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Az MTA MFA feliiletfizikai kutatdsait (utébbi negyven év) foglaljuk réviden 6ssze a hiradastechnikai anyagok szempontjabdl.
Megmutatjuk, hogy a feliiletelemzés AES-sel és a mélységi feltérképezés az kezdeti egyszeriibb formajaban is értékes infor-
madcidkat adott a vékonyréteg ellendllasok oxidacios folyamatairdl, mig az altalunk bevezetett fejlettebb valtozata ( minta for-

rétegek vizsgalatara. A volframkutatasokat és feliletfizika kapcsolatat kiilén fejezetben targyaljuk.

1. Bevezetés

Az Auger elektron spektroszkoépiaval (AES) [1] meg
tudjuk hatarozni a felllet 1-3 atomi rétege vastag tarto-
manyanak dsszetételét. Mivel egyszer(i és viszonylag
nem tulsagosan kéltséges, talan a legelterjedtebb fell-
let analitikai médszer. A fizikai paraméterek (informaciés
mélység, gerjesztési hataskeresztmetszetek, Auger
visszaszoérasi tényez§ stb.) ismerete mellett a spektru-
mok kiértékelése sem tllsagosan bonyolult. A paramé-
terek meghatarozasanak hatékony eszkdze az MFKI-
ban kifejlesztett rugalmas elektronszéras spektrometria
(EPES) [2], az AES egyik kiegészit6 mddszere.

A modszer Harris 1968-as AES kozleménye utan in-
dult viharos fejlédésnek [1]. Az MFKI-ban felismerve,
hogy a j6vében a fellletanalitika alapvetd fontossagu
lesz, a legvaltozatosabb terileteken térekedtliink az AES
miel6bbi megvalositasara. Els6 1épésként a Vacuum Ge-
nerators (VG) gyartmanyu LEED berendezésiinket bé-
vitettlik ugy, hogy AES spektrumok felvételére is alkal-
mas lett. Ez 1973-ban tértént, amikor is ez lett az els6
Auger spektrométer hazankban [3]. A hengeres tikor
analizatort (CMA) alkalmazé Riber OPC 103 spektromé-
tert, aminek energia-felbontasa sokkal jobb, mint LEED-
b6l atalakitott fékezéracsos spektrométeré, 1977-ban al-
litottuk Gzembe. Ekkor mar vilagos volt, hogy az Auger
fraktografia, ami a tort fellletek AES analizisét jelenti,
igen jol alkalmazhat6 fémkutatasban. Ehhez természe-
tesen be kellett szerezni UHV-ben m(-

Roévidesen az AES egyik f6 alkalmazasi terilete vé-
konyrétegek és multirétegek mélységi elemzése lett. En-
nek elve egyszeri; Ar ionbombazassal a paraméterek
kedvez6 beallitasaval (ionaram, energia, beesési szdg)
szabalyozott vastagsagu rétegeket lehet lehantolni a
mintarél, melynek felilletét AES-sel elemzik. igy az id8
figgvényében az AES a minta mélységi dsszetételét
adja [6]. Az ionbombéazas az anyageltavolitason tul ron-
csolja és igy megvaltoztatja a mérendd mintat. A mod-
szer eredeti valtozataban a roncsolodas mértéke fiigg
az eltavolitott anyag mennyiségétél és igy a vizsgalha-
t6 vastagsag korlatozva volt. Ezen segitett az A. Zalar
altal bevezetett mintaforgatas [7]. Ezt a mddszert valé-
sitottuk meg Barna Arpad segitségével eldszér ex-situ
[8] majd in-situ médon. Tovabb javitja a mérés mélységi
felbontasat a surlédé beesési ionbombazas és a ala-
csony ionenergia hasznalata, amit szintén Barna Arpad
(amit egy magyar vallalkozas, a Technoorg Linda gyart)
1-2 nm-es mélységi feloldast valésitottunk meg.

2. AES vizsgalatok
hiradastechnikai anyagokkal

Az els@ AES vizsgalatokat W huzal fellletén, tiizjelzd
fotécellak Mo fotékatddjan (Tungsram Kutatd), tovabba
Si oxid és nitrid rétegeken (HIKI) végeztik [8]

kddd térészerszamot (a térés cseppfo-
lyés N, hémérsékleten térténik), ami a
tort felliletek in-situ AES vizsgalatat te-
szi lehet6vé. Az akkori deviza nehézsé-
gek miatt az UHV mérékamrat a Tungs-
ram Kutaté épitette meg. A teljes elektro-
nikat a KFKI (Téth Ferenc) készitette
el, a KFKI NV-255 szinkron detektorat
alkalmaztuk a derivalt tizemmédban [4].
Emellett megépitettiik az analdég (zem-

512 eV
0

1. dbra

moédra alkalmas detektort is [5].
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Hasonlé vizsgéalatokat végeztiink Ta ala-
pu vékonyréteg ellendllasok hékezelésénél
[11], ahol az AES mélységi elemzés hason-
|6 oxidalasi folyamatokat tart fel.

