird.
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Angeregt von dem in der Faktorenanalyse angewandten Auswerteverfahren wird flr die

Identifikation der primitiven Kohlenstoffkomponenten angenommen, dal:

® in den zu untersuchenden Proben fiir Kohlenstoff nur die beiden primitiven
Komponenien, graphitischer und karbidischer Kohlenstoff, vorhanden sind, und

e das Linearitdtsprinzip gilt, d.h. dad das Auger-Spektrum eines Gemisches aus
beiden primitiven Komponenten eine lineare Superposition der beiden Auger-

Spektren von reinen Elementen ist.

Mit Hilfe esines multilinearen Regressionsverfahrens wird jedes gemessene Auger-
Spektrum von Kohlenstoff in eine lineare Superposition der Referenzspektren zerlegt.
Sind S,(E) das gemessene Spektrum und S(E) und S,(E) die beiden Referenzspektren
(Standardspektren), so erfoigt die Zerlegung des gemessenen Spektrums gemal der

Beziehung
S,(E) =F; S,(E)+F, - 8,(E), {£.8)

wobei die Konstanten F; und F, im folgenden Faktoren genannt werden. Diese driicken
den jeweiligen Anteil der den Referenzspekiren entsprechenden primitiven Konzentration
von Kohlenstoff aus. Oder anders gesagt, das gemesseng Spektrum wird mit dem Set
der Referenzspektren verglichen, um die Faktoren zu erhalten, mit denen die
Referenzspektren belegt werden missen, um das gemessene Spektrum mit der

kleinsten quadratischen Abweichung zu erhalten.

Um einen eventueli vorkommenden Offset zu eliminieren, wird sin Einheits-
referenzspektrum S3(E) = 1 hinzugeflgt. Der Offset wird dann durch dieses dritte

Referenzspektrum “absorbiert”. Es gilt dann

S (E) =F, - S{{E) +F, - S,{E) +F; - S4(E). (4.9)

Das verwendete multilineare Regressionsverfahren basiert auf der Methode der kleinsten
quadratischen Abweichung. Es 18st das (berbestimmte Gleichungssysiem (4.8) und
bestimmt dadurch die Konstanten F, in einer Weise, so dal?

2

ZLSE(Ei)—ZFj-S}(Ei)] = Min (4.10)
i J

. gi_lt. Hier ist i die Laufvariable (Uiber die Energiewerte) in den einzelnen Spektren.
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Ist S4(E) das Referenzspekirum flr graphitischen Kohlenstoff und $,(E) jenes fir
karbidischen, so geben die Faktoren F; und F, die jeweilige Atomkonzentration an
graphitischem und karbidischem Kohlenstoff wieder. F; und F, sind die aus den
gemessenen Auger-Spekiren bestimmten Intensitdten, wéhrend F, unberiicksichtigt
bleibt.
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4.3.2 Silizium-ldentifikation

Fir Silizium wurde das Auger-Spektrum des LVV-Ubsrgangs um 92 eV gemessen und
verwendet, um den Gehalt von Silizium in den Schichten zu identifizieren. Wie flr
Kohlenstoff, ist auch fir Silizium der Bindungszustand in der Feinstruktur des Auger-
Spekirurns beobachtbar, allerdings nicht so ausgeprégt.

In Abb. 4.4 sind drei Auger-Spektren fir Silizium dargestellt. Der Unterschied zwischen
dem Auger-Spektrum fir reines Silizium {a) und jenem fir Silizium in Siliziumkarbid (b)
liegt an der Verbreiterung des Hauptpeaks um 82 eV und an der Feinstrukiur, die eher
einer breiten Schulter gleicht (Pfeil auf Spektrum (b)).

(a) \_//\

A

Si-intansitét

(b)
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" Abb. 4.4

o “Auger-Spekiren von Silizium. (&) fdr reines Silizium, (b) fir Silizium in SiC
o ' gebunden und (¢} fir mit Sauerstoff Stark verunreinigtes Silizium. Die
L 'j_dnterschiedlichen Rauschpegel sind auf unterschiedliche Einstellungen der

Apparatur zuriickzufdhren.
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Zur Silizium-ldentifikation bietet sich der stark ausgeprégte negative Peak um 92 eV (in
Abb. 4.4 (a) mit "Si-Intensitdt” bezeichnet) an. Hinsichtlich der Peakhdhe treten fUr
Silizium in den unterschiedlichen Bindungszustdnden die gleichen Probleme auf wie flr
Kohlenstoff. Die Peakhdhe verhélt sich nicht wie die Stéchiometrie, sondern Silizium hat
in den unterschiedlichen Bindungszustdnden einen spezifischen Empfindlichkeitsfaktor.
Der Vergleich der Peakhthen des negativen Peaks um 92 eV flr reines Silizium und fir
Siliziumkarbid erbrachte bei erneuter Berlcksichtigung der Stdchiometrie flr das
Siliziumspektrum veon in SiC gebundenem Silizium einen Multiplikator von 8 = 0.8.

Im Gegensatz zu Kohlenstoff hat Silizium eine sehr hohe Affinitdt zu Sauerstoff. Silizium
hat daher eine primitive Komponente mehr als Kohlenstoff. Fir die Auger-Analyse
ergeben sich wegen der durch die Verbindung mit Sauerstoff induzierien Spektrums-
verdnderungen erhebliche Probleme. Der negative Peak um 92 eV ist z.B. fir eine aus
reinem Si0, bestehende Probe aus dem Spektrum ganz "verschwunden” /135/. Durch
die Oxydation werden auch die Rumpfelekironenniveaus verschoben /27/. Es kommt
daher zu einer Energieverschiebung des gesamten Silizium-Auger-Spekirums. Beim
Vorhandensein kleinster Mengen von Sauerstoff in der Probe ist das Si-Auger-Spektrum
im Vergleich zu den Charakteristiken des Spektrums von reinem und/oder zu Kohlenstoff

gebundenem Silizium "verwischt".

Ein Silizium-Auger-Spektrum flir eine mit Sauerstoff verunreinigte Siliziumoberfliche ist
in Abb. 4.4 (c) dargestellt. Aus der Existenz des negativen Peaks um 92 eV kann
geschlossen werden, daf® es sich nicht um reines Si0, handelt. Der Unterschied dieses
Spektrums zu den beiden Spektren (a) und (b}, speziell was den Bereich der Feinstruktur

angeht, ist offensichtlich.

Wenn kein Sauerstoff in den Proben vorhanden ist, kann die gleiche Verfahrensweise
(lineare Zerlegung) wie fir Kohlenstoff auch fur Silizium erfolgen. Erwartungsgemaf ist
dieses Verfahren im Vergleich zu Kohlenstoff wagen der geringeren Ausgeprigtheit der
Feinstruktur fOr Silizium weniger erfolgreich. Da kleinste iMengen von Sauerstoff,
bedingt durch das Herstellungsverfahren der Schichten, in sinigen der erzsugten Filme
vorhanden waren, ist diese Art der Auswertung der Silizium-Auger-Spektren nur
versuchsweise erfolgt. Wie im vorigen Kapitel beschrieben, setzt eine soiche Analyse
das Vorhandensein von Referenzspektren aller primitiven Komponenten in der Probe
voraus. Da, wie oben erldutert, fir mit Sauerstoff verbundenes Silizium die Auger-
Spektren je nach Verunreinigungsgenait von Sauersioff (Si0 bzw. 8i0,) verschieden
sind, werden entsprechend dem Sauerstoffgehalt die jeweiligen Referenzspekiren
benétigt, eine Forderung, die offensichtlich nicht erflilt werden kann. Die Auswertung
'rlnit der linearen Zerlegung der Spekiren, wobei als Referenzspektren die Spektren (a)
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und (b) in Abb. 4.8 verwendet wurden, flhrte zu einem &hnlichen anomalen Verhalten
der Siliziumkonzentration wie jenes von Roth und Crowell /133/ in Pd/Si-Grenzschichten
beobachtete: es kommt zu einem negativen Siliziumanteil im Konzentrationsprofil. Auch
fir die Pd/Si-Grenzschicht wurde mit dem Vorhandensgin einer durch die

Referenzspekiren nicht abgedeckien Silizium-Phase argumentiert.

Ein zwsiter, flir die lineare Zerlegung kritischer Aspekt, betrifft die durch die Aufladung
der Probe verursachie Varschiebung der Silizium-Auger-Spekiren. Zwar konnte in allen
Bereichen, in denen auch Kohlenstoff wvorhanden war, keine diesbeziglicha
Verschiebung beobachiet werden, wohl aber im Bereich, in dem nur Silizium vorhanden
war (Si-Wafer, der als Substrat diente). Dieses wird durch die erhdhte Mdglichkeit zur
Aufladung erkldrt. Flr die Auswertung eines Tiefenprofils, in dem sich die
Aufladungsverschiebungen mit der Tiefe ver&ndern, ist eine Auswertung mit der linearen
Zerlagung nicht moglich. Der Grund hierflr liegt in der Verletzung des Superpositions-
prinzips innerhalb dieser Bereiche, die nicht von vornherein bekannt sind.

SchlieBlich wurde zur ldentifikation des Siliziumgehaltes der untersuchten Schichten der
negative Peak um 92 eV verwendet. Auf die Messung der Feinstruktur der Auger-
Spektren des Siliziums wurde, mit Ricksicht auf eine zligige Aufnahme der Spekiren,

verzichtet.
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4.3 .4 Sauerstoff-ldentifikation

Fir die ldentifikation von Sauerstoff wurde die Peak-zu-Peak HOhe des abgeleiteten
Auger-Spektrums um 503 eV verwendet. Der Empfindlichkeitsfaktor fir Sauerstoff ist
hoch /121/, so dald kleine Mengen (ca. § Atom-%) von Sauerstoff mit der Auger-
Analyse nachgewiesen werden kdnnen.

In Abb. 4.8 ist das abgeleitete Sauersiofi-Auger-Spekirum dargestellt, und die GréRe,
die als Sauerstoff-Intensitdt verwendet wurde, ist mit "O-Intensitét” bezsichnet worden.

T T T T T T T T i v [
//\ *C-intenshat 7
LU
=
S,
@ . -
=
LL
T A
v
] X ! X 1 ] 1 1 { ’ i
440 460 480 500 520 540
Energie [ eV ]
Abb 4.5

Auger-Spekirum von Sauerstoft,
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4.3.5 Modell zur selbstkonsistenten Bestimmung der
Elementkonzentrationen

Das hier vorgesteilte Modell geht von der Annahme aus, dall die einzigen in der Probe
befindlichen Elemente Kohlenstoff, Silizium und Sauerstoff sind. Die Bestimmung der
Signale der einzelnen Komponenten erfolgte wie in den vorangegangenen drei
Unterkapiteln beschrieben. Ausgehend von den gemessenen Signal-Tiefenprofilen und
unter der Annahme, daf? eine strenge Proportionalitdt zwischen den Signalwerten und
der Konzentration besteht, werden Konzantrations-Tiefenprofile, d.h. Elementkonzentra-

tionen {in Atom-%) als Funktion der erodierien Tiefe, bestimmt.

Allgemein gilt, da3 die Summe der einzelnen Elementkonzentrationen C; {in Atom-%) in
der Tiefe z den Wert Eins ergibt (100 Atom-%)

S Ci) =1, (4.11)

Das Signal 8;(z) einer in der Probe befindlichen Atomart i ist allgemein (ber den
Empfindlichkeitsfaktor f; mit der entsprechenden Elementkonzentration verbunden:

S;(@=1,-C,(2) . (4.12)

Der Ansatz flir diese Gleichung ist derselbe wie fiir Gi. (4.7) in Kapitel 4.3. Aus den
Beziehungen (4.11} und {4.12) folgt

0@ =g Si(2)=1 (4.13)

mit

Wiren die Empfindlichkeitsfakioren durch Messungen auf Standardproben bestimmit
worden, deren Konzentrationen bekannt sind, so wére die Aufgabe der Bestimmung der
Konzentrations-Tiefenprofile einfach. Schwierig wird es aber dann, wenn nicht alle
Empfindlichkeitsfaktoren durch Messungen auf Referenzproben bekannt sind.

Mit Hilfe eines selbstkonsistenten Ansatzes wird die Ldsung der oben genannien
Aufgabe angestrebt, indem weitgehend auf die Bestimmung der Empfindlichkeits-
faktoren -von - Standards .verzichtet wird. Dieser Ansatz ist dann erlaubt, wenn die
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Signale aller vorhandenen Elemente bestimmt werden kénnen und kein linearer

Zusammenhang zwischen zwel dieser Signale besteht.

Gleichung (4.12) gilt nur fir primitive Elementkonzentrationen, wie folgendes Beispiel
zeigt. Vorausgesetzt, es befdnden sich zwei primitive Konzentrationen Cy; und C,; eines
Elementes A in der Probe, dann ist die Gesamtkonzentration C,, gegeben durch

Cae=Ca+Cy . (4.15)
Unter der Annahme, daid sich die Signale untrennbar superponieren, darf die
Signalgleichung als S,, = Sy + S,; geschrieben werden (bei AES nur bei der
Superposition der beiden zur Auswertung herangezogenen Auger-Peaks). Ausgegangen

wird davon, dafd S,, und S,; bekannt sind {experimentsil bestimmt); dann gilt:

Car =8i"Sai+9; Sy
=0; S +g;(Sa —Sa) ) (4.16)
=9, SaH(9;-9;) Sy

Letztere Gleichung entspricht der Gl. (4.12) im Sonderfall dann, wenn g; = g; gilt, d.h.
nur in diesem Fall kann ein eindeutiger Empfindlichkeitsfaktor f,, definiert werden.
Dieses ist allgemein nicht der Fall, und es kénnen daher auf diesem Wege nicht alle
Einzelkonzentrationen bestimmt werden. Wenn nicht alle Signale der primitiven
Komponente eines Elementes in der Probe bestimmbar sind, so kdnnen nicht alie

Einzelkonzentrationen der primitiven Elemente bestimmt werden.

