SIMS (Sekundér-onen-Massenspektroskopie) 1

Bei SIMS wird ein Primarionenstrahl, bestehend z.B. aus Ar*-lonen mit typischen Energien zwischen 1
und 10 keV auf die Oberflache einer Probe gelenkt. Aufgrund der Ubertragenen StofRenergie werden dort
neutrale lonen, Molekille und lonen — sogenannte ,Sekundarionen” von der Oberflache emittiert.

Die Sekundarionen werden dann mit Hilfe eines Massenspektrometers detektiert und analysiert. Das
gemessene Massenspektrum liefert Informationen tber die chemische Zusammensetzung der Oberflache.

Es gibt zwei Betriebsarten:

a) statisches SIMS (geringe Primarionenstrome < 10°A/cm? - Studium der obersten Atomlage oder

Eigenschaft von adsorbierten Schichten)
b) dynamisches SIMS (héhere Primarionenstrome ~ 104-10°A/cm?2 — Materialabtrag — Tiefenprofile)

Beim dynamischen SIMS zerstauben die auftreffenden Primarionen einen merkbaren Anteil des zu
untersuchenden Materials. Wahrend dieses Abtragprozesses werden sténdig die Sekundérionen
analysiert und massenspektrometrisch aufgenommen. Auf diese Art kdnnen Informationen tber die
chemischen Elemente des abgetragenen Materials erhalten werden undso Lage fiir Lage untersucht
werden, d.h. es kdnnen Tiefenprofile der chemischen Zusammensetzung, der Dotierung bzw. der
Verunreinigung untersucht werden.
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SIMS — experimenteller Aufbau 2
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Hauptkomponenten:
a) UHV Kammer e) Die Sekundérionen die von der OF emittieren,
b)  lonenquelle (Entladungsquelle) werden durch eine &uRere Spannung
c) Priméarionen (1-10 keV) werden in beschleunigt bevor sie in das QMS eintreten.
magnetischer Separator mit Magnetfeld f) Um neutrale Teilchen nicht ebenfalls am
getrennt. Detektor zu haben (groRes Untergrundsignal)
d)  Primarstrahl soll homogene Stromdichte wird der Detektor aus der direkten Sicht des
Uber einen Querschnitt (typisch ~ 0.1 cm? Strahls herauspositioniert.
haben und soll einen weiten Bereich g) Um Kratereffekte zu eliminieren wird nur der
zwischen 10-* 10"9A/cm? kontrollierbar sein. zentrale Bereich fiir die Analyse verwendet.
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Zerstdubungsprozess 3
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Hauptséachlich verwendete Primérstrahlspezies fur SIMS: Cs*, O,*, O*, Ar*und Ga*
Primérstrahlenenergien: 1- 30 keV

Primérionen werden implantiert und mischen sich mit Probenatome bis zu einer Tiefe von
ca.1-10nm
Typische Sputterraten variieren zwischen 0.5 und 5 nm/s.
Die Sputterate hangt ab a) Primarenergie
b) Probenmaterial
c) Kristallorientation
Die Sputterausbeute ist typischer Weise zwischen 5 und 15 Atomen pro einfallendes lon
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Zerstdubungsprozess 4
Epim< 1 keV Epim™ 1keV 21 MeV
Qo -] o o o \—'-~-9. o o o o 0 __~O=e 0 o o
o o - o o \n"—’o o o \;'J e*"a_ o o o
o o o 9___1{\ o o o -e/; n" J o o o
e o —"‘—"_'; s o ‘3\\ o/ o b o\ \‘;—-;--: o o
[
° ° o [ o o o o e o o‘\‘ o e o o o o o
kY
o o - -] - o -3 L] o o % o a o o o
a) : b 0
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Beschreibung am besten durch das StoRRkaskadenmodell

a) Einfacher AnstoRbereich (single knock-on regime) - dabei werden Atome von der Oberflache
entfernt haben im Inneren des Kristalls keine Nachfolgekaskade zur Folge.

b)  Linearer Kaskadenbereich — die riickgestreuten oder angestoRenen Atome erhalten so viel
Energie, dass sie selbst einen weiteren StoBprozess initieren und damit eine Kaskade ausldsen.
Die Dichte der angestoRenen Atome ist jedoch noch so gering, dass AnstofR3kollisionen dominieren
und StoRBprozesse zwischen sich bewegenden Atomen vernachlassigt werden kénnen.

c)  Spike Regime — fiir schwere Primarionen mit ausreichender Energie kommt es zu dem ,Spike“-
Bereich, wo die Dichte der angestoRenen Atome schon so grof3 ist, dass ein ganzes Volumen in
Bewegung ist.
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Quantitative SIMS Analyse 5

1w N 4 Zur quantitativen Analyze des Massenspektrums muss
e A berticksichtigt werden, dass die Transmittanz eines
% o3l Af i QMS massenabhangig ist.
L]
% et \:I: Es ist deshalb notwendig das Messsignal uber eine
z ety %eo¥ As 1 wohl definierte Referenzprobe zu kalibrieren.
g AT

