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RESUMO

Egte trabaho trata do desenvolvimento de um equipamento de desbastamento i6nico
aplicado ao afinamento de amosiras para andise com a técnica de microscopia eetrnica de
transmissdo (MET). A técnica de MET € uma das mais importantes para a caracterizacdo da
microestrutura de praticamente todas as classes de materiais solidos. Contudo, esta técnica requer
amodtras suficientemente finas (espessuras tipicas da ordem de 100 nm) para que os eétrons

transmitidos proporcionem informacao rel evante da microestrutura.

Com excegdo do sistema de vécuo, todos os demais componentes do equipamento
(fonte de ions, camara de vacuo, fonte de dta tensdo e suporte mecanico das amodtras) foram
congtruidos na UFRGS. O equipamento foi testado através da preparacdo de amostras de silicio.
As amodiras obtidas gpresentam areas de observacdo amplas e suficientemente finas permitindo uma
caracterizacdo microestrutura detalhada mesmo com feixes de el étrons acelerados com potencid de
120 kV. Além disso, os valores de taxa de desbaste em torno de 1,5 mm/h foram obtidos em
amostras bombardeadas com ions de Ar* acelerados com um potencid de 6 kV. Tais resultados

maostram gue o equipamento tem uma performance semel hante a um equipamento comercid.

A segunda contribuicdo do trabaho foi a de introduzir um estudo sstemético sobre a
formacéo de camadas amorfas e a producéo de &omos auto intersticiais dentro da regido cristaina
das amodtras de slicio. Tratase de um assunto aud pois tais efeitos anda ndo sdo bem
conhecidos. Apesar do estudo ter sido redizado em um material especifico (S), os resultados
obtidos podem ser gproveitados como modelo para outros materiais. A formacdo de camadas
amorfas foi caracterizada em funco dos parametros. angulo de incidéncia e energia do feixe de ions
de Ar* e temperatura da amostra durante a irradiagdo. A producdo €/ou injecio de &omos auto
intergticiais na regido crigtdina foi estudada em funcéo do angulo de incidéncia e da energia do feixe
de ions. Os resultados mostram que a espessura da camada amorfa cresce com o aumento da
energia e do angulo de incidéncia do feixe e com a diminuicdo da temperatura do avo. A taxa de
producdo de &omos intergticiais dentro da regido cristaina apresenta um maximo para angulos em

torno de 15° independentemente da energia do feixe de ions.



ABSTRACT

This work reports on the development of an ion milling device for transmisson dectron
microscopy (TEM) specimen preparation. Transmisson eectron microscopy is one of the most
important techniques for the microgructural characterization of dl classes of solid materids. TEM
observations depend fundamentally on the preparation of an eectron trangparent thin foil (typica
thickness around 100 nm), which should be representative of the bulk materid and dlow the

acquidition of relevant microgtructurd information.

Except the vacuum system, al the other components (ion source, vacuum chamber, high
tenson power supply and sample holder) were congtructed a the UFRGS. The equipment was
tested by preparing silicon samples. The TEM specimens present large observation areas which are
aufficiently thin to alow detailed microstructure characterization even by a 120 keV eectron beam.
In addition, the obtained ion milling rates using a6 kV Ar* beam was about 1.5mm/h. Such results

show that present ion milling device has a comparable performance as a commercia equipment.

Thiswork aso introduces a sysematic sudy on the formation of amorphous layers and
on the sdf-interditid atom production within the crystdline part of the Si samples, considered as a
modd case materid. Such effects are till not well known in the literature. The formation of the
amorphous layers was characterized in terms of the incidence angle and energy of the Ar* beam and
the S target temperature during the bombardement. The production and/or injection of S aoms in
the crygdline part of the sample was studied as function only in terms of the incidence angle and
energy of the Ar" beam. The results obtained shows tha the thickness of the amorphous layer
increases with the increase of the ion beam energy and incidence angle and decreases with the target
temperature. The sdf-interditia atom production rate has a maximum for incidence angles about 15°
independently of the Ar* beam.



1. |ntroducao

Este trabalho trata do desenvolvimento de um equipamento de desbastamento
iGnico aplicado apreparacéo de amostras para andise com a técnica de microscopia eletrénica
de transmisséo (MET).

A técnica de MET é muito importante para a caracterizagdo da microestrutura de
praticamente todas as classes de materiais. Além disso esta € a Unica técnica que possibilita
uma caracterizagdo direta e inequivoca de defeitos na rede cristalina e/ou de estruturas com
dimensdes de poucos nandmetros em materiais solidos.

A preparacdo de amostras € de fundamental importéncia para 0 sucesso das
andlises pela técnica de MET. Isto € decorrente da necessidade de se obter amostras
suficientemente finas (espessuras da ordem de 100 nm), porém representativas do material em
estudo. Estas regides devem ser ndo sO transparentes ao feixe de elétrons mas principa mente
permitirem que o feixe transmita informacéo relevante sobre a microestrutura da amostra.
Neste contexto o desbastamento ibnico é considerada uma das melhores técnicas para o
afinamento final das amostras de materiais ceramicos, semicondutores, metais e compdésitos
em gerdl.

As técnicas de preparo de amostras geralmente também podem introduzir alguns
defeitos na microestrutura do material. Em muitos casos, a formacédo de defeitos pode alterar
significativamente a informacdo de interesse. Com o desenvolvimento de novos materiais
também € necess&rio desenvolver ou melhorar as técnicas de preparacdo de amostras para
MET. Tais desenvolvimentos objetivam minimizar e/ou evitar os problemas relacionados com
a adteracdo do material, ou entdo proporcionar métodos mais praticos e/ou de menor custo.

Considerando especificamente a técnica de desbastamento i6nico aplicada no
preparo de amostras para MET, ainda existem muitos casos em que ndo se conhecem bem
quais sdo os efeitos colaterais da técnica sobre a microestrutura das amostras.
Consequentemente, também ndo se sabe bem como minimizar os defeitos introduzidos pela
acao de feixe de ions. Uma das contribuicdes do presente trabalho é a de introduzir um estudo
sistematico sobre a formacdo de camadas amorfas e sobre a producdo de &omos auto-
intersticiais dentro da regido cristalina de amostras de silicio. O objetivo do estudo foi o de

entender o fendbmeno e procurar determinar como tais efeitos podem ser minimizados levando



em conta os parametros de controle da técnica. Embora se trate de um material especifico, os
resultados obtidos certamente poderdo ser aproveitados para outros materiais.

Outra contribuico do presente estudo foi a construcdo de um aparelho versdtil,
possibilitando assim testar novas idéias ou situagbes fora do padrdo dos equipamentos
comerciais. A vantagem dos aparelhos comerciais esta no conforto de automatizagéo de suas
funcBes. A principal desvantagem destes equipamentos € que dificilmente eles podem ser
modificados pelos usuarios, impossibilitando assim a realizacdo de novos desenvol vimentos.

Apoés esta introducdo, apresentamos no capitulo 2 uma breve descricdo dos
fenbmenos fisicos envolvidos no processo de desbastamento idnico com o objetivo de
familiarizar o leitor com detalhes da técnica. Com 0s mesmos propésitos, o capitulo 3
introduz algumas idéias bésicas da preparagdo de amostras e da microscopia eletronica de
transmissdo. No capitulo 4 estdo resumidos os detal hes construtivos do presente equipamento,
enfatizando-se o0s aspectos técnicos mais relevantes. A caracterizacdo do funcionamento do
equipamento é feita no capitulo 5. No capitulo 6, apresentamos o estudo da influéncia de
parametros como angulo de incidéncia, energia do feixe de ions e a temperatura do substrato
na producéo de defeitos em amostras de silicio cristalino. Finalmente, nas conclusdes, estéo
relacionados os principais resultados do trabaho bem como as metas para futuros

mel horamentos do equipamento.



2. Desbastamento de materiais por feixe de particulas

ener géticas

O fendmeno de remocdo de &omos da superficie de um material, causado pela
colisdo de particulas energéticas incidentes sobre 0 mesmo, denomina-se de desbastamento ou
pulverizacdo. Contudo, como estas palavras ndo sdo de uso especifico para descrever o
fendmeno no idioma portugués, no presente trabalho vamos denominar o fendmeno de
sputtering que é a palavra utilizada internacionalmente. Este fendbmeno foi observado em
descargas elétricas em gases sendo descrito em 1853 por Grove [1]. Apenas em 1963, ap0Os
cerca de 100 anos da descoberta, € que os processos fisicos responsaveis pelo fendbmeno de
sputtering comegaram a ser analisados e uma primeira teoria quantitativa foi apresentada por
Sigmund [2], sendo até hoje uma das mais aceitas.

O estudo do fendmeno de sputtering € interessante tanto do ponto de vista tedrico
quanto para aplicagdes. Do ponto de vista tedrico o estudo deste fenbmeno esta relacionado
com a interacdo de ions com a matéria e pode fornecer conhecimento dos processos basicos
envolvidos nas colisdes atdmicas. As aplicacbes industriais do fenbmeno de sputtering estéo
relacionadas com a deposicéo de filmes finos, remocéo de materiais na producéo de padrdes
em dispositivos integrados, assim como limpezas de superficies em geral. Também pode ser
citado 0 seu uso em técnicas de andlise de superficie de materiais, como a técnica de

espectroscopia de massa de ions secundarios (“SIMS”).

2.1. Conceitos basicos

A erosdo provocada pelo fenbmeno de sputtering € quantificada através de uma
grandeza chamada rendimento de desbaste “ Y (sputtering yield) definida pela razéo:

V= ndmero atomos removidos
nimero de particulas incidentes

@D

As particulas incidentes podem ser ions, &omos neutros, neutrons, elétrons ou
fotons energéticos. O coeficiente “ Y’ € uma medida da eficiéncia do processo de retirada de

atomos da superficie. Seu valor sera dependente das caracteristicas da particula incidente e do



tipo de material que esta sendo bombardeado (estrutura atdmica ou composicao da superficie)
e também da geometria em que se da o processo de sputtering. Valores experimentais do
rendimento de desbaste podem variar entre 10° a 10° &omos por particula incidente, em
funcéo dos parametros rel acionados acima.

Definem-se dois tipos de sputtering: sputtering fisico e sputtering quimico. No
primeiro fendmeno, uma particula energética incidindo num material transfere energia
cinética aos aomos do mesmo. Estes atomos podem ser deslocados de suas posicBes de
equilibrio e serem getados para fora da superficie do materiad sempre que a energia
transferida for maior que a energia de ligagdo dos &omos na matriz. No segundo caso
considerase uma reacd0 quimica induzida pelas particulas incidentes produzindo um
composto instavel na superficie do material, que termina se decompondo e provocando a
perda de &tomos da superficie.

Observa-se a existéncia de sputtering (fisico), quando as particulas incidentes
possuem energias da ordem de centenas de eV a dezenas de MeV. Para ions de baixa energia
(naordem de aguns eV), o sputtering quimico é comparativamente mais importante do que o
sputtering fisico. Por outro lado, ions de muito ata energia (faixa de GeV) ndo provocam
efeitos de sputtering devido a sua fraca interacéo com os aomos do avo nas regides proximas
asuperficie [3].

Cabe sdlientar ainda que todo o processo de sputtering € um processo estatistico
onde uma particula que incide sobre uma material pode ou ndo ceder energia suficiente para a
remocao de um &omo da amostra. No presente estudo estamos particularmente interessados
pelo sputtering causado por ions de poucos keV incidindo sobre um avo plano. Assim, o
processo de sputtering pode ser descrito através de conceitos de colisdes atbmicas, de maneira

semel hante aos fendmenos de penetracdo de ions na matéria.

2.2. Classificacéo dos“ acontecimentos’

As colisBes ion-atomo alvo relacionadas com o fenémeno de sputtering podem ser
bem mais complexas do que uma simples sequéncia de colisdes binérias. Considerando a
situagdo limite de uma colisdo frontal entre um ion incidindo perpendicularmente sobre a
superficie da amostra e um aomo da mesma, ocorre uma transferéncia de momentum para o
atomo. Este &omo poderd se deslocar para dentro do material sem ser getado para fora da

amostra. No entanto, pode haver remocdo de outros aomos como efeito de uma cascata de



colisdes. Isto dd umaidéia de que o sputtering € um efeito ocasionado pela movimentacdo de
varios atomos na amostra. A seguir vamos descrever qualitativamente algumas possibilidades

de interagdo entre ions e os &omos da amostra.

2.3. Desbastamento ionico via colisdes elasticas

A transferéncia de energia cinética para os &omos de uma amostra através de
colisdes elasticas com ions energéticos causam sua movimentacdo para fora das posicoes de
equilibrio (escapando pela superficie ou ndo). Os &omos que sairam da posi¢do de equilibrio
ou até mesmos 0s proprios ions podem ocasionar novas colisdes com outros &omos,
permitindo que alguns deles escapem pela superficie. A forma como isto acontece da origem a

trés regimes distintos:
2.3.1. Seguénciade colisdesbinarias

Neste regime de funcionamento os ions transferem momentum aos aomos da
amostra, numa seqiiéncia de colisdes binarias como ilustrada na figura 2.1. A retirada de um
atomo do alvo serd bem sucedida se a energia transferida for superior a energia de ligacéo do
material. Este regime de funcionamento é predominante quando a amostra é bombardeada por
ions com energia na faixa entre 50 eV e 1000 eV (para ions leves, esta faixa pode se estender

até aalgunskeV).
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Figura2.1l Representacdo esquemética de uma sequéncia de colisdes binérias, onde os &omos que possuem

energia maior que energia de ligacéo sdo ejetados para forada superficie [3].



Os aomos da amostra podem ser gjetados basicamente das maneiras mostradas
detalhadamente na figura 2.2. Em (a) um aomo da amostra é gjetado diretamente apos a
colisdo com o ion incidente, em (b) o atomo deslocado apds a colisdo com o ion colide com
outros aomos eetando um aomo secundario, em (¢) o proprio ion entra no material

ocasionando muiltiplas colisdes, entdo e etando um &omo da superficie.
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Figura2.2 Representacdo esquematica das trés principais formas de como o domo pode ser getado numa

seqliénciade colisdes bindrias[4].

2.3.2. Colisdes elasticas em cascata linear

Neste regime, os aomos que sofrem colisdo com os ions adquirem energia
suficiente para colidir com mais aomos, criando uma cascata de colisdes. Nestas cascatas
uma parcela dos d&omos deslocados podera ser getada para fora do material. Tais &omos
podem parar numa posicdo distante da sua posicéo inicial. Neste caso a densidade de d&tomos
em movimento ndo é grande. Assim, pode-se considerar que 0s &omos em movimento nao
colidem entre s, mas apenas com 0S &omos em repouso. Este processo ocorre

fundamentalmente quando o ion apresenta energia numa faixa entre alguns keV até MeV



(exceto para ions muito pesados). A figura 2.3 apresenta uma ilustracdo esquemética desta
Situacéo.

Figura2.3 Esquema de colisdes em cascata linear onde varios sdo retirados das suas posi¢des iniciais apos

colidirem com os ions incidentes ou outros &tomos [3].

2.3.3. Cascata néo linear (“spike’)

Neste regime existe uma grande quantidade de aomos se movendo. A densidade
de aomos deslocados de sua posicdo inicia é tdo ata, que pode-se dizer que praticamente
dentro do volume do “ spike” todos os &omos estdo se movendo. Na figura 2.4 € mostrada

uma representacdo esquematica desta situacéo.
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Este processo ocorrera para ions pesados que sdo parados rapidamente, gerando
uma grande densidade de atomos do alvo em movimento, como podemos ver na figura 2.5.
Esta figura foi obtida através de uma simulagéo do tipo Monte Carlo [5], considerando dois
ions de massas digtintas. A figura 2.5(a) mostra como ions de Bismuto com energiaigual a 20
keV movimentam uma grande quantidade de atomos do substrato comparativamente com ions
de nitrogénio com a mesma energia (figura 2.5(b)). Pode-se notar a diferenca de profundidade
que os dois ions acangcam. Neste regime a energia depositada pelo ion em processos de de
espal hamento atbmico € tdo alta que pode ser comparada com um grande aguecimento da rede
cristalina. Pode-se entdo correlacionar o coeficiente de desbaste com a presséo de vapor do
materia [3].
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Figura2.5 Figura mostrando resultado obtido por simulaco numérica do tipo Monte Carlo. Em (@) podemos
ver a grande quantidade de &tomos desl ocados da sua posi¢éo orginal devido ao ion pesado como Bi* com uma
energiade 20 keV. Em (b) foi utilizado um ion de N* com essa mesma energia, onde a profundidade al cancada é

maior, mas a quanti dade de atomos deslocados é menor [5].

2.4. Fatoresque determinam o sputtering

As formulagdes tedricas para prever os valores de coeficientes de desbaste “Y”
geramente se baseiam na teoria de colisdes atdbmicas e em célculos da penetracéo de ions na
matéria. Uma expressdo tipica para o coeficiente de desbaste “Y”, baseada na teoria de

colisfes elésticas e considerando no maximo cascatas lineares [4], &



Y(e.a)= " se).f(a) @

0
onde Uo ¢é a energia de ligacdo de superficie (em eV), geramente estimada pela energia de
sublimacéo do material da amostra; Sh representa o poder de freamento nuclear reduzido, e é
uma grandeza denominada energia reduzida, Kit é uma constante de escalonamento. As

grandezas, e e Kit podem ser expressas como:

e=E /E, ©)

K, @c, (z,z,)" (4)

Onde Ei é aenergiado ion, Eit € uma constante de escalonamento que depende do
nimero e massa atbmica do avo e do ion, C; e C, sdo constantes e Z; e Z, S0 0S nUmeros
atdbmicos do materia do ion e do alvo respectivamente. Através da figura 2.6 podemos
observar um conjunto de resultados experimentais para argbnio (Ar) bombardeado sobre
slicio (Si) adiferentes energias[6].
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Figura2.6 Valoresexperimentaisdo coeficiente de desbaste “ Y”, para Ar* bombardeado sobre Si, com vérias

energias[6].