Wie im folgenden gezeigt wird, gibt es einen Weg, die esinzelnen Konzentrationen der
Elemente mit Hilfe von Zusatzinformationen zu bestimmen und zwar dann, wenn alle
primitiven Komponenten eines Elementes meBbar sind, wie das flir die zu
beschreibenden Proben flir Kohlenstoff (ber die vereinfachte Faktorenanalyse (lineare

Zerlegung) méglich war,

Unter der Annahme, daf in der Probe nur die drei Elemente Kohlenstoff, Silizium und
Sauerstoff vorhanden sind, gibt es neun Méglichkeiten fur primitive Konzentrationen.
- Kohlenstoff, der zu sich selbst gebunden ist (Graphit), habe die Konzentration Cj, und
solcher Kohlenstoff, der zu Silizium gebunden ist (Karbid), habe die Konzentration C,.
Es 'wurde keine Verbindung zwischen C und O erwartet und ses wurde auch keine
_.‘n_eobachtet. Aligemein wird davon ausgegangen, dafl} sich besi Zimmertemperatur an
_einer Kohlenstoff-Oberfldche keine Oxydschicht bildet. Somit gibt es innerhalb dieses
'_"I’v‘i_odells diese primitive Komponente nicht. F{r Silizium gibt es fUr die Bindung
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untereinander eine primitive Komponente der Konzentration Cg;, und fir Silizium, das an
Kohlenstoff gebunden ist, gibt es den Beitrag Cg zur Konzentration. Sauerstoff wird
nur an Silizum gebunden und umgekehrt. Der Konzentrationsbeitrag C, gilt fir den an
Silizium gebundenen Sauerstoff und der Konzentrationsbeitrag Cg,q gilt fir an Sauerstoff
gebundenes Siliziurn. Molekularen Sauerstoff gibt es unter dieser Annahme nicht. Auf
diese Weise reduzieren sich die neun Modglichkeiten fir primitive Komponenten auf
sechs. GemaR GL.{4.11) und GL{4.13) folgt dann:

Cgr FCos +Cg+Cgc +Cq0+Co =
Ggr* Sgr T Gca * Sea T 851 Sg + Gsic * Ssic T Gsio * Ssio T80 " S =1

{(4.17)

Wegen der Bestimmung des graphitischen und des karbidischen Kohlenstoffes mit Hilfe
der linearen Zerlegung, die an zwei gesichten Standards ausgeflhrt wurde, gilt

Gea T Ggr (4.18)

C.s ist die Konzentration der Kohlenstoffatome, die 1:1 an Silizium gebunden sind.
Somit gilt flr die entsprechende Siliziumkonzentration der Atome, die an Kohienstoff

gebunden sind,
CSiC = O('Cca . {4.19)

Das fir Silizium bestimmte Signal Sg;, entspricht der Summe der Signale von Sg; und
Sgic- Diese Annahme beinhaltet, dall die gemessene Peakhohe flr Silizium einer
Superposition der beiden, fUr freies und fUr in SIC gebundenes Silizium, entspricht.
Dieses ist zuldssig, da beobachtet wurde, dall der untersuchte Peak (siehe Kapitel
4.3.2) bei dem Ubergang von freiem zu in SiC gebundenem Silizium sich lediglich
verbreitert. In der Summe der Signale fir Sy, ist das Signal fir an Sauerstoff
gebuhdenes Silizium nicht enthalten. Das Auger-Spekirum f{ir eine SiO,-Verbindung
enthélt den untersuchten Peak um 82 eV nicht, das Spektrum ist insgesamt
verschaben, In _diesem Fall liegt sicherlich keine Superposition vor. Mit '

| Ssi :-_S'_Si + Sgic .. (4'.20}

gilt unter Anwendung von {4.18) und {4.19)}, daf}
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Osi* Ssi = 9si " S — Gsi * Ssic

a. T-Sa
=8gi " S — G 28 e {4.21)
sic
s
=gE‘:i 'SSh”a'ggr 'Sca ......i_
sic

Mit der Bezeichnung § = gg; / gg;c foigt, dal}
Qsi‘SSi=93i‘ssn'a'9gr‘5‘sca . (4.22)

& muR als Zusatzinformation zur Verfliigung stehen und wurde durch die Messung

entsprechender Standards bestimmt (& = 0.8).

Unter der Annahme, daR sich das gesamte an Sauerstoff gebundene Silizium in der

Verbindung SiO, wiederfindet, gilt
Coo =B-Co - (4.23)

it Hilfe dieser Zusatzinformationen erhélt man aus Gl. (4.17)

' ggr'Sgr+ggr'Sca+gSi.SSitha'8'ggr'Sca—{hu'ggr‘sca"{’ﬁ'go'SO +gO'SO =

.'.ggr : Sgr +ggr(1+a_0‘i'6) ) Sca +0g- SSit+go (1+!3) ) SO = (4.24)
.ggr '.(Sgr +(1+a_a'5)'sca)+95i'SSit+go '(‘H'[-)’)'So =1
Die ."Signaie wurden in einer Anzshl von z = ':zi Tiefenpositionen gemessen. Die

hergeleitete Signalwert-Gleichung (4.24) drickt die Tatsache aus, dal? der Wert von
eins als eine Linearkombination der Signalwerte §, fir alle z; geschrieben werden kann.
Sind die erhaltenen Signalwerte S{z) linear unabhéngig und die Anzahl der
Tiefenpositionen, in denen diese Werte ermittelt wurden, gréRer als die Anzahl der S, so
ist es moglich, die Konstanten g, gg; und gol1+P) (reziproke Empfindlichkeitsfaktoren)
mit Hilfe der multilinearen Regression zu bestimmen. Dieses ist eine mathematische
Prozedur, die das Uberbestimmte Gleichungssystem der linearen Gleichungen im Sinne
der Methode der kleinsten guadratischen Abwseichung l8st. Auf disse Weise werden die
reziproken Empfindlichkeitsfaktoren bestimmt und mdssen nicht aus Messungen ven
Standards ermittelt werden. Der lokale Anpassungsfehler kann als Standardabweichung

cs(zj) berechnet werden
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olz) =1- Y g-S(z) , (4.25)

und der gesamte Fehler der Fitprozedur o, ist gegeben durch

{(4.26)

Wird diese Prozedur auf Gleichung (4.24) angewendet, so erhélt man Ugr Osi UND golt
+ B) und ist somit in der Lage, die einzelnen Konzentrationen zu berechnen. Mit o0 = 1

und 8 = 0.5 gili:

Cgr =G 'Ssr

Coe = G4~ See

Coi =0si* Ssin =89y - Sie {4.27)
Csic =Coa

Co =0o-So

Csio =0.5-Cy

Die so ermittelten Elementkonzentrationen werden in den Tiefenprofilen im folgenden

Kapite!l eingesetzi.

Aus Gleichung (4.17) erhdlt man fur die Gesamtkonzentration immer den Wert Eins,
wéhrend mit dem hier beschriebenen Verfahren die Abweichung von diesem Wert als
Mald far die Glte, mit der die Empfindlichkeitsfaktoren durch das selbstkonsistente
Verfahren bestimmt wurden, gewertet werden kann. Der Vorteil des beschriebenen
Verfahrens besteht darin, dal sich die Bestimmung der Empfindlichkeitsfaktoren auf alle

gemessenen Auger-Spektren eines Tiefenprofils stiitzt.

Im folgenden wird auf eine Mébglichkeit hingewiesen, mit der das Problem
unterschiedlicher Riickstreukoeffizienten innerhalb des beschriebenen Verfahrens
berlcksichtigt werden kann. Die Ruckstreukoeffizienten von Kohlenstoff und Silizium
sind unterschiedlich: Bei einer Elektronen-Bindungsenergie im Bereich von 100 eV (der
Fall Tr Si) ist der Rlckstreukoeffizient fiir Si ca. 0,8 und jener fir C ca. 0,25 /116/. Firr
eine Elektronenbindungsenergie im Bereich von 300 eV . (der Fall fur C) betragen die eben
genannten Koeffizienten ca. 0,5 bzw. ca. 0,20. Befindet 'sich eine Schicht aus
Kohlenstoff (kleiner Riickstreukoeffizient) zwischen zwsei Lagen aus Silizium {groRer
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Riickstreukoaffizient), so wurden relative Konzentrationsprofile der Form, wie sie in Abb.
4.6 dargestelit sind, beobachtet. Eine eindeutige Beobachtung dieses Effektes erfolgte
nur bei den a-C:D-Schichten, die mit Silizium belegt wurden. Diese Schichten sind auch

funf mal dicker als die sputterdeponierten Kohlenstoffschichten.

4 i(z)

Si a-C:D Si

Auger-intensitat

Erosionstiefe
Abh. 4.6
Verlauf der refativen Konzentrationen eines durch unterschiedliche

Rickstreukoeffizienten charakterisierten Schichtsystems.

Die gebrochene Linie ist eine Funktion f(z), die den genannten Effekt beschreibt. Wenn
man eine Modellvorstellung von dieser Funktion hat, kann diese mit in den
selbstkonsistenten Ansatz zur Bestimmung der Empfindlichkeitsfaktoren aufgenommen
werden. Im vorliegenden Fall wurde eine Funktion f(z) die dem Kurvenverlauf in Abb. 4.6

entspricht, zur Auswertung der Tiefenprofile mit a-C:D-Schichten, eingesetzt.

™ PR e o T
1313

P
Jig Sumime in GI.{-@.

Die Losung dieser liberbestimmten Gleichung ergibt einen zusétzlichen Faktor g, so daf3
die Ermittlung der Konzentrationen nach folgender Beziehung geschehen kann:

. . =" . . 4.2

Diese "Korrektur” wurde bei der Bestimmung der Empfindlichkeitsfaktoren mit der
beschriebenen selbstkonsistenten Methode fir die Auswertung der Tiefenprofile mit a-

~ C:D-Schichten angewandt.
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4.3.6 Uber die Giite des Auswerteverfahrens

Fir die Beschreibung der Gite des Auswerteverfahrens ist ein einfaches Schicht-
Substrat-Systern gewdnit worden: eine durch Sputterdeposition auf Silizium deponierte
Kohlenstoffschicht (wie in Kapitel 4.1 beschrieben}. Eine solche Kohlenstoffschicht
wurde mit Xe*-lonen der Energie 1 keV bei Zimmertemperatur durcherodiert. Die
Elementkonzenirationen als Funkiion der Erosionszeit, die mit Hilfe des in Kapitel 4.3.5
beschriebenen Verfahrens zur selbstkonsistenten Ermittlung der Elementkonzentrationen

bestimmt wurden, sind in Abb, 4.7 dargestellt. Man sieht eine einige tausend Sekunden

"dicke™ C-Schicht auf sinem Si-Substrat. !'n der Grenzschicht ist Siliziumkarbid zu

beobachten und ein geringer Anteil an Sauerstoff.

I 4 I ' | i ¥
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Abb. 4.7

Konzentration als Funktion der Erosionszeit einer durcherodierten
Kohlenstoffschicht auf Silizium.

Aulder. den Konzentrationsprofilen ist auch die Summenkurve, d.h. die Summe der
Elementkonzentrationen zu der jeweiligen Erosionszeit, dargestell{. An dieser Kurve kann
der Fehler der selbstkonsistenten Bestimmung der Konzenirationen abgelesen werden.
Der lokale Fehler bei einer bestimmten Erosionszeit ist durch die Abweichung des
j'ents.pr.echenden Summenkurvenwertes von 100 Atom-% charakierisiert (o aus Gl.(4.25)
_.Kapital_. 4.3.5). Die Standardabweichung der Summenkurve von 100 Atom-% kann als
_!_nd_i_ka:_tor_: fur den Gesamtfehler in den bestimmten Konzentrationen gewertet werden (o,
in Gl.(4.26) Kapite! 4.3.5). Diese betragt fir das dargestellte Tiefenprofil 2,3 %.
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Die Abweichung der Summenkurve von 100 Atom-% ist im Bereich der Oberflédche und
im Bereich der Grenzschicht zwischen der Kohlenstoffschicht und dem Siliziumsubstrat
am groRten. Dieses sind auch jene Bereiche, in denen eine Verunreinigung durch
Sauerstoff beobachtbar ist. Die beschichteten Proben wurden von der Beschichtungs-
kammer zur Analyseapparatur an Luft transportiert. Daher ist auf deren Oberfldche
immer ein dinner Verunreinigungsfilm zu sehen, der im wesentlichen aus Sauerstoff und
Kohlenstoff besteht. Es wurde beobachtet, dalR das erste Auger-Spektrum (quasi das

Auger-Spektrum der "Verunreinigungsschicht”) fir Kohlenstoff nicht mit einem der
ch

[ §]
(21

Referenzspektiren fir Kohlenstoff (Kapitel 4.3.1) vergleichbar war. Daher kann al
keine geeignete Auswertung dieses ersten Punkies des Konzentrationsprofils erfolgen.
Naturgem&R kann kein Referenzspektrum fir Kohlenstoff in der "Verunreinigungs-

schicht" verhanden sein.

Der Sauerstoffanteil in der Grenzschicht zwischen der Kohlenstoffschicht und dem
Siliziumsubstrat ist auf den Depositionsprozel der Kohlenstoffschicht zurlickzufiihren.
Hierbei ist das Siliziumsubstrat nicht volistdndig von der Oxydschicht befreit worden,
und/oder wahrend der Deposition wurde der Sauerstoff, bedingt durch den relativ hohen
Restgasdruck in der Depositionskammer, an Silizium gebunden. Fir die Analyse der
Proben, die mit der ionenstrahligestiitzten Deposition hergestellt wurden, ist die
Tatsache, daR sich in der Grenzschicht zwischen Kohlenstoff und dem Siliziumsubstrat
Siliziumkarbid gebildet hat, sehr wichtig. Hierauf wird im folgenden Kapitel eingegangen.

Die gréRten Fehler des Auswerteverfahrens werden im Bereich der Grenzschichten
heobachtet, also dort, wo es steile Konzentrationsiibergénge gibt. Jedoch kann nicht der
ganze Fehler, der in diesem Bereich ein Maximum von 8% erreicht (der eingezeichnete
Wert von 0.92 in Abb, 4.7), dem Auswerteverfahren zugeschrieben werden. Im
Gegensatz zu den Augerelektronen von Silizium und Kohlenstoff haben die Auger-
elektronen von Sauerstoff eine relativ hohe Austrittsiiefe von ca. 14,5 A (Silizium 5,4 A
und Kohlenstoff 7,4 A). Dieses hat zur Folge, daR die Sauerstoff-Augerelektronen relativ
friih "gesehen” werden und daher der in der Grenzschicht vorhandene Sauerstoff im
Tiefenprofi! friher auftritt. Bei einer gesigneten Korrekiur der Austritistiefe waére die
beobachtete Vertiefung in der Summenkurve eher ausgeschmlert S0 daB der Fehler von
'8% ein HochstmaB darstelit.

" Um die _.'Empﬁnd[ichkeit.gegenﬁber den verwendeten Referenzspektren zu untersuchen,
-wurde das 'Re_ferenzspektrum von Karbid zundchst kUnstlich um 1 eV in Richtung
‘kleinerer Ene_rgie_gegenﬁber dem ';.ron Graphit verschoben. Das Resultat der Auswertung
“ist ‘in Abb 48 dargestellt. Obwohi die Abweichungen der Summenkurve vergleichbar
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sind mit jenen in Abb. 4.7, ist der Unterschied der einzelnen Atomkonzentrationen,
speziell fur Siliziumkarbid, gegenlber Abb. 4.7 groR3. Die Abweichungen im Karbidgehalt
(speziell der negative Anteil: schraffierter Bereich von 0O bis 12500 s) machen
gleichzeitig deutlich, wie empfindlich einerseits die lineare Zerlegung der Auger-Spektren

erfolgt und andererseits, wie wichtig es ist, geeignete Referenzspektren einzusetzen.
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Konzentration als Funkiion der Erosionszeit einer durcherodierten

Kohlenstoffschicht auf Silizium. Fiir die Auswertung wurde das Karbid-

S
kirum um 1 eV gegeniiber dem

niib 1 Graphit-Ref:
kleineren Energien verschoben.

it-Referenzspekirum i

Weil die Karbidkonzentration und die Siliziumkonzentration im Auswerteverfahren !
den Anteil des in Siliziumkarbid gebundenen Siliziums verbunden ist (siehe Kapitel

4.3.4), flhrt eine negativ Bewertung des Karbidgehaltes gleichzeitig zu einem
erheblichen.Fehler in der Kurve, die den Gesamigehalt an freiem Silizium beschreibt.

Wird das Referenzspektrum von Karbid kinstlich um 1 eV in Richtung héherer Energie
gegendber dem Referenzspektrum von Graphit verschoben, so erhélt man die in Abb.