A merevlemezek olvasofejében 1évé al-
kalmazott ériasi magneses ellenallasu
(GMR) rétegszerkezet van. Az 6rias mag-
neses ellenallast a Co/Cu/Co rétegek ad-
jak. Ezeknek tipikus vastagsaga 1 (Co illet-
ve 2,3 (Cu) nm, azaz a Co réteg mind-
Ossze 6t atomi réteg vastag. llyen mére-
teknél alapvet6 fontossagu tudni, hogy a
hatarfelllet hogyan néz ki. Egy modellki-
sérletben ilyen réteget rendszert névesz-
tettiink, amit AES mélységi feltérképezés-
sel vizsgaltunk.

Az eredményt a 4. abra mutatja, a kdvet-
kezd oldalon. Az abran feltlintettlik a mért
koncentracié-eloszlasokat és az azokbol
szarmaztathatd eredeti (ini.) koncentracio
eloszlasokat. A megdébbentd eredmény az
volt, hogy a Co/Cu hatarfelllet elkent, mig
a Cu/Co hatarfelllet éles [12]. MUikodéké-
pes GMR rétegek készitésekor ezért a két

melység

hatarfelllet készitésekor mas technoldgiat
kell alkalmazni.

A feladatok altal megkdévetelt méddn folyamatosan
fejlesztettik az AES kiértékelési eljardsokat. Példaul a
fenti vizsgalatoknal elészér az rgz Auger visszaszérasi
tényez6t a Shimizu képlettel szamitottuk, késébb sajat
kutatasi eredménylinkbdl vettiik [9].

Az 1. abra a Mo fotokatdd spektruméban K, C és O-t
mutat, ami a fotékatéd nem kivant szennyezése. A spek-
trumot derivalt izemméddban vettlk fel.

A 2. abran az AES mélységi feltérképezés egy korai
alkalmazasat mutatjuk Si félvezetd kristaly felliletén ki-
alakitott tobbrétegl kontaktus esetén. A 2/a. dbra a
minta felépitését mutatja. A 2/c. abran a hagyomanyo-
san felvett (nem forgatott minta 3 keV ion energia) mély-
ségi profilt mutatjuk; a rétegszerkezet szinte nem lat-
szik. Ha a vastag Ni réteg egy részét ugy tavolitjuk el,
hogy ionbombazas kdzben forgatjuk a mintat, akkor a
profil minésége jelentésen megjavul, 2/b. abra[8], de a
rétegek kozotti atmenetek még mindig jelentésen szé-
lesebbek, mint amit az elektronmikroszkdépos kép alap-
jan varunk. Ezért volt szikség a modszer fent emlitett
tovabbi fejlesztésére.

Erdekes médon a médszer még ebben a viszonylag
fejletlen allapotaban is értékes eredményeket adott.
50%Ni-50%Cr radiofrekvencias porlasztassal készitett
vékonyréteg ellenallasok rétegszerkezetének hékeze-
Iés hatasara torténd valtozasat vizsgaltunk AES mély-
ségi feltérképezéssel [10]. Megmutattuk, hogy a héke-
zelés hatasara a fellileti rétegben feldusul a Cr,O, és
annak hosszaval az oxid réteg vastagsaga nétt. Az AES
mélységi elemzést h6kezelés el6tt (3/a. abra), 563 K 6
oras (3/b. abra) és 100 éras hékezelés utan végeztiik
(3/c. abra).
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koncentraci6 (%)
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Ugyanis ahogyan azt ko-

rabban emlitettiik, a méd-

ini. Pd szer azt feltételezi, hogy az

T Nk AES-sel a feliileten talalt
— k. Ni anyag az, ami ott volt a t6-
——— ini. Cu rés el6tt is. Ez sok esetben
ini. Co igaz is, de nem az igen spe-

v Pd cialis volfram-kalium rend-

o Nj szer esetében. Itt ugyanis
o Cu egy igen furcsa helyzetben

5 Co vagyunk. A kalium, ahogy
ezt az MFKI volfram-kutatéi

jol tudtak, az Gjrakristalyo-

sodott huzalban, buborékok-

) ban talalhat6. Méasoldalrdl

4. abra viszont azt jél tudtuk, hogy

3. Auger elektron spektroszkopia
a volframkutatasban

Kilén fejezetet szentellink a volfram AES vizsgalatai-
nak. A W az izzélampakban az izz6szal anyaga, de a
fénycsdvek, szines TV képcsdvek és a teljesitmény elek-
troncsovek katddjaként ma is kiléndsen fontos. Az MFKI
a hazai W kutatasokban jelent6s tudomanyos eredmé-
nyeket ért el.