O poder de freamento nuclear, S, esta relacionado com a quantidade de energia
cinética transferida do ion incidente para os &omos do alvo. Os valores de Sh podem ser
calculados através da aproximacao de colisdes binérias ion-atomo alvo desde que se conhega
um potencial adequado para estas colisdes [7]. A funcdo f(q) relaciona a dependéncia do

coeficiente de desbaste com o0 angulo de incidéncia dos ions. Este comportamento esta



ilustrado na figura 2.7, obtida através de ssimulagcdo do tipo Monte Carlo, pelo programa
TRIM95[§].
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Figura2.7 Vaores do coeficiente deshaste “Y’ obtido através de simulagdo do tipo Monte Carlo pelo
programa TRIM95 [8] para diferentes energias e angulos de incidéncia. As linhas foram colocadas apenas para

guiar os olhos ao longo dos pontos.

Além dos parémetros descritos acima, caracteristicas como orientacdo cristalina e
a temperatura do alvo também podem afetar o comportamento do sputtering. A figura 2.8
exemplifica uma situacdo onde ions de argbnio a vérias energias s@0 bombardeados
perpendicularmente sobre cobre em trés orientagdes cristalinas distintas. Os ions podem
penetrar nos espacos entre duas colunas de d&omos do cristal (dito canal) sem causar colisoes,

diminuindo sua contribui¢do para o desbastamento da amostra.
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Figura2.8 Figura mostrando o efeito da orientagdo cristalina sobre o coeficiente de desbaste, para ions de Ar

com diferentes energias sobre uma matriz de Cu [4].
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A parte do feixe de ions que ira canalizar € funcéo da largura do canal e do angulo
de entrada no canal. Contudo ainda ndo existe uma teoria bem definida que explique o
desbastamento de alvos cristalino e descreva os efeitos de canalizacdo de forma satisfatoria. A
influéncia da temperatura do alvo no coeficiente de desbaste inicialmente era considerada
significante. N&o se observa uma variagdo significativa no coeficiente de desbaste devido a
temperatura [4]. Nem a temperatura, nem a fase do avo influenciam o comportamento do
desbastamento, exceto talvez pela energia de sublimagdo que podera variar. Contudo, sabe se
que a temperatura do alvo terd um efeito importante na formacéo de defeitos em materiais
cristalinos, podendo indiretamente afetar o coeficiente de desbaste.

Por ultimo, cabe sdlientar que a fluéncia e a densidade de corrente dos ions
incidentes pode afetar o coeficiente de desbaste “Y’. Isto ocorre, pois 0s primeiros ions
atingem um cristal perfeito, podendo candizar, mas estes mesmos ions serdo responsaveis
pela criacdo de uma camada danificada. Logo ap0s a criacdo da camada danificada, o valor de

“Y" varia em relacdo ao existente dos primeiros instantes do bombardeamento.

11



3. Aspectos gerais das técnicas de preparacao de amostras
e formacdo de imagens via Microscopia Eletronica de

Transmissao.

A Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) € umas das técnicas mais
importantes para a caracterizagdo microestrutural de materiais. 1sto se deve principa mente ao
fato de que se trata de uma técnica que fornece informagbes da microestrutura (gréos,
precipitados, defeitos estendidos), arranjo cristalino e composi¢cdo local do material sob
andlise. Esta é a principal técnica para o estudo de defeitos estruturais, com dimensdes da
ordem de nanbmetros, bem como para a caracterizacéo de nanoestruturas e de interfaces em
geral.

A técnica de MET requer amostras de espessuras suficientemente finas para que
sejam transparentes aos elétrons energéticos. A preparacdo de amostras €, portanto, crucial
para o &ito de uma andlise via a MET. Trata-se de um etapa tdo importante que existem
sessdes especificas de conferéncias internacionais ou até mesmo conferéncias inteiramente
dedicadas apreparacdo de amostras paraa MET [8]. Existem varios métodos de preparacéo e
maiores detalhes podem ser obtidos na referéncia [9]. A técnica de afinamento via
desbastamento i6nico (ion milling) é considerada, como uma das mais versaeis para a
preparacdo de amostras de materiais inorganicos, onde podemos citar metais, semicondutores,
ceramicos e compositos [10]. Neste capitulo apresenta-se uma descricdo sucinta das vérias
etapas da preparacdo de amostras para MET, enfatizando principamente os métodos
aplicaveis a materiais semicondutores e ceramicos para 0s quais 0 desbastamento iGnico € a
dltima etapa. Além disso, para maior conforto do leitor ndo familiarizado com a técnica de
MET, apresenta-se uma breve descricdo dos principais aspectos de formacdo de imagens

proporcionados na MET.

3.1. Caracteristicas gerais das amostras

A andlise via MET requer amostras com caracteristicas de tamanho e espessura
que devem ser obtidas através de técnicas especiais de preparacdo. A maioria dos

microscopios admitem amostras circulares (discos) com didmetro maximo de 3 mm
12



(nominalmente 3,05 mm, alguns equipamentos mais antigos utilizam 2,3 mm), espessura
maxima de 0,3 mm nas bordas, na parte central (local de interesse) a espessura maxima fica
na faixa de 50 a 500 nm. A figura 3.1 mostra uma representacéo esquemética em corte de uma

amostra auto-portante.
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Figura3.1 Figura em corte mostrando esquematicamente como se parece uma amostra auto portante para

analise por microscopia el etrénica de transmissdo

Uma amostra é dita auto-portante quando ela possui estrutura para ser colocada
diretamente no porta amostra do equipamento. Quando a amostra é pequena ou frégil utiliza-
se um disco com furo central ou uma grade fina para dar suporte mecanico a amostra. A

figura 3.2 mostra algumas grades disponiveis comercialmente.

Figura3.2 Grades utilizadas como suporte para amostras sem capacidade de sustentagdo mecanica[9].
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E importante salientar que, como os elétrons interagem fortemente com os &tomos
da amostra, a informagdo da microestrutura de um material sO pode ser adequadamente
interpretada se amostra for suficientemente fina para que cada elétron intergja com poucos
atomos. A figura 3.3 mostra como a penetracdo dos elétrons varia com a energia para
materiais tipicos como aco inoxidavel e o silicio [11]. Embora elétrons acelerados com
potenciais de 100 a 200 KV possam atravessar amostra de 3 a 6 pm de espessura, ndo se
obterd informagdo estrutural de uma amostra tdo espessa. Em outras palavras, o conceito de
transparéncia associado ao emprego da técnica de MET ndo € um conceito simples de elétrons
atravessando o material, mas sim o de elétrons que atravessam o material e ainda possibilitam

a obtencao de informagdo Util, o que requer amostras muito mais finas (tipicamente 100 nm).

Hump

& Siliciog=111
vao Slicog=220

B Agoinoxidavelg=111

.--'-'-____-___-._

(Y10 THOMAS  PHIL maG 1T S097(1%68)

o ] 10 15 20 25 30 e

Figura3.3 Figura mostrando a profundidade alcangada por elétrons energéticos em silicio e ago inoxidéavel

[11]. Apds alcangarem estas espessuras 0s el étrons dificil mente possibilitardo a obtencdo de informagao Util.

Cabe sdientar que existem dois tipos basicos de amostras. O primeiro é
tipicamente denominado de amostra de vista planar (plan view) e se refere a uma amostra da
qual desgiamos ter uma informagdo geral do seu “interior”. O segundo tipo se chama de
amostra em secdo transversal (Cross section) e objetiva proporcionar uma informacéo da
microestrutura em fungdo da profundidade a partir da superficie da amostra. Tendo em vista
de que muitos dos termos técnicos ndo possuem traducdo genérica para o idioma Portugués,
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no presente trabalho utiliza-se a nomenclatura em Inglés para referir os dois tipos de amostras
para MET. A figura 3.1 apresenta 0 aspecto tipico de uma amostra do tipo plan view e na

figura 3.4 observa-se a representacéo de uma amostra do tipo cross section.

Amostra de
interesse anel metalico externo (opcional)
{

AT, interface de interesse
— e da amostra

cola epdxi entre Jy
as camadas

e 5 !
"waters" ,3',5:-5

"wafers" quaisquer

Figura3.4 Esquemamostrando como € obtida umaamostra em segdo transversal (cross section).

3.2. Preparacéao de amostras

Pela descricdo acima fica claro que s80 necess&rios varios passos de corte e
afinamento possibilitando a obtencdo de amostras suficientemente finas e representativas do
material a ser analisado. Isto significa que ndo se trata de apenas cortar e afinar o material,
mas fazer isto sem danificar ou modificar a microestrutura do mesmo. A seguir vamos

descrever sucintamente vérias etapas de preparacéo de amostras.

3.2.1. Pré-afinamento mecanico

Para o presente trabaho vamos considerar como ponto de partida para a
preparacdo que o material tenha sido cortado e preparado resultando num disco de 3 mm de
diédmetro e 100 pum de espessura. Contudo a obtencéo deste disco inicia requer a aplicagcdo de
um conjunto de técnicas especificas dependendo do tipo de material. A tabela abaixo resume
0s principais métodos de corte e preparo que vamos referir como etapa de pré-afinamento.
Maiores informagdes sobre a etapa de pré-afinamento podem ser obtidas nas referéncias [9,
11].
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Tabela 1: Técnicas de pré-afinamento

Etapa Método Aplicacbes mais Observagoes
recomendaveis
Cortede |Eletroerosdo Materiais metdlicos Introduz  poucos  danos a0
material.

laminas  I'saradediscooufio | Semicondutores, ceramicos|Camaa neo unforme 2p6s g
corte e bastante danificada.

e materiais ndo ducteis

pungéo Materiais dlicteis Introduz danos na borda
. - amostra, pode introduzir tensbes
Cortede Ex: materiais metalicos mecanicas naamostratoda
di Serrade copo Metais, semicondutores e]Paos na borda da amosira,
1SCOS . método de corte lento.
ceramicos
Eletroerosio Materiais metdlicos Introduz  poucos  danos a0
material.
Ultra-som Materiais quebradicos, Danos na borda da amostra,
. podendo arranhar a superficie se
semicondutores e néo protegida
ceramicos

Polimento | Politriz com lixas e]Metais, semicondutores e|'oduz uma camada danificada
. n . com espessura tipica de 3X o
pastas de polimento ceramicos diametro do grio do cbrasivo

utilizado no processo.

3.2.2. Afinamento mecanico naregido deinteresse

Os materiais onde a etapa final de afinamento é feita por desbastamento iénico
requerem um afinamento mecanico especifico visando a obtencdo de uma espessura da ordem
de 10 a 20 um na regido de interesse da amostra. Com isso podemos minimizar o tempo que
amostra sera submetida ao desbastamento i6nico, além de garantir que as zonas finas estaréo
localizadas na regido de interesse. Este afinamento € geramente feito através de um
equipamento chamado dimpler. Um exemplo de um equipamento comercial pode ser visto na
figura 3.5. Neste equipamento a amostra € montada em um suporte que pode rotacionar em
torno do centro da amostra (ou centro da regido de interesse). Uma pequena ferramenta
circular, que é apoiada perpendicularmente a amostra, também rotaciona em torno do seu
eixo. Assim, com a utilizacdo de abrasivos adequados, € possivel desgastar a amostra e obter

boas condicdes de polimento. Estes equipamentos permitem ainda o gjuste da carga mecanica
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aplicada sobre a amostra pela ferramenta e as velocidades de rotacdo como forma de controlar
0 desgaste e minimizar 0os danos na estrutura da amostra. Uma amostra apos o dimpler
possuira um aspecto semelhante a figura 3.1, onde, na regido de interesse a espessura pode
alcancar valor da ordem de 10 pm.

Rotlacio
‘ Disco (cobre ou faliro)
& ‘\ /X
|
L ﬁ Jh ‘ N

Figura3.5 Foto mostrando os aspecto tipico de um dimpler comercial, assim como um esquema de

funcionamento enfatizando o contato da amostra com o disco responsavel pelo afinamento.

3.2.3. Afinamento final

A etapa de afinamento final é a mais importante etapa da preparacdo de amostras
para MET, pois através dela que obtém-se a amostra com regides transparentes aos €l étrons.
As principais técnicas utilizadas para efetuar o afinamento fina sdo o polimento
eletroquimico, polimento quimico, polimento mecanico (tripod polishing), ultramicrotomia e
0 desbastamento por feixe de ions on milling). O objetivo de todas elas € obter amostras
finas possibilitando a andlise por MET. Com exce¢do da ultramicrotomia, todas as outras
técnicas provocam o desgaste do materia até que uma pequena perfuracéo ocorra. Nas bordas
desta perfuracdo, onde o material apresenta a forma de uma cunha, tem-se entéo espessuras
suficientemente finas para andlise por MET. O desbastamento por feixe de ions é a técnica
mais geral para a preparacdo de amostras plan view como para cross section. O ion milling
apresenta vantagens sob as outras técnicas, principalmente do ponto de vista de
reprodutibilidade.

As principais técnicas alternativas para o afinamento final de amostras sdo:
polimento eletroquimico, polimento quimico, polimento mecénico (tripod polishing) e

ultramicrotomia. Estas técnicas possuem vantagens sob 0 processo de desbastamento i6nico
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principalmente do ponto de vista de velocidade e normamente necessitam de um

equipamento mais simples. Entretanto tais técnicas dependem de condi¢bes de guste do

equipamento, solugdo quimica e

temperatura da solugcdo que geralmente sdo obtidas

empiricamente e dificilmente sdo reproduzidas sistematicamente. Por isso estas técnicas sdo

apelidadas de “Magia Negra’ [9]. A tabela 2, a seguir, apresenta as aplicacles e principas

vantagens e desvantagens destas técnicas alternativas.

Tabela 2: Técnicas aternativas para 0 afinamento

M étodo

Aplicacao

Vantagens

Desvantagens

Polimento Quimico

Metais, ceramicos

e semicondutores

Equipamento de baixo custo,
baixo tempo de preparacéo

Altera
superficie da amostra, dificil
reprodutibilidade [12].

quimicamente  a

Ultramicrotomia

Materiais dlcteis

preparacdo por amostra nao
necessita de amostras pré
afinadas.

Polimento Eletroquimico Materiais Baixo tempo de preparacdo, | Pode dterar quimicamente a
. ndo introduz danos af superficie da amodra, dificil
metalicos microestrutura. reprodutibilidade.
Polimento M ecanico Metai S, ceramicos Baixo tempo de preparacdo | Introducdo de defeitos devido
] o ] paramateriais semicondutores. | ao polimento
(tripod polishing) e semicondutores
Baixissmo tempo de | Introduz ~ muitos  danos

mecanicos a amostra. N&o
pode ser utilizado para estudo
de defeitos.

O egquipamento para afinamento final da amostra por ions energéticos

(tipicamente argbnio), ou segja desbastamento idnico esta ilustrado em um esguema na figura

3.6. Este tipo de equipamento permite o controle das principais variaveis do processo de

sputtering, abaixo relacionadas.

Janela

el
|
Aode i -— D0 W L
EE ) Catoda ANIOSTS -
AIF{I"I: R .‘\.r::nll;p
el ] -
Fonte de kns E

Figura3.6 Esquema simplificado de um equipamento de desbastamento idnico (ion milling) utilizado para o

afinamento final daamostra[9].
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3.23.a Energiadofeixe

A energia do feixe € um fator importante em um processo de sputtering pois ela
influi diretamente no coeficiente de desbaste, (ver capitulo 2). Logo, a tensdo aplicada afonte
de ions (responsavel pela aceleracdo dos atomos de Ar) determinara a taxa de remocéo de
material da amostra ou sgja a velocidade do processo de desbastamento. Claro que quanto
maior a energia dos ions, mais profundamente eles penetrardo na amostra, e isto levara a dois
efeitos. a formagdo de uma camada superficial danificada (em muitos casos, amorfa) e a
implantacéo de aomos de argbnio na amostra. Uma pratica comum € a variagdo da tensdo
aplicada durante o processo, possibilitando o desgaste mais rapido no inicio e minimizando os

danos no fina do processo.

3.23b. Angulo deincidéncia do feixe

O angulo com que o feixe incide junto a amostra também influi no sputtering
yield e a escolha de um angulo 6timo, em torno de 8 a 15° em relagcdo a superficie, permite
maximizar a taxa de remocdo de material. O angulo de incidéncia também influi na espessura
da camada danificada. Por isso € comum a escolha de um angulo visando maximizar a taxa de
desbaste no inicio, € um angulo para minimizar os danos introduzidos na etapa final. Detalhes
da influéncia do angulo de incidéncia do feixe sobre a taxa de desbaste e producdo de danos

a0 material, serdo discutidos mais adiante.

3.23.c. Rotacdo daamostra

Devido a dependéncia do sputtering yield com a orientagdo cristalina do alvo, é
importante promover a rotagdo para amostra, como forma de otimizar o desbaste bem como
garantir a reprodutibilidade do processo. Além disso, caso a amostra ndo esteja rotacionando,
0 desbaste ocorrerd preferencialmente em direces paraelas ao feixe provocando sulcos mais

profundos nesta direcao.

3.23.d. Temperaturadaamostra

A temperatura do alvo influi muito pouco na taxa de erosdo, mas dependendo do
tipo suporte para a amostra empregado o feixe de ions pode depositar energia suficiente para
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elevar a temperatura da amostra em dezenas ou até centenas de graus. Este fato pode
ocasionar a modificagcdo da microestrutura da amostra. Para minimizar isto € comum utilizar-
se um sistema de resfriamento a temperatura de nitrogénio liquido. Alguns equipamentos
comerciais sdo dotados desta possibilidade e outros ndo. Cabe ainda salientar que a espessura
da camada danificada varia conforme a temperatura, efeito que também sera discutido

posteriormente no capitulo 6.