4.8 dargestellten Konzentrationen als Funktion der Erosionszeit. Die Summenkurve weist
auch in diesem Fall vergleichbare Abwsichunge

1 it jenen in Abb, 4.7 auf. Der Fehler in
der Karbidkonzentrationskurve ist in diesem Fall "positiv’ und fihrt zur “"Negativ®-

Bewertung von freiem Silizium im Bereich der Kohlenstoffschicht.
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Abb. 4.8

Konzentration als Funktion der Erosionszeit einer durcherodierten
Kohlenstoffschicht auf Silizium. Das Referenzspektrum von Karbid wurde um
7 eV gegeniiber dem Graphit-Referénzspekz‘rum in Richtung héherer Energien
verschoben.

Weil die Standardabweichung in den drei oben beschriebenen Fallen vergleichbar ist, ist
die damit verbundene Fehlerbeschreibung nur in solchen Féilen zuldssig, in denen
geeignete Referenzspektren zur Auswertung von Kohlenstoff herangezogen werden
kdnnen. Der Fehler bezliglich der Verwendung von ungeeigneten Referenzspektren kann
nicht aus der Summenkurve abgelesen werden, sondern nur jener, der durch die
selbstkonsistente Bestimmung der Empfindlichkeitsfaktoren verursacht wird.

Ein “Beispiel, in dem kein geeignetes Karbid-Referenzspektrum zur Auswertung
herangezogen wurde, ist in Abb. 4.10 dargestellt. Es wurde ein Tiefenprofil von der
sputterdeponierten Kohlenstoffschicht auf Silizium aufgenommen, wobei die Messung
im Gegensatz zu Abb 4.7 bei hoher Temperatur (850 K) durchgeflhrt wurde. Im
\_/ergleich zu Abb. 4.7 ist wesentlich mehr Siliziumkarbid durch den zurErosion
eingesetzten lonenstrahl in der Grenzschicht erzeugt worden. - o '
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Konzentraiion afs Funkiion der Erosionszeit einer Kohlenstoff-Silizium-

Grenzschicht, die bei hoher Temperatur (950 K] tiefenprofiliert wurde

Ein negativer Konzentrationsanteil in der Graphit-Kurve {um 15000 s) ist deutlich zu
erkennen. Eine Untersuchung der

Karbid-Auger-Spektren
Tiefenprofils hat ergeben,

in diesemn Bereich des
dall das Spektrum wvon dem Karbid-Referenzspektrum
abweicht. Die Abweichungen sind in Abb. 4.11 dargestelit. Das gepunktete Spektrum in

dieser Abbildung wurde hochskaliert, um es mit dem Referenzspekirum von Karbid

vergieichen zu kénnen. Die wesentiichen Abwsichungen von letzterem befinden sich im

Bereich der Feinstruktur des Spektrums (240 bis 265 eV in Abb. 4.11).

Insgesamt
erschemt dieses Spektrum wie ein besser aufgeldstes Karbld-Auge.-Spektrum

Vergleich zu dem bei Zlmmerte*nperatu: aufgenommenen Referenzspekirum.: “Der
Zusammenhang zmschen der honcn Tempcratur und der For'n des Spentrums ist nur
teliwelse gek!art worden

In "solchen ‘Féllen, -in denen sich das eingesetzte Referenzspektrum als ungeelgnet

erwe:st “kann die Imeare Zeriegung nicht zu vernlnftigen Ergebnissen flhren, es sei
denn man kann aus der Messung selbst ein Referenzspektrum herleiten. Dieses tst dann
_mogl__i_ch, wenn fir die primitive Komponente. in der: Probe e:r_:--.-:e_fenberslc_h ex isﬂert, in-
dem ~ diese Komponente 100 % der Konzentration ausmacht. “Unter d:eser |
Voraussetzung kann aus diesem Tiefenbareich das Referenzspektrum fir die
éntsprechende Komponente entnommen werden. Es muld also sichergestelit sein, dal3
. der ausgewdhlte Tiefenbereich nur eine einzige Komponente enthélt

121
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Abb. £.11

Vergleich zwischen dem Karbid-Referenzspekirum und dem Kohlenstoff-Auger-
Spektrum aus dem Bereich um 15000 s in Abb. 4.10. Leizteres wurde auf die
gleiche Hohe bezdglich des negativen Peaks skaliert.

Fiur Abb. 4.7 funktioniert obiges Verfahren, das der Faktorenanalyse sehr verwandt ist,
zur Erstellung geeigneter Referenzspektren flr Graphit. Aus dem Tiefenbereich, z.B. um
10000 s, kann das Auger-Spekirum von Kohlenstoff als Referenzspektrum flr Graphit
eingeseizt. werden. Fir Karbid in Abb. 4.10 ist dieses Verfahren nicht zuldssig, da es
keinen Tiefenbereich gibt, in dem die Konzentration von Karbid auf 100 :%_Qestiegen.i_s_t.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dal die lineare Zerlegung eine empfindliche
Methode ist, um Tiefenprofile auszuwerten unter der Vorausseizung, .daB geeignete
Referenzspekiren zur Auswertung verwendet werden. Kleinste (1 éV)_ gegenseitige
Verschiebungen der Referenzspektren kénnen zu grofden Fehlern in der Bewertung der
einzelnen Konzentrationen flhren, ebenso unglinstige Referenzspekiren. In besonderen
Failen kénnen die Referenzspekiren aus dem Tiefenprofil selbst entnommen werden. Um
letztgenannte Mdglichkeit ausschopfen zu kdnnen, missen die  Schichtsysteme
:__durchgamessen werden, égch dann, wenn nur die K_onzent_r_ationsverhéltnisse ‘in der
-Oberfléche : interessieren. - Diese .'Bedingung fihrt .a_uch zur = verbesserten - :selbst-

‘konsistenten Bestimmung der Konzentrationen, da sich das Verfahren dann auf mehrere
|

Werte (Punkte) im Tiefenprofil ‘stiitzt. Man néhert sich dann stark der erwahnten -

‘Faktorenanalyse. .
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5. Tiefenprofile ionengestiitzt deponierter Siliziumschichien auf
K ohlenstoff

Das beschriebene Auswerteverfahren fir den bindungsspezifischen Elementnachweis
von Kohlenstoff (Kapitel 4.3.2) und das Modell zur selbstkonsistenten Bastimmung der
Elementkonzentrationen (Kapitel 4.3.5) sind eingesetzt worden, um die Tiefenprofile von
den mit Silizium beschichteten Kohlenstofisubstraten auswerten zu kdénnen. Der
Schwerpunkt dieser Untersuchungen lag auf dem unier lonenbeschu? gebildeten

Siliziumkarbid.

Zundchst wird der Einflul des zur Probenerosion gingeseizien lonenstrahls wihrend der
Tiefenprofilierung auf die Bildung von Siliziumkarbid behandelt. AnschlieRend wird auf
die einzelnen Schichtsysteme eingegangen, unterteilt nach der Substrattemperatur

wiéhrend der Beschichiung.

5.1 Silizilumkarbidbildung wahrend der Tiefenprofilierung

Wéhrend des lonenbeschusses durch den zur Erosion der Probe eingesetzten Xet*-
Strahls laufen bezlglich der Energiedeposition die gleichen Prozesse ab, wie im Falle der
ionenstrahlgestltzten Deposition von Schichten. Wird eine Grenzschicht zwischen
Silizium und Kohlenstoff durch einen energetischen lonenstrahlbeschul? durcherodiert,
kann es zur ionenstrahlinduzierten Bildung von Siliziumkarbid kommen. Das auf diese
Weise entstandene Siliziumkarbid ist von dem durch die ionanstrahlgestlitzte Deposition
erzeugten nicht zu unterscheiden. Daher ist es notwendig, die Grenzschicht zwischen
Kohlenstoff und Silizium auf die Bildung von Siliziumkarbid unter dem EinfluR des

Erosionsstrahles zu untersuchen.

Wie bereits aus Kapitel 4.3.6 bekannt ist, kommt es zu einer solchen SiC-Bildung im
Bereich der Grenzschicht zwischen Kohlenstoff und Silizium, Die schon von andsren
Experimentatoren unternommenen Untersuchungen ergaben zum Teil gegensétzliche
Aussagen bez{iglich der Menge von Siliziumkarbid, die durch den Erosionsstrahl erzeugt
wird. Sander /134/ und Mitarbeiter haben das Entstehen von Siliziumkarbid unter
lonenbeschufl bei der Adsorption von Methan und Ethylen auf einer Siliziumoberfldche
mit winkelaufgeldsten XPS-Messungen beobachtet. Es wurden verschiedene lonenarten
eingesetzt " und gezeigt, dal der Kkleinste Konzentrationsanteil an gebildetern
- Siliziumkarbid - beim Beschuld mit Xe*- und Art-ionen (5 keV, 70° Einfaiiswinkel) zu
verzeichnen ist. Der gesamte Gehalt an Siliziumkarbid, der bei der Tiefenprofilierung von
a-C:H-Schichten auf Silizium gefunden wurde, ist von Sander auf den Beschichtungs-
_ 'p_roz_el’s der a-C:H-Schichten zurlickgeflhrt worden.
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Untersuchungen neueren Datums ergaben, daR sich beim Aufdampfen von Kohlenstoff
auf Silizium bei Zimmertemperatur nur eine Monoschicht Siliziumkarbid bildet /136/. Das
Nichtzustandekommen einer dickeren Karbidschicht wurde mit der hohen Aktivierungs-
energie fir die Diffusion von Kohlenstoff in Silizium begriindet. Bei der Tiefenprofilierung
der Grenzschicht mit einem Ar+-lonenstrahi (3 keV) konnte die Ausbildung einer ca. 30

A dicken $iC-Schicht beobachtet werden /136/.

Daf3 es zu einer durch lonenbeschuR initiierten Bildung von SiC kommen kann, beweisen
auch die a-C:H-Schichten. Fir solche Schichten auf Silizium-Substraten ist bekannt, dald
sich durch den HarersllungsprozeR eine ca. 20 A dicke Siliziumkarbidschicht in der
Grenzschicht zwischen a-C:H und dem Si-Substrat ausbildet /137/. Dieser Anteil wird
auf den lonenbeschul wahrend der Deposition zurlickgefihrt. Diese Schichten weisen
eine gute Haftung auf Silizium auf /138/. Es ist noch nicht eindeutig geklart, ob die gute
Haftung durch das Vorhandensein des Karbides selbst oder durch das lonen-
strahlmischen der Grenzschicht wahrend der Beschichtung bewirkt wird, ein Prozel3, der
zu der ionenstrahlinduzierten Bildung des Karbides fahrt. Vergleichbare Ergebnisse
wurden fir a-C:H-Schichten auf Silizium auch von Kawasaki, Vandentop und Somorjai
/139/ erhalten. Sie konnten mit winkelaufgelésten XPS-Messungen in der Grenzschicht

eine Siliziumkarbidschicht von ca. 7 bis 12 A ausfindig machen.

Um den Anteil von Karbid, der durch den Analysestrahl erzeugt wurde, experimentell zu
bestimmen, sind Tiefenprofile der Grenzschicht zwischen Kohlenstoff und Silizium
aufgenommen worden. Die in Kapitel 4.1 beschriebenen, mit der Sputterdeposition auf
Si-Wafern deponierten Kohlenstoffschichten dienten hierzu als Proben. Diese Proben, die
gleichzeitig auch Substrate fiir die ionanstrahlgestiitzte Deposition von Silizium sind,
werden fortan "C-Schicht" genannt. Es wurden zwei Energien des Xe*-lonenstrahls zur
Erosion verwendet. Fir beide Energien, 1 keV und 5 keV, ist die Grenzschicht zwischen
der C-Schicht und dem Si-Substrat {C/Si-Grenzschicht) auf Karbid untersucht worden.
Bei ‘der Tiefenprofilierung wurden die gleichen lonenstrahlparameter {1 keV, 0,81
uAlem?; 5 keV, 3,15 yAlcm?2) eingestellt wie jene, die wahrend der Tiefenprofilierung

der.ionenstrahlgestiitzt deponierten Schichten verwendet werden.

Aus Kapitel 4.3.6 (Abb. 4.7) ist bekannt, daB es durch den Beschufd mit dem Xe*-
Erosionsstrahl zur Bildung einer nicht unerheblichen Menge von Karbid im
~-Grenzschichtbereich zwischen Kohlenstoff und Silizium kommt. Um die gebildete Menge
‘von: Siliziumkarbid zu guantifizieren, damit sie mit entsprechenden Karbidanteilen in
‘verschiedenen Tiefenprofilen verglichen werden kann, ist es notwendig, die Zeitskala
f-_(Erosionszeit) der Profile in Tiefe [A] umzuwandeln. Fir eine solche Umwandlung der

Zerstdubungszeit in zerstdubte Tiefe mulssen, wie aus Kapitel 4.3 bekannt, die
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Zerstdubungsraten (Erosionsraten) fUr die einzelnen in der Schicht vorkommenden
Elemente und deren Verbindungen bekannt sein. ist dieses fir Verbindungen nicht der
Fall, wird eine mittlere Zerstdubungsrate unter der Annahme ihrer linearen Abhangigkeit
von der Konzentiration verwendet (siehe Gl. (4.4) Kapitel 4.3). Ein solcher Ansatz wurde
auch hier vorgenommen. Die Erosionsrate von Kohienstoff (z.) und Silizium (zg) konnte
aus Tiefenprofilen entnommen werden, in denen die Dicke dieser durcherodierten

Schichten bekannt war. Die Erosionsrate z wurdse nach
é=CSi'ési+Cc'ic (5.1)

bestimmt, wobei Cg und C. die der jeweiligen Erosionszeit entsprechenden Gesamt-

konzentrationen von Silizium und Kohlenstoff sind.

Die so erfolgte Umwandlung ist mit nicht unerheblichen Fehlern behaftet. Der
wesentliche Fehler kommt aus der Bestimmung der Schichtdicke von Kohlenstoff. Die
sputterdeponierten Schichten weisen, trotz immer konstant gehaltener Beschichtungs-
parameter, Schwankungen in der Schichtdicke auf (bis zu 10%). Die geringen Anteile
von Sauerstoff in den ausgewerteten Proben sind bei der Bestimmung der Erosionstiefe

ignoriert worden,

Das von Erosionszeit zu Erosionstiefe umgewandelte Tiefenprofil aus Abb. 4.7 (Kapitel
4.3.6} ist in Abb. 5.1 dargestellt. Der Vergleich beider Abbildungen zeigt, daR die
Umwandlung der Erosionszeit in Erosionstiefe eine Stauchung oder Dehnung der X-
Achse, abhéngig von der Erosionsrate der in jeweiliger Tiefe befindlichen Elemente, zur
Folge hat. Kohlenstoff 148t sich im Vergleich zu Silizium um sinen Faktor 2 schwerer
zerstduben. Der Kohlenstoffbereich {C-Schicht) wurde demnach in Abb. 5.1 gestaucht
im Vergleich zu Abb. 4.7. Umgekehrt ist der Siliziumbereich "gedehnt™ worden.