\li‘n a) Inerte Gasmischung
b) lonen-implantationsstandards

Die lonisationskammer vor dem QMS bewirkt
zusatzlich eine teilweise Zerlegung der ankommenden
Molekdile (,cracking®). Die Dissoziationsprodukte
werden in wohl-definierten Verhaltnissen den
sogenannten ,Cracking pattern” detektiert. Diese
Mussen fur eine detailierte massenspektrometrische

Primar- Sekundar- Analyse gut bekannt sein.
ionen ionen o ) :
Der Priméarionenstrahl sputtert einen Bereich von
Si0, . % —Sputterkrater ca. 25x25 pm2 - 500x500 pm2 Davon wird zur
Analyse nur der innere Bereich herangezogen um
Messbereich eine gute Tiefenauflosung zu erhalten.
SiO,

Sputtern fuhrt zuséatzlich zu einer Aufrauung der
Substrat Oberflache im Krater -> Einfluss auf
' Tiefenprofilmessung
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Quantitative SIMS Analyse - Sputterausbeute 6

Der grundlegende Parameter fiir eine quantitative Beschreibung eines Sputterprozesses ist die
Sputterausbeute Y (# der abgetragenene Oberflachenatome pro einfallendes Teilchen).

Mit dem Primarionenstromdichte j,

Jp1 = ey v .. Primarionenflui3dichte

Ist die Anzahl der abgetragenen Teilchen wahrend der Zeit dt
. hl getroffene Flache
- dN = NYpAdt LTSI
N...Dichte der Oberflachenatome

Fur Adsorbatschichten die abgetragen wird ist die Bedeckung ©(t) durch das Verhaltnis N(t)/N,,..gegeben.
Obige Gleichung hat als Ldsung:

Yjpr

N(t) = N_..exp {- oN

t

max

d.h. die Abtrageffizienz kann durch eine mittlere Lebensdauer t beschrieben werden.

eN
- max
"= e
Jp1
Die Oberflachenzerstérung héangt empfindlich von der Primérionenstromdichte ab:
fur 10% Alcm? -> t1~03s ~3ML/is dynamisches SIMS
fir 109 Alcm? > T~9h ~3.105 ML/s statisches SIMS
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Quantitative SIMS Analyse - Sekundarionenstrom 7

Ein anderer Faktor welcher die Starke des SIMS Signals bestimmt, ist der Grad der lonization o, da
Sekundarionen hauptsachlich als neutrale Teilchen herausgeschlagen werden. Fir eine reine
Metaloberflache z.B. sind nur 5% der Sekundarteilchen ioniziert.

Mit der statischen SIMS werden vorwiegend untersucht:
a) oberste Atomlagen sowie Zusammensetzung der Oberflache (Stoichiometrie)
b) Adsorptionsprozesse
c) chemische Oberflachenreaktionen

Die niedrige Primarionenstromdichte resultiert in sehr kleinen Sekundarionenstromdichten (< 1016 A/cn®)
welche sehr empfindliche Detektionsausriistung (z.B. Pulszéhler) erfordert.

Unter Verwendung von empirischen Daten fur die Sputterausbeute Y und dem lonisationsgrad a. ist
sogar eine quantitative Bestimmung der Adsorbatbedeckeung ©,, der Masse M maglich.

Fur kleine Abtragraten erhalt man fur den Sekundéarionenstrom Iy, (M) bei der Masse M
]'SI (M) = IPI YQ??GM

Wobei n die Transmissivitat des QMS ist (typisch n ~ 0.01)

SIMS um GroéRenordnung empfindlicher als AES, UPS, XPS
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Quantitative SIMS Analyse - lonisationsgrad 8

Empirische Werte fir positive lonenausbeute S*von einer reinen Metalloberflache S+, und der
entsprechenden Metalloxidoberflache S*;; unter Verwendung von Ar* lonen als Primérstrahl. Der
lonisationsgrad a.=S*/S wurde unter der Annahme gleicher Sputterausbeute fiir das Metall und dessen
Oxid berechnet.

Element S:lea.n o Sgx.ide a S-gxide /S:lean ‘-{
Mg 8.5:10°3 4.10°3 16:-10-1  §-10-2 20 2.1
Al 2-10-2 1-10-2 2 1 100 2
\"% 1.3-1003  7-10-¢ 1.2 6-10-1 103 1.9
Cr 5-10-3 3-10-3 1.2 6-10°1 200 1.8
Fe 1-10-3 5-10-4 3.8-10°1  2-10°! 380 2
Ni 3-1074 2:104 2-1072 1102 70 1.7
Cu 1.3-10¢  7-10°% 45-10% 2-10°3 30 2.4
Sr 2-104 1-10-4 1.3-10°1  7-10-2 700 1.3