3.3. Formacao de imagens em um Microscopio Eletronico de
Transmissao

O primeiro microscopio eetronico da histéria foi um microscéopio eetrénico de
transmissdo (MET), desenvolvido por Knoll e Ruska em 1932. Em 1936 aparecia a primeira
versdo comercial de um MET, chamado EM1. A Microscopia Eletronica de Transmisséo €
uma técnica em continuo desenvolvimento. Atualmente as resolugdes de ponto tipicamente
alcancadas em aparelhos padrdes sdo da ordem de 0,2 nm, podendo chegar a 0,1 nm em
equipamentos especiais. A Microscopia Eletrénica de Transmissdo atualmente € uma das
técnicas mais utilizadas para a caracterizagdo microestrutural de materiais, tanto biolgicos
como ndo bioldgicos. O objetivo desta secdo € apresentar sucintamente a idéia central da
formacdo de imagens num Microscopio Eletronico de Transmissdo para leitores sem
experiéncia na area. Maiores detalhes podem ser obtidos, por exemplo, através da referéncias
[9, 11, 13].

Em um Microscopio Eletrénico de Transmissdo, o feixe de elétrons energéticos
que “ilumina” uma amostra fina, apresenta uma distribuicdo de intensidade uniforme sobre
toda a &rea. Quando os elétrons atravessam a amostra, €les podem ndo interagir com a mesma
ou serem espalhados devido a véarios processos de interacdo ao longo de sua trajetéria. Como
consequiéncia, uma distribuicdo ndo uniforme de elétrons emerge da superficie inferior da
amostra. Esta distribuicdo de elétrons possui toda a informagdo da amostra em estudo.
Considerando elétrons como particulas, seu espalhamento é dito eléstico, se ndo houver perda
energia ao interagir com os aomos, e ineléstico caso ocorram perdas de energia. Como
resultado desta perda de energia podem ser produzidos elétrons secundarios, raios-x

caracteristicos, fonons, fétons, plasmons e outras excitagdes coletivas.
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A informagdo sobre a microestrutura da amostra depende também do
comportamento do elétron como onda. Neste sentido o feixe de elétrons incidente sobre a
amostra deve ser coerente, tanto do ponto de vista espacial como do ponto de vista temporal.
Coeréncia espacia significa que os elétrons devem ser originados no mesmo ponto e seguir
uma mesma trajetéria antes de atingir a amostra. Coeréncia temporal significa que os elétrons
devem ter a mesma energia (ou 0 mesmo comprimento de onda). Os elétrons que sdo
espal hados apds interagirem com os &omos da amostra podem gerar ondas coerentes, que vao
resultar na difracéo, ou entdo em outros tipos de espal hamento.

Os elétrons podem ser espalhados com diferentes distribuicbes angulares. Eles
podem ser espalhados na direcéo do feixe (angulo entre o feixe e uma reta normal a superficie
da amostra < 90°) ou retroespalhados (angulo > 90°). Na figura 3.7 vé-se simplificadamente
como se da o espalhamento numa amostra fina. Os elétrons espalhados elasticamente numa
amostra fina geralmente sdo coerentes e numa faixa de 1 a 10°, em angulos maiores gque 10°
tornam-se mais incoerentes. Elétrons espalhados inelasticamente sdo incoerentes e ficam
numa faixa < 1°. Elétrons podem interagir com mais de um &omo e sofrer espalhamento mais
de uma vez. Podendo, por exemplo, seguir a direcdo do feixe ou ainda ser retroespalhado. Por
isso € importante que a amostra sgja fina, pois apds muitos eventos de espalhamentos a
interpretacdo de imagens torna-se dificil.

Feixe meidente

cotrente
Elétrons secundirios
Elétrons incocrenics

retroespalhados elasticamente

Amostra Fing

Elétrons incocrentes
gspalhados elasticamente

Elétrons coerentes
cspalhados elasticamente

Elétrons incocrentes
espalhados inelasticamente

'
Feixe dircto

Figura3.7 Figura mostrando como é o espalhamento de elétrons numa amostra fina. Elétrons espalhados
coerentemente, tem seu angulo de espalhamento menor que 10° e os espalhados inelasticamente tem angulos

maiores que 10° [9].

Os snais provenientes do espalhamento elastico dos elétrons do feixe séo

fundamentais na formagdo de imagens e padrbes de difracdo. Porém, somados a parcela do
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feixe que ndo sofreu nenhum espalhamento, fardo com que a imagem formada apresente
pouco ou nenhum contraste. Em outras palavras, regides da amostra que se diferenciam por
serem mais densas, conterem diferentes espécies de d&omos, terem espessuras diferentes ou
entdo por apresentarem estruturas cristalinas distintas, podem ocasionar diferencas bastante
significativas na intensidade de elétrons espalhados. Entretanto, caso ocorra uma combinacao
entre o feixe espalhado e os ndo espahados ndo havera grandes diferencas na intensidade
entre tais regifes. Com o objetivo de proporcionar maior contraste € necessario inserir uma
pequena chapa metalica com um furo, situada abaixo da amostra. Estas pecas sdo chamadas
aberturas, neste caso abertura da lente objetiva. Elas permitirdo que os feixes que foram
espal hados a um angulo maior que o permitido pela abertura sejam barrados pela mesma. Este
procedimento resulta numa formagéo de contraste onde as regifes que ndo espalham elétrons
aparecem como zonas mais claras do que as regides que espalham pouco elétrons. A figura
3.8 ilustra esquematicamente estas situacao, considerando tanto o espalhamento el astico como
0 inel&stico em regides de amostra com caracteristicas diferentes. Para uma mesma espessura
de amostra, um maior nimero de elétrons sera espalhado pelas regides contendo € ementos
mais pesados (maior nimero atdbmico). O mesmo também ocorre com a densidade atdmica e
com a espessura. Considerando regifes com caracteristicas semelhantes, havera um maior
nimero de elétrons espalhados nas regifes mais densas ou mais espessas do que nas menos
densas ou mais finas. A grosso modo, tais variagdes de caracteristicas locais na amostra € que
proporcionam a formacdo de imagens, principalmente em materiais sem estrutura cristaling,
como solidos amorfos ou a maioria de materiais biologicos. Este tipo de contraste se

denomina contraste de massa ou espessura.

¥
| Carbong | Chumba |

sheriura da lenie
ahjetiva

Figura3.8 Figuramostrando em (a) e (b) como um feixe de elétrons espalha mais para regides mais espessas
de carbono. Em (c) podemos ver que uma regido de mesma espessura, que em (b), espalha mais devido ao maior
numero atémico chumbo. Em (d) mostra a situagcdo que ocorre para amostras cristalinas (chumbo cristalino), na
qual o espalhamento se d4d em angulos bem definidos. Em (€) € mostrado como sdo barrados os feixes espalhados

com angulo grandes, ndo contribuindo paraa formagdo de imagem.
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Em materiais cristalinos a situacéo fica bem mais complexa. Isto se deve ao fato
de que os elétrons também podem se comportar como ondas e ndo apenas como particulas.
Por exemplo, o comprimento de onda de um elétron acelerado com um potencia de 200 kV é
de » 0,0025 nm. Uma estrutura cristalina pode causar efeitos de difracdo devido a
interferéncia construtiva das ondas espalhadas por cada a&omo assim como se observa na
difracéo de raio-x. A posicdo de maximos de intensidade do padréo de difracéo de elétrons
esta relacionada com as caracteristicas da estrutura cristalina (composicdo, simetria e
dimensdes). Na figura 3.9 observa-se a amplitude da onda difratada com relagdo ao angulo de
espal hamento para uma amostra amorfa e outra cristalina.

rrpliumle Amplaude
Srplaude n A plmude i B

ok cepallimmieiila ok gapalbamenin|
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Figura3.9 Em (A) mostramos como é a amplitude da onda difratada em fun¢éo do angulo de espalhamento

Anguln de espalhamentc @

para uma amostra amorfa. Em (B) mostramos a amplitude para uma amostra cristalina[9].

A figura 3.10 mostra um espectro de difracdo obtido com feixe de elétrons
orientado na direcdo (100) de uma amostra de Al contendo precipitados de Cu-Al, onde os
precipitados sd0 coerente com a matriz (a imagem desta amostra pode ser vista na figura
3.11). Assim, além dos efeitos de espessura, densidade e composi¢do, a formagdo de imagens
em materiais cristalinos dependerd fortemente dos fendmenos de difragdo. Em outras
palavras, sempre que houver uma variacdo loca na estrutura cristalina haver4 uma mudanca
no padréo de difracdo entre uma regido e outra acarretando também a formagédo de contraste.
Por exemplo, aimagem de campo claro de um pequeno precipitado ou de um defeito na rede
cristalina é formado quando o precipitado ou o defeito passam a difratar de forma mais

intensa do que a matriz.
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Figura3.10 A figuramostraum difratograma (em negativo) obtido com feixe de elétrons orientado na diregao
(100) de uma amostra de Al. Os peguenos pontos pretos mostram a existéncia de precipitados de Cu-Al.

coerentes com a matriz.

O blogueio do feixe difratado realizado através da colocacdo da abertura da lente
objetiva determina que o nimero de elétrons que ultrapassa a abertura proveniente da regido
onde ocorre a difracdo € menor. Isto significa que havera um contraste comparando-se as
intensidades produzida pela regido onde ocorre o espalhamento, com as de regides vizinhas
nas quais ha menos eventos de espalhamento. Podemos observar um exemplo deste tipo de
contraste através dafigura 3.11 que mostra precipitados de Cu-Al em matriz de Al.

Cabe também ressaltar de que, além do contraste de difracdo e do contraste de
massa e espessura, também se pode obter imagens devido a diferenca de fase entre as ondas

espalhadas. Um exemplo disto sf0 as imagens de cavidades.
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200 nm

Figura3.11 Figura 3.11 Micrografia de uma amostra do tipo “plan view’. Em (a) Precipitados de cobre numa
matriz de aluminio, implantada com hélio. O aspecto granulado decorre da presenga de nano bolhas de He (2 a5
nm de didmetro). Em (b) uma amostra sem He, observada com o feixe préximo a direcéo <100> da rede, onde
também podemos ver claramente os precipitados com as faces maiores posicionadas perpendiculares a diregao

do feixe.
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A figura 3.12 abaixo ilustra um exemplo onde se pode observar as cavidades via
contraste de fase e simultaneamente imagens de discordancias e de campos de tensdo na rede
cristalina via contraste de difragdo. Na figura 3.12a as cavidades séo da forma de discos que
podem ser vistos tanto de perfil como com as faces maiores no plano da figura. Estas
cavidades contém hélio em dta pressdo que ocasiona deformagdo eléstica na matriz,
visualizada como manchas escuras que representam estes campos de tensdo. Na figura 3.12b
as cavidades sdo aproximadamente circulares visualizadas na forma de discos circulares mais
claros circundado por uma franja escura. Por outro lado as linhas préximas correspondem a

discordancias visualizadas por contraste de difragéo.

Figura3.12 Em (a) podemos ver cavidades, produzidas pela existéncia de He em alta pressdo no interior, via
contraste de fase e as discordancias e campos de tensdo via contraste de difracdo. Em (b) uma situagéo
semelhante onde as cavidades sdo discos claros circundados por franjas escuras e o espectro de difracéo

correspondente.
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A onda que passa pela coluna da amostra onde se encontra a cavidade tem uma
diferenca de fase em relac8o & ondas que atravessam as colunas de &omos adjacentes, onde
ndo existem cavidades. Portanto, caso estas ondas intergjam, a diferenca de fase acarreta
interferéncia construtiva e ou destrutiva e € responsavel pela formacdo de do anel mais escuro
(franja de Fresnel) e do disco mais claro que caracteriza este tipo de imagens de cavidades.
Finalmente cabe enfatizar que as diferencas de fase entre os feixes difratados por planos
cristalinos também podem produzir imagens relacionadas com estes planos. A figura 3.13
mostra uma imagem de linha composta da contribuicdo de planos (100). Esta imagem pode
ser considerada como uma transformada de Fourier de seu espectro de difracdo (n&o

mostrado) e ndo deve ser entendida como uma visualizacéo direta da rede cristalina.

-
e T UL
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i f R R

Figura3.13 Micrografiade umaamostra de GaAs mostrando a contribui¢do dos planos cristalinos (110).

O equacionamento da formagéo de imagens, bem como da formac&o de figuras de
difracéo pode ser bastante complexo principalmente quando se considera os efeitos dinamicos
da difracdo. Esta se¢do objetivou dar uma idéia simples sobre a formacdo de imagens e de
padréo difragdo para leitores sem experiéncia neste campo. Maiores detalhes podem ser
obtidos nas referéncias [9, 11, 13]
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4, Descricao do equipamento

O objetivo deste capitulo é apresentar as principais caracteristicas de construcéo
do equipamento, descrevendo o controle das principais variaveis do processo de

desbastamento i6nico discutidas no capitulo 3.

4.1. Aspectosgerais

Os principais componentes do equipamento sdo: i) cdmara de vacuo, ii) sistema de
vécuo, iii) sistema de suporte mecanico e iv) sistema da fonte de ions. A figura 4.1 mostra

esguemati camente como todas estas partes se interrelacionam e quai's Sdo 0s seus subsi stemas.

Medidor de véacuo

ArmadilhaparaN, Liquido

Cémarade vécuo

Vévulade gas

Feixe incidindo na
amostra

| Agua pararesfriamento

Fontede ions

| Sistema de movimentag&o Sistema paraa

rotagédo das amostras

Suporte para as
amostras

Fonte de Alta Tensdo

Medidor de corrente

Sistema de detegdo
de furo na amostra

!
Bomba de vécuo

Figura4.l Esguema mostrando interligacdo entre as vérias partes do sistema. Os componentes em cinza

evidenciam a principa malharesponsavel pelo funcionamento do sistema.

Nas segOes abaixo apresentamos uma descricdo mais detalhada dos componentes

relacionados na figura 4.1.
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4.2. Camaraesistemadevacuo

A camara de vacuo foi projetada para permitir a maxima flexibilidade durante o
desenvolvimento do projeto. Trata-se de uma camara usinada a partir de um tarugo de
aluminio, sem a necessidade de soldas. Existem seis aberturas em torno do corpo cilindrico
(denominadas aberturas laterais) com didmetro interno de 90 mm e duas aberturas
correspondentes & bases do cilindro. Estas aberturas sdo denominadas de tampas e possuem
dimensdo de 196 mm. As aberturas laterais sd0 utilizadas para @) para inserir 0 suporte da
amostra, b) como janela de observagéo, ¢) para fixacdo da armadilha trap) de nitrogénio
liquido (utilizado para condensar o gés residual), d) para a colocacdo da vavula
termomecanica para controle do gas da fonte de ions, €) para o conjunto de bombeamento, e f)
flange para passagem de sinais elétricos. O sensor de vacuo utilizado para medida da presséo
na camara foi instalado diretamente no corpo da camara. O sistema que suporta a fonte e
passadores de &gua e dta tensdo estdo fixados numa das tampas. A figura 4.2 mostra uma
vista a partir de uma das tampas abertas dando uma idéia geral dos aspectos internos e
externos da mesma.

Figura4.2 Foto da camara mostrando em (a) fonte em seu suporte, (b) a armadilha para N, liquido,
(c) flange usada parafixar o copo de faraday, (d) valvula termomécanica, (€) controlador da valvula e

medidor de vécuo, (f) sensor de vécuo.

A figura 4.3 apresenta um diagrama com as dimensdes da camara e a disposicdo das

aberturas.
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Figura4.3 Desenho esquemético simplificado com as dimensfes reais da camara construida. Mostrando as

tampas e as 6 aberturalaterais.

Para a preparacdo de amostras € necessario que a camara esteja em alto vacuo e de
preferéncia livre de hidrocarbonetos que possam se depositar sobre a amostra. Visando
minimizar este tipo de contaminagao, utilizou-se um conjunto de uma bomba turbomol ecul ar
do tipo drag e uma bomba de membrana, que ndo possuem 6leo ou graxa para lubrificacgo. A
bomba de membrana é responsavel pelo bombeamento primario do sistema e tem capacidade
de bombear aproximadamente até uma pressdo igual a 500 Pa. A bomba turbomolecular é
usada para o bombeamento de alto vacuo. O sistema utiliza uma estacdo de bombeamento da
marca Balzers modelo TSH 260 D. A tabela 1 sumaria as principais caracteristicas desta
estacéo.
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Tabela 3 Caracteristicas da estacdo de bombeamento no sistema[14].

Velocidade de bombeamento Nitrogénio (N,): 210
(taxa de fluxo de volume em L/s) | Hidrogénio (H,): 100
Hélio (He): 210
Faixa de trabalho (Pa) 10° a10°

(750 a7.5x10° torr)

Para melhorar a condi¢do de vécuo, o sistema ainda possui uma armadilha (trap)
de N liquido. Trata-se de um reservatorio que armazena N, liquido, causando o resfriamento
das paredes internas do reservatorio, que estdo em contato com o vécuo. Tais paredes serviréo
como uma “armadilha’ para capturar moléculas de gas ou vapor residual, que se condensam
ficando aprisionadas na superficie. Isto é chamado de bombeamento criogénico e é bastante
eficiente principadmente na retirada de vapor de &ua. A armadilha tem uma érea de
bombeamento de aproximadamente 750 cnf. A figura 4.4 mostra um esquema do mesmo.
Esta armadilha também foi idealizada para proporcionar uma refrigeracdo da amostra. O
suporte da amostra capaz de movimentos estando acoplado a0 trap é uma das metas de
aperfeicoamento deste equipamento.