Die zu erwartende Tiefenaufldsung beim Tiefenprofilieren mit Hiife ecines Xe+*-
lonenstrahis der Energie 1 keV liegt im Bereich der projizierten Reichweite Ry. Mit TRIM
wurde ein Wert von 37 A errechnet. Dieser Wert kann verglichen werden mit dem Wert
von 48 A (84%-16%-Kriterium, siehe Kapitel 4.2). Es besteht eine relativ gute
Ubereinstimmung. Daher kann davon ausgegangen werden, daR die gesamte
Grenzschichtverbreiterung auf die durch den fonenbeschul® verursachte Durchmischung

zurlickzufihren ist.

Die Integration der Karbid-Kurve in dem Bereich zwischen den beiden Pfeilen in Abb. 5.1
entspricht 23 A. Das ist die Menge an reinem Siliziumkarbid, das durch die Erosion einer
C/si-Grenzschicht mit einem Xe *-lonenstrahl der Energie 1 keV erzeugt wird.




126 5., Tiefenprofile ionengestitzt deponierter Siliziumschichten auf Kohienstoff

I I i ' i ' ] ¥ 1
: 10 P “
(e A S T A . A
<o . \\\ .,'i
~ o8l C-Schicht \ /  Si-Substrat i
2
% '
Z 0.6 - -1
- X _
= .
= 04 --——— Graphit -
£ Karbid [ SiC ]
& ] e Silizium |
Nog2F e S.a.uersfioﬁ -
Q i —-———— 8i in 8i0, ]
0.0 - = 7
i L 1 L 1 L 1 L i 5 1
0 100 200 300 400 500
Erosionstiefe [ A ]
Abb. 5.1

Konzentration als Funktion der zerstéubten Tiefe (Tiefenprofill einer bei
Zimmertemperatur durcherodierten Kohlenstoffschicht auf Silizium.
Erosionsstrahl: Xe*-lonen (1 keV). Integration der Karbid-Kurve im Bereich der
beiden Pfeile ergibt 23 A reines SiC.

Um zu untersuchen, ob sich durch eine Wéarmebehandlung einer solchen Probe
moglicherweise in der C/Si-Grenzschicht zusétzliches Siliziumkarbid bildet, wurden die
Proben fir 20 min auf 950 K aufgeheizt und anschiieBend tiefenprofiliert. Der Gehalt én
gebildetem Siliziumkarbid in der Grenzschicht zwischen Kohlenstoff und dem
Siliziumsubstrat hat sich innerhalb der Fehlergrenzen vdn 23 A + 4 A nicht verandert.
Diese Temperatur reicht offenbar nicht aus, um eine Diffusion von C in Si zu
beglinstigen, so daR die beiden Reaktionspartner (© und Si) nicht zueinander finden

kénnen.

Es 'stellte sich anschlieRend die Frage, ob durch eine Tiefenprofilierung bei erhéhter
Tempe_ratur"der Karbidanteil in der C/Si-Grenzschicht nicht vergroBert werden kann. Die
Probe wurde erneut auf 850 K geheizt und bei dieser Temperatur tiefenprofiliert. Das
. Ergebnis ist schon aus Abb. 4.1¢ (Kapitel 4.3.6) bekannt. Es kommt offensichtlich zu
éin_em Synergieeffekt der Temperatur und des lonenbeschusses, der zur Bildung einer
.2us_étzlichen 'Menge'an .Siliz_iumka_rbid fihrt. Trotz der im vorangegangenen’ Kapitel
éngesprochenen Schwierigkeiten bei der Auswertung dieses Tiefenprofils kann beim
Vergleich der integralen Mengen (104 A integraler Karbidanteil in Abb. 4.10 zu 23 Ain
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Abb. 5.1) davon ausgegangen werden, dall fir den Fall erhdhter Temperatur ca. 4 mal
s0 viel SiC gebildet wird.

Zum Unterschied zu den gezeigten Tiefenprofilen, die mit sinem Xe*-lonenstrahl der
Energie 1 keV durcherodiert worden sind, ist in Abb 5.2 das Tiefenprofil einer C-Sch

Nd A I

icht
auf Silizium dargestellt, das mit einem Erosionsstrahl der Energie 5 keV zerstéubt

wurde. Die Menge deas gebildeten Karbides {53 A) ist etwa doppeit so hoch wie jene (23

A) bei den 1 keV-Messungen.
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Abb. 5.2
Tiefenprofil einer bei Zimmertemperatur durcherodierten Kohlenstoffschicht auf
Sifizium. Erosionsstrahl: Xe+-fonen (5 ke V).

TG

Die Tiefenprofilierung bei erhbhter Temperatur (950 K) der Probe mit sinem
Erosionsstrahl der Energie 5 keV ergab, wie im Fall der 1 keV-Messung, eine
wesentliche Erhdhung der Karbidmenge in der Grenzschicht (Faktor 3 in bezug auf die
Messung bei Zimmertemperatur). Auch in diesem Fall trat ein Fehler in der Auswertung
der Graphit-Kurve auf (wie in Abb. 4.10 Kapitel 4.3.6 fir die 1 keV-Messung

beschrieben wurde). Das Auger-Spektrum von Kohlenstoff hat auch in diesem Fall eine
~von den verwendeten Referenzspekiren abweichande Form.

Nach den Tiefenprofilierungen bei erhdhter Temperatur, die im Vergleich zu der lediglich

flir 20 min geheizten Proben viel ldnger andauerten, lag der Verdacht nahe, daR sich
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eventuell SiC rein thermisch gebildet haben kdénnte. FUr beide lonenstrahienergien (1
keV und 5 keV) sind an anderer Stelle der Probe erneut Tiefenprofile bei Zimmer-
temperatur gemessen worden. Es zeigte sich, daBR in der Grenzschicht keine erhohte
Menge an Siliziumkarbid gebildet wurde. Die Tiefanprofile enthieiten die gieiche
Siliziumkarbidmenge wie jene aus Abb. 5.1 und Abb. 5.2, Das bestétigt erneut, dal in
diesem Temperaturbersich kein thermischer Transport (Diffusion) stattfindet, der es
erlaubt, die beiden Verbindungspartner Silizium und Kohlenstoff zusammenzubringen.
Dieses funktioniert andererseits offensichilich gut beim lonenbeschu der Proben, die
sich wiahrend des Beschusses auf erhéhter Temperatur befinden. Der "Synergismus”
besteht wahrscheinlich darin, dafl der
zusammenfihrt, durch den lonenbeschu initiiert und die Bildung der chemischen

Verbindung durch die hohe Temperaiur beglnstigt wird.

T-n-\n-\ﬂw
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5.2 lonengestiitzt deponierte Siliziumschichten bel unterschiediichen
Substrattemperaturen

Die in Kapitel 4.1 beschriebenen Kohlenstoffsubstrate, auf die bsi unterschiedlichen
Depositionstemperaturen (Zimmertemperatur, 770 K und 1070 K) Silizium ionenstrahi-
gestltzt deponiert wurde, sind mit der in Kapitel 4.2 vorgestellten Auger-
Tiefenprofilanalyse untersucht worden. Die Auswertung erfolgte nach dem in Kapitel

4.3 eriduterten Verfahren.

Im folgenden werden die gemessenen Tiefenprofile vorgestellt, untertsilt nach der
jeweiligen Temperatur des Substrates wéhrend der Beschichtung. Die Tiefenprofilierung

wurde ausschlieRlich bei Zimmertemperatur durchgefihrt.

5.2.7 Beschichtungen bel Zimmertemperaiur

Ohne lonenbeschull aufgedampfte Si-Schichien

Damit mégliche Modifikationen, die durch die ionenstrahigestiitzte Deposition verursacht
werden, in den Tiefenprofilen erkennbar werden, missen die Tiefenprofile von einfach
aufgedampften Siliziumschichten bekannt sein. Solche wurden zunidchst als Referenz
gemessen und der EinfluR verschiedener Kohlenstoffsubstrate untersucht.

In Abb. 5.3 ist das Tiefenprofil einer Si-Schicht auf Kohlenstoff EK 508 dargestellt.
Dieses Substrat wird fortan Graphit genannt. Die Verdampfung von Silizium erfolgte mit
siner Rate von 1,6 A/s. Die geringe Dampfrate in Verbindung mit einem nicht
sauerstoffireien Restgas ist einer der mdglichen Ursachen fir das Vorhandensein von
Sauerstoff (Strich-Punkt-Linie in Abb. 5.3) in der deponierten Si-Schicht. Er kann auch
daher rhren, d'aB die Proben an Luft zur Analysekammer transportiert wurden und oft
nicht 'gleich in diese eingeschleust werden konntan. Es wurde baobachtet, daR sich beai
wochenianger Lagerung dieser Proben an Luft der Sauerstoffanteii in der Si-Schicht

erhdhte.

Aus Kapitel 4.1 ist bekannt, dal die Proben aus Graphit trotz Politur sehr rauh sind. Bei
Betrachtung des Konzentrationsverlaufes von Karbid in Abb. 5.3 bemerkt man einen
breiten ..Verla:uf des Karbid-Konzentrationsprefils innerhalb der Grenzschicht, Dieser
Befund .wir&_hoch deutlicher beim Vergleich des Karbidprofiles mit jenem aus Abb. 5.2.
Es handelte sich dabei um das Schichtsystem Kohlenstoff auf Silizium, wobei sich das
K_é_rbi_dprofi_l im wesentlichen Uber einen Bereich von ca. 200 A erstreckte. Diesem steht
"'éirj .B_ereich von ca. 800 A in Abb. 5.3 gegenlber. Das 84%-16%-Kriterium fir das
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Graphit-Profil liefert 385 A, ein Wert, der um eine GréRenordnung gréBer ist als die
projizierte Reichweite der verwendeten lonen (Xe*, 5 keV). Diese beobachtete grofie

Grenzschichtbreite ist eine Konsequenz der hohen Rauhigkeit.
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Ahb. 5.3

Tiefenprofil einer Siliziumschicht, die bei Zimmertemperatur auf Graphit
aufgebracht wurde. Wenn nicht gesondert vermerkti, erfolgte die Zerstdubung mit
einem Erosionsstrahl von Xe*-lonen der Energie 5 keV.

In Abb 5.4 ist das Tiefenprofil einer auf eine C-Schicht bei Zimmertemperatur
aufgedampften Si-Schicht dargestellt. Das Tiefenprofil ist bis tief in das Si-Substrat, auf
das die C-Schicht deponiert wurde, aufgenommen. Die C-Schicht von 300 A befindet
sich ‘daher in der Mitte zwischen dem Si-Substrat fir die C-Schicht und der
aufgedampfien Si-Schicht. In der aufgedampften Si-Schicht ist erneut ein Sausrstoff-
anteil zu beobachten. Die Grinde hierfir sind die gleichen, wie jene flr das
vorangegangene Tiefenprofil. Interessant ist der relativ hohe Karbidanteil im Bereich der
aufgedampften Si-Schicht (nicht zu verwechseln mit jenem aus der Grenzschicht selbst).
Weil ‘die Sauerstoffkonzentration in der Schicht auf gleichem Niveau mit der SiC-
Konzentration verlduft, ist folgender Mechanismus denkbar: Jedes aus dem Restgas auf
“die Oberflache. auftreffende CO-Molekd! dissoziiert, und das freigesetzte C-Atom bildet
.__.r.nit den ankommenden Siliziumatomen SiC. Dieser Mechanismus koénnte fir die
Herstellung von SiC-Schichten auf Oberflachen niedriger Temperatur von Interesse sein.
"In-der-vorliegenden Arbeit wird auf diesen Aspekt nicht weiter eingegangen, da der
Schwerpunkt auf das System Silizium/Kohlenstoff gelegt wurde.
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Abb. 5.4

Tiefenprofil einer Siliziumschicht, die bei Zimmertemperatur auf eine C-Schicht
aufgebracht wurde.

Der integrale Anteil an Karbid {mit den beiden ersten Pfeilen markierter Bereich) in der
Grenzschicht zwischen der aufgedampfien Si-Schicht und der C-Schicht erreicht 41 A.
In der Grenzschicht zwischen der C-Schicht und dem Si-Substirat betrégt der integrale
Wert (mit den beiden letzten Pfeilen markierter Bereich) 59 A. Gleichzeitig ist zu
beobachten, dal die Grenzschichtbreite im letzteren Fall groRer ist als jene zwischen der
aufgedampfien Si-Schicht und der C-Schicht. Ein mdglicher Grund fir diese
Verbreiterung ist die Rauhigkeit, die sich mit immer gréBer werdender Tiefe wahrend der
Tiefenprofilierung aufbaut. Das 84%-16%-Kriterium liefert -fir das Si-Profil in dieser
Grenzschicht 160 A. Die Breite dieser Grenzschicht wird auRer von dem lonenstrahl-
mischen ~auch von der Rauhigkeif mitbestimmt. Unter diesem Gesichtspunkt kann
behauptet werden, dal die Rauhigkeit in der zweiten Grenzschicht von Abb. 5.4 um ca.
die Halfte kieiner ist als die beobachtete Rauhigkeit der Graphit-Proben,

Das Tiefenprofil einer bei Zimmertemperatur auf eine a-C:D-Schicht aufgedampften Si-
Schicht ist in Abb. 5.5 dargestellt. Dieses wurde auch bis tief in das Silizium, das als
Substrat flr die a-C:D-Schicht diente, aufgenommen. Daher liegt in Abb. 5.5 die 1500
A dicke a-C:D-Schicht in der Mitte zwischen der Si-Schicht und dem Si-Substrat. Der
Karbidgehalt in der ersten Grenzschicht weist einen integralen Anteil von 54 A (mit
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Pfeilen markierter Bereich) auf. Dieser Wert ist innerhalb der Fehlergrenzen gleich dem

Anteil von Karbid in der Grenzschicht des in Abb. 5.2 dargestellten Tiefenprofils.
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Abb. 5.5

Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bei Zimmertemperatur auf eine a-C:D-Schicht
aufgebracht wurde.

Der integrale Anteil an Karbid in der zweiten Grenzschicht ist erheblich groRer als im Fall
der C-Schicht auf Silizium {vergleiche mit Abb. 5.4). Der Tiefenbereich, liber den sich
Rauhigkeit aufbauen konnte, ist im Vergleich zur sputterdeponierten C-Schicht um einen
Faktor fiinf gestiegen. Wie aus Kapitel 5.2 bekannt ist, kann wegen der Beschichtungs-
prozedur dieser Schichten, einen nicht unerheblichen Anteil von SiC in der Grenzschicht

zwischen a-C:D und Si liegen. Letzteres iiegt an dem bei der Beschichtung gleichzeitig
stattfindenden fonenbeschuR. Diese Situation ist vergleichbar mit sinem IBAD-
Experiment, in dem (ber den lonenbeschull keine quantitativen Aussagen gemacht
werden kénnen. '

lonenstrahlgestiitzt aufgedampfte Si-Schichten

Es. folgt. nun die Beschreibung - der gleichen Substrate, - auf die Silizium unter
lonenbeschuR deponiert wurde, um zu sehen, was die lonen wéhrend des
Schichtwachstums bewirken.
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Das Tiefenprofil in Abb. 5.8 stellt den Konzentrationsverlauf einer unter lonenbeschulR
(Ar+, 500 eV) auf Graphit deponierien Si-Schicht dar. Obwohl eine Si-Schicht der Dicke
750 A mit einer Rate von 2,8 A/s deponiert wurde, ist in Abb. 5.8 nur eine Schichtdicke
von ca. 65 A Si zu beobachten. Die Differenz der genannten Schichtdicken ist durch
Zerstdubung abgetragen worden. Es ist also gelungen, durch die geeignete Wahl der
lonensirahlparameter und der Depositionsrate sin Beschichtungsregime zu finden, in
dem nur eine dlinne Si-Schicht auf dem C-Substrat Ubrig bleibt. Es ist daher
gewéhrleistet, dal die durch den lonenstrahl verursachte Energiedeposition stdndig in
den Bereich der Grenzschicht zwischen dem deponierten Silizium und dem C-Substrat

erfoigt.
i } v 1 i 4 ¥ ' | ! i i
e 10 R S -
o PR TeTETT SN e
o -
=
o 08F .
$ 1.0
< - .
2 0.8 Graphit | T ]
7 Karbid [SIC] | Si-ochicht 4
= L s SiliziLM Iy / C-Substrat 7
S g4k Y e Sauerstoif oat | ) {
g - cmmeeee 81 i SIO,
= i i
S
€ 02 -
(S 0.2
X A |
0.0 B o Rkt gt e st i e e e e e -
i I 0 i I i A 1 £ | i X I
0 500 1060 1500 2000 2500 3000 350¢C
Erosionstiefe [A ]
Abb. 5.6

Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bel Zimmertemperatur unter Ar*-Beschul3
(500 eV] auf Graphit aufgebracht wurde. Das eingeseizie Bild zeigt eine
VergréBerung der ersten 550 A.