Bem.: Durch vorheriges Oxidieren der Oberflache kann die Nachweisgrenze erhoht werden.
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SIMS —Detektionslimit 9
Die Nachweisgrenze der einzelnen Elemente ist abhangig:
a) Masse des nachzuweisenden Elements
b) Masse des Primérionenstrahls
c) Halbleiter- oder Metall-materials
d) ...
Table 1. SIMS Detection Limits in atoms/cm?
GaAs AlGaAs InGaAs InGaP InP
H 1E17 1E17 1E17 1E17 1E17
Cc 3E15 3E15 3E15 3E15 3E15
o 3E15 1E16 3E15 3E15 3E15
Si 6E13 1E15 6E13 BE13 6E13
Te 1E13 1E13 1E13 1E13 1E13
Se 1E13 1E13 1E13 1E13 1E13
S BE13 BE13 BE13 1E15 1E15
Br 1E14 1E14 1E14 1E14 1E14
SIMS um GréRenordnung empfindlicher als AES, UPS, XPS
(typischerweise im Prozent oder Promil-bereich)
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Relative Sensity Faktor (RSF) 10

Quantitative SIMS Analyse benutzt auch oft einen relativen Empfindlichkeitsfaktor (RSF) der
folgendermalfien definiert ist:

I I RSF, ... Relative Sensity Factor fiir das Element E
R _RSF .-E .Sekundérionenintensitat fiir Element E
5 .Sekundarionenintensitét fir Referenezelement R
R E

.Konzentration des Elements E
Konzentration des Elements R

Das Haupt- (oder Matrix) Element wird dabei meistens als Referenzelement verwendet (R -> M).

e

CE =RSFE JE M
M

Fur Spurenelementanalyse wird angenommen, dass die Matrixelementkonzentration erhalten bleibt

RSF=C, -RSF,
Diese RSF ist jetzt eine Funktion des gesuchten Elements und der Probenmatrix

C, =RSF~[1—E

M
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RSF Tabelle

11

Folgende RSFs wurden fir die verschiedenen Elemente fiir O-Primérionen, positive Sekundarionen und

einerSilizium Matrix gemessen. Niedrige RSFs bedeutet hohe Empfindlichkeit.

E2

1 . . g
Ir T1 Bi |Po JAt
E23 E21 E23

http://www. eaglabs.com/en-US/referencesttutorial/simstheo/rsftable .html
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SIMS — Bauelemente (Profile)

12

CARBON DOPED BASE HBT SILICON SEGREGATION IN HEMT
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I1I-Nitrid Zusammensetzung

13

InM
L

AllnN System

=
=

Zur genauen Bestimmung der
Stoichiometrie von ternaren und
quaternaren Verbindungs-
halbleitern wird z.B. SIMS mit der
MCs* Technik verwendet. Durch
die Aufnahme der GaCs" AlCs*
InCs* und NCs* und Berechnung

2 ; i, E des Verhaltnisses von AICs*/NCs*
Ao 0 el § 8 z kann die genaue Zusammen-
%076 20 30 43 5083 707 . E 100 150 200 250 g;ﬂ“‘.‘ssﬂ!ﬁ“ SEtZ.ung des AlGaN SyStemS
AN : : GaCsNes” ermittelt werden.

GaN
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SIMS - Detektionslimit in GaN

14

0, /sIMS Cs/SIMS Cs /SIMs
Positive Secondary lon Detection Negative Secondary lon Detection Positive 3800(?:‘15?‘;{;% Detection
Element DL Element DL Element DL
(atoms/em?®) (atoms/cm?) (atoms/cm?)

Be 1E+14 BE+16 - 2E+17 Mg 5E+15
Li 1E+14 Cc 5E+15 - 2E+16 Zn 1E+16
B 1E+15 1E+16 - 3E+16
Na 5E+14 Si 3E+15
Mg S5E+14 As SE+15
Al 1E+15

Varies with vacuum conditions
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TOF-SIMS 15

Die Flugzeit-Sekundéarionen-Massenspektrometrie (Time of Flight Secondary lon Mass Spectrocopy ToF-
SIMS) ist eine spezielle Variante der SIMS, wo die in dem Sekundarionensignal enthaltende Information
fast ausschlieBlich aus den ersten beiden Monolagen stammt (Informationstiefe ca. 1 nm).

A ~200ps
Massenkalibrierung

E=ZV —» m~F

(M. Von Gradowski et al. Vakuum in Forschung und Praxis 17 (2), 73 (2005))
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Flugzeit-Massenanalyse 16

Die durch den Primarionenbeschuss emittierten Sekundarionen mit der Ladung q und der Masse m werden
fur die Flugzeit-Massenanalyse in einem elektrischen Extraktionsfeld zunéchst auf eine bestimmte
kinetische Energie E = qU( 2 keV) beschleunigt, durchlaufen anschlieRend mit der Geschwindigkeit v eine
feldfreie Driftstrecke der Léange L und erreichen das Nachweissystem nach der Driftzeit t.

o, 12 [m
7= mt? = —m t=1L,|—
gl an Zm pe »V 20

Da die Driftzeit proportional zur Wurzel der Teilchenmasse ist, erreichen leichtere Atome oder
Fragmente den Detektor friher als solche mit h6heren Massen.