N: Liquido

Flange

E\ /j

Vacuo
Figurad4.4 Esguemasimplificado daarmadilha (“trap”) de N, Liquido

O sensor de vacuo utilizado € da marca Balzers modelo PKR 250 e apresenta no
mesmo invélucro um sensor tipo “ pirani” , para medida de véacuo na faixa de vacuo primério,
e um tipo “penning” para a faixa de ato vacuo. Este sensor possui uma etapa de

condicionamento interno do sinal. A saida do sinal do sensor é de 0 a 10V proporciona a
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pressdo. A expressdo que relaciona a tensdo de saida com a pressdo estd representada

graficamente na figura 4.5 abaixo.
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Figura4.5 Gréfico mostrando como se relaciona atensdo de saida com a pressdo medida, em Pa, mbar e Torr,

para o sensor PKR 250, marcaBalzers[15].

A pressdo residual € medida diretamente no corpo da camara . O sensor de presséo
opera acoplado a um medidor marca Balzers modelo TPG 252A, que € responsavel pela

alimentagdo do sensor e pela informacéo da pressdo em um mostrador digital. Este medidor

ainda disponibiliza uma tensdo igual ado sensor, que sera usada em uma malha de controle

simples. As condicdes de vacuo na camara durante o funcionamento séo descritas na tabela 2.

Tabela 4 Condigdes de vacuo na camara.

Condicdo dacdmara

Presséo (Pa)

Com avavulatermomécanicafechada

4x10% (3 x 10° Torr)

Durante o funcionamento dafonte

Entre 4 x 10° e 1 x 10“ (gjustavel)
(entre3e8x 10° Torr)
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4.3. Sistema porta amostras

Num equipamento de desbastamento iénico (on milling) é conveniente que as
amostras ndo sgjam manipuladas diretamente, pois trata-se de amostras frageis e de tamanho
reduzido. Para isso foi desenvolvido um suporte de manipulacdo que permite a fixagdo da
amostra com uma cera de fixac8o. Esta mesma cera € utilizada nas etapas de preparacéo,
sendo soltvel em acetona e apresentando baixo ponto de fusdo (em torno de 130°C). Por ser
de fécil fixacdo, este sistema possibilita uma rapida troca de amostra, minimizando o tempo
em que o camara fica aberta ao ar. Ap6s 0 término do processo, a amostra € retirada do
suporte de manipulacdo através do aquecimento do mesmo. O suporte € fixo por uma rosca ao
conjunto de rotacdo, que sera referido simplesmente como porta amostras. Este sistema €
isolado eletricamente do resto da camara possibilitando a medida da corrente de feixe, através
de um galvanOGmetro externo.

O porta amostras também € dotado de um eixo que permite a rotacéo. Como jafoi
descrito no capitulo anterior, devido a dependéncia do coeficiente de desbaste gputtering
yield) com a orientacdo cristalina do alvo, € conveniente que amostra possa ser rotacionada
em torno do seu centro, garantindo asssim um desbaste uniforme em toda a &rea irradiada. A
rotacdo também é importante, para a confec¢do de amostras do tipo secdo transversal (cross-
section), onde € interessante minimizar o tempo que o feixe de ions incide sobre a interface de
cola da amostra e maximizar o tempo de incidéncia sobre o material a ser desbastado. A
figura 4.6 mostra diagrama esguematico do porta amostras e de suas interligacoes.

O eixo € movimentado por um motor de passo localizado externamente acamara.
O eixo do porta amostras esta acoplado ao motor de passo, através de um conjunto de polia
com correia dentada. O conjunto de rotagdo da amostra possibilita a movimentagdo com
vel ocidade diferenciada em setores angulares especificos. O controlador do motor de passo foi
desenvolvido pelo setor de eletrénica do IF-UFRGS. O sistema € zerado inicialmente através
de um sensor Gtico e permite 0 gjuste do tamanho do setor. Este setor terd uma velocidade

distinta, podendo ser mais lenta ou mais rapida conforme a necessidade.
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Figura4.6 Figuraesquematica simplificada mostrando os componentes principais do porta amostras e do eixo

gue movimenta a amostra.

A figura 4.7 d4 uma idéia esquemética do tipo de movimento com velocidade

variavel em setores angul ares especificos.

Figura4.7 Figuramostrando como sdo os setores angulares (30°, 45°, 60° ou 80°). Nestes setores a velocidade
angular pode ser selecionada de forma a diminuir ou aumentar (maior ou menor velocidade) o tempo de

incidéncia do feixe, nestaregido.

O suporte da amostra possui um LED, parailuminar a amostra de baixo para cima.
Assim a medida que a amostra vai sendo afinada, € possivel observar a formacéo de uma zona
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de transparéncia Optica e detectar quando ocorre a perfuragdo da amostra. Algumas tentativas
foram efetuadas com o objetivo de automatizar a deteccdo do furo. Numa delas utilizamos um
LED emissor (faixa do infravermelho) alimentado por uma fonte pulsada de 10 kHz. O LED
emissor foi colocado fora da camara e o sensor montado abaixo da amostra. O sinal de tenséo
proveniente do sensor passava por um retificador sincronizado com o mesmo sina do
emissor. Com isto se aumenta a relacéo sinal — ruido, onde o ruido significa toda e qualquer
fonte de luz esplria. Este sistema se mostrou eficiente para testes simulados, sendo capaz de
detectar pequenos furos. Porém, quando em operacdo normal a luz proveniente da fonte de
ions e o ruido eletromagnético devido & descargas dentro do plasma tornaram o sistema
instavel, impossibilitando o seu uso prético. O desenvolvimento de um sistema automético de

deteccdo do furo também € uma das metas para aperfeicoamento deste equipamento.

4.4. Valvulatermomecanica de controle de gas

A operacdo da fonte de ions requer a injecdo de argbnio de forma controlada. Isto pode ser
obtido com o uso de uma vavula do tipo agulha adequada para a faixa de presséo entre 4 x
102 e1x 102 Pa(3e8x 10° Torr). Testes preliminares com diversas vélvulas do tipo agulha
ndo proporcionaram um resultado satisfatorio, devido a constante necessidade de guste
durante o funcionamento. Por isso, optamos pelo uso de uma vavula termomecanica, que
possui uma larga faixa de gjuste e pode ser controlada eletronicamente. A vavula utilizada foi
da marca Balzers, modelo UDV 140, juntamente com controlador (modelo RVG 050B). As

principais caracteristicas desta vavula estdo tabulados abaixo:

Tabela 5 Caracteristicas técnicas da vavula [16]

Faixa de presséo de trabal ho <10 a3x 10° Pa

Menor fluxo de gés ajustavel ParaAr: < 10" PaL /s

Para gases puros: < 10° Pal/s

Maior fluxo de gas ajustavel < 60000 PaL/s
Fluxo de vazamento paravavula <10” PaL/s
fechada

Resi sténcia de aquecimento 30W
Corrente maxima aplicavel 05A
Tens&o 0a20Vv

35



Cabe sdlientar que o controlador da valvula permite o funcionamento em malha
aberta e também o controle em malha fechada através da realimentagdo de um sina de
interesse, no caso a medida de pressdo na camara, proveniente do medidor de pressdo. A
figura 4.8 ilustra a malha de controle utilizada. O controlador da vavula possui internamente
um circuito do tipo proporciona-integral (Pl), ajustado empiricamente para permitir um

rapido controle de presséo.

essi +
Valor de pressio Ly

desejado (“Setpoint”) Circuito de Controle (PI) I—)I Vavulade gés I—)I Fonte defons I—)I Camarade vécuo I

O0aloVv O0aloVv

Figura4.8- Malhapara controle da pressdo da camara, mostrando ainterligagdo do controlador com avélvulae

os niveis de tensdo presentes.

A vavulafoi instalada através de uma flange acoplada a uma das abertura laterais,
sendo alimentada por argénio do tipo industrial. Internamente acamara, a saida da vdvula é
ligada diretamente a fonte de ions através de uma tubulagdo flexivel que permite a

movimentagdo da fonte.

4.5. FontedeAlta Tensao

A formacdo do feixe de argbnio requer o emprego de alta tenso tanto para ionizar
0 gas como para acelerar 0s ions. Para atender esta necessidade foi construida uma fonte de
alta tensdo com as seguintes caracteristicas: tensdo de saida gjustéavel entre 0 a 8 kV
linearmente, 7,5 mA de corrente maxima, ndo regulada. A fonte possui um medidor de
corrente e tensdo na saida proporcionando uma medida do valor real de tensdo na saida. A
figura 4.9 mostra um esquema elétrico ssimplificado da fonte. Cabe salientar que devido a
dificuldade na obtencdo de componentes eletronicos para alta tensdo e 0 seus custos, o
desenvolvimento de uma fonte regulada € um projeto relativamente caro. Entretanto, como o
presente sistema ndo requer uma fonte regulada, pois a operacdo pode ser manual, foi possivel

um desenvolvimento eficiente e de baixo custo.
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Figura4.9- Esquema elétrico simplificado da fonte de alta tensdo, mostrando o capacitor de filtragem C, o
conjunto de resistores R1 para descarregar o capacitor e o conjunto de resistores R2 que limitam a corrente de

saida. Também podemos ver o amperimetro e voltimetro instalados junto ao lago de terra.

O projeto da fonte possui alguns dispositivos de seguranca para evitar acidentes
com a alta tensdo. Por exemplo, a ata tensdo so é aplicada na saida quando o bot&o de gjuste
da tensdo for levado a zero, forcando o operador a elevar a tensdo na saida sempre a partir do
zero. Um outro dispositivo faz que, ocorrido um curto circuito na saida da fonte, a mesma néo
sgja danificada. Isto € obtido com alguns resistores acrescentados ao circuito de saida para
limitar a corrente de saida. A fonte também possui um capacitor para filtragem da tensdo de
saida. Este capacitor armazena energia durante um tempo longo. Finamente, para evitar que a
ata tensdo do capacitor cause um acidente, foi instalado um conjunto de resistores que

descarregam o capacitor em um tempo de aproximadamente 30s.

4.6. Sistemadesuporte dafonte

A fonte de ions foi instalada diretamente numa flange que atua como tampa. Nesta
tampa estdo colocados: 0 passador de alta tensdo e os passadores de agua. O passador de alta
tensdo foi construido com base na adaptacdo de uma vela de ignicdo para automoveis. Os
passadores de dgua sdo conectados a tubos flexiveis para possibilitar 0 movimento da fonte. A
agua circula na fonte através de um tubo de cobre promovendo assim o resfriamento da
mesma, evitando a fusdo do corpo de aluminio ou a deterioracdo do vécuo. Nos testes de
operacdo da fonte, sem resfriamento, mostrou gque efetivamente a temperatura pode alcancar

aproximadamente 400°C, chegando a fundir locamente (em alguns pontos) o corpo de

aluminio. Com o resfriamento esta temperatura ndo ultrapassa 90°C.
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A fonte esta acoplada a um eixo que pode ser girado externamente, possibilitando
seu movimento dentro de um intervalo angular que vai de -60° até +90° em relagdo anormal
da amostra. Este movimento € bastante importante, pois permite 0 ajuste preciso das
condicbes de deshaste, possibilitando erosdo em angulos de até 10°. A importancia do angulo
de bombardeamento sera discutido no capitulo 6. A figura 4.10 ilustra um esguema da
movimentacdo da fonte em relagdo a amostra A medida do angulo de bombardeamento &
feita através de um transferidor localizada externamente junto a0 eixo que permite o

movimento da fonte.

Fonte de ions

Porta amostras /

Figura 4.10- Diagrama esguematico mostrando como € a movimentagdo da amostra em relagdo a fonte. O feixe

pode ser ter um angulo de incidénciaentre —60° a + 90° em relagdo a normal da amostra.

A vedacdo de vécuo é feita por um anel de borracha @'ring) junto ao eixo. A
centragem do eixo € garantida pelo fato que de que o mesmo esta sustentado por dois
rolamentos. A figura 4.11 mostra um diagrama esquematico do conjunto da flange e eixo
utilizado tanto para a movimentacdo da fonte como do porta amostras. A alta tensdo esta

conectada a fonte de ions através de um conjunto de um anel e uma esfera que permite a

movimentacdo da fonte.
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Figura4.11- Figura esquemética do conjunto da flange que permite a movimentagdo da amostra, mostrando
como se d4 a vedag&o de vacuo através de o'ringse a centragem do eixo através de rolamentos. Este sistema

também é usado na movimentacgéo dafonte de ions.

4.7. Fontedeions

A fonte de ions é a principal parte do sistema de desbastamento iénico, dela
dependem a qualidade da amostra que serd produzida. A fonte de ions foi construida
baseando-se num tipo de fonte chamado charged particle oscilator ou twin anode que
encontra-se bem descrita nas referéncias [17, 18, 19, 20, 21]. Nesta se¢do iremos descrever as
principais caracteristicas da fonte com base na literatura.

A obtencdo de um plasma estével para a producdo de ions em baixas pressdes
pode ser conseguida através da utilizacdo de um campo magnético na regido do plasma,
forcando os elétrons a moverem-se em tragjetérias helicoidais. Outra possibilidade € aumentar
a pressdo na regido de ionizagdo mantendo a presséo baixa na regido da amostra. Com isso se
aumenta a se¢do de choque de ionizagdo (diminuindo o livre caminho médio dos elétrons) e

intensifica-se a producédo de ions.

39



A fonte de ions utilizada consiste basicamente num cilindro metdlico aterrado
(catodo) e em dois anodos simetricamente colocados ao longo do eixo do catodo. O corpo da
fonte de ions foi construida totalmente em auminio, devido a facilidade em usinar este
material e alta condutividade térmica. A alta tensdo est& conectada nos dois anodos (terminal
positivo) e o terra. A figura 4.12 mostra um diagrama esquematico da fonte. A configuragdo
estatica do campo elétrico € capaz de manter um elétron em trgjetoria fechada, sem a gjuda de
um campo magnético, quando o eléron é criado em uma regido especifica da fonte. Uma
possivel trgjetoria fechada de um elétron esta exemplificada na figura 4.12 por pontos pretos.
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Figura 4.12- Esquema simplificado da fonte de fons. Mostrando os aspecto das diversas partes da fonte &nodo,
catodo, abertura. A trajetoria fechada (semelhante a um 8) que os elétrons seguem esta representada por pontos
pretos dentro do corpo [18].

Existem regras de dimensionamento para otimizar o funcionamento destas fontes.
Estas regras obtidas empiricamente através de simulagcBes da trgetoria dos elétrons em
decorréncia da configuragcdo do campo €elétrico, e comprovadas com testes experimentais [17,
18, 19, 20, 21].

Em primeiro lugar deve-se considerar a capacidade de manutencéo de um plasma
estavel. A trgjetoria fechada dos elétrons pode ser caracterizada como um movimento de
oscilagdo, auxiliando na producdo de novos ions. A condi¢cdo minima para a manutencéo da

descarga, € que para cada elétron capturado pelos anodos, um elétron secundario seja emitido
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pelas paredes do cdtodo. A figura 4.13 mostra a trajetéria oscilatéria de elétrons partindo de
posicoes diferentes dentro do volume do cétodo cilindrico. Esta figura enfatiza que a posi¢éo
da onde o elétron parte € determinante para que a sua trgjetoria sgja estavel. Um elétron criado

dentro desta regido € capaz de fazer até 20 oscilagdes completas antes de ser capturado pelo

anodo.

x=08

Figura4.13- Simulacdo com elétrons partindo de diversas posi¢des mostrando que estas afetam diretamente a
estabilidade da trajetdria assumida pelos mesmos. Os dnodos estdo colocados e nas posicdesy = 0ex = +1. Em

(a) e (b) podemos ver exemplos de trajetorias estaveis, e em () atrajetériando é estavel [17].

A figura 4.14 mostra a regido do espago em que a criagdo de elétrons resulta em trgjetorias
estévels para os mesmos. Podemos notar que existe uma regido “morta’ entre os dois anodos
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do ponto de vista da producdo de trajetdrias estaveis. Esta regido “morta” decorre do fato de
gue um elétron produzido ai tem grande probabilidade de ser capturado diretamente pelos
anodos, ndo contribuindo para a ionizacdo. Também é nesta regido que os elétrons oscilantes

passam com maior velocidade, significando que a média tempora da densidade € pegquena.

=18

Figura4.14- Esquema mostrando a regido G onde todos os elétrons formados seguirdo trajetérias estaveis.

Podemos notar que existe umaregi&o “morta” préxima aos &nodos [17].

Para otimizar o funcionamento da fonte, € interessante aumentar a producéo de
elétrons dentro da regido do espago mostrada na figura 4.14. Para que isto aconteca, o cdtodo
cilindrico deve tangenciar a regido de formagdo de trgjetorias estaveis. Assim, os elétrons
secundarios formados pela colisdo dos ions com o cdtodo serdo formados dentro desta regido
e poderdo seguir umatrajetoria estavel, mantendo-se assim o seu plasma.

Outra aspecto importante, é considerar como a distancia entre os anodos
influencia na formagado de trgjetdrias estéveis e assm na manutencdo do plasma. Além disso,
deve-se também considerar a capacidade de focalizacdo do plasma préximo a regido do furo
por onde sai o feixe de ions. Caso a distancia de separacdo dos éanodos sgja grande em relacéo
ao didmetro do catodo, o volume de formac&o do plasma aumenta mas a zona morta também.
O efeito final é na diminuicdo na corrente de descarga, acarretando uma diminuicdo da
corrente de feixe, tanto devido ao proprio plasma como a sua pouca focalizagdo. A figura 4.15
mostra claramente a dependéncia entre a distancia de separacdo dos anodos e a formagédo de

um plasma mais intenso. Para um mesmo catodo cilindrico foram testados varias distancias de
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separacdo entre os anodos em vérias pressdes. A medida que a distancia de separacdo
aumenta, existe um aumento na corrente de descarga chegando a um maximo e diminuindo a
seguir. Podemos dizer que existe um aumento na regido de formagdo de trajetdrias estaveis até
um determinado momento, a partir do qual a zona morta passa a ser preponderante. Este
mesmo comportamento ocorre para varias pressdes como também esta ilustrado na figura
4.15. Sabe-se que a densidade de ions produzida ndo depende fundamentalmente do diametro

dos fios de tungsténio utilizados como anodos (desde que bastante menores que a distancia
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Figura 4.15- Gréfico mostrando dependéncia da corrente de descarga com distancia entre anodos para varias
pressdes [18].

