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1. Motivation1. Motivation

KombinationKombination

InIn--situsitu XRDXRDIonenimplantationIonenimplantation

Synthese vergrabener 
Oxidschichten weit ab 

vom thermodynamischen 
Gleichgewicht

Untersuchung der 
Phasenbildungsprozesse 

während des Implantations-
bzw. Temperprozesses

Dosis- bzw. temperaturabhängige Untersuchung der 
implantationsinduzierten Phasenbildung ohne 

Unterbrechung des Implantationsprozesses

ZielZiel
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2. Implantationsexperiment2. Implantationsexperiment

XIII. Erfahrungsaustausch/ Mühlleithen`06

Fluenz

Implantation
Temper-
prozeß

Ttemp

Timpl

RT

Temperatur

Ttemp

Timpl

RT

Implantation +
in-situ-Analyse

Temperprozeß +
in-situ-Analyse

ex-situ 
Analyse

Zeit

ExEx--situsitu

InIn--situsitu

Temperatur

Zeit

ex-situ 
Analyse

ex-situ 
Analyse



InIn--situ XRDsitu XRD-- HochtemperaturHochtemperatur--
ImplantationskammerImplantationskammer
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BeamlineBeamline/ FZ/ FZ--RossendorfRossendorf

3MV3MV--TandetronTandetron::
O+-Ionenenergien: 1-1.5 MeV 
Fluenzen: 1.6×1018... 3×1018 O+/cm2

Kammer:Kammer:
Timpl.: RT bis 700°C 
Arbeitsdruck: 10-5 mbar
Implantationsfleck: 10×10 mm
Proben: Mo-Blech (poliert)



InIn--situ XRD/situ XRD/ BraggBragg--Brentano GeometrieBrentano Geometrie
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Fokussierungs-
meßkreis

θ RK= R0

2sinθ

2θ
Ω θ

Target

Diffrakto-
metermeßkreisKammer

CuKα-Strahlung (Schrittweite 0.02°2θ)
4 min Meßzeit pro Scan (OED)



ImplantationImplantation

Bestimmung der Bestimmung der IonenfluenzIonenfluenz N:N: B ... Meßbereich des 
Stromintegrators

T ... Impulse am 
Stromintegrator

A ... Meßfläche
q ... Ladungszustand

der Ionen

N [At/cm2]= 
B [µA] × T [Imp]

1,602 × 10-12 × A [cm2] × q

→ Implantationsfleck
10×10 mm2

Blendensystem zur indirekten 
Messung des Strahlstromes
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Analyse ImplantationsprozesseAnalyse Implantationsprozesse

Peakverbreiterung/ -schiebung 
Änderung der Gitterkonstanten
Änderung der Peakintensitäten
Bildung von Peakintensitäten

Gitteraufweitung**
Gitterspannung**
Defekterzeugung
Gitterschädigung

IoneneinlagerungIoneneinlagerung

XRDXRD--SpektrumSpektrum

Diffusionsprozesse
Phasenumwandlung***

Gitterspannung**
Textureffekte*

PhasenbildungPhasenbildung

Diffusionsprozesse
Kristallitwachstum*

Schichtbildung/*
Ostwaldreifung*
Defektausheilung

TemperungTemperung

Parallel verlaufende Prozesse Parallel verlaufende Prozesse 
während derwährend der IonenimplantationIonenimplantation
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Implantationsinduzierte PhasenbildungImplantationsinduzierte Phasenbildung

Intermediäre Oxide: Intermediäre Oxide: MenO3n-1
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66.6at% O 66.6at% O →→ Mo:O=1:2Mo:O=1:2

Phasendiagramm MoPhasendiagramm Mo--OO
OO--Verteilung in Abhängigkeit Verteilung in Abhängigkeit 

von der von der IonenenergieIonenenergie und und --fluenzfluenz

[G.Hägg, A. Magneli, Arkiv för Kemi, 
Mineralogi och Geologi,19A(2):1-14,1944]
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Physikalische Prozesse während der Physikalische Prozesse während der 
IonenstrahlsyntheseIonenstrahlsynthese
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Zeitlicher Ablauf bei der Zeitlicher Ablauf bei der HochfluenzimplantationHochfluenzimplantation



3. Ergebnisse O3. Ergebnisse O--Implantation in MoImplantation in Mo

XIII. Erfahrungsaustausch/ Mühlleithen`06

30 40 50 60 70 80

unimplanted; N=0.2; 1; 1.4; 1.8; 2; 2.2; 2.4; 2.6; 2.8;
3x1018O+/cm2

TImpl.=700°C
E=1.5 MeV Mo

Mo
Mo

MoO2
(-402)(-301)

      MoO2
(-220)(-312)      MoO2

(-111)(-211)

2θ/ °

InIn--situsitu XRD während der OXRD während der O++--Implantation bzw.Implantation bzw.
Phasenbildung in Abhängigkeit von der ImplantationstemperaturPhasenbildung in Abhängigkeit von der Implantationstemperatur..