Die Massenanalyse mit einem Flugzeitspektrometer setzt voraus, dass die analysierten lonen
zeitgleich oder mindestens innerhalb eines mdglichst kurzen Zeitintervalls in die Driftstrecke
eintreten. Deshalb erfolgt der Primarionenbeschuss mit moglichst kurzen Pulsen (At ca. 1 — 20ns)

Nach dem Durchlaufen der Driftstrecke werden die Sekundarteilchen mittels eines Detektors, der
aus einem Multi-Channel-Plate, einem Szintillator und einem Photomultiplier besteht, zeitaufgeldst
im Einzelteilchen-Zahlverfahren nachgewiesen. Das so erhaltene Flugzeitspektrum kann mit obiger
Gleichung in ein entsprechendes Massenspektrum umgerechnet werden.

Waéhrend bei einem Massenfilter, z.B. einem Quadrupol, jeweils immer nur eine eingestellte Solimasse
durchgelassen wird, erreichen in einem Flugzeit Massenspektrometer —im Prinzip — immer alle emittierten
Sekundarionen den Detektor, nur eben zu unterschiedlichen Zeiten (Paralleldetektion). Es ist dieser
“sparsame” Umgang mit der “kostbaren” Information, die im Fluf? der zerstaubten Sekundérionen enthalten
ist und die erzielbare hohe Massenauflésung, m/Am > 5000, welche die Flugzeit-Massenspektrometrie flr
die Oberflachenanalytik so attraktiv macht.
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Rutherford-Riickstreung 17

Ernest Rutherford, 1st Baron Rutherford of Nelson

30. August 1871 — 19 Oktober 1937
1908 Nobelpreis fur Chemie

Rutherford-Ruckstreung:

Dabei werden die Projektilionen (z.B. He) elastisch an den Probenatomen gestreut und erleiden einen

charakteristischen Energieverlust, der durch den Energie- und Impulsiibertrag auf den Stof3partner
entsteht und dessen GréRe durch den kinematischen Faktor des Streuprozesses gegeben ist.
Weiterhin verlieren die lonen auf ihrem Weg durch die Probe sowohl vor als auch nach der Streuung

durch die elektronische Abbremsung an Energie.
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Rutherford-Backscattering Spectrometry (RBS) 18

Streugeometrie und zugehdriges Energiespektrum:

E(k,)-8E
50009 Elikg
E E/(k,)-5E AT
4000 Eflk,)
KE, ‘
@ 30004
B
KE, =
~ 20004
"' 2 1000 }
—3{ 5t fe—t—3| Detektor i . : J [
200 400 00 200 1000
Bekannte GroRen: Energielibertrag Element und Massenanalyse
Energieverlust Tiefenanalyse
Wirkungsquerschnitt  Konzentrationsanalyse
Tiefenauflésung: 2-10 nm je nach Atommasse des Elements
Nachweisgrenze: 0.01 at.-% bei schweren

5 at.-% bei leichten Elementen

Anwendungsgebiete: Schichtdickenbestimmung
Bestimmung von Zusammensetzung und Stéchiometrie von Schichten

Suche nach Verunreinigungen, besonders nach schweren Elementen
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Der kinematische Faktor k 19

Elastische Streuung eines Projektils mit Masse m, und kinetischer Energie E; an einem Atom der Masse m,
m,
/e(
0

o ®
A/EOQ

Allgemein ist die maximale Energie E, fir ein Projektilion, das an der Oberflache an einem Element 2
gestreut wird, limitiert durch E,= k,(m,;,m, 9).E.

Aus der Energie und Impulserhaltung kénnen 6 und ¢ eliminiert werden

lm 2 1 0?4 1 2

—myy; = =—m —TNoU

a"™1% vt 3 2
mvg = miv; cos8 + movq cos ¢
0 = mju;sin® — mougsing

und fir den kinematischen Faktor k, im Laborsystem folgt:

2
E, \/m2 — m?sin® 0 + m, cos@

ko (m11m2,9)=E—0= —p—_—
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Energieverlust und das elektronische Stopping 20

Um Materialien nicht nur an der Oberflache untersuchen zu kénnen, macht man sich zu nutze, dass lonen
auf ihrem Weg durch Materie Energie verlieren. Vor allem die Wechselwirkungen zwischen lon und
Elektronen, die in angeregte Zustédnde gehoben oder ganz aus dem Atomorbital herausgeschlagen
werden kénnen, bestimmen den Abbremsprozess, der auch mit Stopping bezeichnet wird. Aufgrund der
viel kleineren Kernradien im Vergleich zu den Atomradien sind nukleare Streuprozesse gegenuber der
Kleinwinkelstreuung an Elektronen selten und spielen deshalb fir den Abbremsprozess nur eine
untergeordnete Rolle.