As dimensdes da fonte utilizada neste projeto sdo mostradas na figura 4.16. Estas
dimensdes estdo de acordo com as regras de dimensionamento citadas acima. A fonte se
mostrou eficiente no seu funcionamento e de facil manipulacdo devido ao seu tamanho
reduzido. A caracterizagdo do funcionamento da mesma seré descrito no proximo capitulo.

Em gera os modelos mais comuns de fonte de ions utilizam a alta tensdo para a
extragdo dos ions da regido do plasma, levando a uma distribuicdo de energia relativamente
monoenergética. Uma caracteristica diferente das fontes do tipo “&nodos gémeos’ € ade que 0
feixe produzido por elas ndo é unimodal. Isto se deve ao fato, que os eventos de ionizagdo
podem ocorrer dentro de um volume bastante grande, como mostrado na figura 4.14. Assm,

0s ions produzidos numa regido proxima da abertura de saida encontram-se em um potencial
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diferente dos que sdo produzidos nas regides proximas aos anodos. Isto tem como
conseguéncia a formagdo de um feixe com ions de diferentes energias, onde a distribuicéo de

energia do feixe depende da geometria da fonte.

Regigo dos supories, isoladores dos anodos.

O conjunto é fixado por
parafusos (ndo mostrados) 46
ot o
A . L] L\
\ Rasgos para tubulagéo
30 de agua para resfriamento
36 B T /
| A= £

— abertura com diametro 2

diametro interno 20

espacamento entre
os anodos 5

medidas em mm

Figura 4.16- Diagrama da fonte esquemético da fonte de ions com as dimensdes utilizadas, seguindo as regras

de dimensionamento.

A figura 4.17 mostra a distribuicdo de energia para uma fonte com 25 mm de
didametro e 50 mm de comprimento com anodos de tungsténio de 1 mm de diametro e
espacados em 6 mm, operando com argbnio. Como se pode observar, embora a tensdo
nominal sgjade 7 kV, amaior parcela do feixe encontra-se com uma energia correspondente a

2,7 keV. Contudo ainda existe uma boa fragéo do feixe em energias mais atas.
Finalmente , além dos aspectos geométricos, cabe salientar que a distribuicdo de

energia do feixe também depende do tipo de gas utilizado na fonte. Isto esta ilustrado na

figura 4.18, que mostra a distribuicdo de energia para gases mais leves.
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Figura 4.17- Perfil de energia, com tensdo de anodo igual a7 kV e como géas argbnio [21].
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Figura 4.18- Distribui¢éo de energia para gases leves [21]
Neste caso podemos observar que o pico de baixa energia se mantém mas que a
contribuicdo de corrente de feixe é muito pequena em energias mais altas.
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O Ultimo aspecto geométrico de construcdo da fonte é o tamanho do furo de
extragdo. Neste tipo de fonte a densidade de corrente dos ions sobre a amostra esta
relacionada também com o tamanho e a geometria da abertura de extracdo no corpo do
cadtodo. A figura 4.19 mostra como seria a densidade de corrente ao longo da direcéo
perpendicular ao eixo do catodo (cilindro), de uma fonte exemplo [19] com uma abertura de
25 x 5 mm. Estas medidas foram efetuadas utilizando um “copo de Faraday” com uma
abertura com 3 mm de didmetro, 43 mm distante da parede da fonte. A corrente de feixe

medida em varios pontos ao longo da direcdo perpendicular ao feixe.
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Figura 4.19- Densidade de corrente ao longo da direcéo perpendicular ao eixo do catodo (cilindro). Diametro
interno da fonte igual a 54 mm, comprimento 200 mm e a distancia entre os anodos igual 5 mm. A tensdo de
anodo utilizada foi 6 kV, pressio de 6.7x102 Pa (5 x10“ Torr) [19].

Esta figura mostra que a intensidade do feixe é maior na regido correspondente a
projecdo do furo, mas também existe uma dispersdo significativa de feixe de modo que a area
irradiada tem quase o dobro da dimensdo do furo.

Ao descrever as caracteristicas de fontes de ions tipo “&nodos gémeos’
concluimos a descricéo geral do equipamento construido neste trabalho. No préximo capitulo

serdo discutidas as caracteristicas especificas de funcionamento deste equipamento.
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5. Resultados do funcionamento do equipamento

No presente capitulo sdo descritos os resultados rel acionados com a caracterizacdo
do funcionamento do equipamento de desbastamento iGnico descrito no capitulo anterior.
Trata-se de estabelecer o dominio dos parametros experimentais que permitem otimizar a
performance do equipamento, tendo em vista a sua aplicagdo apreparagdo de amostras para

microscopia el etronica de transmissao.

5.1. Caracterizacao do funcionamento da fonte de ions

Em primeiro lugar, cabe ressaltar que as amostras a serem desbastadas com a
aplicacao de feixe de ions sdo geralmente submetidas a processos de pré afinamento mecanico
descritos no capitulo 3. Tais processos reduzem a espessura da amostra a valores da ordem de
10 a 30 um. Isto significa que o processo de desbastamento i6nico pode se prolongar por
tempos da ordem de 2 a 20 horas, dependendo das caracteristicas particulares de cada caso.
Neste sentido uma caracteristica operacional importante para uma fonte de ions é a sua
estabilidade durante a operacdo. O projeto da fonte utilizada neste trabalho foi otimizado para
tempos de operagcdo muito superiores a 20h, proporcionando a operacdo em boas condicoes de
estabilidade.

As principais caracteristicas operacionais de uma fonte estével sdo determinadas
pela relacdo entre corrente de feixe, a tensdo no anodo e a pressdo do gés dentro da fonte.
Entretanto, dificilmente a pressdo de gas de uma fonte de ions pode ser medida diretamente. A
solugdo adotada neste trabalho foi a de controlar a quantidade de gas (Ar) que aimenta a
fonte, tendo como parémetro de controle a presséo da cdmara. Em outras palavras, a valvula
termomecanica opera através do laco de realimentacdo descrito no capitulo 4 para manter a
pressao da camara constante.

Por outro lado, a corrente de feixe pode ser medida diretamente sobre a amostra.
No entanto, tais medidas podem ser bastantes enganosas tendo em vista que elétrons
secundérios sdo gerados durante a colisdo dos ions com &omos da amostra. Tais elétrons
podem seguir uma trajetéria oposta a dos ions, acarretando assim valores aparentes de
corrente que sdo0 bem mais altos do que os valores reais de corrente dos ions. Para evitar estes

tipo de efeito nossas medidas foram realizadas com 0 uso de um “copo de Faraday”
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representado esquematicamente na Figura 5.1. A otimizacdo de um “copo de Faraday” é
importante para garantir medidas precisas e com boa exatiddo. Os detalhes construtivos mais

importantes sdo: i) a utilizagdo de um anel supressdo polarizado negativamente, garantindo-se
assim que os elétrons gerados dentro do copo sejam repelidos e ndo possam sair do mesmo; i)

a utilizacéo de umarelacdo didmetro versus profundidade do copo, onde a profundidade deve
ser bem maior que o didmetro, o que minimiza o retroespal hamento de ions. As dimensdes do
“copo de Faraday” utilizado encontram-se indicadas na figura e a tensdo de supresséo de
elétrons foi —300V. Maiores detalhes sobre a construcdo de “copos de Faraday” podem ser

encontrados na bibliografia.

AN N

- Anel de
SUpressan

Isolador

Corrente de

- feixe

Figura5.1l Representacdo esquematicado “copo de Faraday” construido paraa medidadacorrente de feixe

O “copo de Faraday” € ligado a um medidor de corrente marca Keithley
picoammeter modelo 480, através de um conector do tipo BNC fixado auma flange metalica.
Esta flange € utilizada como suporte para os passadores de sinal €l étrico, a mesma é mantida
em potencial de terra. Todas as medidas foram feitas apds a estabilizacdo do feixe.

A figura 5.2 mostra os resultados das medidas de corrente de feixe em funcdo da
tensdo de anodo, considerando diversas condic¢Oes de pressdo na camara. Todas as medidas
foram feitas apds a estabilizacdo do feixe. A fonte tem um comportamento instavel (as vezes
até oscilatério) em certas regides de pressdo ou tensdo muito baixa, onde ndo existem
condicdes de ionizacdo adequadas. As medidas foram feitas somente em pontos onde a fonte

n&o apresentava este comportamento.
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Figura5.2 Gréfico mostrando a corrente de feixe em fungdo da tensdo de &nodo para diversas condicGes de
pressdo na camara. Paratensdes de &nodo e pressdes na camara acima ou abaixo das mostradas, a fonte apresenta

um comportamento instavel ou até oscilatorio. As linhas colocadas sdo apenas parafacilitar a visualizagéo.

Como se pode observar na Figura 5.2, a corrente de feixe independe da presséo
camara para pressdes entre 6.7 e 9.3x 10 Pa (5 e 7x10° Torr) e cresce com a tensio de
anodo de forma aproximadamente linear para valores entre 4 a 7 kV. Tais intervalos de
pressao de camara sao valores tipicos de aparelhos de desbastamento iénico.

Por outro lado, valores de energia de feixe recomendados na literatura sdo da
ordem de 2 a 6 keV para o desbastamento de amostras de materiais semicondutores. Cabe
ressaltar de que estamos utilizando como parémetro experimental a tenséo de anodo. Para a
fonte utilizada agui, o feixe de ions ndo possui uma energia correspondente a da tensdo de
anodo, como jafoi discutido no capitulo anterior. Isto significa que a aplicacéo de uma tensdo
de anodo de 5 kV, por exemplo, corresponde a um feixe com energia bastante distribuida
entre os maximos localizados em 2 e 4 kV. Neste ponto cabe ressaltar que, embora as medidas
de corrente de feixe sdo facilmente realizadas com o0 emprego de um “copo de Faraday”, o
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mesmo ndo acontece com a medida do perfil de energia da fonte. Nossas tentativas de utilizar
um “copo de Faraday” contendo além do supressor de elétrons na parte interna, também um
supressor de ions num plano externo ndo foram bem sucedidas. Isto se deve a proximidade
entre a fonte e o avo (geometria caracteristica de um sistema de desbastamento i6nico),
fazendo com que o campo elétrico formado entre o plano do supressor de ions, tipicamente
polarizado com alguns kV, e a parte externa do catodo (potencial terra) sga suficiente para
abrir plasma quando se alcanca pressdes na cAmara necessarias para a geracdo de feixe. Este
problema pode ser contornado com a utilizagdo de dispositivos tipo analisadores
eletrostéticos. No presente trabalho ndo foi possivel determinar o perfil de energia do feixe de
ions. Nossas estimativas foram feitas com base na referéncia [21] que apresenta condicdes

semel hantes &s do presente trabal ho.

5.2. Taxadedesbaste

Como ja foi mencionado anteriormente, o tempo de duracdo do processo de
desbastamento i6nico, para que uma amostra possa apresentar boas condigdes de
transparéncia ao feixe de elétrons, pode se estender por periodos de tempo relativamente
grandes. Neste sentido é importante conhecer a taxa de desbaste para que se possa prever o
tempo necessério para alcancar o afinamento final e/ou se possa estabelecer uma estratégia de
trabalho. Por exemplo, pode-se comegar 0 desbastamento idnico utilizando um feixe de maior
energia, fato que também implica na geracdo de mais danos na amostra, e terminar 0 processo
utilizando um feixe de menor energia, que termina removendo os danos causados na etapa
anterior. Além disso, pode-se tentar otimizar as condi¢fes iniciais da amostra determinadas
pelo processo de pré-afinamento mecanico. A eficiéncia do processo de preparacdo de
amostras depende, portanto, do conhecimento das taxas de desbaste em diversas condic¢des de
operacdo do equipamento.

Para avaliar diretamente as taxas de desbastes obtidas pelo aparelho, utilizamos como
material de referéncia substratos de silicio monocristalino com orientacéo (100). A taxa de
desbaste foi estimada através de medidas de profundidade de desbaste em amostras expostas
ao feixe durante diversos intervalos de tempo. Tais medidas de profundidade de desbaste
foram feitas considerando que a incidéncia de feixe sobre uma amostra parcialmente coberta
com uma mascara protetora, também de silicio, causa um degrau cuja profundidade pode ser

avaliada através de observacfes em secdo transversal. A Fig. 5.3 mostra esquematicamente a
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idéia do processo de medida. As amostras foram previamente clivadas e o feixe foi
centralizado exatamente na intersecdo entre a linha de clivagem e a linha da méscara. Esta
geometria possibilita a formagdo de um degrau relativamente bem definido. A profundidade

do degrau foi avaliada através de observacfes em secdo transversal via microscopia eletronica

de varredura.
Substrate de silicio, Amostra coberta com
C—I— clivado em duas partes d mascara (S0
——

Febse de fons

‘ Degrau

—

Amostras preparadas para
visualzagdo em sagdo trarsversal
por bAEW

e e

Figura5.3 Sequéncia para preparacdo da amostra em secdo transversal para observacdo via MEV, para a

medida da taxa de desbaste ao longo do tempo

Todos os experimentos para medir a taxa de desbaste foram feitos utilizando uma
tensdo aplicada de 6 kV e uma pressdo na camara igual a p=8x10°> Pa (6x10° Torr). A
amostras foram bombardeadas com o feixe incidindo na diregdo normal & suas superficies e
a45°. A figura 5.4 mostra duas imagens do degrau, obtidas de amostras submetidas a tempos
de bombardeamento diferentes. Estas imagens mostram o0 degrau em perspectiva, apenas para
uma melhor visualizacdo. Os dados experimentais de profundidade foram obtidos a partir de
fotos onde o degrau € perpendicular ao plano da foto. Isto € necessé&rio para evitar um erro de
projecdo, devido a visualizagdo em perspectiva durante as observacdes com microscopia

eletrénica de varredura
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Figura5.4 Imagens do degrau obtido pelo bombardeamento durante 2 h (A) e 5 h (B) utilizando um tensdo de

anodo de 6kV , pressdo nacamaraigual ap=8x10° Pa (6x10° Torr) e angulo deincidénciaigual a45°.

A figura 5.5 mostra o comportamento da profundidade de erosdo em func¢éo do tempo
de desbaste. A partir do gjuste de uma reta a estes pontos podemos obter uma taxa de
desbastamento de 0,64 nm/h para o feixe incidindo normamente asuperficie e 1.2 mm/h para
45° de angulo de incidéncia. Cabe sdientar que a taxa de desbaste varia muito com o angulo
de incidéncia, conforme visto no capitulo 2, podendo ser 3 a 4 vezes maior do que a taxa em
incidéncia normal. Neste sentido nossos resultados de taxa de desbaste apresentam valores
bastante equivalentes a aparelhos comerciais de bom nivel. Isto mostra que a performance do
nosso equipamento € do mesmo nivel dos equipamentos que estdo sendo produzidos por
firmas especializadas e que possuem mais de 20 anos de experiéncia na producdo destes
equipamentos.
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Figura5.5 Profundidade de erosdo causada pelo feixe de ions em fungéo do tempo para &ngulos de incidéncia:

normal e 45°. A tenséo aplicada ao anodo foi de 6 kV.

5.3. Amostras para observacao por Microscopia Eletrénica de
Transmissao

Finalmente, para comprovar o funcionamento do aparelho, foram preparadas
diversas amostras de geometria de secdo transversal (cross section) para observacdo por
Microscopia Eletronica de Transmissdo. A preparacdo destas amostras seguiu 0 procedimento
descrito no cap. 3 para materiais semicondutores (pré-afinamento mecanico com dimpler). Os
parametros utilizados no afinamento por desbastamento i6nico foram: pressdo da camaraigua
a8x10° Pa (6x10™ Torr) e tensdo de anodo igual a5 kV.

A Fig. 5.6 mostra micrografias obtidas por microscopia de varredura de uma
amostra de geometria de secéo transversal para observacdo por MET. Nesta figura podemos
observar nitidamente a linha de cola e a perfuragdo causada pelo desbastamento i6nico, que se
localiza justamente sobre a interface de duas amostras coladas face a face. O furo produzido

foi localizado exatamente sobre a interface de interesse, que neste caso encontrava-se

53



deslocado do centro da amostra, sendo selecionada através da etapa de pré-afinamento
mecanico, dimpler. As regides de interesse para observacdo por MET sdo as assinaladas com
um circulo preto. Estas amostras foram observadas no Microscopio de Transmissdo JEM
1200EXI11, do Centro de Microscopia Eletronica da UFRGS, operando tanto a 120 como a 80
kV.

Figura5.6 Fotos de Microscopia Eletrénica de Varredura de uma amostra apés afinamento final por desbaste

i6nico. Em A podemos ver o aspecto geral da amostrae em B um detalhe do furo produzido na amostra.

Na figura 5.7 e 5.8 podemos ver as imagens de bolhas de hélio em silicio
produzidas por implantagdo idnica. As bolhas se concentram em uma regido abaixo da
superficie e podem ser vistas claramente na figura 5.7, nesta foto o microscopio operava com

umatensdo de 120 kV.

Cola

Figura5.7 Micrografia de uma amostra preparada pelo sistema descrito neste trabalho. Nesta micrografia o
microscopio operava com tensdo igual a120 kV
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Na figura 5.8, com o microscépio operando a 80 kV ainda podemos ver as bolhas
porém sem contraste.

Figura5.8 Micrografiacom o microscépio operando a80 kV, onde devido a baixa energia do feixe de elétrons
a transparéncia da amostra torna-se mais critica. Podemos ver claramente a camada de bolhas, porém devido a
baixa energiado feixe o contraste ndo é tao pronunciado.