Die Verunreinigungen, die ohne den lonenbeschul in die aufwachsende Schicht
eingebettet wurden, sind zerstdubt worden. Der Sauerstoffanteil in der Si-Schicht im
Vergleich zu jenem aus Abh. 5.3 ist erheblich reduziert worden.

Entscheidend fir die Frage nach dem Anteil von SiC, der durch den Beschichtungs-
prozeld erzeugt wurde, sind die ersten Punkie auf dem SiC-Konzentrationsprofil. Nur
diese beschreiben wirklich das bei dem Beschichtungsproze? gebildeie SiC. Der Grund
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hierfir fiegt in der sogenannten Anlaufzeit der Verdnderungen der Konzentrationsprofile,
die durch den Erosionstrahl induziert werden. Typische Zeiten hierfur sind vergleichbar
mit der Zeit, in der eine lonenreichweite abgetragen wird (siehe hierzu auch Abb. 5.18
in Kapitel 5.3.2). Fir Abb. 5.8 liegen diese "Anfangs”-Konzentrationen im Bereich von
10 bis 15 %. Diese Konzentrationen sind so gering, dal angenommen werden muf3, dal3
bei dem BeschichtungsprozeR nur ein geringer Antsil an SiC gebildet wurde.

Abb. 5.7 zeigt das Tiefenprofil einer C-Schicht, auf die bei Zimmertemperatur unier Ar*-
BeschuR Silizium deponiert wurde. Erneut ist das Tiefenprofil bis in den Si-Wafer

s fiimda s el dmaa Alla O . H H H i
gemessen worden, auf dem die C-Schicht deponiert wurde. Die tiefe Grenzschicht muR

daher identisch aussehen wie die entsprechende Grenzschicht in Abb. 5.4. In der Tat

sind diese beiden Grenzschichten vergleichbar und enthalten innerhalb der Fehlergrenzen
(55 £ 5 A) den gleichen Anteil an SiC.
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Abb. 5.7

Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bei Zimmertemperatur unier Ar*-Beschul
(500 eV) auf eine C-Schicht aufgebracht wurde.

Auf dem C-Substrat ist eine nicht volistdndig aufgeléste Si-Schicht der Schichidicke <
10.A und in dar cberflichennahen Grenzschicht ist ein SiC-Profil mit einem integralen
Anteil von 47 A zu beobachten. Dieser Wert ist im Vergleich zu dem entsprechenden
-Grenzschichtbereich in Abb. 5.4 leicht erndht. Die Konzentrationswerte der ersten

- Punkte der Kurve Iiegen héher als jene in Abb 5.4.
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Um den Verlauf des SiC-Konzentrationsprofiles in dem oberflichennahen Bersich besser
zu erkennen, ist ein Tiefenprofil dieses Bereiches mit einem Erosionstrahl der Energie 1
keV gemessen worden (siche Abb. 5.8). In diesem Tiefenprofil ist das Si-Profil besser
aufgeldst als in jenem, das mit 5 keV erodiert wurde. Der Anteil an SiC, der durch die
Analyse erzeugt wurde ist geringer als in Abb. 5.7. Zu erkennen ist eine kleine Schulter
in den ersten Konzentrationswerten des SiC-Profils. Dieses kdnnte gedeutet werden als
Oberlagerung gines durch die lonengestlitzte Deposition erzeugten Oberflichen SiC-
"Peaks” mit jenem in der Si/C-Grenzschicht, der durch die Analyse erzeugt wurde. Der
bei der Deposition erzeugte SiC-Anteil ist gering und nicht zu quantifizieren.
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Abb. 5.8

Tiefenprofil des oberflichennahen Bereichs der unter lonenbeschulR mit §i
belegten C-Schicht, wobei der Erosionsstrahi eine Energie von 1 keV besal3. Die
Konzentrationsprofile von G und zu O gebundenem Si sind der Ubersicht

wegen weggelassen worden. Das eingeseizte Bild zeigt die VergrélRerung der
ersten 170 A.

Die Verhditnisse der bei Zimmertemperatur unter lonenbeschull aufgebrachten Si-
Schichten auf die a-C:D-Substrate sind mit denen auf der C-Schicht bestimmten zu
vergleichen. Die Anteile an SiC in den Grenzschichten sind gleich hoch mit jsnen, die
von den ledigiich bedampfien Proben bekannt sind, Daher sind diese Profiie hier nicht

explizit dargestellt worden.
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AbschlieRend kann gesagt werden, daR die bei Zimmertemperatur unter lonenbeschuf}
deponierten Schichten wesentlich sauberer sind (Sauerstoffanteil) als jene, die durch
Aufdampfen ohne lonenbeschul® aufgebracht wurden. Fir eine Bildung von SiC wéhrend
des Beschichtungsprozesses gibt es nur Anhaltspunkte, so dal fir dieses
Beschichtungsregime davon ausgegangen werden muB, daf} fast der gesamte SiC-Anteil
in den dargestellten Tiefenprofilen auf den AnalyseprozeR® zurlckgefiihrt werden kann.
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5.2.2 Beschichtungen bei 770 K

Ohne lonenbeschull aufgedampite Si-Schichten

Bevor die ionenstrahlgestiitzte Deposition von S$i bei einer Substrattemperatur von 770
K durchgefihrt wurde, sind erneut Si-Schichien sufgedampft (ohne simultanen
lonenbeschull} und tiefenprofiliert worden. Es galt zu bestétigen, daR durch die hohe
Temperatur keine Diffusion von C in Si und umgekehrt stattfindet, da bei der Probe, die

bei 950 K tiefenprofiliert wurde (siehe Kapitel 4.3.6), ksine solche Diffusion heobachtet
wurde.

In Abb. B.S ist das

Tiefenprofil einer bei 770 K auf eine C-Schicht aufgedampften Si-
Schicht dargestelit.
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Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bei 770 K auf eine C-Schicht aufgebracht
wurde,

Beim Vergleich dieses Tiefenprofils mit jenem Profil, das von Proben, die bei
Zimmertemperatur mit Si belegt wurden, aufgenommen wurde {siehe Abb.5.4), ist keine
erhéhte SiC-Bildung festzustellen. Der Anteil der SiC-Konzentration in der Grenzschicht
zWischen de'r' 'é:uf_gedampften Si-Schicht und der C-Schicht von 48 A ist mit dem von 41

f\_gus Abb. 5.4 zu vergieichen. Diese Anteile sind innerhalb der Fehlergrenzen gleich.
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Der Verunreinigungsgrad (Sauerstoffanteil} in der Si-Schicht liegt im Bereich der
Nachweisgrenze. Die Temperatur von 770 K reicht offensichtlich aus, um die Desorption
der Verunreinigungen (Sauerstoffverbindungen) =zu gewéhrleisten. Nur auf der
Oberfldche ist eine Sauerstoffverunreiniung zu beocbachten. Diese kann auf den

Transport der Proben zur Analysekamimer an Luft zurlickgef(hrt werden.

Die Verhélinisse der Konzentrationsprofile in den Graphit Proben sind &hnlich denen, die
auf C-Schichten erzielt worden sind, mit dem wesentlichen Unterschied der
"Verschmierung” durch die groRe Rauhigkeit der Graphit-Proben. Daher wurde im

T

weiteren auf die explizite Darstsllu
lonensirahlgesiitzt aufgedampfie Si-Schichten

In Abb. 5.10 ist das Tiefenprofil einer unter lonenbeschul auf =sine C-Schicht
aufgebrachten Si-Schicht dargestellt.
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Abb. 5.10

. Tiefenprofil einer Si-Schichi, die bei 770 K unter Art-Beschull (800 eV) auf gine
C-Schicht aufgebracht wurde.

" ‘Dieses Konzentrationsproﬁ! hesitzt zweai herausragende Merkmale im Vergleich zu den
“bistang behandelten Tiefenprofilen: zum einen ist fast die gesamte spuiterdeponierte C-
Schicht bei der Deposition von Si abgetragen worden, und zum anderen befindet sich
ein hoher Prozentsatz (knapp 70 Atom-%) SiC in dem oberflichennahen Bereich. Die




5.2.2 Beschichtungen bei 770 K 139

Deposition von Si erfolgte mit einer Aufdampfrate von 4,5 A/s unter simultanem
lonenbeschul® mit einer fonenstromdichte von 1,8-10'S lonen/cm?-s. Diese lonenstrom-
dichte ist um einen Faktor 1,8 héher als digjenige, die bei der Deposition auf dem
gleichen Substrat bei Zimmertemperatur verwendet wurde, Letzteres erklédrt die relativ
hohe Abtragung der C-Schicht im Vergleich zu Abb. 5.7.

In diesem Temperaturbereich ist es offensichtlich mdglich, einen erhsblichen Anteil an
SiC durch die ionenstrahlgestltzte Deposition zu erzeugen. Wie im vorangegangen
Kapitel schon erwahnt, kann der SiC-Anteil in dem oberflichennahen Bereich (£ 70 A)
nicht auf den Erosionsstrahl hei der Analyse zurlickgefiihrt werden. Dieses wird durch
folgende Beobachtung untermaueri: In Kapitel 5.1 wurde gezeigt, dald bei einem
Erosionstrahl von 1 keV {Xe*) der Anteil der dadurch induzierien SiC-Bildung geringer ist
als bei einem Erosionsstrahl der Energie 5 keV (Xe*). In Abb. 5.11 ist deshalb das
Tiefenprofil der gleichen Probe wie derjenigen von Abb. 5.10 dargestellt, die jedoch
diesmal mit einem Erosionstrahi von 1 keV {Xe™*) zerstdubt wurde.
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Abb. 5.11

. Tiefenprofil des oberfldchennahen Bereiches der gleichen Probe wie der von Abb.
5.170. Erosionsstrahl: 1 kev, Xe*. Die O-Profile sind wegen ihrer Geringfugigkeit

- weggelassen worden.

Das Konzentrationsprofif von SiC weist im Vergleich zur 5 keV-Messung keine
‘Unterschiede im :SiC-Anteil des oberfldchennahen Bereiches auf. Es kann bessers

Tiefenauflésung festgestellt werden. Der integrale Anteil von SiC in den beiden
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Tiefenprofilen, die mit unterschiedlichen Ilonenenergien gemessen wurden, ist
vergleichbar (158 A zu 155 A). Dieser Integrale Anteil beinhaltet den vom Erosionstrahl
erzeugten SiC-Anteil und die durch die Beschichtung erzeugte SiC-Konzentration im
oberflachennahen Bereich. Daher stellt der integrale Anteil leider kein gutes MalR fir das
bei der Beschichtung erzeugte SiC dar. Lediglich der hohe Zahlenwert, deutet auf einen
betrdchtlichen Anteil von SiC hin, der durch den Beschichtungsprozeld erzeugt wurde.
Der SiC-Konzentrationsverlauf in den ersten 70 A ist durch beide Messungen {(Abb. 5.18

und Abb. 5.11) bestdtigt worden, so daR dieser Anteil an SIC auf den Beschichtungs-
prozel zurlckzufdhren ist.

Die Konzentrationsverhlinisse einer bei 770 K auf einer a-C:D-Schicht deponierten Si-
Schicht unter gleichzeitigem lonenbeschul ist in Abb. B.12 gezeigt.
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Abb. 5.12
Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bei 770 K unter fonenbeschull {500 eV Artj auf

ein a-C:D-Substrat aufgebracht wurde.

In die_sem Fall wurde die a-C:D-Schicht nur geringfligig abgetragen (ca. 7 %). Es bildet
sich Wiederum ein hoher Anteil an SiC im oberflichennahen Bereich. Analog zu der oben
gefithrten Argumentation kann dieser in der Oberflichs beobachtete SiC-Anteil auf den
.Be_schichtungsproz;es zur{ickgeflihrt werden.

n der zweiten Grenzschicht ist erneut ein erheblicher Anteil an SiC zu beobachten, der
'- im Vergleich zum Tiefenprofil bei Zimmertemperatur {Abb. 5.8) aber nicht angestiegen
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ist (135 A bei Zimmertemperatur und 128 A bei 770 K). Es wird dadurch bestatigt, dal?
in diesem Temperaturbereich auch flr die a-C:D-Schichten kein C-Transport durch
Diffusion zu beobachten ist. Fir die hohe SiC-Konzentration im oberflichennahen
Bereich muRl also die ionenstrahlinduzierte SiC-Bildung wihrend der Deposition

verantwortlich gemacht wearden.

Da keine C-Quelle zur Verflgung stand, konnte der Bereich, in dem SiC ionenstrahi-
gestlitzt erzeugt wurde, nicht (ber groRere Bereiche ausgedehnt werden. Die
Beschichtungsparameter sind aber, durch oben gemachte Beobachtung, offenbar sehr

geeignet, SIiC mit Hilfe der ionenstrahigestiiizien Deposition herzustellan,

1]
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5.2.3 Beschichtungen bel 1070 K

Der flir TEXTOR relevante Temperaturbereich fiir die thermische Belastung des groRten
Teils* der ersten Wand reicht von Zimmertemperatur bis ca. 1100 K. Damit dieser
relevante Temperaturbereich in bezug auf die SiC-Bildung von unter lonenbeschu
deponierten Si-Schichten untersucht werden kann, wurden Si-Schichten auch bei 1070
K unter lonenbeschuB auf Kohlenstoffsubstrate deponiert.

Ohne lonenbeschull aufgedampfte Si-Schichien

Erneut wurden zundchst nur Si-Schichten auf die bekannten Substrate aufgedampft. In
Abb. 5.13 ist das Tiefenprofil siner bei 1070 K aufgedampften Si-Schicht auf siner C-

Schicht dargestelit.
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Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bei 1070 K auf eine C-Schicht aufgebracht

wurde.

Trotz der 580 A dicken Si-Schicht, die mit asiner Rate von 4,7 A/s deponiert wurdg, ist
keine aufgeldste Si-Schicht in dem Tiefenprofil zu beobachten. Es ist vieimehr ein durch
die Schichtstrukturen durchgehendes Si-Konzentrationsprofil zu beobachten. Ab ~800 A

* Einige wenige Teile werden bis ca. 2000 K hoch belastet.
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faingt das Si-Substrat fUr die sputterdeponierte C-Schicht an. Es ist deutlich zu
erkennen, dal sich ein erhablicher Anteil an Graphit und an Karbid in diesem Substrat
befinden.

