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Thin film analysis by Rutherford
backscattering spectrometry (RBS)
ABSTRACT

The general physical principles of Rutherford backscattering
spectrometry as an almost classical non-destructive technique for
thin film analysis are discussed. Since a few years, RBS
applications have greatly increased. This technique have been
used also on the Jozef Stefan Institute since three years. In this
article some examples of RBS spectra obtained on various thin
film structures are presented. Cross sectional transmission
electron micrographs and depth profiles obtained by Auger
electron spectroscopy of the same samples are shown.

POVZETEK

V prispevku so opisani osnovni fizikalni principi spektrometrije z
Rutherfordovim povratnim sipanjem ionov. Metoda RBS je
klasicen postopek nedestruktivne analize tankih plasti. V zadnjih
nekaj letih se je uporaba te spektroskopije zelo poveéala. Od leta
1990 jo uporabljamo tudi na Institutu Jozef Stefan. V prispeku so
predstavljeni nekateri primeri RBS spektrov, ki smo jih dobili na
razlienih tankoplastnih strukturah. RBS meritve smo dopolnili z
elektronsko mikroskopskimi posnetki in AES globinskimi profili
istin vzorcev.

1 Uvod

Metoda RBS je Ze ve€ kot tri desetletja najpogosteje
uporabljena tehnika za nedestruktivno analizo tankih
plasti. Bistvo metode je obstreljevanje povrsine vzorca
z visokoenergijskimi (nekaj 100 keV do nekaj MeV)
lahkimi ioni (H*, He™) in merjenje energije tistih
vpadlih ionov, ki se sipajo za velik kot (tj. povratno) na
jedrih atomov tarce (slika 1) /1-4/. Proces povratnega
sipanja je proZen (elasti¢en) trk med vpadlim ionom in
jedrom atoma tarce.
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Slika 1. (a) Rutherfordovo povratno sipanje ionov z en-

ergijo Eo na tar¢i, ki je sestavlijena iz
dvokomponentne tanke plasti AB in podlage
iz atomov C.
(b) Shema oblike Rutherfordovega spektra; v
spektru so oznacena energijska obmocja, ki
ustrezajo atomom vrste A in B iz plasti in
atomom C iz podlage /4/.

Trk je proZen, Ce je energija vpadlega iona veliko
veCja od vezavne energije elektronov v atomu in ce je
hkrati manjsa od energije, pri kateri se zaCnejo
pojavljati jedrske reakcije in resonance. Energijo iona
po sipanju lahko izracunamo, Ce upoStevamo zakona
o ohranitvi gibalne koli¢ine in kineti€ne energije:

{V ME — M7 sin%9 + M1 cos ¥

E1= M1 + M2

} Eo =KEo
Energija povratno sipanih ionov (E1) je torej odvisna
od njihove mase (M1) in energije (Eo), mase atomov
tar¢e (M2) in sipalnega kota (). Ce je tarCa sestav-
liena iz razlicnih atomov, potem je razmerje med ener-
gijo sipanih in energijo vpadnih ionov (kinematski
faktor K) za razlicne vrste atomov razli¢no, kar nam
omogoca kvalitativno masno analizo tarce. V ener-
gijskem spektru povratno sipanih ionov se signal, ki
ustreza razlicnim vrstam atomov, pojavi pri razlicnih
energijah. ZaZeleno je, da je ta energijska razlika ¢im
vecja. To je mozZno, €e izberemo €im vecjo enerdijo in
¢im vecjo maso vpadnih ionov (pri tem pa mora
razmerje M1/Mz ostati manjSe od 1, sicer povratnega
sipanja ni!) in ¢e postavimo detektor tako, da je sipalni
kot ¢im blize kotu 180°. Samo za primerjavo: Ce up-
orabimo helijevime ione, je masna locljivost Stirikrat
veCja od tiste, ki jo dosezemo s protoni. Ker je
kinematski faktor za He™ ione manjsi kot za protone
so tudi Sirine vrhov v spektru za He " ione Stirikrat
SirSe od tistih, ki jih dobimo s protoni.