A imagens obtidas comprovam a existéncia de zonas suficientemente finas para a
observacdo via MET, mesmo com tensdes de aceleracdo de 120 kV ou 80 kV. Concluimos,
portanto, que o equipamento de desbastamento i6nico funciona em condig¢bes semelhantes a
de equipamento comerciais, produzindo amostras muito boas para a observacéo por MET.

55



6.  Alteracdo das amostras no desbaste ionico

Varias etapas do processo de preparacdo de amostras para Microscopia Eletronica
de Transmissdo podem acarretar modificagcbes na microestrutura das amostras. Os defeitos
introduzidos pela preparacéo podem alterar ou mascarar a informacdo de interesse. Neste
capitulo discutimos como a etapa de bombardeamento idnico pode afetar a microestrutura de
amostras de silicio. Embora se trate de um caso especifico, os resultados do estudo podem
fornecer subsidios para uma compreensdo mais geral do problema e fornecer estratégias de

trabalho para evitar a danificacéo estrutural.

6.1. Producao de camadaamorfa

As amostras bombardeadas com um feixe de ions energéticos sofrem um processo
de desbaste devido a sequéncia de colisdes binérias entre os ions acelerados e os atomos do
alvo, como foi discutido no capitulo 2. Neste processo os &omos do alvo movem-se para fora
das suas posi¢des de equilibrio na rede cristalina. Caso ndo ocorra um processo dinamico de
re-arranjo do cristal, sua estrutura fica danificada € pode resultar na formagdo de uma regido
amorfa. A figura 6.1 mostra o resultado de uma simulagdo numérica da trgjetoria de um ion de
Ar" incidindo com energia de 6 keV a um angulo de 20° num avo de silicio (Si). O ponto
escuro representa a posicao final do ion e os pontos claro correspondem aos atomos de Si que
foram deslocados de sua posicao de rede com energia maior que 20 eV, evitando assim uma
recombinacdo térmica atemperatura ambiente. Esta figura dd uma idéa clara do processo de
danificacdo, permitindo imaginar como € o acumulo de danos com o bombardeamento de
muitos ions.

Contudo, considerando-se que atomos de Si estdo sendo removidos devido ao
sputtering, chega-se a uma situagcdo onde a regido danificada é removida, mas novos danos se
produzem numa camada mais profunda. Para um feixe estavel e continuo, esta situacdo
alcanca um equilibrio dindmico onde o resultado € a producdo de uma camada amorfa de
espessura constante.
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Figura6.1 Resultado de umasimulagdo do tipo Monte Carlo mostrando como € a trajetéria de um ion (ponto
escuro), dentro da matriz cristalina. A ordenada neste caso representa o eixo y do plano perpendicular a amostra
e a profundidade o eixo x. Os pontos claros representam os atomos de silicio que foram deslocados de sua

posicdo derede. O feixe de ions estaincidindo com energiaigual a6 keV e angulo igual a20° [7].

Esta camada amorfa ocorre principalmente em materiais semicondutores e
isolantes em geral. No caso de metais, com raras excegdes, ndo se observa a formacdo de
zonas amorfas pelo processo de desbastamento idnico. A figura 6.2 ilustra esquematicamente
como fica uma amostra de Si ap6s processo de afinamento via desbastamento idnico, onde é
possivel observar que a regido cristalina representativa do material em estudo é relativamente

menor que a espessura da amostra.

feixe incidindo pelos dois
lados da amostra feixe incidindo por um lado

espessura < 100 nm

regiao Emﬂmﬂﬂw ———— —JiA0 AMOrf2

regido completamente amorfa

Figura6.2 Representacdo esquematica da camada amorfa produzida pelo bombardeamento idnico em uma

amostraparaMET. O feixe pode incidir por um lado da amostra ou pel os dois lados da amostra.
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Para demonstrar a formagéo da camada amorfa mais claramente, realizamos um
conjunto de experimentos visando determinar a espessura da camada amorfa em fungéo de
parametros tipicos utilizados na preparacéo de amostras para microscopia (MET). Ou sga, a
energia do feixe, angulo de incidéncia do feixe sobre a amostra e temperatura da propria
amostra. Para realizar estas medidas foi necessario realizar o bombardeamento i6nico sobre
uma érea relativamente grande (da ordem de 1 cnf), possibilitando assim o preparo posterior
de uma amostra para observacdo via MET com geometria de secdo transversal. Cabe observar
gue aparelhos comerciais de ion milling geramente sdo otimizados para bombardear areas
correspondentes a uma amostra de 3 mm de didmetro. Com a versatilidade do nosso
equipamento foi possivel realizar airradiagdo de areas maiores, devido apeguena divergéncia
do feixe e apossibilidade de posicionar aamostra a uma distancia suficientemente grande da
fonte de ions (ver capitulo 4). Além disso, como veremos mais adiante, também utilizamos
um implantador de ions para simular os processos de ion milling. A figura 6.3a mostra como a
amostra € bombardeada, a superficie € preparada para observacdo em geometria de secéo
transversal (figura 6.3b), resultando no tipo de amostra esquematizado na figura 6.3c e na

figura 6.3d podemos ver um resultado tipico analisado por MET.

Fonte de ions {b}

{a] Q
E Zonas amorfas

o Si (pedago 1)

8 i
imustra de Si

Cola~" Si (pedago 2)

Zona amorfa criada
pelo preparo da amaostra

I| ) Silicio (cristalino)

Zona amorfa da
amostra original

(c)

Figura6.3 Em (@) podemos ver como a amostra € bombardeada. A amostra é preparada em se¢do transversal
(“cross section”) para observacdo (b). A amostra resultante esta ilustrada esquematicamente em (c). Em (d)

Micrografia de uma das amostras mostrando a camada amorfa produzida pelo feixe de Ar, com tensdo de anodo

de 6 kV incidindo na amostra com 20° em relacdo a superficie.
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A micrografia mostrada na figura 6.3d foi realizada no microscopio JEM 2010 do
CME-UFRGS. Apesar desta micrografia mostrar apenas uma pequena regido do material,
cabe ressaltar de que observacfes documentadas (micrografias) obtidas de diferentes regides
da amostra sdo bastante similares, de modo que a figura 6.3d pode ser considerada
representativa. Cabe também salientar que o bombardeio das amostras foi feito por tempo de
15 min. Considerando que nossas medidas de desbaste mostraram taxas da ordem de 1,2
nmm/h, o tempo de 15 minutos € mais do que suficiente para que o0 processo dindmico de
deshaste e danificagdo tenha atingido o0 estagio estacion&rio. Seguindo a sistemética
experimental descrita acima procuramos avaliar para uma energia fixa de 6 keV como varia a
espessura da camada amorfa em func¢éo do angulo de incidéncia do feixe sobre a amostra.

A situacdo esguematizada na figura 6.3c chama a atencéo para uma limitacéo do
processo de medida descrito acima. Ou sgja, a preparagdo de amostras Cross-section
inexoravelmente também introduz uma camada amorfa, podendo mascarar o resultado da
observacdo nas regides mais finas. Nestas regifes, a espessura da camada amorfa pode ser
préxima ou igual a espessura da amostra. Neste sentido salientamos que as observacdes foram
feitas preferencialmente em zonas de espessuras maiores que 200 nm. Contudo isto pode levar
aum erro de medida caso o ainhamento da amostra em relagéo ao feixe de elétrons ndo segja
exatamente uma condi¢do onde o feixe € paralelo ainterface amorfo-cristal.

Os resultados obtidos das medidas de espessura da camada amorfa em funcdo do
angulo de incidéncia do feixe estéo resumidos na figura 6.4. Os pontos escuros representam
os dados experimentais e a linha continua representa um escalonamento obtido com
parametros de alcance de ions, que sera discutido mais adiante. Esta figura mostra claramente
gue a espessura da camada amorfa diminui com o angulo de incidéncia do feixe.

A espessura da camada amorfa depende também da energia do feixe de ions e da
temperatura do alvo. Com o objetivo de avaliar a dependéncia da mesma com a energia um
conjunto de amostras do mesmo tipo (silicio monocristalino com orientagdo (100)) foi
implantado com ions de Ar*, com direcdo normal asuperficie, nas seguintes energias 10 kV,
15 kV, 20 kV, 30 kV. Para cada energia foram efetuadas implantagdes a temperatura de
nitrogénio liquido, 77K (-196°C), ambiente 298K (25°C) e 373K (100°C).
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Figura6.4 Gréfico mostrando a dependéncia da espessura da camada amorfa com o angulo de incidéncia do
feixe de ions de argbnio, juntamente com a aproximagao empirica Rp+2.0Rp. A camada amorfa foi medida apés

aobservagédo por MET.

Enfatizamos que estas amostras foram preparadas por implantacdo i6nica porque
infraestrutura existente possibilita o controle de temperatura do alvo. Por outro lado, a
desvantagem do uso deste implantador € que a sua energia minima é de 10 keV. A fluéncia do
feixe foi tipicamente de 1x10% a5x10% Ar*/cn? (correspondendo a tempos da ordem de 30 a
150 min), que também pode ser considerado suficiente para que 0 estégio estacionario sgja
acangado. Além das medidas por MET, a espessura da camada amorfa também foi estimada
pela técnica de retroespalhamento Rutherford em situag@o de canalizacdo (RBS/C). A técnica
de RBS tem a vantagem de poder ser aplicada sobre a amostra implantada sem requerer
qualquer tipo de preparacdo. Além disso trata-se de uma medida relativamente rapida
Detalhes da aplicacdo da técnica podem ser obtidas nas referéncias [22, 23]. A figura 6.5
mostra como se correlacionam as medidas de MET com a de RBS/C para 0 caso da amostra
implantada a 30 keV na temperatura de N> liquido (77K). A espessura da camada amorfa
medida pela técnica de RBS fica determinada pela largura a meia altura (“FWHM”) entre as

rampas de subida e descida da curva.

60



S000 —

4000

e

2000 -

4

2000 —

ontagens (u

c

ST

Figura6.5 Figura mostrando como se correlacionam as medidas obtidas pelas técnidas de RBS e MET para
uma amostra implantada com ions de Ar” com energia de 30 keV em uma temperatura de 77K. A linha escura

serve apenas para guiar os olhos ao longo dos pontos experimentais.
A figura 6.6 mostra as medidas efetuadas através da técnica de RBS nas amostras
implantadas com energia do feixe igual a 30 keV. Podemos claramente notar a variagdo da

espessura da camada amorfa para as temperaturas 77K, 298K, 373K (-196°C, 25°C, 100°C).
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Figura6.6 Figura mostrando a espessura da camada amorfa medida através da técnica de RBS. A amostra foi

implantada com ions de Ar* com energiaigual a30 kV paratrés temperaturas diferentes do substrato.
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Por fim a figura 6.7 mostra a diferenca de espessura para a camada amorfa entre
amostras implantadas com ions com energia 10 keV, porém com temperaturas diferentes do
substrato. As micrografias, obtidas por MET, mostram trés zonas distintas indicadas na figura.
A zona de cola devido apreparacdo em secdo transversal, aregido do silicio amorfo e a zona

do silicio cristalino. Nesta figura se observa claramente como a espessura da camada amorfa

varia com atemperatura do substrato.

Cola
Silicio (amorfo) 29.9 nm
d
Cola
Silicio (amorfo) 19.5 nm b

Silicio (cristalino)

Figura6.7 Figura mostrando a diferenca de espessura da camada amorfa para uma amostra bombardeada com
jons de Ar" com energia igua a 10 keV e angulo q = 90°. Em (&) podemos ver a amostra bombardeada a

temperatura de nitrogénio liquido e em (b) atemperatura éigual a373 K (100°C).

Os resultados gerais das medidas em funcdo da energia e temperatura estéo
resumidas na figura 6.8. Nesta figura podemos observar que a espessura da camada amorfa é
maior para temperaturas mais baixas e diminui com o aumento de temperatura. Isto se deve a0
fato de que existe um processo dinamico de recristalizacdo que depende da temperatura. A
figura também mostra o resultado 6bvio de gue a espessura da camada amorfa aumenta para

energias do feixe maiores.
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Figura6.8 Resultado obtidos para espessura da camada amorfa em funcéo da energia, a partir das medidas

efetuadas com astécnicas de RBS e MET. Asretas séo apenas para guiar os olhos ao longo dos pontos.

6.2. Escalonamento empirico da espessura das zonas amor fas

O conjunto de dados descrito acima, foi levantado com o objetivo de proporcionar
a determinacdo de um escalonamento empirico da espessura da camada amorfa em funcéo de
parametros de alcance de ions em solidos. Os paréametros de alcance sdo calculados com base
em processos de colisdo binéria, tanto de ions com atomos do alvo bem como dos atomos do
alvo com outros atomos (cascata de colisdes). A idéia geral € de que, uma vez obtida as regras
de escalonamento, sgja possivel prever a espessura da camada amorfa em fungdo de célculos
de acance possbilitando assm uma generalizacdo dos resultados para Situagoes
experimentais. Este procedimento pode ser justificado com base nas leis de escalonamento
universal das colisdes atbmicas descritas por potenciais tipo “Thomas-Fermi”. As referéncias
[24, 25, 26] ddo umaidéia clara de como estes principios se aplicam para diversas situacoes.

A figura 6.9 mostra esquematicamente como se definem os parametros de alcance

projetado (Rp) e a metade do desvio padrdo do perfil longitudinal de alcance (ODRp) com a
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distribuicdo de ions dentro do material. Observando a figura 6.9b verifica-se que existe uma
grande quantidade de ions depositados e consequentemente de defeitos puntuais (dtomos de
silicio retirados da posicdo de rede) a profundidade maiores do que o vaor de Rp. Isto

significa que a espessura da camada amorfa é maior do que Rp.

Feixe
de ions
(a)

o Frokndidade 18 mm
020 1
0.8 -| .
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Figura6.9 Figura mostrando o resultado de uma simulac&o para 20 ions de Ar" incidindo com energia igual a
6 keV e angulo de 20°. Em (a) podemos ver como € a cascata de atomos de silicio retirados da sua posi¢ao de
rede (pontos cinza claro) e a posicdo final dos ions (pontos escuros). Em (b) podemos a distribuicdo final dos

fons no material e como se definem os parametros de al cance projetado (Rp) e metade do desvio padréo do perfil

longitudinal de alcance (CRp) [7].

Neste sentido procurando um escalonamento, podemos relacionar empiricamente
a espessura da camada amorfa com parametro definido como Rp + X.ORp. O vaor de X foi
determinado através do gjuste com os dados experimentais (ver figura 6.4) como sendo X = 2.
Os gjustes empiricos para descrever os efeitos da temperatura do alvo ainda ndo foram
implementados. Contudo, assumindo que o gjuste empirico representado na figura 6.4 possa
ser extrapolado para outras situacdes, podemos aplicar isto aos dados experimentais presentes

a figura 6.8. Os resultados sdo bastante razoaveis para os pontos de mais baixa energia (10
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keV) mas, nas energias mais dtas, ja ndo se aplicam muito bem. Em outras palavras o vaor
de X apresenta uma pequena dependéncia com a energia. Como 0 processo de desbastamento
ibnico se da sempre abaixo de 10 keV podemos considerar aceitavel a aproximacéo de
descrever a espessura da camada amorfa como Rp + 2.DRp.

A aproximacdo para a espessura da camada amorfa utilizando Rp + 2.0Rp leva
em conta sempre a tensdo aplicada ao anodo. No presente caso ndo foi realizado uma medida
do perfil de energia do feixe. Contudo, sabemos que existe uma distribuicdo de energia que
ndo € unimodal. Além disso sabemos que existe uma certa quantidade de ions com energia
proxima atensdo aplicada ao anodo. Os ions de mais alta energia, apesar de ser em menor
guantidade como a figura 4.17 mostrou, irdo danificar mais a amostra e podem ser

considerados como 0s principais responsavel s pela espessura da camada amorfa.

6.3. Producdo de atomos de silicio intersticiais na regiao
cristalina da matriz

Além da criagdo de uma camada amorfa na superficie do materia, outras
alteracbes da microestrutura podem ocorrer durante o afinamento. O bombardeamento com
feixe de ions de argdnio pode acarretar 0 deslocamento de &omos das suas posi¢oes originais.
Um aspecto pouco estudado até o presente € o de que, em conseqgiiéncia disto, aomos
intersticiais podem ser produzidos dentro da regido cristalina da matriz. Estes atomos que ja
s80 méveis em temperaturas bem abaixo da temperatura ambiente e podem causar a formacao
de aglomerados, que ndo sdo observaveis via MET, ou de defeitos estendidos, que podem ser
observaveis via MET. Nesta secdo mostramos os resultados de uma andlise semi-empirica
deste fenébmeno de producdo de aomos intersticiais, considerando como caso modelo uma
matriz de silicio. Com base nestes resultados procuramos fornecer suporte para otimizar o
processo de desbastamento, minimizando a producdo destes defeitos.

Cada ion de argbnio incidente produz uma cascata de &omos de silicio deslocados
da sua posicéo de equilibrio. Uma boa parte destes &omos para dentro da camada amorfa, néo
afetando a microestrutura do material. Contudo alguns a&omos de recuo podem parar em
posicOes intersticiais dentro da regido cristalina da matriz. A figura 6.10 mostra como
exemplo uma cascata de &omos silicio produzida por 20 ions de Ar" com energia igual a 6
keV, incidindo a um angulo de 20° com respeito a superficie. Observa-se que existem muitos
domos de silicio que se deslocam da sua posicdo na rede cristalina, apesar da pouca
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quantidade de fons de argénio (20). Os pontos escuros representam os ions de Ar* e os pontos
claros correspondem a posi¢do dos atomos de silicio deslocados. A linha vertical significa a
espessura da camada amorfa medida experimentalmente. Esta figura deixa claro que existem

atomos de silicio intersticial produzida na regido cristalina do material.

camada
camada amorfa
= _amorfa ix0 2 .
feixe de|=—
ions :
feixe 4
—ll-:,
= .1.::10;'::. 15 nm a 'ﬁ-l 10
/ profundidade profundidade
superficie
(@) (b)

Figura6.10 Figura ilustrando a cascata de aomos de silicio (pontos cinza claro) recuados da sua posi¢ao
original. Nesta simulacdo do tipo Monte Carlo, utilizou-se 20 ions de argbnio com energia igual a 6keV
incidindo com angulo igual a20° com respeito a superficie. Em (a) temos uma visdo perpendicular a diregdo do
feixe, mostrando a zona amorfa que possui espessura igual a 8 nm conforme os dados experimentais. Em (b) a

mesma situagdo porém em visao paralelaadirecédo do feixe.