Der zu beobachtende SiC-Konzentrationsverlauf im oberflichennahen Bereich deutet auf
einen hohen SiC-Anteil hin, der bei der Beschichtung entstanden sein muf3. Die Bildung
von SiC wird im Vergleich zu kleineren Temperaturen, durch die thermischen
Voraussetzungen beglinstigt. Dadurch wird ein Versuch der Trennung von unter
lonenbeschul erzeugtem SiC und jenem durch den Analysestrahl erzeugtem SiC nicht
giden Produktionskangle flr SiC waren durch den
ionenstrahlinduzierten Transport {lonenstrahimischen) und die Temperatur bestimmt. Fir
die bei 1070 K beschichteten Proben wird aber ein Teil des Transpertes von Kohlenstoff
in Silizium durch Diffusion (siehe Abhk. 5.13) ibernommen.

Die Konzentrationsverhaltnisse im Fall des Aufdampfens von Si auf das a-C:D-Substrat
sind noch interessanter als jene in Abb. 5.13. Der Grund hierfUr ist die dickere a-C:D-
Schicht im Vergleich zu der C-Schicht. So liegen die beiden Grenzschichten (Si - a-C:D
und a-C:D - Si) weiter auseinander. Daher sind die Prozesse, die die erste Grenzschicht
beeinflussen, von jenen, die die zweite (tiefere) beeinflussen, getrennt. In Abb. 5.13 gibt
es nur flieRende Grenzen. Dagegen gibt es in Abb. 5.74 die angesprochene Trennung.
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Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bei 1070 K auf ein a-C:D-Substrat aufgebracht
wurde.
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Der Anteil an SiC im oberflichennahan Bareich ist erneut hoch {(knapp 60 Atom-%). Das
aufgedampfie Silizium liegt bis auf einen Oberflichenpeak génziich in der a-C:D-Schicht.
Der Kohlenstoff aus der a-C:D-Schicht ist offensichtlich in das Si-Substrat diffundiert
nicht aber das Si in die a-C:D-Schicht. Das in dieser Grenzschicht durch den
Beschichtungsprozell erzeugte SiC reicht offensichtlich aus, um als Diffusicnssperre fir
Si zu fungieren. Bei der Analyse der Menge von gebildetem SiC im Bereich des Si-
Substrates der a-C:D-Schicht féllt auf, dall die Menge in Abb. 5.13 gréler ist als
diejenige in Abb. B.14. Diese Feststellung kann mit der Chemie, d.h. dem vorhandenen
Deuterium in der a-C:D-Schicht, zusammenhéngen. Eine mdgliche Erkldrung kann die
Abséttigung der C-Bindungen durch das mobile Deuterium seain, so dal keine Verbindung

von Kohlenstoff mit Silizium zustandekommen kann.

lonenstrahlgestiitzt aufgedampfie Si-Schichten

In Abb. B.15 ist das Tiefenprofil einer unter lonenbeschufd deponierten Si-Schicht

dargestellt.
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_ '__-Tiefe_nproﬁl einer Si-Schicht, die bei 1070 K unter lonenbeschuld (500 eV Ar+)

" guf eine C-Schicht aufgebracht wurde.

Die.wesentlichen Merkmale im Vergleich zu dem Fall ohne lonenbeschuld (Abb. 5.13)
sind zum einen der erwartete reduzierte (zerstdubte} Si-Anteil im oberflachennahen
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Bereich und zum anderen die Tatsache, daR in der Oberfidche eine vergleichbar hohe
SiC-Konzentration zu beobachten ist. Der Anteil an "freiem” Silizium (Silizium-Kurve in
Abb. 5.15) in der Oberfliche ist auf Null gesunken. Demzufolge sieht es so aus, als
wtirde der SiC-Konzentrationsanteil in der Oberfiiche auf den maximal erreichbaren
Wert gestiegen sein. Letzteres gilt aber nur dann, wenn kein C-Transport zur Oberflache
stattgefunden hat.

Fir die Deposition von Silizium unter ionenbeschu® auf ein a-C:D-Substrat sind im
Tiefenprofil (Abb. 5.186) die gleichen Verénderungen zu beobachten, wie diejenigen im
Fali der sputterdeponierten Kohlenstoffschicht als Subst 3
erneut der "maximal erzeugbare" SiC-Anteil zu beobachten. Desgleichen ist der Anteil
an Silizium in dem oberflachennahen Bereich durch Zerstdubung wéhrend der Deposition

wesentlich reduziert worden.

1.2 T T - T g T y T -
— 1.0 - -
o Pl e
o - A 1 T .
- /.- s \l e P
~— P ! P
BQ 0.8 - ,rj"’ 1‘i .__,-/ -
1 L \ . |
% / a-C:D-Schicht Si-Substrat
E 0.6 - i l.l -
'E' U L Graphit E
e \ i Karbid [ SiC ]
= 0.4 - I - =
15 l ! e SliziUm
s :
o N N T Sauerstoff y
9 ] ———Siin SIO, 4
e !
Q
x o
l 2 I I} I L ! L ‘ H
e 1000 2000 3000 4000 5000

Abb. 5.16
Tiefenprofil einer Si-Schicht, die bei 1070 K unter fonenbeschuf3 (500 eV Ar+)
auf ein a-C:D-Substrat aufgebracht wurde.

Dieses Temperaturregime ist durch die Diffusion der Schichtkomponenten fir die
B_eschic'ntungén 'der ersten Wand offensichtlich unginstig, wsil dadurch e&in
unkontrollierbarer Verlustkanal der in das Volumen leichter diffundierenden Schicht-
komponenten existiert. Es wurde allerdings nicht nachgewiesen, dal bereits
existierendes SiC durch Diffusion zerstért wird. Dadurch besteht die Méglichkeit, eine
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Diffusion ins Volumen mit Hilfe einer solchen SiC-Schicht zu unterbinden. Allerdings
kann die Tatsache, dal} in der zweiten Grenzschicht von Abb. 5.18 nur der Kohlenstoff
ins Si-Substrat diffundiert, dahingehehend ausgelegt werden, daR eine diUnne SiC-
Schicht nur fir das Silizium eine Diffusionssperre darstellt. Es wird nochmals daran
erinnert, dall sich durch den lonenbeschuld wéhrend der Deposition der a-C:D-Schicht
eine dlinne SIiC-Schicht in der Grenzschicht ausbildet. Zum Unterschied zu den a-C:D-
Schichten gilt das fir die C-Schicht nicht. Es kann in Abb. 5,13 und Abb. 5.15
beobachtet werden, dal} sich der 5i-Gehalt in der C-Schicht im Bereich der zweiten
Grenzschicht auf gleichem Niveau befindet wie der, der in der gesamten C-Schicht

fasistellbar ist. Daher kann angenommen werden, daR die Quellen fiir das dort
befindliche Silizium der Si-Dampfstrahl und das Si-Substrat der C-Schicht sind. Bei den
a-C:D-Schichten hingegen ist die Quelle des in der Kohlenstoffschicht befindlichen

Siliziums lediglich der Si-Depositionsstrahi.
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5.3 Modell zur Auger-Tiefenprofil-Anaiyse

Es wurde der Versuch unternommen, ein einfaches Modell zu konstruieren, das die
Beschreibung der Prozesse erlaubt, die bei der Tiefenprofilierung eing wichiige Rolle
spielen, Das hier vorgestellte Modsll beinhaltet sine vereinfachte Beschreibung der bei
der Tiefenprofilierung eines aus Silizium, Kohlenstoff und Siliziumkarbid (SiC)
bestehenden Probenmaterials ablaufenden Prozesss. Es beruht im wesentlichen auf drei
Effekien: lonsnstrahlmischen, Zerstédubung und Bildung von Verbindungen (SiC-Bildung).
Wihrend des Beschusses der Proben mit dem Ziel, eine sukzessive Abtragung der
Oberflache zu erreichen, wird das urspriingliche Konzentrationsprofil in dem oberfiichan-
nahen Bereich durch das gleichzeitige Zusammenwirken der genannten Effekie einer
dynamischen Modifikation unterworfen. Als "Antwort” der Probenoberfiiche werden die
Auger-Intensitdten als Funkiion der erodierten Tiefe {oder Erosionszsit) betrachtet.

5.3.1 Effektivitdt und Energieabhéngigkeit der Teilprozesse wihrend
der Tiefenprofilierung

Es wird angenommen, daf die lonenstrahldichte (2-10'® lonen/emZs) klein genug ist,
umn eine lineare Behandlung der Kollisionskaskaden zu erlauben (siehe hierzu auch
Kapitel 2.1.2). Die Antwortfunktionen {Auger-intensitdten) der einzelnen in der Probe
befindlichen Elemente sind aber wegen dsr durch den lonenbeschufd stdndig induzierten

Verédnderungen nicht linear.

Es wird davon ausgegangen, dal} die genannten Effekte, auller der thermisch aktivierten
chemischen Verhindung von Si und C, strahlungsinduziert sind und von der Energie-
deposition durch den zur Probenerosion eingesetzten lonenstrahl getrieben werden.
Daher ist es wichtig, die Energieabhéngigkeit dieser Effekie zu kennen. Der
lonenbeschuld ist durch die lonenenergie E [ eV ] und die lonenstrahldichte ¢J [ lonen/A2-
s ] charakterisiert. Die Probenfiiche A [ A2 ] eines Substrates mit der Dichte N [
Atome/A3 1 wird wahrend des lonenbeschusses in sinem Zeitintervall At [ s ] von ¢-A-At
lonen getroffen. Innerhatb der Reichweite R [ A 1 der lonen werden Ny, = 0,42E¢-AA
t/E; Versetzungen erzeugt (siehe hierzu Kapitel 2.3.1). Die Anzahldichie der
Versetzungen [ Anzahl der Versetzungen/Volumen | ist dann curch AC,; = Ny/AR =
0,’42-E-é-A‘t/R-Ed gegeben und die  Erzeugungsrate der Versetzungen |

VersetzungenNolumen-s ] durch:
dC,/dt=0,42-E-$ /R-E, . (5.2)

_D_i_e Erzeugungsrate dcy/dt [ Versetzungen/Atom-s ] ist durch {dC,/dt)/N gegeben.
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Typische Werte fir die innerhalb dieser Arbeit verwendeten Tiefenprofilanalysen sind E
= 5000 eV, § = 21073 lonen/ecm2-s und R = 100 A. Mit diesen Werten erhélt man fir
ng=105 Versetzungen/ion (siehe Gl. (2.12) Kapitel 2.3.1) und deg/dt=0,04
Versetzungen/Atom-s. Mit einer flﬂr die verwendete Energie typischen Zerst&ubungs-
ausbeute Y (5 keV; 6=53° Xe*—8i) von ca. 2 Atomen/lon und der sich daraus
ergebenden Erosionsrate dz/dt = ¢-Y/N (siehe Gl. (4.3) Kapitel 4.3) von 0,08 [ A/s ]
wird offensichtlich, daR eine hohe FluRdichte notwendig ist, um eine Schicht von
hunderten von A zu untersuchen. Es wird auch klar, dalR tiefergelegene Bereiche der
Konzentrationsprofile durch den lonenstrahl ca. 1000 s, bevor ein Signal (Emission von
Augereiektronen) erhditiich ist, beeinfiuBt werden. Wéhrend dieser Zeit wird jedes
urspriinglich in einem Tiefenbereich von ca. 100 A befindliche Atom im Mittel knapp 40
mal versetzt. Wegen der isotropen Verlagerungen dieser Atome {(je Uber melrere

Gitterabstdnde) sind die Konzentrationsgradienten stark verschmiert.

Die genannten Zahlenwerte sind Mittelwerte fiir einen homogenen lonenbeschull. Die
Erzeugung von Frenkel-Paaren wird auf die Versetzungsstdide in der Kollisionskaskade
zurl{ickgefihrt. Zur Beschreibung ihrer Anzahl muR also die mittlere deponierte Energie in
einem oberflichennahen Bereich der Tiefe R herangezogen werden, wobei die lokale
Energiedichte eine untergeordnete Rolle spielt. Sie ist aber fur die mdgliche, thermisch
aktivierte chemische Reaktion zwischen Si und C wichtig. Flr diese ist die lokale

Temperatur entscheidend, die wiederum von der lokal deponierten Energie abhéngig sein

kann.

Die lokale Temperatur wird durch die lokal deponierte Energie und die Warme-
leitfahigkeit bestimmt. Wie schon in Kapitel 2.2.1 erwéhnt wurde, ist das Volumen, das
gine einzige Kaskade einnimmt, ndherungsweise durch R® gegeben. Die lokale Energie-
dichte kann daher mit E/R3 angegeben werden. Die Uberlebensdauer der Kaskade und
die anschlieRenden Energieverteilung (thermischer Spike) betrégt ungefdhr 3t = 10719 s,
Mit einer typischen lonenfluBdichte von “einer Monolage lonen pro Sekunde”, d.h.
$ = 1015 onen/cm?2-s, einer Uberlebensdauer des Spikes von 8t = 1070 s und R=100 A
erhalt man fir das Volumen das die Spikes sinnehmen die auf sine Fliche A der Probe
einfallen ¢ -8t-A-R3. Fir das relative Spikevolumen gilt dann $-8t-A-R? / AR und ergibt
mit den angegebenen Zahhlenwerten den Wert 10-7. Anders ausgedrickt: Dieses ist die
mitilere Wahrscheinlichkeit, daR ein gegebenes Atom im Volumen A-R also auch im

oberflichennahen Bereich an einem Spike beteiligt ist. Die Energiedichte innerhalb eines
Spikes ist hoch. Die Primarenergie von 5000 eV wird {iber ein Volumen von 108 A3 oder
5.104 Atomen verteilt. Das heilt, die Energiedichte innerhalb des Spikes betrégt im
‘Mittel 0,1 eV/Atom, ein Wert, der einer Temperatur von (ber 1000 K entspricht. Die

-Probenoberﬂéche erhdlt aber nur 107 dieses Wertes (104 K). In Wirklichkeit sind die
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5000 eV nicht gleichmaRig vertsilt, sondern in der Mitte des Spikes kénnen
Temperaturen von 104 - 10° K erreicht werden. Obwoh! die erreichbaren Temperaturen
hoch sind, kann in erster N&herung wegen der sehr kurzen Uberlebensdauer eines

Spikes auf sine Berlcksichtigung der durch diese Temperaturen getriebenen Diffusion

verzichtet werden.

Die Energieabhéngigkeit der angesprochenen GroRen ist wichtig und kann bei
Verwendung der von Sigmund /38/ erhaltenen Ergebnisse der Transporttheorie, die auf

Potenzwirkungsquerschnitien basieren, abgeschitzt werden. Es gelten folgende
Energieabhingigkeiten: R e E2M {giche Kapital 2.1.2) und Y o E1-2M (gisha Kapite] 2.1.2)

=

mit m=1/4 - 1/3 im Energiebereich von 500 eV bis 5000 eV. Mit letzteren kdnnen
folgende Energieabhéngigkeiten ermittelt werden: fUr die Versetzungsgenerationsrate
deg/dt = ET-2m, fiir die Erosionsrate dz/dt « E'*2™ und fiir die Oberflichentemperatur T,
o= E1-8m Bemerkenswert an diesen GréBen ist, daR die Versetzungsgenerationsrate und
die Erosionsrate steigen, wahrend die Oberflichentemperatur bei Erhéhung der

lonenenergie fallt (fir m > 1/6).