30 40 50 60 70 802θ/ °

In
te

ns
ity

/ c
ps

Mo

Mo

Mo
MoO2
(-402)MoO2(-211)

unimplanted; N=0.8; 1.3; 1.6; 1.8;
2.2; 2.4; 2.6, 2.8; 3x1018O+/cm2

TImpl.=300°C
E=1.5 MeV

 



Ergebnisse OErgebnisse O--ImplantationImplantation
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Ergebnisse OErgebnisse O--ImplantationImplantation
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Ergebnisse OErgebnisse O--ImplantationImplantation

Morphologie (XTEM) nach der ImplantationMorphologie (XTEM) nach der Implantation
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Oberfläche

Vergrabene Schicht
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Ergebnisse OErgebnisse O--Implantation in MoImplantation in Mo
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Sauerstoffverteilung (AES) nach der OSauerstoffverteilung (AES) nach der O++--Implantation (E=1.5 MeV)Implantation (E=1.5 MeV)
in Abhängigkeit von derin Abhängigkeit von der ImplantationsfluenzImplantationsfluenz bzw. bzw. --temperaturtemperatur
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4. 4. Temperung Temperung nach der Onach der O--ImplantationImplantation
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Ergebnisse Ergebnisse TemperungTemperung
Sauerstoffverteilung (SIMS) vor bzw. nach der Sauerstoffverteilung (SIMS) vor bzw. nach der TemperungTemperung bis 600°Cbis 600°C

(NEnd=2,54×1018/cm2 bei T=350°C, EO+=1 MeV)
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Ergebnisse Ergebnisse TemperungTemperung
Elementare Zusammensetzung (XPS) nach der Elementare Zusammensetzung (XPS) nach der TemperungTemperung bis 600°Cbis 600°C

(NEnd=2,54×1018/cm2 bei T=350°C, EO+=1 MeV)

8 mmMo-Blech

Implantierter Bereich 90
0 

nm

Ionenstrahlschrägschliff

Verunreinigungen: 
C, Si, Al, O

XPS-Meßschritte
(Vorschubschritte: 1.5 mm)



5. Zusammenfassung5. Zusammenfassung

- In-situ XRD Untersuchungen während der Synthese vergrabener Übergangs-
metalloxid-Schichten durch Hochenergie- u. Hochfluenz-Sauerstoffionen
Implantation in Molybdän.

- Erkenntnisse zu dynamischen Prozessen, wie Phasenbildung u. –stabilität während 
des Impantations- und Temperprozesses → fluenz-, temperatur u. zeitabhängig.

- Bildung von MoO2, verspanntes MoO2, MoO3 und Mo4O11 in-situ beobachtet:
→ Oxidphasenbildung mit ↑ N, Wachstum der Oxidpräzipitate ↑ T. 
→ Vergrabene Molybdänoxidschichten/ Dicke: 300 nm, Tiefe: 0.7-1 µm.
→ T beeinflußt Start u. Entwicklung der Oxidphasenbildung bzw. Kinetik des

Kristallitwachstums.
→ Orientierung des Ausgangsmaterials bewirkt orientiertes Wachstum der 

Oxidpräzipitate in der Molybdänmatrix.
→ Veränderung der gebildeten Oxidphase nach 4 monatiger HZ.
→ Nach Temperung O-Verteilung in Richtung OF verschoben.
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OO--Implantation in MoImplantation in Mo--ProbenProben
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NEnd=2.5x1018/cm2 bei 360°C, E=1 MeV
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4. 4. Temperung Temperung OO--implantierter Moimplantierter Mo--ProbenProben
InIn--situsitu XRD während derXRD während der TemperungTemperung bis 700°Cbis 700°C
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Ergebnisse Ergebnisse TemperungTemperung
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Phasendiagramm MoPhasendiagramm Mo--OO
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