Um nun eine Tiefenskala fiir ein RBS-Spektrum zu erstellen, vergleicht man den Energieverlust eines an
der Oberflache gestreuten lons mit dem eines lons, das in der Tiefe t zurlickgestreut wurde. Beide lonen
treffen mit einer EinschuBenergie E, unter einem Winkel 6, zur Oberflachennormalen auf die Probe und
werden unter einem Winkel 0, detektiert. Das an der Oberflache gestreute lon verliert nur durch den
Energielibertrag auf den StoRRpartner Energie, die mit Hilfe des kinematischen Faktors zu

AEqy = Ey — k By

berechnet werden kann. Das in der Tiefe t gestreute lon verliert auf dem Weg durch die Probe schon

Energie, die vor dem Stof3 t
cosfy
dE(z
E(t)=Ey — / # dx dE/dx ... Energieverlustfunktion
3 dzr elektrisches Stopping

ist. Beim Stof3 und auf dem Riickweg verliert das lon wiederum Energie, sodass der gesamte Energieverlust

k dE 1 dE
AE = - + — i’
costh dz | costy dz |p ,

S[E]-t, S[E] ... Energieverlustfaktor
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Relative Ausbeute und Energien bei RBS 21

1000“:’ AU Bl
500 BT:
T 4 r2MeV
i Het ZMgY 20
Nb_
u-d]? A
Z 100+ i-['“T4 E, F\
é 5oL o 2P s N
r R [:m] 81 N\ Eo
% Ny
3 [
T N
st B
1 . J10 . :

02 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.8 1.8 2.0
E (MeV)

Relative Ausbeute der He Riickstreuung an ausgewahlten Elementen fiir einen einfallenden 4He Strahl
mit der Energie 2 MeV. Aus der Energie kann das Element eindeutig identifiziert werden.
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RBS Streuquerschnitt und Ausbeute 22

Die Anzahl von Atomen pro Einheitsflache kann aus der Wahrscheinlichkeit eines StoR3prozesses

zwischen einfallendem lon und Probenatom, die durch das Verhaltnis aus detektierten, zuriickgestreuten
lonen und der Anzahl eingeschossenener lonen gemessen werden kann, berechnet werden.
Fir eine diinne Probe der Dicke t und der Dichte N ist der differentielle Streuquerschnitt do/dQ gegeben

durch
\2
m .
) <c050+ A/ 1= (Wé' 51119) )

do (zlzz e? )2
a0~ \2E in"6 >
0 s \/1 - (% sinﬂ)

Mit dem Wirkungsquerschnitt des Streuereignisses o(E), dem elektronischen Stopping dE/dx sowie
dem Energieverlustfaktor S[E] kann die Anzahl der Ereignisse Y in einem Energiekanal E, des
Spektrums, der einer Tiefe t entspricht, bei einer Energiekanalbreite 3E berechnet werden zu

- 8 [Flin
Y(E) = Qo(E,0;) QN Gl [@]’Z
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Van de Graff-Beschleuniger

23

(Freiburger Van de Graff-Generator: “He-Strahl, Energie 2 MeV, Detektionswinkel 165°)

’V Kondnktor
Ionenquelle
/ Y Analysier-Magnet
- Elekfrische Linse

C[G\ ] Beschleunigungsspannung:
Koronaregelung 900 keV — 7.5 MeV

Ladeband
lonenstrahlen:
Protonen, *He, “He, 12C, “N, 1N, 160, ?°Ne

Strahlendurchmesser: 0,4— 2 mm

——— Elekironenkamm
VAT-Schieber

S— Kihlfalle
otorblende
Slits Qchthz\zn?l Quadmpoilu‘se ;:;ﬁ;
I—
:[E_, Stren-
kammer
Quarz und Tmbomole}mlar-
Analysiermagnet VAT SCUE"H Kamera pumpe
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Streukammer 24
Kiihlfalle

Tonenstrahl

Streugeometrien: a) RBS (Teilchenzahler 1 unter 165° zum lonenstrahl)
b) NRA (Teilchenzahler 2 unter 80° und 170°)
c) PIXE (Si(Li)-Detektor unter 135°)
d) ERD (Teilchenstrahl 3 unter 45°)
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Typisches RBS-Spektrum 25

70 |
st nm
E‘ A0 Si0; 1050 150
g ;
S 400 Si 650 130
T Ge 133 30
o 308
<
=
9 201
10 -
@} C.;E
0 | |
0.5 0.7 1.5 1.7

energy (MeV)

Zur detailierten Analyse der Zusammensetzung und dicken von Mehrschichtstrukturen sind aufwendige
Analyseprogramme notwendig.
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RBS einer kubischen AlGalnN Epitaxieschicht 26
T T e e e K
- _ —— measured
| Epe+=2 MeV simulated |

B 7 Aly.16G80,50IM0.0sN

1 taGann = 144 nm
] te = 324nm
i tge =200 um

backscattering yield (a.u.)

15 2.0

1.0
energy (MeV)

Modellierung und Kurvenanpassung erfolgte mit dem Computercode XRUMP.
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RBS - Channeling 27

Orientiert man den einlaufenden lonenstrahl entlang einer niederindizierten Kristallachse, so erhalt man
axiales Channeling. Dabei werden die lonen durch Kleinwinkelstreuung entlang der Atomreihen gefiihrt
und dringen, da die Wahrscheinlichkeit der Wechselwirkung durch Streuungen oder Kernreaktionen
vermindert ist, oft sehr tief in den Kristall ein. Diejenigen lonen, die unter groBem Winkel an den
Atomreihen gestreut werden, bewegen sich anschlieend ohne bevorzugte Richtung im Kristall und
bilden den Randomanteil an lonen, der nachgewiesen werden kann.

