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Kontrola istosti povrsin kovin med ionskim jedkanjem

In-situ control of sputter cleaning of metallic and semiconductor surfaces

Peter Panjan, Boris Naviniek in Andrej Cvelbar, Institut JoZef Stefan, Jamova 39, 61111

Ljubljana

Ciscenje kontaminirane oz. oksidirane povrsine z ionskim jedkanjem smo kontrolirali in-situ tako,
da smo merili tok sekundarnih elektronov in hitrost jedkanja. Dolocili smo optimalne parametre
ionskega jedkanja hitroreznega jekla (HSS), ki smo ga pripravili v obliki tanke plasti in v obliki

masi vrega vzorcea.

lon-induced electron emission and sputtering rate were used as a monitor of cleaning process of a
contaminated or oxidized surface. Experiments were performed to determine optimum conditions
for Ar ion sputter cleaning process of high speed steel (HSS) in form of thin film and bulk mate-

rial.
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1 Uvod

S problemom ¢istosti povrSin se pogosto sreCujemo na
$tevilnih raziskovalnih in tehnolodkih podrogjih. Za pri-
mer bomo navedli le nekatera:

- znanost o povrsinah, &ista povr§ina je prvi pogoj vsake
strukturne analize povrSin

- polprevodniska industrija; za pripravo VLSI vez)
potrebujemo zelo ¢iste, v nekaterih primerih celo ek-
stremno &iste povrdine silicija (npr. termi¢na oksidacija
silicija, epitaksijska rast razli¢nih plasti)

- priprava visokokvalitetnihoptiénih in metalurgkih prev-
lek, kjer je &ista povriina predpogo) za dobro oprijem-
ljivost plasti

- fuzijski reaktorji; netistode, ki izhajajo iz sten reaktor-
ske posode, zniZzujejo temperaturo plazme.

Absolutno &isto povriino dobimo lahko s prelomom poli-
knistalnega agregata ali z razkolom monokristala. Obe
operaciji moramo izvesti v ultra visokem vakuumu, tj. pri
tiaku 10-"°mbar, da prepre€imo kontaminacijo povrsine s
plini iz residualne atmosfere.

V praksi pa s¢ najpogosteje zadovoljimo s tehnolosko
tistimi povrdinami. Podefiniciji so to povréine, na Katerih
je koncentracija necisto¢ najve nekaj procentov mono-
plasti

Netistode (organske in neorganske) na povr§imni trdne
snovi so lahko fizikalno adsorbirani plini (vezavna ener-
gija 0.1 do 0.5 V), kemisorbirani plini (vezavna energija
1do 10eV) ali pa tanka plast ene ali ve< spojin (vezavna
energija 1 do 10 eV). Netistode se pojavijo na povrsini
materiala najpogosteje med procesom obdelovanja in
preoblikovanja (npr. olja,masti), med toplotno obdelavo
(npr. oksidi) in kot posledica delovanja reaktivne atmo-
sfere (npr. korozijski produkti), lahko pa so to tudi razliéni

pradnidelci, prstniodtisi inadsorbirana viaga. Na povrsinah
materialov, torej, v splonem nastancjo: adsorbeijska plast
(nekaj desetink nm), oksidna plast (nekaj 10 nm) in reakcij-
ska plast (nekaj 10 nm).

Postopek ¢iddenja je odvisen: (a) od vrste neCisto in
stopnje njthove oprijemljivosti na podlago, (b) od zahtev-
ane stopnje ¢istosti podlage in (c) od vrste podlage.

Prvi korak (ex-situ) ¢i8¢enja kontaminiranih povrsin je
kemijsko jedkanje. Bistvo vsakega postopka kemijskega
distenja je 1zmenicno jedkanje v oksidativni in reduktivni
raztopini. Znadilen zgled je npr. RCA postopek Cidtenja
silicijevih rezin, Ki ima Stiri zaporedne korake jedkanja: (a)
H,SO,_H,0, (2:1, 10 min, T=100-130°C), (b) NH,OH:
H,O,:H,O (1:1:5, 10 min, T=85°C), (c) HF (od 1:20 do
1:100,20s) in(d) HCLH,O,:H,O(1:1:6, 10 min, T=85°C)".
S tak$nim zaporedjem jedkanja odstranimo s povrSine
vedino organskih nedistod ter tanko plast (=5 nm) silicijeve-
ga oksida.