Tudi globinsko locljivost izboljSamo, e za analizo up-
orabimo teZje ione. Najboljsa locljivost, ki jo lahko
dosezemo, je vec kot 10 nm, kar pa je v primerjavi z
drugimi metodami (npr. AES globinska analiza)
bistveno slabse, zato metode RBS ne moremo upora-
biti za analizo vecCplastnih struktur, ki vkljucujejo plasti
z debelino okrog 10 nm ali manj.

Pri obravnavi povratnega sipanja ionov moramo
upostevati tudi, da se le-to zgodi na razlicnih globinah
vzorca. Informacijo o globini, na kateri je prislo do
jedrskega trka dobimo, ¢e upoStevamo energijske
izgube vpadlega iona zaradi sipanja na elektronih in
ionizacije na njihovi poti do mesta, kjer je prislo do
povratnega sipanja, in na njihovi poti nazaj. Racun
pokaZe, da je izguba na enoto opravijene poti iona
skozi snov sorazmerna z atomsko gostoto snovi (N).
Specificna izguba energije je odvisna tudi od mase
vpadlih ionov in je npr. za He ione Stirikrat veCja kot za
protone.



ISSN 0351-9716

Energijski spekter povratno sipanih ionov nam torej da
informacijo o sestavi tar€e in o debelinah posameznih
plasti. Najvecja debelina plasti, ki jo Se lahko an-
aliziramo, je odvisna od mase ionov in njihove energije
in je najvec nekaj wm.

Verjetnost za proces povratnega sipanja ionov je zelo
majhna. Veg&ina vpadlih delcev se namrec vgradi v ma-
terial (implantacija). Diferencialni presek za sipanje
ionov podaja znamenita Rutherfordova formula, ki
pove da je presek za sipanje sorazmeren:

— kvadratu vrstnega Stevila vpadlih ionov

— kvadratu vrstnega Stevila atomov tarce in

— obratno sorazmeren kvadratu energije vpadlih
ionov.

Obcutljivost metode RBS je torej velika za tezke
atome in majhna za lahke.

Ugotavljamo, da lahko z metodo RBS dolo¢amo
absolutno razmerje razlicnih elementov brez uporabe
standardov. Za simulacijo izmerjenega RBS spektra je
poleg podatkov, ki se nanasajo na samo postavitev
merilnega sistema in ki so seveda stalni (energija,
vrsta in vpadni kot ionov glede na tarco, kot med
normalo na tar€o in smerjo detektorja), potreben Se
podatek o vrsti ionov in prostorninski gostoti atomov
tarce N (at/cm® (v primeru tankih plasti pa
povrsinska gostota atomov tarée S (at./cm?); S = N d,
kjer je d debelina plasti).

Metodo RBS smo priCeli uporabljati na Institutu JoZef
Stefan pred nekaj leti. Naprava je postavijena v
Odseku za jedrsko fiziko in omogoca analizo vzorcev
s protoni in helijevimi ioni. Energije le-teh so lahko
med 0.8 in 1.5 MeV. Namen prispevka je seznaniti
strokovnjake s podrocja tankih plasti in povrsin na
moznosti Rutherfordove spektroskopije. Zato bomo v
prispevku predstavili nekaj znacilnih primerov uporabe
omenjene metode.

2 Eksperimentalni del

Rutherfordov spektrometer je sestavljen iz (slika 2) /4/:

— izvira visokoenergijskih ionov

— vakuumske posode s tar¢ami

— detektorja ionov

— elektronskega in racunalniskega sistema za zaje-
manje podatkov
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Slika 2. Shema eksperimentalnega sistema za
merjenje Rutherfordovih spektrov [4/.
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lzvir protonov (H*) in helijevih ionov (He') je v
naSem primeru Van de Graaffov pospesevalnik. loni iz
RF ionskega izvira potujejo najprej skozi sistem
pospesevalnih elektrod in ionskih le¢ ter nazadnje
skozi magnetno polje, s katerim izberemo ione s
tocno doloceno energijo (n.pr. 1.2 MeV) in maso (H*,
He™). Energijo ionov lahko doloéimo do 5 keV
natancno, to je 0.2%. Z dvema zaslonkama omejimo
presek ionskega curka na pribliZno 3x3 mm.
Divergenca curka je < 0.3°.