Der atomare Mischungsprozel3 in einem unter lonenbeschufd befindlichen Substrat kann
thermisch und/oder ionenstrahlinduziert sein. Die Beschreibung eines thermischen
Mischungsprozesses wiirde als Diffusionsprozel erfolgen. Da die Tiefenprofilierung bei
Zimmertemperatur stattfand, kann diese thermische Diffusion ausgeschlossen werden.
Dieses wird durch die gezeigten Tiefenprofile in Kapitel 5.2.1 und 5.2.2 bestédtigt. Das
Mischen sei, wie schon erwéhnt, ionenstrahlinduziert, Es wird durch das Vorhandensein
von Leerstellen und Zwischengitteratomen, die aufgrund des lonenbeschusses
entstehen, induziert. Man spricht daher auch von strahlungsinduzierter Diffusion.

Das ionenstrahlinduzierte Mischen beschreibt die Umverteilung der Substratatome
aufgrund dieser ioneninduzierten Versetzungen. Dabei werden die Versetzungen, die
eine Ejektion der Atome aus der Oberfidiche zur Folge haben, Zerstdubung genanni.
Jedes urspringlich in einer bestimmten Tiefe liegende Atom, das nachgewiesen wird
(durch  Augerelektronenemission), durchwandert einen der lonenstrahimischung
ausgesetzien Bergich der Ausdehnung R. Die Geschwindigkeit, mit der dieser Bereich
durchwandert wird, ist durch die Erosionsrate dz/dt gegeben. Es kann daher eine

Gesamteffektivitét des Mischens abgeschétzt werden:

A, =-(doy/dt / dz/dt}R =< E2m (5.3)
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Die Energieabhéngigkeit von A_, flr lonenenergien zwischen 500 eV und 5000 eV liegt
zwischen E'2 bis E2/2. Die Gesamtzahl der Versetzungen ist hoch, so daR der
MischungsprozeR Sittigung erreichen kann, d.h. die versetzten Atome sind fast Uber
den gesamten Bereich von R verteilt, unabhdngig davon, wie weit ein RlickstolRatom im

Substrat versetzt wird (im Mittel einige 10 A).

Der EinfluR des Mischungseffekies auf die lokale Konzentration Ac,,, hat unter diesen
Umsténden eine geringe Abh&ngigkeit von der lonenenergie und ist dber einen Bereich

von R e E2M aktiv; es gilt:
ACix = A / R o< EO . (5.4)

Mit steigender lonenenergie erhdlt man ein anndhernd konstantes lonenstrahimischen
{ber einen wachsenden Bereich, d.h. die beobachtete Verbreiterung der Konzentrations-

gradienten steigt (wie die lonenreichweite).

Fir die chemische Reaktion von Si und C, die durch die thermische Aktivierung
zustandekommt, kann folgender Ansatz gemacht werden: die lokale atomare
Konzentration der Reaktanden beschreibt die Wahrscheinlichkeit, den enisprechenden
Reaktionspartner vorzufinden. Daher wird fUr die Bildungsrate dcgge/dt aus den beiden
Reaktanden (Si und C) eine Reaktion 2-ter Ordnung vorausgesetzt gemal:

dCgic/dt = K(Tymgen) CsiCe - {5.5)

Konzentrationen von Silizium bzw. Kohlenstoff sind. Die Reaktionskonstante ist fur
Festkdrperreaktionen von Kohlenstoff weitgehend unbekannt. Wichtig ist, dal durch die
Energiedeposition des lonenstrahls die Temperatur am Ort der Reaktion wesentlich
hoher sesin kann als die Umgebungstemperatur {fir die Tiefenprofilierung ist das in den

meisten Féllen Zimmertemperatur).

Die ioneninduzierte Bildung von chemischen Bindungen ist ein komplizierter Prozel3.
Dzher kénnen nur grobe Ansétze flir dessen Beschreibung gemacht werden. Dabei ist
wichtiag, daR der Prozell zumindest zwei Stufen besitzen muB. Die beiden zu
verbindenden Atomarten (Reaktanden) miissen zusammengebracht werden (Transport),
und: sie miissen reagieren. Fir die Transportstufe gibt es eine Reihe méglicher
Transportkandle, der Transport kann z.B. Uber die strahlungsinduzierte Diffusion oder
Uber direktes Kollisionsmischen erfolgen. Analog zu Gl. (5.5} kann {ir die ioneninduzierte

' .chem_ische Bildungsrate folgender Ansatz gemacht werden:
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mit einer Reaktionskonstanten k(T ,,), wobei T, eine Temperatur darstellt, die mit jener
im thermischen Spike vergleichbar ist, d.h. sine Temperatur, die eine Funktion der

BeschuBenergie ist.

Die gemachten Abschitzungen sind nur fir urspriinglich tiefliegende Konzentrations-
anteile gultig. Die Konzentrationen in der Oberfldche werden nicht oder nur geringflgig
r siec nachgewiesen werden {Augeremission). Der Meodifizierung
nimmt seinen S&ttigungswert in der Zeit an, in der eine Tiefe der GréRenordnung von ~
R abgetragen wird. Wichtig ist a2s auch, daran zu erinnern, dall die gemachten
Abschétzungen fUr einen Tiefenprofilierungsvorgang gelten, in dem dis Effekte immer
wieder wiederholt werden in einemn Zeitintervall R / dz/dt = E4™ 1, Sie gelten keineswegs
fiir Mischungsexperimente bai sehr hohen lonenenergien mit kieinen Stromdichten, in
denen die Vielfachmodifikationen unterbunden sind und die daher auch eine andere

Energieabhdngigkeit besitzen.
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5.3.2 Das Modell

Das hier vorgestellte Modell wurde von Littmark /140/ entwickelt und beinhaltet die im
folgenden beschriebenen Teileffekte. Ein Target, das aus Kohlenstoff, Silizium und
Siliziumkarbid besteht, wird von einem lonenstrahl (Xe*) beschossen. Die Oberfliche
des Targets wird durch Zerstdubung abgetragen, und zu den urspriinglich in der Tiefe
befindlichen Atomlagen gebracht. Simultaner Elektronenbeschul sorgt flir die Emission
von Augerelekironen aus einem oberflichennahen Bereich (= 10 A). Die Auger-Emission
als Funktion der abgetragenen Tiefe stellt die Antwortfunktion der durch den
lonenbeschull modifizierten oberflichennahen Elementkonzentrationan dar. Fir die
Auger-Emission wird eine normierte Emissionswahrscheinlichkeit verwendet, die
exponentiell mit der Tiefe abfallt. Daher entfédlit zundchst die Unsicherheit der
Empfindlichkeitsfaktoren. Die mittlere freie Weglinge der Augerelektronsn wurde aus
experimentell bestimmten Werten abgeleitet (5,4 A fur Siund 7,4 A fir C) /116/.

Die Zerstdubung wird so behandelt, da die Erosionsrate dz/dt durch die Raten der
jeweiligen Elemente bestimmt wird, die mit der Oberflichenkonzentration gewichiet
werden. Dieser Ansatz wurde auch fUr die "experimentelle" Bestimmung der

Erosionstiefe gemacht (sighe Kapite! 5.1).

Die Beschreibung der atomaren Umverteilung innerhalb der Koliisionskaskade ist die
Basis des hier vorgestellten Modells. Es wird davon ausgegangen, dal die zu
untersuchenden Proben nur Bindungen zwischen Kohlenstoff (C-C), Silizium (Si-Si) und
Silizium und Kohienstoff {Si-C} enthalten. Dieses stellt natidrlich eine Vereinfachung dar,
da allgemein wegen der Amorphisierung Koordinationszahlen von 0 bis 4 angenommen
wearden mussen. Die durch den lonenbeschuR erzeugten iokalen Versetzungen flhren im
Fali von bindren Verbindungen zu Konzentrationsverénderungen. Betrachten wir z.B. die
Konzentration von Siliziumkarbid, so gibt as lokale Kollisionsereignisse, die zur Abnahme
{ioneninduzierte Dissoziation) der SiC-Konzeniration beitragen und soiche, die zur
Bildung (ioneninduzierte Produktion) von SiC-Molekllen fiihren kénnen (siehe hierzu
Tabelie 5.1). Trifft ein C-Projektilatom auf ein SiC-Molekldl, so kann durch einen StoR
mit dem C-Atom coder einen StoR} mit dem Si-Atom des SiC-Molekils ein solches
Molekdl "vernichtet” werden, wenn der Stol} ein echter VersetzungstoB ist (siehe hierzu
auch Kapitel 2.2.7). Nach dem StoB ist ein C-RuckstoRatom und entweder ein C- oder
ein Si-RlckstoBatom {aus dem Molekdl) vorhanden. Der Bindungspartner, der nicht
-angestolien wurde, ist dann mit einer Leerstielie (in Tabelle 5.1 durch # gekennzeichnet)
"verbunden”. Gleiches gilt fiir den Fall, dal3 ein Si-Projektilatom auf das SiC-Molekdl
einféllt, wenn es zu einem echten Versetzungstol? kommt. Anderseits, wenn es nur zu
- einem Ersetzungsstol kommt, so ist mit einer Konzentrationsverédnderung nur dann zu




156 5.3 Modell zur Auger-Tiefenprofil-Analyse

rechnen, wenn beispielsweise sin Si-Projektilatom das C-Atom aus dem SiC-Molekdl
"rausschldgt”, um dessen Platz einzunehmen. StoRt ein C-Projektilatom das C-Atom aus

dem SiC-Molekiil raus, so ist keine Konzentrationsverédnderung zu verzeichnen.

]

Tabelie 5.1
SiC- Stolereignis StoRergebnis Ausdehnung
Konzentrations-
dnderung
- C-8i-C Si-# fokal
Versetzungsstof + 2 C-Ruckstiofdatome
- C—Si-C C-# lokal
Versetzungsstof} + Si-RiickstolRatom
4+ C-RickstoRatom
o C-28i-C Si-C fokal
Ersetzungsstoll + C-RiickstoRatom
- C—8i-C C-C lokal
Ersetzungsstof3 + Si-RickstoRatom
- Si—Si-C Si-Si lokal
Versetzungssto + C-RlickstoRatom
- Si—Si-C Si-# iokal
Versetzungsstol + Si-RickstolRatom
4+ C-Rickstofdatom
0 Si—8i-C Si-C lokal
Ersefzungssiof} + Si-RlckstolRatom
- Si—»8i-C ' Si-Si iokal
Ersetzungsstof} + C-Rlckstofiatom
+ C—Si-Si Si-C lokal
_ Ersefzungsstoll + Si Rickstofbatom
o+ Si—C-C Si-C lokal
_ ErsetzungsstoR + C RiickstoRatom
+ CsSi-# Si-C Kaskade
Zwischengitter und
Leerstellen-Annihilation
+ Si—C-# Si-C Kaskade
| | | Zwischengitter und
Leerstellen-Annihilation
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Zur ioneninduzierten Produktion von SiC kommt es dann, wenn ein C-Projektilatom auf
einen Si-Si-Verbund einfadllt und dabei durch einen Ersetzungsstof? sin Si-Atom aus
diesem Verbund erntfernt. Dieses gilt auch dann, wenn ein Si-Projekitilatom aus einem

C-C-Verbund durch einen Ersetzungsstold ein C-Atom entfernt.

AuBer diesen lokalen StéfRen kommt es durch die Wechselwirkung von Zwischen-
gitteratomen (zur Ruhe gekommene RlckstoBatome) mit Leersteilen auch zur Bildung
von SiC-Moleklien (letzte beiden Zeilen in Tabelie 5.1). Letzteres ist dann der Fall, wenn
ein zur Ruhe kommendes C-Projektilatom auf einen Si-Leerstelle-Verbund trifft oder

....... H e I TRl = - A an 2 Beaialbtilndama airman M1 anroealia nrba o
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Dieser ProzeR ist von seiner Ausdehnung her durch die Reichweite der jeweiligen
Ruckstoflatome und der Leerstellendichte am Ort seiner Einbindung charakterisiert.

Der hier vorgestelite Mechanismus zur Verdnderung der SiC-Konzentration &Rt sich
entsprechend auch auf die Konzentration von C-C-Bindungen und Si-Si-Bindungen

anwenden.

Die Wahrscheinlichkeiten fir die einzelnen Prozesse, d.h. die Anzahl der erzeugten
VersetzungsstéBe und Ersetzungsstdlle, werden nach den von Sigmund /38/ bekannten
Formeln berechnet (siehe hierzu auch Kapitel 2.3.1). Die Energiedeposition erfolgt
innerhalb des Modells mit Hiife einer zylindrischen Kaskade. Die Umverteilung der Atome
erfolgt daher innerhalb eines "Kastens" mit konstanter Energiedepositionsfunktion
{Energiedichie) und mit Gleichverteilung der Zwischengitieratome. Die Beschreibung der
Leerstellen-Zwischengitter-Wechselwirkung beruht weiterhin auf der zufallsverteilten
Besetzung der Leerstellen mit Zwischengitteratomen, Ubriggebliebene Leerstellen
reagieren weiter willklrlich mit den sie umgebenden Atomen der Probe. Die Relaxation
der Probe nach dem Mischen erfolgt nach dem Konzept der konstanten Anzahldichte der
Atome in der Probe /47/. Die chemische Reaktion aufgrund der ioneninduziert-
thermischen SiC-Biidung entspricht einer 2-te-Ordnungs-Reaktion ({siehe wvoran-

gegangenes Kapitel; die Reaktionsgeschwindigkeit ist unbekannt)}.

Das Simulationsprogramm [3uft folgendermallen ab: Ausgegangen wird von einem
vorhandenen Konzentrationsprofil, das als ein Gitter aufgespannt wird, wobei die
einzelnen Gitterpunkte durch Konzentrationen von C, Si und SiC charakterisiert werden.
Innerhalb eines "Kastens" der Ldnge R erfolgt dann die besprochene RickstoRatom- und
Leerste!len-Erzeugung sowie die Zwischengitter-Leerstellen-Reaktion. Die Ausdehnung R
des "Kastens" entspricht nicht Rp {Projizierte Reichweite), sondern ist zundchst ein
Anpassungsparameter (hierauf wird spater noch eingegangen). Nachdem die
~Umverteilung berechnet und ein Teil des "Kastens”, bedingt durch die Zerstdubung,
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abgeschnitten ist, erfolgt die Relaxation zur konstanten Anzahldichte der Atome im
"Kasten". Danach wird ein, mit den verdnderten Konzentrationen im oberfléchennahen

Bereich (R} versehener, neuer "Kastan" der gleichen Prozedur unterworfen.

Als Eingabedaten fir dieses Modell wurden die Atommassen von Si {28), C (12) und SiC
(40), die Dichten 2,3 g/cm? fur Si, 1,8 g/em?® fiir C und 3,1 g/em? fir SiC und die
Versetzungsenergien 23 eV fir Si, 42 eV fiir C und 24 eV flr SiC verwendet.
Experimentelle Daten sind durch die lonenfluRdichte 2:10'® lonen/cm-s und die
Erosionsrate 0,338 A/s fiir Si und 0,15 A/s fir C in das Modell eingeflossen.