Den gleichen Effekt kann man beobachten, wenn man den lonenstrahl entlang einer niederindizierten
Kristallebene auftreffen 1&Rt. Hierbei werden die lonen dann entlang von Ebenen bestehend aus den
Atomen gef'uhrt. Der Randomanteil ist hierbei wesentlich schwacher, wodurch der planare Channeling-
Effekt weniger deutlich ausféllt als der axiale.

—» Dieser Channeling-Effekt kann ausgenutzt werden, um Defekt- oder Gitterplatzanalysen
an kristallinen Festkorpern durchzufiihren.
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Winkelabhanige RBS Messung (Channelling) 28

Aus RBS Messungen unter unterschiedlichen Einstrahlwinkeln erhalt man einen Winkelscan wie in
unterem Bild, bei dem fiir ¥ = 0 der Einfallswinkel mit der Kristallachse tibereinstimmt. Die
Zahlrate wird dabei in Randomrichtung auf 1 normiert. Dabei bezeichnet man als Randomrichtung
eine Richtung, die beziiglich des Kristalls keinerlei Ausrichtung auf eine niederindizierte
Kristallachse besitzt. Man kann somit die minimale Rickstreurate y,;,, die Winkelhalbwertsbreite
‘¥,, und die maximale Ruckstreurate ., bestimmen. Mit diesen Werten kann man Angaben tiber
die Defektrate und -typen im Kristallgitter machen.

a) b)
R A\E Lo b |
o~ 18 ;
|
i
) . 1
E|% g < |
g T 2 o
2 E W, —]
2 2 |
L2 g i
= = '
5 = |
E :
Q - ..
e ¥ =0 :
hd \ wn T T T T T T
> - >

Energie
Winkel ¥
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EinfluR von Defekten auf Channeling 29

Fir viele Eigenschaften von Festkorpern sind Defekte im Kristallgitter verantwortlich. Um elektrische,
optische oder mechanische Eigenschaften bestimmen zu kénnen, ist es deshalb wichtig die Defekt-
bildung schon wahrend der Herstellung zu kontrollieren.

Der Channeling-Effekt reagiert sehr empfindlich auf strukturelle Defekte im Kristallgitter. Jeder dieser
Defekte, wie zum Beispiel Fremdatome im Kanal oder versetzte Atome, hat einen typischen Einfluf3 auf
die Trajektorie eines lons im Kanal. Er wird mit einem Dechannelingfaktor o, beschrieben, der das
Verhéaltnis der herausgestreuten Teilchen zu den lonen im Kanal angibt. Dieser Faktor ermdglicht es, die
Anzahl der Defekte und ihre tiefenabhangige Verteilung zu ermitteln.

Punktdefekt Stufenversetzung Schraubenversetzung
) — b) —— c)

B — e —

. 1

d — e) — — U]

_I/_ . — .

T

A !

R [
Stapelfehler Zwilling amorpher Bereich
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Bestimmung des Defekttyps 30

Die Wahrscheinlichkeit dPy/dz des Dechannelings ist gegeben als Produkt aus dem Dechannelingfaktor
Sy und der Defektdichte ), in Abhangigkeit von der Tiefe:

dPD,U nn(z
& = oonolz).

Der Dechannelingfaktor o, weist je nach Defekttyp unterschiedliche Einheiten auf, ebenso wie die
Defektdichte n_. Die Einheit von o n ist dagegen immer durch cm* gegeben.

Abhé&ngigkeiten der Einheiten vom Defekttyp:

Defekttyp Ewmhett von op Einheit won np
Punkidefekt  Fliche (em?) E%(cm‘gj
Liniendefekt %(cmj Eiﬁf;’atg'lglnurgen (em ™)

Ebenendefekte %F) %&%{cm‘lj
Volumendefekte %( m!) %k)

Fir die verschiedenen Defekttypen findet man verschiedene Energieabhéngigkeiten und damit auch die
R : B . [Z1Za .
zugehdrigen Proportionalitaten zur Halbwertsbreite @, , ~ @, ~ y

ja
« Punktdefekte mit op ~ -i- ~ \I—'sz
# Flichen- und Volumendefekte mit der Eigenschaft, dafi o energiennabhingig ist

« Liniendefekte mit & ~ vE ~ (¥ 72)!
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Energie und Winkelabhangigkeit der Riickstreurate 31

5 Punidcreie; _F Hmendetcize:
~ () - Zrlschengliiseaiome - - Snfenvenetmmg
- Amarphe Hereicl: [ ————
: g
2 5
E g
; ]
3 Fichen: & Volumendefisine: + N Fuichen- & Volumendefiioe:
3 " . - = ~konst. - Sugetfebler
= konst. Twillings Z - Fwillings
ﬁ | - Pulykeistiline Beresche = e —
E \.\__ T Limendefekne: E \\\ -u-lE Punkadefiin::
3z —_— S —— 2 _ - Ewischengitesstome
- Sebraubemvensrng - Amorphe Beriche

Winkalhalbwrertzbraite v, s— Tonenenergie B e——pee

Die normierte Riickstreurate zeigt fur verschieden Defekttypen eine unterschiedliche Abhéngigkeit von
der lonenenergie E und von der Winkelhalbwertsbreite des Channelingdips ¥, .