Komora s tarcami in detektorjem je sestavni del
vakuumskega sistema pospesSevalnika. Kot med
normalo na tar€o in smerjo vpadnega curka je 40°.
Uporabili smo silicijev polprevodniski detektor s
povrSinsko zaporno plastjio (to je tanka plast
polprevodnika tipa p na debelem polprevodniku tipa n,
ter Al in Au kontaktni elektrodi na povrsini n oz. p
polprevodnika) (slika 3). Visokoenergijski ioni na poti
skozi zaporno plast detektorja povzrocijo nastanek
parov elektron-vrzel. Merimo tok skozi diodo v zaporni
smeri. Stevilo sunkov je odvisno od Stevila vpadlih
ionov, velikost sunka pa je odvisna od energije vpad-
lega iona. Locljivost detektorja pri energiji ionov 1 MeV
je 19 keV. Pulz iz detektorja vodimo preko pred-
ojacevalnika in ojacevalnika v veckanalni analizator.
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Slika 3. Shema detektorja s povrdinsko zaporno plas-
tio /2/

Za simulacijo izmerjenih spektrov smo uporabili
racunalniski program GISA 7.1 (avtor programa je
Jaakko Saarilahti, Semiconductor Laboratory, VTT,
Technical Research Centre of Finiand, Espoo).

3 Rezultati in diskusija

Z naprSevanjem v napravi Sputron smo na silicijevi
rezini pripravili veCplastno strukturo Ta20s/Si, v kateri
si sledi izmenicno Sest plasti Ta203 (debelina
posamicnih plasti jed = 30 nm) in 5 plasti Si (d = 32
nm). Slika 4a kaZze posnetek prereza te strukture, ki
smo ga naredili s presevnim elektronskim mikro-
skopom, slika 4b pa Augerjev globinski profil. RBS
spekter te strukture, ki smo ga posneli s He ™ ioni z
energijo 1.2 MeV, pa je prikazan na sliki 4c. Ker so
kinematicni faktorji za Ta, Si in O zelo razlicni, se
vrhovi v spektru, ki ustezajo omenjenim elementom,
nahajajo pri zelo razlicnih energijah. Tudi debelina
posameznih plasti je v tem primeru takSna, da pre-
krivanja Ta in Si vrhov ni. Ker je kinematicni faktor za
energijah, kjer so naloZeni na signal, ki ustreza Si
podlagi. Kisikovi vrhovi so zelo $ibki in zato v spektru
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tezko prepoznavni. Sirina vrhov je premosorazmerna
produktu volumske gostote atomov N (§t. at./cm3) v
izbrani plasti in debeline plasti d. Ce poznamo gostoto
plasti, lahko dolo¢imo njeno debelino in obratno.
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Naslednji  primer je struktura  Si/Ni/Si-<Si>
(40nm/50nm/40nm) (slika 5a). RBS spekter te struk-
ture po nanosu je prikazan na sliki b. V spektru vidimo
dva vrhova: mocnejsi, ki se nahaja pri visji energiji,
pripada niklju, manjsi pa silicijevi tanki plasti, ki se
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Slika 4. Posnetek prereza vecplastne strukture
Ta20s/Si, ki smo ga naredili s presevnim ele-
ktronskim mikroskopom (a), AES globinski
profil (b) in RBS spekter izmerjen s helijevimi
ioni z energijo 1.2 MeV (c)
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Slika 5. Elektronsko mikroskopski posnetek prereza