S kemijskim jedkanjem pa ne€isto kot sta Kisik n og-
1jik ne odstranimo v celoti. Poveta se tudi hrapavost vzorca,
kar je pogosto zelo kritiéno (npr. pri &iséenju poliranih
orodij, silicijeve rezine za VLSI vezja itd.). Problem je
seveda tudi kontaminacija povriine materiala po jedkanju.
V nekaterih primerih si lahko pomagamo s pregrevanjem v
vakuumu (8¢ npr. silicijevo rezino pregrevamo na 800°C, z
njene povriine desorbira silicijev oksid, ne pa tudi ogljik).

Pregrevanja v vakuumu, Kot nacina ¢idtenja povrsin, ne
moremo vedno uporabiti. Tak primer so podlage iz orodnega
jekla, ko ne smemo prekoraiti temperature popusanja
jekla. Uinkovito &id&enje orodnih jekel pa je klju¢ do
priprave kvalitetnih metalurskih previek s PVD postopki
nanasanja. Od Cistosti povriine je namred odvisna nuklea-
cija in adhezija plasti.
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Zato Ze vrsto let raziskovalce zanimajo nizkotemper-
aturni postopki ¢idtenja, kot sta ionsko jedkanje in jedkanje
v vodikovi plazmi. lonsko jedkanje je standarden postopek
Cistenja podlag v vecini naprav za vakuumsko nanasanje
(PVD) tankih plasti **, medtem ko je jedkanje z vodikovo
plazmo v ospredju zanimanja $ele zadnja leta **.

V nadaljevanju prispevka s¢ bomo omejili samo na
ionsko jedkanje. Parametre jedkanja moramo izbrati opti-
malno, da se izognemo (radiacijskim) poskodbam in pove-
Canju hrapavosti. Pri tem se pojavi vprasanje kako nadzo-
rovati Cistost povréine med procesom jedkanja. Uporabimo
lahko standardne analitske metode, kot so AES, SIMS, ISS,
RBS *7, vendar je uporaba le-teh na mestu samem (in-situ)
zelo draga, zapletena in nedostopna $irSemu Krogu razisko-
valcev. Zato smo se odlocili, da bomo preizkusili metodo, ki
temelji na merjenju emisye sekundarnih ¢lektronov med
ionskim obstreljevanjem. Ideja temelji na dejstvu, da oni i1z
Kontaminirane in/ali oksidirane povriine i1zbijejo vet ele-
ktronov kot izistega mateniala ® Med 1onskim &isdenjem se
zato tok sekundarnih elektronov zmanjsuje in postane kon-
stanten, Ko je povriina o¢iidena.

Tanko plast izbranega materiala smo v nekaterth prime-
rih naprsili na povriino kremenovega kristala. Po nanosu
smo plast 1zpostavili zraku in jo na ta nacin Kontaminirali
oz. oksidirali. Sotasno smo merili sekundarni clektronski
tok, in tudt hitrost jedkanja, ki smo jo spremljali s kremen-
ovo mikrotehnico. [zhajali smo 1z opazovan), Ki so pokaza-
la, da je hitrost jedkanja oksidov manj3a od tiste za Ciste
materiale”.

2 Eksperiment

Vse meritve smo 1zvedli v napravi, ki jo prikazuje slika 1.
Eksperimentalno komoro smo izérpah z difuzijsko in ti-
tanovo sublimacijsko ¢rpalko do tlaka 107 mbar. Za pod-
lage smo uporabili hitrorezno jeklo v obliki masivnega
vzorca in v obliki tanke plasti, Ki smo jih naprsili na
silicijeve rezine ali na poliran kremenov kristal. Za ionsko
Cisdenje smo uporabili doma 1zdelan nizkoenergiyski (200-
500 eV) Kaulmanov ionski 1zvir. Tok sekundamih cle-
Ktronov smo merili z Faradayevo Kletko. Tanke plasti smo
pripravili z naprSevanjem v napravi Sputron, jih izpostavili
zraku mn Sele nato vgradili v sistem, Kjer smo jih jedkali. Vsi
merilni mstrumenti so bili povezan: z osebnmim racunaln-
tkom preko Burr Brown sistema za zajemanje podatkov