— Identifikation von Punkt-, Linien- und Flachen bzw. Volumensdefekten
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Tiefenbestimmung von Defekten 32

Um die Defekte im Kristall tiefenabhéngig analysieren zu kénnen, wird der eindringende lonenstrahl in
zwei Teile zerlegt: In einen Anteil y_, der als Randomanteil bezeichnet wird, und einen Anteil (1 - %),
der den lonenstrahl, der im Kanal gefuhrt wird, beschreibt. Durch Defekte wird dabei der Randomanteil

X €rhoht.
o000 OGOONOOSOOOTPOOPOS
Ionenstrahl Anteil im Kanal (1-%,)
o000 OO [ B N NN

Randomanteil %,

Die totale Defektriickstreurate y, ist dann:

frp(z)

T N ... Anzahl der Atome pro Einheitszelle

f ... Wahrscheinlichkeit der direkten Rickstreuung

xo(z) = xr(z) + 1 - xa(z]]

Durch Kenntnis des Randomanteils y kann der Faktor f - n, durch Messung der Defektriickstreurate y
berechnet werden. Da der Anteil y; aber nicht direkt meRbar ist, muR er aus der Ruckstreuung y,, fir
einen defektfreien Kristall berechnet werden. Dies erfolgt meistens mit dem Kontinuumsmodel von
Lindhard. Damit erhélt man fur die Defektdichte folgenden Ausdruck:

aold ) (1-xv(z)
nt*J_Jd: {ln (l—xp(:))}
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GaN RBS und Channeling 33

Energy ! MeV
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J. Portmann et al.: NIMB 155, 489 (1999)
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NRA — Nuclear Reaction Analysis (Kernreaktionsanalyse) 34

Nukleare Reaktionen wurden seit 1930 studiert, und schon damals wurde klar, daR sehr reine Proben
mit getrennten Isotopen bendétigt werden, um nukleare Reaktionen ungestoért voneinander beobachten

zu konnen. Deshalb begann man erst ab 1960 mit der Verwendung dieser Reaktionen zur
Materialanalyse. Die Vorteile dieser Methode sind:

« genaue Nachweismdglichkeit einzelner Isotope

« niedrige Nachweisgrenze fir viele Nuklide, die durch andere MeBmethoden nur schwer
nachweisbar sind

« Mdglichkeit der Tiefenprofilierung ohne Zerstérung der Probe

« quantitativer absoluter Nachweis vieler Isotope
Dies fiihrte zur Verwendung der NRA bei vielen Materialien und zur systematischen Erforschung der
beteiligten Kernreaktionen, deren Daten in zahlreichen Veroffentlichungen tabelliert sind.

Kernreaktionsarten

Bei der NRA werden Informationen aus einer elastischen oder inelastischen Streuung gewonnen.
Dabei gibt es unterschiedliche Typen f’ur die Streuung eines Projektils a am Target A:

((A+a elastische Streuung

A +a inelastische Streuung (A" angeregt)

A+a= B +b elastische Kernreaktion, b kann ein oder mehrere Teilchen

B,+b, reprasentieren oder auch ein y-Quant sein

(
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NRA — Nuclear Reaction Analysis 35

Grundsatzlich schreibt man solche Reaktionen, bei denen ein Teilchen a auf einen Targetkern A fallt, in der
Form

A(a,b)B.

Dabei bezeichnet B den Kern nach der Reaktion, und b das Teilchen oder auch y-Quant, das das Target
verlaRt. Ein Beispiel ist die Wasserstoffnachweisreaktion mit Stickstoff 1H(15N,cy)12C. Dabei gibt es
neben der elastischen Streuung noch weitere Reaktionstypen. Das Teilchen kann so gestreut werden, daf
es einen Teil seiner Energie auf ein Nukleon im Target Ubertragt und sich mit verminderter Energie
weiterbewegt. Das Energiespektrum der gestreuten Teilchen spiegelt dann das Anregungsspektrum des
Targetkerns wider. Der Energielibertrag an den Targetkern kann auch so erfolgen, daR Rotations- oder
Vibrationszustande angeregt werden. Oder das Projektil wird eingefangen und tbertrégt seine Energie auf
ein anderes Teilchen, das den Kern verlafit. Diese Reaktionsprozesse laufen in einem Zeitrahmen von
etwa 1022 s ab.

Helium lonen mit Energien geringer als 2.2 MeV machen mit den meisten elementen einen elastischen
Ruckstof3, ahnlich kollidierender Billiardkugeln. Bei héheren Energien kénnen zusatzlich inelastische
Prozesse auftreten, d.h. der Streuquerschnitt kann bei bestimmten resonanten Energien viel hther
werden. In diesem Fall scheint das He-ion absorbiert und reemittiert zu werden, wozu zur Beschreibung
Quantum Mechanik notwendig ist.