SiINi[Si tankoplastne strukture, ki smo jo
naprsili na silicijevo podlago (a), AES
globinski profil /5/ (b) in RBS spektri istega
vzorca po pripravi (c), in po pregretju na
310°C (d).
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nahaja na povrsini vzorca, medtem ko je vrh spodnje
silicijeve plasti priloZzen RBS signalu Si podlage, zato
ga ne razlo¢imo. Silicijeve rezine s to strukturo smo
segreli v inertni atmosferi na 310°C in iz RBS spektrov
poizkusili ugotoviti ali so pri tem nastali nikljevi silicidi
in kak$no stehiometriéno sestavo imajo. Na sliki 6¢ je
prikazan RBS spekter te strukture po segretju na
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310°C. Tako v signalu niklja kot silicija se pojavi
stopnica, ki ustreza plasti NiSi. Stopnica v nikljevem
vrhu se pojavi zato, ker je v tej plasti gostota nikljevih
atomov manjsa kot v Cistem niklju, medtem ko se
stopnica v silicijevem vrhu pojavi zato, ker silicijevi
atomi difundirajo v plast niklja in se torej geometrijsko
premaknejo blize povrsini.
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Slika 6. Elektronsko mikroskopski posnetki prereza Si/Cr/Si (a) in Si/Nb/Si (b) tankoplastnih struktur, odgovarjajoca
AES globinska profila /5/ (c, d) in RBS spektri istih struktur (e, f), ki smo jih izmerili s helijevimi ioni z ener-
gijo 1.2 MeV. Plasti smo naprsili na silicijeve podlage.
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Sliki 6e in 6f prikazujeta RBS spekter podobnih
struktur, vendar s to razliko, da smo nikelj nadomestili
s kromom oz. niobijem. Elektronsko mikroskopska
posnetka prerezov omenjenih struktur sta prikazana
na slikah 6a in 6b, AES globinska profila /5/ pa na
slikah 6¢c in 6d. Debeline silicijevih plasti so v vseh
primerih priblizno enake (~35-40 nm). Zaradi razliénih
vrednosti kinematskega faktorja so polozZaji vrhov Ni,
Crin Nb v RBS spektru razli¢ni.

Na sliki 7 pa vidimo RBS spekter 1.2 um debele tanke
plasti Cr203, ki smo ga posneli s protoni. Ker je plast
debela, se vrhova kroma in kisika delno prekrivata
(levo od stopnice). 1z razmerja intenzitet signalov
kroma in kisika lahko doloc¢imo stehiometrijsko
sestavo plasti. Za analizo s helijevimi ioni je ta plast
predebela.
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Slika 7. RBS spekter 1.2 wm debele tanke plasti
Cr203, ki smo jo naprsili na silicijevo
podlago, izmerjen s protoni z energijo 1.2
MeV.

4 Sklep

MoZnosti uporabe metode RBS so zelo Siroke. Up-
orabljamo jo lahko ne samo za analizo tankih plasti in
vecplastnih struktur, pa¢ pa tudi za Studij difuzije in
implantacije v mikroelektroniki in metalurgiji, za $tudij
oksidacije ter korozije itd. Metoda je nedestruktivna,
Ceprav pride v nekaterih primerih do znatnih radia-
cijskih poskodb (npr. GaAs). Analiza s to metodo je
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relativno hitra, saj traja praviloma manj kot 30 minut.
Njena najveca prednost je kvantitativna narava doblje-
nih podatkov. Debelino plasti lahko na ta nacin
dolocimo brez uporabe standardov. Hkrati nam meto-
da omogoca masno in globinsko analizo vzorca. To
pomeni, da lahko iz spektra ugotovimo npr. kolig¢ino
neCistoC v plasti in kak$na je njihova porazdelitev
skozi plast. Debelina vzorca, ki ga lahko analiziramo je
1-2 um, globinska locljivost 10 do 30 nm (He ioni, 1
MeV) in energijska locljivost 15 keV. Glavni 0z. znagilni
parametri metode so zbrani v Tabeli | /1/.

Tabela I: Znagilni parametri RBS spektrometrije /1/

Analizni curek: H*, He ™, drugi lahki ioni

Energija ionov: 1-3 MeV

Premer curka: ~0.5-1.0 mm (~2 um z mikrocurkom)

Tok curka: ~2-20 nA

Cas trajanja analize: ~5-30 min

Celoten naboj: ~1-40 uC (6x10'2- 2.5x10"* ionov)

Kot sipanja: 170°

Energijski analizator: detektor s povrsinsko zaporno
plastjo s 15-25 keV energijsko locljivostjo

Globina analize: ~1-2 ym

Globinska locljivost: 20-30 nm (3-4 nm, Ce je taréa
nagnjena glede na vpadni curek ionov)

Masna locljivost: izotopska locljivost do ~40 ame

Obéutljivost: 102 -107* monoplasti za tezke atome
necisto€ oz. 0.1-0.01 monoplasti za lahke atome
necistoC.

Natancnost: navadno 3-5%
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