A distribuicdo dos &omos de silicio no alvo como um todo varia com a energia e
0 angulo de incidéncia do feixe de ions e pode ser predita por uma funcdo densidade de
probabilidade. Com o objetivo de avaliar esta dependéncia, foram efetuadas simulagdes para
2500 ions de argbnio incidindo sobre um alvo de silicio com energia igual a 2, 4, 6 keV e
angulo em relacdo a superficie igual a 2, 5, 10, 15, 20, 30, 40, 45°. E possivel estimar a
quantidade de &omos de silicio intersticiais injetados e/ou produzidos na parte cristalina do
substrato utilizando uma funcdo de densidade de probabilidade de producéo de &omos de
silicio deslocados da posicéo de equilibrio e o escalonamento empirico para a espessura da
camada amorfa, discutida anteriormente. A érea sob a funcdo densidade de probabilidade, a
partir da profundidade igual a espessura da camada amorfa, € proporciona a quantidade de
atomos injetados e/ou produzidos dentro da parte cristalina do alvo. A figura 6.11 mostra isto
para ions de Ar incidindo com energia igual a 4 keV e um angulo de 15° em relagdo a
superficie. A espessura da camada amorfa neste caso € de aproximadamente 6 nm. Assim, a

area sombreada da figura corresponde a quantidade de aomos que foram injetados ou
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produzidos na parte cristalina do material. Este nUmero pode ser determinado de forma
relativa. Nas simulagBes sabemos que foram introduzidos 2500 ions de Ar*. Assim, a area
total da figura corresponde a niumero de domos de silicio deslocados pelos 2500 ions. Logo
se pode calcular pela razdo entre os dois, determinando-se quantos &omos de silicio por ion
incidente de argonio foram injetados ou produzidos dentro da regido cristalina. Esta razéo se
denomina taxa de producdo de atomos intersticiais dentro da regido cristalina do material
(Is/Ar™).

I EARE Bombardeamento de Ar - 4 keV / 15°

0.1 3 + .
L + Si recuados de sua posicéo,
+| dentro da parte cristalina

Espessura da
0.01 L camada amorfa

- -

(Aproximacdo Rp+2CRp)

Funcéo densidade de probabilidade

0 | 2 | 4 | 6 8 10 | 12
profundidade (nm)

Figura6.11 Figura mostrando a fungdo densidade de probabilidade e a &rea sombreada de onde é possivel

estimar a quantidade de atomos intersticiais injetados, produzidos naregido cristalinado material.

A figura 6.12 mostra as taxas obtidas para todas as combinagOes de energia e
angulo de incidéncia. A taxa de injegdo apresenta valor maximo em torno de 0,8 para um
angulo de incidéncia em torno de 15°. Para &ngulos menores que 15° ataxa lg /Ar* diminuiu
devido a répida reducdo do alcance dos a&omos de silicio comparado com a espessura da
camada amorfa. Em angulos maiores que 15°, podemos explicar a diminuicdo da taxa de
producdo de intersticiais observando que a espessura da camada amorfa aumenta mais
rapidamente do que a profundidade al cangada pelo d&tomos de silicio deslocados da posi¢do de
rede. Entdo, com o aumento de espessura da camada amorfa, a area correspondente a
quantidade de &omos produzidos ou injetados (por exemplo, figura 6.11) é

proporcionalmente menor.
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Figura6.12 Figura mostrando a dependéncia da taxa de producdo de atomos intersticiais com o angulo e a

energia. Asretas servem apenas paraguiar os olhos ao longo do conjunto de pontos.

Esta figura mostra que, independentemente da energia dos ions, 0 maximo
previsto para a produgdo de aomos intersticiais na regido cristalina ocorre para angulos em
torno de 15°. O que varia com a energia € o nimero relativo de atomos produzidos por ion de
argonio (Is /Ar™). Neste sentido a fonte de fons utilizada no equipamento € capaz trabalhar
com tensdes de anodo de até 2 kV, mas como sabemos isto representa uma parcela maior de
corrente de feixe com energia mais baixa que 2 keV. Os nimeros agui apresentados ndo tem a
pretensdo de serem valores absolutos pois seu calculo é baseada em simulagcdo numeérica
contendo um grande nimero de aproximactes e também de um gjuste semi-empirico para
descrever a espessura da camada amorfa. Portanto, o resultado importante € o comportamento
relativo apresentado na figura. Neste sentido podemos ter uma informagdo sobre a produgdo
de intersticiais dentro daregido cristalina em funcéo do angulo e da energia do feixe.

No caso especifico de amostras de silicio, sabe-se que aomos intersticiais séo
moveis mesmo a temperaturas bem abaixo da temperatura ambiente. Assim, a producéo de

intersticiais pode resultar no seu aglomeramento na forma de aglomerados (“clusters’) ou
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entdo defeitos estendidos. Na figura 6.13 mostra a situacdo para uma amostra de silicio
implantada com ions de Si* com energia igual a 3,5 MeV, estas amostras posteriormente
foram preparadas para observacdo via MET, para observacdo de defeitos na regido chamada
de end-of-range, ou sgja, a uma profundidade igual ao alcance Rp para ions de Si* com tal
energia.  Porém observou-se sSistematicamente a existéncia de defeitos na regido
correspondente a metade do valor de Rp, ou sgja, de Rp/2 (ver artigo em anexo). As amostras
foram entfo preparadas 3 vezes em cada angulo de incidéncia do feixe de Ar" durante a
preparacdo. Nas micrografias da figura 6.13a até ¢ existem a clara formacdo de defeitos na
regido assinaladas, 0 mesmo n&o ocorrendo para a figura 6.13d onde a amostra foi preparada

com um baixo angulo de incidéncia.

Regi&o de aparecimento _ .
dos defeitos Regiéo de defeitos em Rp

q=13° (a)
- (b)
q=17° (c)
= ¢ (d)

Figura6.13 Figura mostrando micrografias de amostras de silicio, implantado com ions de Si* com energia
igual a3,5MeV, preparadas sob diversos angulos. As figuras de (a) até (c) mostram a formagdo de defeitos. Em

(d) ndo existe aformagao destes defeitos. A barra branca nas micrografias corresponde a 200 nm.
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Como os atomos intersticiais podem ser méveis, podemos supor que os defeitos
microscopicos (ai observados por contraste de difracdo ocasionado pelos campos de tensdo)
sgjam decorrentes da captacdo de &omos intersticiais por defeitos pré-existentes, causados
pelaimplantacdo de Si* com energiaigual a 3,5 MeV. Este resultado pode ser entendido como
uma comprovagao experimental do conceito de producéo de intersticiais, discutido acima.

O objetivo deste capitulo foi mostrar que se pode minimizar a producéo de aomos
intersticiais na matriz cristalina e a espessura da camada amorfa, produzidos pela etapa de
afinamento final da preparacdo de amostras, através da escolha adequada dos parametros de
desbastamento. Neste sentido o angulo de incidéncia do feixe € um dos parametros mais
importantes e o0 abaixamento do mesmo contribuiu para a diminuicdo dos efeitos da
preparacdo. Cabe salientar que boa parte dos sistema comerciais de “ion milling” operam em
angulos de 15°. Por outro lado, também discutimos a formac&o de camadas amorfas que, por
se formarem inexoravelmente durante o bombardeio i6nico de semicondutores ou isolantes,

acarretam uma limitacdo da regido representativa do material.
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7.  Conclusbes e Per spectivas

O principal objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de um equipamento de
desbastamento iOnico para preparar amostras destinadas a observagdo via microscopia
eletronica de transmissdo. Este equipamento foi idealizado prevendo a possibilidade futura de
introduzir métodos de preparacdo de amostras em condigdes especiais que geralmente ndo sdo
disponivels em equipamentos comerciais. Além disso também realizamos estudos sobre
defeitos causados pelo feixe de ions do proprio equipamento.

O presente equipamento tem caracteristicas que possibilitam seu uso em
condicdes padréo de preparacdo de amostras para MET, com performance semelhante a de
um equipamento comercial. Em outras palavras, para amostras de silicio irradiadas com ions
de Ar" acelerado a um potencial de 6 kV, obtivemos valores satisfatorios de taxa de
desbastamento (da ordem de 1,5 mm/h). Bem como amostras que apresentam &reas grandes de
amostras suficientemente finas permitindo a observacéo detalhada da microestrutura mesmo
com feixe de elétrons com energia de 120 keV. Trata-se de um equipamento relativamente
complexo contendo 3 partes principais. camara e sistema de vacuo, sistema da fonte de ions,
sistema de suporte e movimentagdo mecanica. Este subsistemas sdo interagentes e podem ser
controlados externamente. Com excecdo do sistema de vacuo e da valvula termomécani capara
aimentacdo de argbnio, todos os demais componentes foram projetados e construidos na
UFRGS. O projeto deste equipamento foi ideadlizado para possibilitar sua aplicacdo na
irradiacéo de amostras com tamanhos de até 1 cnf , garantindo-se boa uniformidade no feixe.
Além disso, o tamanho de camara e a existéncia de aberturas laterais garantem uma ampla
versatilidade para 0 desenvolvimento de outras aplicacoes.

A possibilidade de irradiar amostras grandes permitiu a realizacdo de um estudo
sistemético sobre os danos causados pelo feixe de fons Ar® sobre amostras de silicio. Este
estudo consistiu na caracterizagdo da formagdo de camadas amorfas em funcdo dos
parametros. angulo de incidéncia e energia do feixe de ions, temperatura da amostra durante a
irradiagdo. Como resultados mostramos que espessura da camada amorfa cresce com o
aumento da energia e angulo de incidéncia do feixe, e também com a diminuicdo da
temperatura do alvo. A formagdo deste tipo de camada amorfa acarreta uma reducéo do
volume de amostra efetivamente representativo do material em estudo. Portanto € importante

saber como minimizar a espessura destas camadas. Os dados experimentais obtidos neste
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trabalho mostram que é possivel estimar a espessura da camada amorfa em funcdo de
pardmetros, como o acance projetado (Rp) dos ions e a metade do desvio padréo do perfil
longitudina de acance (ORp), que sdo valores obtidos de programas de simulacdo
amplamente testados na literatura. Neste sentido, formulamos uma regra de escalonamento
empirico que permite predizer como a espessura da camada amorfa varia com a energia e o
angulo de incidéncia do feixe de ions sobre amostras de silicio a temperatura ambiente.

Além da criacBo de uma camada amorfa na superficie do materia, o
bombardeamento com feixe de ions de argbnio acarreta o deslocamento de domos das suas
posicBes originais. Como consequiéncia disto, &omos intersticiais sdo produzidos dentro da
regido cristalinadamatriz. A producéo e/ou injecdo de &omos intersticiais de silicio dentro da
parte cristalina da matriz foi estudada através de simulactes do tipo Monte Carlo para avaliar
a sua dependéncia com a energia e o angulo de incidéncia do feixe de ions de Ar* sobre
amostras de silicio. Estimamos a quantidade de atomos de silicio injetados e/ou produzidos
dentro da regido cristalina do material através de uma funcéo de densidade de probabilidade
de producéo de a&omos deslocados da sua posi¢ao de equilibrio e a regra de escalonamento
empirico para a espessura da camada amorfa. Utilizamos uma raz&o que se denomina taxa de
producéo de dtomos intersticiais dentro da regifo cristalina do material (Is/Ar™). Os resultados
mostram que taxa de producdo de intersticiais € maxima para um angulo de incidéncia do
feixe igual a 15° e independente da energia do feixe, considerando valores tipicos de 2 a 6
keV. Os resultados ndo podem ser entendidos como uma previsdo de valor absoluto, mas sim
como indicagdo do comportamento da producdo de &omos intersticiais dentro da regido
cristalina. No caso especifico de amostras de silicio, sabe-se que aomos intersticiais sdo
moveis mesmo a temperaturas abaixo da temperatura ambiente. Assim, a producéo de
intersticiais pode resultar no seu aglomeramento na forma de aglomerados (“clusters’) ou
entdo defeitos estendidos. Estes defeitos estendidos podem ser observaveis via MET. O
comportamento relativo discutido mostra que é conveniente, para a preparacdo de amostras
para MET, operar com angulos abaixo de 15°, minimizando os efeitos de preparacéo.

Como se trata de um prot6tipo construido em laboratério, nem todas as facilidades
operacionais existentes em aparelhos comerciais foram incorporadas. As principais
perspectivas de aprimoramento deste equipamento sdo: um sistema automético para deteccéo
de furo na amostra e outro sistema para possibilitar o resfriamento ou aquecimento da
amostra. Para o resfriamento da amostra existe uma possibilidade clara, utilizando a propria

armadilha de nitrogénio liquido (“trap”) ja existente. Além disso as caracteristicas da fonte de
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ions permitem a utilizacdo de tensdes de anodo de até 2 kV, significando uma parcela
significativa do feixe com energia mais baixa. Esta caracteristica do feixe de ions devem ser
mais exploradas com o intuito de minimizar a espessura da camada amorfa, mantendo uma
boa taxa de deshaste. Por fim melhorar a focalizacdo do feixe de ions deve permitir a
operacao a baixos angulos.

Mais recentemente o resultado do uso deste equipamento também despertou o

interesse para novas aplicagdes, como por exemplo a confeccdo de grades de difracdo para
uso em laser.
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Abstract

In the present study, we show that R;/2 related defects can be observed by transmission electron microscopy (TEM).
TEM observations on cross-sectional MeV self-ion-implanted Si samples have revealed the presence of a well-defined
band of interstitial-type loop-like planar defects. These loops can be detected only after a specific ion milling procedure
which is a part of the TEM specimen preparation process. Their creation can be explained by the injection of self-
interstitial atoms produced by the ion milling process performed by Ar™ bombardment done at 15° incidence angle with

respect to the TEM specimen surface. © 2000 Elsevier Science B.V. All rights reserved.

PACS: 61.72.Qq; 61.72.Cc; 61.72.Tt

Keywords.: Ton implantation; Defect formation and annealing; Gettering

1. Introduction

Implantation at MeV energies and subsequent
thermal annealing for trapping metallic impurities
can create buried gettering layers in silicon, which
are beyond the device region [1]. Gettering has
been observed both around the projected ion range
R, and around approximately half the projected
range R,/2 [2-6]. Whilst R, gettering is due to the

*Correspnding author. Tel.: +49-351-260-2065; fax: +49-
351-260-3411.
E-mail address: a.peeva@fz-rossendorf.de (A. Peeva).

implanted ions and the interstitial-type extended
defects, the R,/2 gettering has been related to the
presence of the intrinsic point defects and small
defect clusters not directly seen by any standard
techniques sensitive to the lattice structure like
transmission electron microscopy TEM. The R,/2
defects have been indirectly detected by metal
decoration profiled by secondary ion mass spec-
troscopy (SIMS) [2-6]. The R,/2 damage has been
connected to the presence of the excess vacancies
that result from the spatial separation of the in-
terstitial and vacancy distributions created by the
high-energy ions [2,4,6,7]. However, up to the
present, there is no direct experimental proof re-

0168-583X/00/$ - see front matter © 2000 Elsevier Science B.V. All rights reserved.
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garding the above statement. On the other hand, it
was universally assumed that the present ion-
milling procedure used to prepare specimens for
TEM examinations does not introduce any modi-
fication in the defect structure of the sample. In the
present work we will demonstrate that the above
statement is not completely true. In fact we will
show that under standard conditions, the ion
milling procedure may cause structural modifica-
tions into the thinned specimen. In particular when
MeV self-ion-implanted and annealed Si samples
are subsequently submitted to Ar milling sputter-
ing, then it is possible to observe the presence of
interstitial-type loop-like planar defects in the R,/2
region. This feature in turn could indicate — as will
be argued below — that interstitials are the primary
defects responsible for the R,/2 gettering effect.

2. Experimental procedure

A buried gettering layer has been formed by
3.5 MeV, 5 x 10" at./cm? Si* implantation with a
projected range R, = 2.7 um. The substrates were
(100)-oriented n-type Czochralski (CZ), (11 1)-
oriented p-type float-zone (FZ) Si wafers and
(100)-oriented p-type epitaxially grown Si layers
(Epi-Si). Implantations were carried under 7° tilt
orientation with respect to the main crystal axes.
The implantation damage has been annealed by
700-1150°C thermal treatment in an Ar atmo-
sphere for duration between 30 s and 1 h. All
samples have been contaminated with Cu by
20 keV ion implantation to a fluence of
3 x 10" cm~? on the rear face, either before or
after the damage annealing. The redistribution of
Cu throughout the sample bulk has been per-
formed either simultaneously with the damage
annealing or subsequently by an additional ther-
mal treatment at 700°C for 5 min.

The samples have been analyzed by SIMS to
determine the resulting Cu distribution. The mi-
crostructure of the residual defects after anneal-
ing has been investigated by XTEM. The TEM
specimens have been prepared using either a
Gatan Duo Mill 600 system using 4 keV Ar"
ions, 1 mA total current at incidence angles of
13°, 15° and 17° or a Gatan PIPS milling system

using 4 keV Ar" ions and 10 pA ion current
at incidence angle of 4°. TEM investigations have
been performed under such conditions, so as
that the creation of extended defects by the
electron beam can be excluded. The TEM in-
vestigations have always been performed after the
Sit implantation and subsequent thermal treat-
ment. In some few cases the TEM observations
were done after the Cu implantation and further
annealing.