Ein Beispiel dafiir ist der Resonanzeffekt bei 3.045 MeV bei der Streuung von a.-Teilchen an 160.
Bei manchen Resonanzenergien wird das Primérion absorbiert und ein anderes Teilchen (Proton,
Neutron, o, oder y-Teilchen) emittiert.

Fir leichte Elemente gibt es mehrere nitzliche Reaktionen wie °F(p, a)'¢0. In diesem Fall wird von
einem 1°F Kern ein 1.25 MeV Proton absorbiert und ein 8.114 MeV o- Teilchen emittiert. Die Energie des
a-Teilchens gibt auch Aufschluss Uber die Tiefe bei der die Reaktion auftrat.
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PIXE — (particle induced X-ray emission) 36

(lonen-induzierte Rontgenemission)
Geladene He** Teilchen oder Protonen H* erzeugen Rontgenstrahlung die spektral aufgeldst gemessen
wird und als PIXE Spectroskopie bezeichnet wird. PIXE (Particle induced X-Ray Emission) ist eine
Methode, die vor allen Dingen bei diinnen Schichten zur Multielementanalyse eingesetzt werden kann.
Sie kann in RBS vor allem schwere Elemente gut identifizieren. lhre Vorteile sind dabei die
Zerstorungsfreiheit der Proben und die kurzen Mef3zeiten, die normalerweise im Minutenbereich liegen.
Die meisten Elemente, die schwerer als Sauerstoff sind, kdnnen nachgewiesen werden, wobei die
Nachweisgrenze teilweise im ppm-Bereich liegt. Die Identifikation gelingt dabei durch die
charakteristische Réntgenstrahlung jedes Elements, deren Energie durch den Ubergang eines Elektrons
in einem Atom i von einem Zustand | in einen Zustand m festgelegt ist und deren Intensitét proportional
zur Konzentration dieses Elements im Material ist. Fir die Zahl der detektierbaren Rontgenquanten Y |
in einer diinnen Schicht der Dicke d gilt dann:

Vi, = A}.Aﬁne(E;m)T(E;mJafm(E)ﬁi‘J

Dabei wird mit N; die atomare Dichte des Elements i, mit Q der Offnungswinkel des Rontgendetektors,
mit e (E,) die Effizienz des Detektors bezeichnet. T(E|,) beriicksichtigt dabei die Verluste durch einen
Absorber bei der Rontgenquantenenergie von E| . Mit o wird der Réntgenproduktionsquerschnitt,
also das Produkt von lonisationswirkungsquerschnitt und Quantenausbeute des Ubergangs | nach m
bei einer Projektilenergie E bezeichnet, und o ist der Winkel zwischen Oberflachennormale und dem
lonenstrahl.

PIXE hat mehrere Vorteile als Analysetechnik:
a) ahnliche Signallevel aber besserees Signal-Rauschverhaltnis.
b) keine Bremsstrahlung wie bei XPS oder UPShas several advantages as an analytic
¢) PIXE kann mit isolierenden Substraten arbeiten (gegeniber e-induzierte Spektroskopie)
d) Protonenstrahl kann durch diinne Fenster und einige cm in Luft durchdringen.
e) PIXE hat Anwendungen in Geologie, Archaologie und Konservierung von Kunstwerken.
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ERD — Elastic Recoil Detection 37

Die bekannteste Variante der Elastisch gestreuten Teilchendetektion (ERD) ist die Wasserstoff
Vorwartsstreu-Spektroskopie (Hydrogen Forward Scattering (HFS) — Spektroskopie). Ein
hochenergetischer He**-Strahl fallt dabei unter gleitendem Einfall (75° zur Oberflachennormalen) auf das
Target. Wasserstoffatome werden dabei von den He Atomen aus der Probe vorwartsgestreut. Die He
Atome werden an leichteren Atomen ebenfalls vorwarts gestreut. Die H Atome werden in einem
Festkorperdetektor gesammelt, wéhrend die He Atome durch eine Folie gestoppt werden. Die Anzahl der
H Atome liefert Infomation tber die H-Konzentration in der Probe und die Energie gibt Auskunft Gber die
Tiefenverteilung.

RES Delecky
[— Transmittsd
Hellm Hydrgsn
@ Stopping Foll

®

HFS: Ditactor

Inckent Hallum @

Foreard Scaltered
Helum

Substrata

Figure 1: Hydrogen forward scattering (HFS) experimental arrangement.
The same experimental arrangement is used for low energy HFS and
deuterium measurements.

Kohlenstoff, Mylar und Aluminium ca. 8 um dicke werden fur die He Unterdriickung verwendet.
Obwohl diese Folien auch das H Signal reduzieren und die Tiefeninformation auf ~ 50 nm reduzieren,
kann die H (oder Deuterium) Menge an der Oberflache mit einer Detektionsgreneze von 5% bis
hinunter zu 0.01% quantifiziert werden.
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Analytische Auflésung vs. Detektionsgrenze 38
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