Teljesen nyilvanval6 volt, hogy az Intézetben frissen
bevezetett AES-t prébaljuk alkalmazni az Intézet tradicio-
nalisan mivelt volframkutatasban. Csak érdekességkeént
emlitjiik meg, hogy a Harris altal a GE-ben épitett elsd
LEED-re alapozott racsos AES els6 vizsgalata éppen
volframszalon tértént; a fellileti szegregacioét vizsgalta.

Mi ket kérdéskorhdz kivantuk az AES vizsgalatokkal
hozzaszdlni; az igen izgalmas és akkor még részben
nyitott kaliumfazisok kérdéséhez (amik alapveték a meg-
felel6 csUszasi szilardsag eléréséhez), és hogy a szem-
csehatarokon jelenlévé szennyezék befolyasolhatjak-e
a szemcsehatarok mechanikai tulajdonsagait.

A kéliumvizsgéalatokhoz els6ként hazankban és ak-
kor az egész szocialista tdborban mi alkalmaztuk az
AES fraktografiat. A mddszer az AES igen j6 felilleti ér-
zékenységére épll és az AES készllék fejlesztésének
a legfébb indoka volt. Azon alapul, hogyha egy anyag
egy kitlintetett felllet mentén térik, akkor ennek a fell-
letnek a kémiai analizise AES-sel kényelmesen elvé-
gezhetd. Itt azt kell hangsulyozni, hogy egy normal po-
likristalyos fémben a szemcsehatarok koncentracidja 1
ppm alatt van, tehat ha ezeket 100% idegen anyag fe-
di be, akkor ennek az anyagnak a mennyisége kisebb
1 ppm-nél, ami térfogatanalizissel alig észlelhetd, vi-
szont az adott elrendezésben a fém tulajdonsagait a
szegregalt anyag hatarozhatja meg.

Az irodalom azt talalta, hogy a volfram tort felliletén
mindig van kalium. Ez a megallapitas ellentmondott a
kalium-volfram rendszerr6l kialakult tudasunknak. Vizs-
gélataink az utobbit tamasztottak ala. Azt sikerdllt ugya-
nis megmutatnunk, ami akkor AES fraktografiaban is Gj-
nak szamitott, hogy a kétségtelenll helyes AES vizs-

Vs

a kalium a volfram fellleté-
hez egy atomos rétegben igen er6sen kétédik, hiszen
a kilépési munkat elektronvoltokkal csokkenti. Ezért ha
a huzal térésekor egy kaliumbuborék kinyilik, az abbdl
szarmaz6 kalium még szobahémérsékleten is igen gyor-
san diffundalva beteritheti a fellletet.

Ezt mutattuk meg gy, hogy a kaliumbuborékok meny-
nyiségét valtoztattuk hékezeléssel és az elképzelések-
nek megfelel6en ekkor a tort felileteken kialakul6 fe-
dettség a hdkezeléssel, azaz a buborékok szamaval
valtozott. Ezen vizsgalatok soran azt is megmutattuk,
hogy a huzalban igen alacsony h6kezelés utan még két-
dimenziés elterllt kaliumfazis is talalhaté. Ezek a vizs-
galatok az [13,14] kézleményekben ismertettik.

Tovabbi izgalmas téma a volfram teriileten: ellenal-
lasmérésekkel megallapitottak (Gaal, Uray és munkatar-
saik), hogy Ujrakristalyosodés soran az oldott vas meny-
nyisége csékken a volfrdimban. Mivel a szennyezd vas
kiparolgashoz a hémérséklet tal alacsony, ezért az ol-
dott vas cs6kkenésének magyarazatdhoz mas mecha-
nizmust kellett keresni. Felvet6doétt, hogy a szemcseha-
taron gydllhetnek fel a hianyz6 oldott anyagok. A hé-
mérséklet azonban a szokdsos szegregaciohoz ala-
csony, azaz diffuziéval az oldott anyag nem keriilhet a
szemcsehatarokra.

A volfram Ujrakristalyosodasakor azonban a szemcse-
hatarok igen nagy terlleteket ,sepernek” at. Elképzel-
het6, hogy a szemcsehatar szegregacié nem a szoka-
sos modon tdérténik, azaz nem az oldott anyag megy a
szemcsehatarhoz, hanem a szemcsehatar mozgasa so-
ran ,felveszi” az oldott anyagot. Ennek a modellnek a
kévetkezménye, hogy elhanyagolhat6 diffuzié esetén
is kialakulhat szemcsehatar szegregacié [15-20].

A 70-es években az intézetben kezd8dott alap- és
alkalmazott kutatasok alapoztak meg azt az MFKI-
TUNGSRAM ipari-kutatasi egy(ttmikodést, amit a jog-
utédok, az MFA és a GE, maig intenziven folytatnak.
Ennek keretében legutébb a tériumoxiddal adalékolt
huzalokat vizsgalva megallapitottuk, hogy a matrixban
lévé tériumoxid nem képes a szal felliletén olyan térium
fedettséget Iétrehozni ami a begydujtast a lampa kés6b-
bi életében elsegiti [21].
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