Das Modell wurde an den Tiefenprofilen der Proben mit dem sputterdeponierten
Kohlenstoff auf Silizium "geeichi"”. Das heif3t, der Anpassungsparameter R wurde mit
experimentell erhaltenen Tiefenprofilen abgestimmt. In Abb. 5.17 ist das simulierte
Konzentrationprofil einer 100 A dicken C-Schicht auf einem Si-Substrat dargestelit. Der
Anpassungsparameter wurde so gewdhlt, daB das simulierte Tiefenprofil jenem
Tiefenprofil aus Abb. 5.2 in Kapitel 5.1 entspricht.
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Abb. 5,17

" Simulation eines Tiefenprofils einer 100 A dicken C-Schicht (grauer Bereich) auf

Silizium.

D:e mtegrale Menge an SiC ist 55 A (53 A in Abb. 5.2), der Konzentrationsverlauf hat
eln Maxnmum von 0,42 (0,42 in Abb. 5.2) und die Halbwertsbreite ist 112 A groR (111
A in A_bb. B.2). Es stellte sich heraus, das R nicht vergieichbar mit Rp, sondern ca. 3Rp
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grof? ist. Der erhaltene Wert von 75 A stimmt sehr gut mit der aus TRIM-Rechnungen
erhaltenen Kaskadenausdshnung iiberein {ca. 75 A flr den Xe+-BeschuR unter 53°).
Diese erfreuliche Tatsache begrindet die Aussage, daid die verwendeten Ndherungen
sowie die begrenzte Anzahl der gewdhlten Parameter offensichtlich ausreichen, um die

erhaltenen Tiefenprofile grob zu beschreiben.

Die Giite des beschrisbenen Modelis (Simulationsrechnung) erlaubt es, Konzentrations-
profile zu konstruieren, die anschlieBend der Simulationsrechnung unterworfen werden,
um das errechnete Tiefenprofil mit den aus der AES-Tiefenprofilanalyse erhaltenen
Tiefenprofilen zu vergleichen. Bei Ubereinstimmung dieser Konzentrationsprofile kann
davon ausgegangen werden, dall die urspriinglich angesetzten Konzentrationsprofile mit
fenen in der gemessenen Probe vor der Tiefenprofilierung dbereinstimmen. Damit ist ein
Werkzeug geschaffen worden flr das Verstdndnis der gemessenen Tiefenprofile. Es gibt
keine andere Méglichkeit, das "wahre" Konzentrationsprofil zu erkennen, weil die

gemessenen Tiefenprofile immer verschmiert sind.

Im folgenden sind zwei Beispiele gezeigt, die mit den gemessenen Tiefenprofilen in den
vorangegangenen Kapiteln Gemeinsamkeiten aufweisen. Es ist zundchst folgender Frage
nachgegangen worden: Wie sieht das Tiefenprofil einer Probe aus, die mit einer dinnen
SiC-Schicht bedeckt ist? In Abb. 5.18 ist im oberen Tell die urspringliche Konstruktion
der Konzentrationsverldufe und im unteren das Tiefenprofil des auf diese
Konzentrationsverldufe angewandten Simulationsprogrammes dargestellt. Eine 50 A
dicke SiC-Schicht liegt auf einer 300 A dicken C-Schicht. Letztere wurde auf einem Si-
Substrat "deponiert”. Wie aus Abb. 5.18 zu entnehmen ist, wird die SiC-Schicht nicht
aufgeldst bei einem Beschul mit einem Xet-lonenstrahl der Energie 5 keV. Diese diinne
Schicht ist vielmehr (iber einen Bereich, der groRer ist als 200 A, ausgeschmiert. In der
tiefen Grenzschicht ist der gleiche Sachverhalt wie in Abb. 5.77 zu beobachten.
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0.5+ SiC g : Silizium -

Konzentration | Atom-% / 100 ]
{ Simulation )
T

Tiefe [A]

Abh. 5.18
Simulation eines Tiefenprofils einer.50 A dicken SiC-Schicht auf einer 300 A
dicken C-Schicht. Das Substrat fir die C-Schicht ist Silizium.

In Abb. 5.19 ist die Situation dargestellt, da eine dinne SiC-Schicht (50 A) auf einer
noch dinneren C-Schicht (30 A) liegt. Die C-Schicht ist auf einem Si-Substrat
"aufgebracht™ worden. Die Dicken der beiden an der Oberfidche befindlichen Schichten
sind kieiner ais R (75 A). Daher ist zu erwarten, da diese Schichten nicht durch die

Tiefenprofilanalyse aufgelést werden. Das wird durch Abb. 5.18 bestétigt.

Die Konzenirationsverldufe in Abb. 5.18 weisen Gemeinsamkeiten mit jenen aus Abb.
5.10 in Kapitel 5.2.2 auf. Auch wenn die beobachteten Schichtdicken nicht die gleichen
sind, muR davon ausgegangsen werden, daR das gemessene Tiefenprofil in Abb. 5.10

vor dem Einsatz der Analvtik einen gualitativ 8hnlichen Verlauf hatte wie der aus Abb.
5.19 (oben).

Eine quantitative Abschatzung mit Hilfe des vorgesteliten Modells erscheint zu diesem
Zeitpunkt noch verfriiht, Das Modell zeigt die beobachteten Trends in den gemessenen
'Tiefenprofi!en und ist daher ein wertvolles "Werkzeug" fir ihr Versténdnis. Wenn sich
durch weitere Messungen das Bild von den beobachteten Konzentrationsverldufen
‘weiter verfestigt, kann dieses Modell auch zur quantitativen Beschreibung herangezogen
werden. Es darf dabei aber nicht vergessen werden, daB die wahre Atomistik der




5.3.2 Das Modell 161

beschriebenen Prozesse im Festkdrper (SiC-Bildung) unbekannt und daher die
verwendete Beschreibung nur Modellartig ist. Weitere Untersuchungen auf diesem
Gebiet lassen aber die Erwartung zu, daR durch einfache Simulationsprogramme die
komplexen und gleichzeitig ablaufenden Prozesse wéhrend der Tiefenprofilierung in

einzelne und aufgeschlisselte Teilprozesse zerlegt werden kénnen.

\ Kohlenstolff

i.0- e -
T

0.5 SiC Silizium -

0.0+ -

( Simulation )

Konzentration [ Atom-% / 100 |




162 5.3 Modell zur Auger-Tiefenprofil-Analyse




6. Zusammenfassung und Ausblick 163

6. Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurde eine Apparatur zur ionenstrahligestiitzten Deposition
von Schichten konzipiert ung aufgebaut. Diese IBAD-Apparatur erlaubt die Durchilihrung
eines Vierstrahl-Depositionsexperimentes sowie die Kontrolle aller fliir die ionenstrahl-
gestlitzte Beschichtung wichtigen Parameter: lonenstrahidichte, Energieverteilung der
lonen im Strahl, Auftreffrate der Dampfteilchen und Temperatur des Substrates. Die
Charakterisierung des zur Schichtmodifikation eingesetzien lonenstrahls kann mit einem
einfachen und kompakten Faradayauffénger mit Retardationslinse durchgefiihrt werden,

der eigens flir digsen Zweck entwickelt wurde. Durch eine sorgfiltige Konzaption der
Beschichtungskammer und des Pumpsystems konnen die Beschichtungen im
Hochvakuum trotz hohen Gasballastes beim Betrieb einer Hochstromquelle wvom
Kaufman-Typ stattfinden. Das ist im wesentlichen der doppelt-differentisllen-Pumpstufe
zu verdanken. Mit Hiife eines Elektronenstrahlverdampfers ist es mdglich, einen
Teilchenstrahl zur Schichtdeposition zu erzeugen, der (ber einen weiten Bereich

steuerbar ist.

Die I[BAD-Apparatur ist zur ionenstrahlgestiizien Deposition von Silizium auf
Kohienstoffsubstrate eingesetzt worden. Solche IBAD-Experimente sind Simulations-
experimente mit Bezug auf ein spezielles Plasma-Wand-Wechselwirkungsproblem in der
Fusionsforschung, namlich der Randschichtkihlung. Bei TEXTOR in Jdlich haben die
ersten Versuche mit dem Einsatz wvon Silizium als Verunreinigungsatomart zur
RandschichtkGhlung bereits im Oktober 1982 stattgefunden. Daher sind Simulations-
experimente zum Verstdndnis des Verhaltens von unter lonenbeschuld auf Kohienstoff

deponiertem Silizium von erhéhter Dringlichkait,

Die in der IBAD-Apparatur beschichteten Proben sind mit Hilfe der Auger-Tiefenprofil-
Analyse uniersucht worden. Fir die Auswertung der gemessenen Auger-Spektren wurde
eine neue Ausweriemethode flr die bindungsspezifische Elementkonzentraiion von
Kohlenstoff entwickelt. Es zeigt sich, dal® die hierflr verwendete lineare Zerlegung von
Auger-Spektren eine sehr empfindliche Methode ist, um aus gemessenen Auger-

Spek‘_tren bindungsspezifische Informationen zu erhalten.

Bei den genannten Untersuchungen ging es im wesentlichen darum, ob und unter
welchen Bedingungen Siliziumkarbid durch die ionenstrahigestltzte Deposition von
Silizium auf Kohlenstoff gebildet wird. Auch wenn keine quantitative Analyse des bei
der Deposition gebildeten SiC erfolgen konnte, sind wesentliche Parameter fir die
Erzeugung von SiC erarbeitet worden. Diese Ergebnisse, zusammen mit Vorschidgen flr

weiterflihrende Arbeiten, lassen sich wie folgt zusammanfassen:
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e Bei Zimmertemperatur und bei einer BeschuRenergie von 500 eV Ar* kann durch
den gleichzeitigen lonenbeschul wahrend der Deposition von Silizium auf Kohlenstoff
kein SiC gebildet werden. Dagegen kann, durch den BeschuR einer Grenzschicht
zwischen Kohlenstoff und Silizium mit einem Xe*-lonenstrahl der Energie 1 keV (und 5
keV) ein erheblicher Anteil an SiC entstehen. Diese Tatsache ndhrt die Hoffnung auf
eine mdégliche SiC-Abscheidung bei Zimmertemperatur. Vom Standpunkt der Analytiken,
die einen ahnlichen lonenstrahl zur Abtragung des Probenmaterials einsetzen, ist sie
aber unerwiinscht. Der Anteil an dem durch die Beschichtung gebildeten SiC ist durch
diese Art der Analytik nicht oder nur schwer zu quantifizieren, weil er von dem Beitrag,
der wanrend der Anaiyse gebiidet wird, nichi zu unterscheiden ist. In Zukunft mul daher
von einer Tiefenprofilierung auf der Basis einer ionenstrahlinduzierten Erosion der Proben
abgesehen werden. Eine in situ Analyse der Proben, d.h. eine sukzessive Beschichtung
und Oberflachenanalyse in der IBAD-Apparatur wére das geeignete Mittel, diesem
Problem zu begegnen. Als Oberflichenanalytik wird dabei an statische AES- und XPS-

Messungen gedacht.

Es wurde beobachtet, daRR sich bei Vorhandensein einer Quelle fir Kohlenstoff ("Verun-
reinigung” durch CO-Verbindungen) eine geringe Menge von SiC auch wéhrend der
Beschichtung bei Zimmertemperatur bildet. Diese Mdéglichkeit der Abscheidung von SiC
bei niedrigen Temperaturen unter C-Zufuhr aus der Gasphase sollte weiterverfolgt
werden. Nach Einbau einer Dise in die IBAD-Apparatur kdnnen Experimente unter
zufuhr von Kohlenstoffhaltigem gasférmigen Verbindungen (z.B. Ethan) bei gleich-
zeitigem Aufdampfen von Silizium und lonenbeschul® durchgefihrt werden.

® Im Temperaturbereich um 770 K kann durch den gleichzeitigen lonenbeschuf?
(500 &V, Ar*) wiahrend der Deposition von Silizium - bei geeigneter Wahl der
BeschuRparameter - der gesamte Anteil an nicht durch Zerstdubung abgetragenem
silizium zu Kohlenstoff gebunden werden. Da keine Kohlenstoff-Quelle zur Verfligung
stand, konnte dieses aber nur in einer dinnen Grenzschicht zwischen Silizium und
Kohlenstoff beobachtet werden. Dieser Temperaturbereich ist fir die erste Wand von
TEXTOR relevant. Es kann davon ausgegangen werden, dafl in diesem
Temperaturbereich die Oberfliche der ersten Wand mit einer SiC-Schicht (berzogen
wird. Diese Aussage gilt unter der Annahme, dal das Verhalten von C und Si in
TEXTOR nicht durch chemische Effekte des reichlich vorhandenen Wasserstoffs

drastisch beeinfluf3t wird.

Um eine relevantere Simulation der Verhilinisse an der ersten Wand zu erreichen,
bendtigt man zusétzlich eine Kohlenstoffquelle fir die gleichzeitige Deposition von
Silizium und Kohlenstoff. Dieses ist in dreifacher Hinsicht wichtig: Erstens kommt es der
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tatséchlichen Situation in TEXTOR sehr nahe, speziell dann, wenn Wasserstoffionen
statt Argonionen zur Schichtmodifikation eingesetzt wtirden. Zweitens kann erst dann
die Palette der BeschuBparameter ausgeschépft werden. Bidslang waren nur solche
Parameter zuldssig, die das "Ubrigbleiben"” einer C-Schicht garantierten. Drittens wire
es moglich, einen SiC-Standard zu erzeugen, um geeignete Referenzspekiren fiir die
Auger-Analyse zu erhalten. Es ist deshalb empfehlenswert, eine zweite lonenguelie zum
Zerstduben eines Kohlenstoff-Targets in die IBAD-Apparatur zu integrieren. Dieses ist
dank des vorhandenen Targethalters und der bewdhrten Konzeption giner doppelt-

differentiellen Pumpstufe leicht zu realisieren.

e Im Temperaturbereich um 1070 K kann davon ausgegangen werden, daR durch
den gleichzeitigen lonenbeschuR (500 eV, Ar+*) jedes in die Schicht singebaute
Siliziumatom sich zu SiC bindet. Zusétzlich kommt es in diesem Temperaturbereich zur
Diffusion von Kohlenstoff in Silizium und umgekehrt. Die Temperatur allein reicht aber
nicht aus, um SiC zu bilden. Da es in der Fusionsforschungsanlage Teile gibt, deren
Temperaturen wéhrend des Betriebes sogar héher als 1200 K sind, ist es wichtig, die

Diffusionsprozesse zu untersuchen.

Idealerweise wird im stationdren Zustand eine Schicht benétigt, die stabil ist: Sie darf
nicht abbldttern oder sie soll sich wihrend des Betriebes der Anlage neu generieren. Ein
solcher Regenerationsprozel der Oberfliche wird gestdrt, wenn es wesentliche Verluste
durch Diffusion einer der Schichtkomponenten ins Volumen gibt. Dieses ist im
Temperaturbereich um 1070 K und hoher wahrscheinlich, aber nicht bei 770 K, sin
Temperaturbersich, in dem solche Diffusionskanéle nicht vorhanden sind. Insofern
lassen die Ergebnisse dieser Arbeit die Mégiichkeit einer sich selbst regenerierenden SiC-

Schicht auf der ersten Wand einer Fusionsforschungsaniage zu.
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