3. Results and discussion

The R,/2 effect is illustrated in Fig. 1. A com-
posite of cross-section TEM bright field micro-
graphs of a self-ion implanted p-type FZ-Si sample
contaminated by 3 x 10"* Cu* cm~? and annealed
at 850°C for 1 h is shown. The TEM micrographs
are compared with the corresponding Cu depth
profile (Fig. 1(a)) measured by SIMS. In all TEM
micrographs (Fig. 1(b)—(e)) can be seen a well-de-
fined band of extended dislocations which have
been formed around R,,. At the depth of the get-
tering band around R,/2 (Fig. 1(a)) no defects have
been observed in the sample milled by use of the
Gatan PIPS (Fig. 1(e)). This result is in agreement
with previous published results [2-6]. In contrast, a
well-defined band of defects around R,/2 has been
observed in the specimen milled by use of the
Gatan Duo Mill 600 (Fig. 1(b)—(d)). This band is
characterized by an inhomogeneous distribution
which very well corresponds to the Cu profile
(Fig. 1(a)). The defects at R,/2 are interstitial-type
loop-like planar defects on (111) planes. Their
interstitial character has been determined by the
diffraction contrast technique.

The defects around the R,/2 region have been
generated during the sample thinning process by
ion-beam milling. The ion milling is established as
a near-universal TEM preparation technique for
inorganic non-metals. Fig. 2 shows a schematic of
a cross-sectional sample. The silicon sample is cut
along the (110) lattice plane and the original
surfaces of these two pieces are glued together.
Firstly, the specimen is thinned by mechanical
grinding, secondly by dimpling and finally by ion
milling to achieve areas of electron transparency.
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Fig. 1. SIMS Cu depth profile for 3.5 MeV, 5x 10" Sit cm™
implanted FZ-Si(111) contaminated by 3 x 10'* Cu* c¢m™
after furnace anneal of 850°C/1 h correlated with the concen-
tration of self-interstitials bound in loops (bars); (b)—(e) XTEM
bright field micrographs for the sample which are the same as in
(a) prepared under the incident milling angles of 13°, 15°, 17°
and 4°, respectively. The bar in the micrographs corresponds to
200 nm.

During the ion milling process the samples are
sputtered by energetic ions. The bombarding ions
sputter the target ejecting atoms at or just below
the surface. Sputtering causes both direct (e.g. im-

/ g
// /{
original surface/ Rypl2

Rp

glue

Fig. 2. A schematic of a TEM cross-sectional specimen, 6-in-
cident milling angle. The defects around Rp/2 become visible by
TEM after a special ion milling procedure.

plantation) and indirect (e.g. re-deposited atoms)
effects. It is important to know the mechanisms by
which surface structure develops during sputtering
and the nature of the radiation damage. Ion mill-
ing produces an amorphous surface layer (AL) on
the crystalline Si target. A set of Ar" irradiations
has been performed in order to measure the
thickness of the AL versus the ion incident angle 0
with respect to the sample surface. The ion milling
was performed by using a 6 keV Art beam with a
nominal beam current of 20 pA at room temper-
ature. The thickness ¢ of the AL has been mea-
sured from the cross-section TEM image of the
samples and it follows the empirical rule
t =R, +2AR,, where R, and AR, are the pro-
jected Ar" range and range straggling calculated
via the TRIM(95) code [8] (see Fig. 3). In a next

LB L e S S B B B B S S S B B B B B S R B
15 amorphous layer thickness (TEM) b
| — Rp + 2ARp scaling approach
— Ar’, 6 keV
E -
£ 10} §
o
>
c L
© L
5 - -
0 10 20 30 40 50

angle of incidence 6 (degrees)

Fig. 3. Thickness of the amorphous top layer versus the angle of
incidence for Ar bombardment at 6 keV. The continuous line
represents the R, +2AR,, empirical scaling obtained using the
Ar range predictions from the TRIM code.
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step, by using the empirical R, + 2AR,, scaling, we
have estimated the amount of recoiled Si atoms
distributed in the crystalline part of the target for a
4 keV Ar* sputtering beam. Each incident Ar" ion
causes a cascade of Si recoils distributed in the
target according to a probability density function
which depends on the beam energy E and angle of
incidence 0. Fig. 4 illustrates the probability den-
sity function predicted by TRIM(95), considering
the case of a 4 keV Art beam impinging on a Si
sample at 15°. The thickness of the amorphous
layer according to the R, + 2AR,, rule is 6 nm. The
shaded area is proportional to the amount of
recoiled Si atoms effectively injected into the
crystalline part of the target. Fig. 5 shows the re-
sults of the above calculations, expressed in terms
of the number of Si atoms (I5) injected in the
crystal per incident Ar™ ion (i.e. Is;/Ar" injection
rate). The maximum of the Si/Ar injection rate
achieves a value of about 0.8 and occurs for an
angle of incidence 0 ~ 15°. The injection rate de-
creases with increasing 6 (0 > 15°) because the
thickness of the amorphous layer increases faster
than the maximum depth of the Si recoils. On the
other hand, for 6 < 15°, the decrease of the injec-
tion rate with decreasing 0 is a consequence of a
faster reduction of the Si recoil range as compared
to the AL thickness.

Since Si self-interstitial atoms are mobile even
at room temperature, the Si recoils injected into

2 i Ar bombardment at 4 keV / 15 °
g + i .
[} ‘.
2 0,1 +, E
= T, Si recoils produced
S ) T inside the crystal
8 thickness of the
UQ-) 0,01 ___amorphous layer 4
§ (Rp+24Rp scaling approach
o
&
1E-3 ¢ ) ) ) E
0 2 4 6 8 10 12
depth (nm)

Fig. 4. Si recoil probability density as a function of depth. The
shaded area is proportional to the amount of Si atom recoils
produced inside the crystalline part of the sample.

10 T T T T T T

injection rate I / Ar
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angle of incidence 0 (degrees)

Fig. 5. Rate of Si self-interstitial atoms produced inside the
crystalline part of the sample per incident Ar ion. Continuous
lines were fitted to guide the eyes through the calculated points.

the crystalline part of the sample can contribute to
the modification of the sample microstructure. A
similar effect during SIMS profiling has been re-
cently reported [9].

The incidence angle of the Ar™ ions is the cru-
cial parameter for the occurrence of TEM-visible
defects at R,/2. The low milling angle 0 (4° — Ga-
tan PIPS), Fig. 1(e), allows the smallest number of
Si recoils to penetrate within the specimen. The use
of a higher sputtering angle (13°, 15°, 17° — Gatan
Duo Mill 600), Fig. 1(b)—(d), increases the number
of the Si recoils injected into the TEM specimen.
These preparation-induced self-interstitials may
interact with interstitials remaining after MeV ion
implantation and annealing and may form larger
(observable) interstitial loops. Therefore, the loop
density reflects the original interstitial stage in the
R,/2 region.

The concentration of interstitials bonded in
loops at the R,/2 region determined from Fig. 1(b)
is shown in Fig. 1(a) as bars together with the Cu
distribution. This determination has been carried
out taking into account the depth distribution and
the size of the loops observed in the R,/2 region.
Such interstitial loops caused by milling have been
found also in CZ- and Epi-Si materials milled by
the Gatan Duo Mill 600 (15°, 17°), in which the
R,/2 effect appears as proven by means of Cu
gettering. Moreover, we have observed interstitial
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loops in the R,/2 region of the sample implanted
and annealed under the conditions suitable for the
appearance of R,/2 gettering region but not
contaminated with Cu. The defects around R,/2
appear exactly at the same depth as in the sample
contaminated by Cu. This means that the presence
of Cu plays no role in the formation of the defects
during milling which we have observed in R,/2
region. The oxygen and impurity contents also do
not play a major role as we have observed defects
at R,/2 for FZ (poor in oxygen), CZ (rich in ox-
ygen) and Epi-Si (containing distinctly less impu-
rities than Cz-Si). The interstitial loops which we
observed appear only in R,/2 region. It should be
stressed that micrographs for unimplanted samples
(not shown), milled under the same conditions as
described above, do not show any defects at the
R,/2 region. This means that Ar ions cannot trig-
ger any defect formation without the previous
existence of Si interstitials.

It should be emphasized that the loops visible in
Fig. 1(b)—(d) around the R,/2 region are not the
gettering centers for the Cu atoms because their
appearance depends on the XTEM specimen
preparation. However, the formation of interstitial
loops can be taken as evidence for the presence of
interstitials in the R,/2 region before the milling
procedure. We suggest that the actual gettering
centers for Cu atoms at R,/2 are self-interstitial
agglomerates which could be in the form of very
small interstitial clusters since they are not visible
by XTEM.

Finally, we want to underline that the widely
used commercial ion milling systems explored
under standard conditions can introduce signifi-
cant modifications on the defect structure of the
samples.

4. Conclusions

In the present work we have shown that the
standard Ar ion milling procedure performed at
~15° with respect to the specimen surface intro-
duces interstitial loops on previously MeV self-
implanted Si samples and that Si interstitials are
injected into the TEM specimen during the milling
process. These interstitials can modify the present
defect structure of the samples. Furthermore, these
observable interstitial loops could indicate the
presence of self-interstitials in R,/2 region that can
be the real gettering sites for Cu impurities.
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Abstract

We report on the development of ion milling system for transmission electron microscopy
(TEM) specimen preparation. Beam currents of a saddle field ion source were measured as a
function of the applied anode voltage and ambient pressure. The erosion caused by Ar
bombardment into Si substrates were evaluated.

1. Introduction

Transmission electron microscopy (TEM) observations depends fundamentally on the
preparation of a electron transparent thin foil, which should be representative of the bulk material.
Good TEM imaging conditions are obtained from samples with thin areas about 50 to 300 nm thick.
There are many ways to produce TEM specimens depending on the material and on the information
to be obtained. lon milling is one of the most versatile methods, specially for ceramics, composites,
polyphase or semiconductors materials, and also the best one for the preparation of cross-section
specimens. This technique is based on the erosion (i.e. sputtering) caused by a beam of energetic
ions impinging on the surface of a material. Within the typical energy range from 1 to 10keV used
in the milling processes, elastic collisons between the energetic ions and the near surface atoms
dominates the sputtering phenomena [1]. Depending on the material characteristics, TEM specimen
preparation can be quite tricky and new ideas are continously being improved. In the present work
we report on preliminary results of the development of a simple but versatile ion milling system.
The construction of such device seems worthwhile because the development of such knowledge
also provides the skills to test and improve new sample preparation procedures.

2. Description of the apparatus

The most important component of an ion milling device is the source of the energetic ions.
Because of the construction simplicity, we use a saddle field source type [2, 3]. Figure 1 shows a
genera view from the system, where the ion source (a) can be tilted from -90 to +60° with respect
to the normal direction from the sample surface. The vacuum chamber has 6 latera windows, where
aliquid N trapping (b), a faraday cup (c) and an inlet gas thermovalve (d) are distinguished. Other
windows are used to connect the chamber to a turbo molecular vacuum pump (not shown) and for
electrical feedthroughs. The last one is a glass window for observation. The rotating axis supporting
the ion source is mounted on the rear window, which also contains a high tension and the cooling
water feedthroughs for the ion source.



Fig. 1. General view of the ion milling system (see text)

The operating conditions of the ion source were evaluated using Ar beams as summarized in
Fig. 2, which shows the beam current versus the applied anode voltage for several gas pressures in
the vacuum chamber. We remark that such current values were measured using a faraday cup
optimized to avoid secondary electron emission, and therefore represents a accurate measurement of
the beam intensity. This results cannot be directly compared to those obtained during the sample
preparation conditions, because secondary electron emission causes an enhancement of the
measured current by afactor of 2 to 4 depending on the sample material. Figure 2 clearly shows that
for each applied anode voltage, there is an optimum pressure that provides a maximum beam
current. It is also interesting to point out one important characteristic of the saddle-field ion sources:
the produced beam presents a large spectra of ion energies, having a significant fraction of the ions
(typically 50%) with an energy about one half of the maximum energy obtained by the anode
voltage [4]. In addition, these sources produce a dlightly divergent beam, and therefore the
irradiated area depends on the distance between the source and the sample.

Because of the energy spread of the ions, standard sputtering calculations cannot be used to
estimate the erosion rates. Therefore, we used single crystalline (100) oriented Si substrates as a
reference material to evaluate the sputtering rates. The experiments were performed using a normal
incidence geometry and an anode voltage of 6 kV at an ambient pressure p=6x10 Torr. The beam
was impinging a sample partially covered with a mask to protect the original surface, which become
a reference to be compared with the one subjected to the ion bombardment. The erosion depth was
evauated by cross-section scanning electron microscopy observations. The sharp step on the
micrograph shown in Fig. 3 represents the depth produced by 4h of bombardment. A set of erosion
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depth measurements for different bombardments times is shown in the fig. 4. The dope of a fitted
line provides an average sputtering rate s=0.64um/h.

We remark that our testing conditions were not the ones that maximizes the results. For
example, in order to get a sharp step for the erosion profile, as shown in Fig. 3, we have used a
normal incidence geometry, whereas 3 to 4 times larger sputtering rates can be obtained using
incidence angles about 80° from the normal direction [1]. Hence, the results shown in Fig. 3 and 4
represents indeed a reasonable performance of the equipment, which can be comparable to that
from commercial devices operating under similar conditions.

3. Conclusions

In summary, we have developed an ion milling system based on a saddle field ion source.
This kind of source produces ion beam presenting a large energy spread. The characteristics of the
source and the sputtering rates on Si substrates have been evaluated. The results obtained shows that
our device presents a rather good performance. Additional improvements are necessary to achieve a
fully operational state.
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lon milling is one of the most versatile thinning methods to prepare samples for transmission electron
microscopy (TEM) observations. The method is particularly important for ceramic, composite, polyphase or
semiconductor samples, as well as for the preparation of cross-section specimens. It is based on the erosion (i.e.
sputtering) caused by a beam of energetic ions impinging on a target material. Within the typical energy range
from 1to 8 keV for milling processes, the sputtering phenomena can be described on the basis of binary elastic
atomic collision models [1]. In addition to the sputtering, the collision events also produces target atom recoils
distributed into the substrate. In the present work we report on preliminary results of a semi-empirical analysis of
the self-interstitial production phenomena. Particular emphasis is given on the self-interstitial production rate as
afunction of the energy and the angle of incidence considering Ar ions impinging on a Si target. The work was
undertaken, on one side, to provide basic guide lines for the optimization of ion milling operational parameters
[2] and, on the other side, to investigate more systematically the effects of the ion milling process in ion
implanted Si samples which show the evolution of intrinsic defect clusters into extended defects observable by
TEM [3].

Upon ion milling, single crystalline Si targets develop an amorphous top layer (ATL) which present
constant thickness when the process achieves steady state conditions. Figure 1 shows a cross-section TEM image
of an ATL produced by a 6 keV Ar beam impinging at 20 degrees with respect to the sample surface. The Ar
bombardment was performed using a nominal beam current of 20 mA and with the sample kept at room
temperature. The thickness of the ATL depends on the incidence angle q of the Ar beam as illustrated in Fig. 2.
The thickness of the ATL can be empirically described in terms of the Ar range parameters calculated via the
TRIM(95) code [4], considering the sum of the projected range R, with two times the projected range straggling
DR,. On the basis of the empirical R,+2DR, scaling approach, it is possible to estimate the amount of recoiled S
atoms distributed inside the crystalline part of the target. Each incident Ar ion may cause a cascade of Si recoils
distributed into the target according to a probability density function which depends on the beam parameters
energy E and angle of incidence q. Figure 3 illustrate the probability density function predicted by TRIM(95)
considering the case of a4 keV Ar beam impinging a Si sample at 15°. The shaded area is proportional to the
amount of recoiled Si atoms effectively produced (i.e. generated or injected) inside the crystalline part of the
target. Figure 4 shows the results of the above calculations expressed in terms of the number of S aoms
produced in the crystal per incident Ar ion (i.e. Si/Ar production rate). The maximum of the Si/Ar production
rate achieves avalue of about 0.8 and occurs for an angle of incidence@»15°. The production rate decreases with
increasing q (q>15°) because the thickness of the amorphous layer increases faster than the depth of the S
recoils, saturating for @>50°. On the other hand, for q<15°, the decrease of the production rate with decreasing q

is aconsequence of afaster reduction of the Si recoil range as compared to the ATL thickness.



Since Si self-interstitial atoms are mobile even at room temperature, the Si recoils produced inside the
crystalline part of the sample can contribute to the modification of the sample microstructure. The present
calculations point out that, upon decreasing E and q, the S/Ar production rate can be reduced by afactor of 4 as
compared to the value for E=6 keV and q=15°. Nevertheless, even considering the milling parameters which
minimizesthe Si/Ar production rate (e.g. 2 keV , 2°), the amount of produced Si recoils can be still significant
because high Ar fluences are necessary to thin TEM specimens. Hence, the present study indicates that the
suppression of the S/Ar production phenomena does not depend fundamentally on the ion milling parameters E
and q. Alternatively, an inspection in Fig. 3 shows that the S/Ar production rate is very sensitive to the thickness
of the ATL. Upon typical ion implantation conditions [E>10keV, q»90°), it is well known that the ATL
thickness depends on the target temperature T. In comparison with room temperature cases, significantly thicker
amorphous layers are observed for heavy ion implantations at T<-50°C (see e.g. [5]). In contrast, for
implantations at T>50°C, enhanced dynamical annealing effects may lead to thinner amorphous layers. For
typical ion milling conditions (E<8keV, q<20°), more systematical work is still necessary to test for the

temperature dependence of the S/Ar production phenomena as a function of the amorphous top layer thickness.

The TEM observations were done using the JEM 2010 el ectron microscope from CME-UFRGS
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