3 Rezultati in diskusija

Uporabnost metode za m-situ Kontrolo ¢istosti povrsine
bomo demonstrirali na primeru jedkanja poliranega
masivnega vzorca iz hitroreznega jekla BRM 2 in tanke
plastiistega materiala, Kismo jo naprili na poliran Kremen-
ov kristal. Na sliki 2 je prikazan tok sckundamih ele-
Ktronov, ki so jih 1z povriine vzorca izbili 1on1 argona z
energo 400 eV, v odvisnost od tasa jedkama. Kot vidimo
se je tok elektronov ustalil po 560 s jedkanja Ker je bil tok
1onov na tar¢o 30 pA, je doza onov, K1 ustreza temu ¢asu
jedkanja 0.016 As (ali 10" 10nov). Gostota toka 10nov na
tarco pa je bila 0.1 mA/kcm?
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Slika 1 Shema naprave za merjenje toka sekundamnih elektronov
in hitrosti jedkanja med jonskim obstreljevanjem.

Figure 1 Schematic diagram of the experimental setup for
secondary electron emission and sputtering rate measurements.

1 . _]
|
333- 04 ‘
8 14
8 = —
£ 0 e '
‘_:: ‘..‘-,' 2 "J.,.r--‘ﬁ/
£ o s
g E 31 pd
O = vl
5o /
s 51 .r"
- 1 J
\ J/
Py SRV SV |
0 250 500 750 1000
Cas jedkania (s)

Slika 2 Tok sckundamnih elektronov v odvisnosti od &asa
Jedkanja, pri obstreljevanju hitroreznega jekla z ioni Ar (400 eV)

Figure 2 Variation of the total secondary electron current as a
function of the sputter time for high speed steel and 400 eV argon
ons.

Iz mentev spremembe teZe pred in po jedkanju (Sas
Jedkanja je bil 4500 s) smo dolo¢ili tudi povpretno
vrednost koeficienta razprievanja, Ki je bil 0.8 atomov/
ion. [zteh mentev lahko ocenimo globino kontaminiranega
podrogja plasti, ki je nekaj deset nm. Tok sckundamih
clektronov je bil 0.5 pA. Koeficient elektronske emisije je
torej 0.017 clektronov/ion, kar pomenida v povpredju Sele
vsaki 60 1on izbye en elektron

Na sliki 3 sta prikazani mentvi toka sekundarnih
clektronov in hitrosti jedkanja BRM 2 tanke plasti v
odvisnosts od doze 1onov argona z energijo 200 ¢V Pla-
sti smo naprsili na poliran kremenov kristal. Doza 1onov,
K1 je potrebna, da postaneta tok sckundamih elektronov n
hitrost jedkanja konstantna je enaka za obe vrsti meritev
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Slika 3 Frekvenca kremenovega kristala, ki je sorazmerna hitrosti
Jjedkanja (a) m tok sckundarnih elektronov (b) v odvisnosti od
doze ionov pri obstreljevanju tanke plasti iz hitroreznega jekla z

ioni Ar (200 eV).

Figure 3 The frequency of quartz crystal (a), which is proportional
to sputter rate and secondary electron current (b) of high speed
steel as a function of ion dose; the argon ion energy was 200eV.

n je v primerjavi z masivium vzorcem za red velikosti
manjda. Razlago za to bo treba iskati bodis1 v manj$i
hrapavosti povr§me ali preprosto v drugaémi pripravi
povrim,

4 Sklep

Prelminame meritve toka sekundamih elektronov in hitros-
t1 jedkanja med 10onskim obstreljevanjem, so pokazale, da
lahko tidve metodi koristno uporabimo pri in-situ Kontro-
li ionskega jedkanja. Dolo¢ili smo optimalne parametre
tid¢enja vzorcev iz hitroreznega jekla z ionskim jedka-
njem.
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