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1. Motivation

Kombination
- . / \ -
lonenimplantation In-situ XRD
Synthese vergrabener Untersuchung der
Oxidschichten weit ab Phasenbildungsprozesse
vom thermodynamischen wéhrend des Implantations-
Gleichgewicht bzw. Temperprozesses
N Ziel rd

Dosis- bzw. temperaturabhangige Untersuchung der
Implantationsinduzierten Phasenbildung ohne
Unterbrechung des Implantationsprozesses
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2. Implantationsexperiment
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In-situ XRD- Hochtemperatur-
Implantationskammer

Beamline/ FZ-Rossendorf
- —_—

- Kammer:

L) ol TPy T. :RT bis 700°C

ﬁ Al \\ S, Al B L® Impl'.

S e ' Arbeitsdruck: 10-° mbar
3MV-Tandetron: Implantationsfleck: 10x10 mm
O*-lonenenergien: 1-1.5 MeV Proben: Mo-Blech (poliert)

Fluenzen: 1.6x10%8... 3x1018 O*/cm?
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In-situ XRD/ Bragg-Brentano Geometrie
. ~~.._ [Fokussierungs-
lonenstrahl / .. meBkreis
Datektor v , B N
REnlgenguele / ,/I R \\\
Blend Blende "’ R, = 0
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Eleklraden

T LM-Kihiung
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CuK,_-Strahlung (Schrittweite 0.02°26)
4 min MeRzeit pro Scan (OED) Kammer
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Implantation

Bestimmung der lonenfluenz N: B ... MeRbereich des

Stromintegrators

B [MA] x T [Imp]

T ... Impulse am
Stromintegrator

N [At/cm?]=

1,602 x 1012 x A [cm?] x g A ... MeRflache

g ... Ladungszustand
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Blendensystem zur indirekten
Messung des Strahlstromes
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Analyse Implantationsprozesse

Parallel /erJau'fende Pr
[0

Wahrend der
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loneneinlagerung

Phasenbildung

Temperung

Gitteraufweitung**
Gitterspannung™*
Defekterzeugung
Gitterschadigung

Diffusionsprozesse
Phasenumwandlung***
Gitterspannung**
Textureffekte*

Diffusionsprozesse
Kristallitwachstum™
Schichtbildung/*
Ostwaldreifung*
Defektausheilung
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Implantationsinduzierte Phasenbildung

O-Verteilung in Abhangigkeit

Phasendiagramm Mo-O von der lonenenergie und -fluenz
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Physikalische Prozesse wahrend der
lonenstrahlsynthese

Zeitlicher Ablauf bel der Hochfluenzimplantation

Ionenstrahl Atomspezies A
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Probenmaterial B Prézipitate

Festkorperlosung
Uberséttigung Wachstum Ostwald-Reifung Koaleszenz
Nukleation _
Ionenimplantation - thermische Nachbehandlung ¢t
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3. Ergebnisse O-Implantation in Mo

In-situ XRD wahrend der O*-Implantation bzw.
Phasenbildung in Abhangigkeit von der Implantationstemperatur

unimplanted; N=08; 1.3, 16, 18|\ 1 unimplanted; NRO.2 1; 14,18 2 22 24, 26, 28

22 24 26,28 3x10°0O/cnt | 100 et ND
| T _=700°C
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Ergebnisse O-Implantation

Ex-situ GIXRD nach der Implantation und Temperung (600°C)

IN=1,6x10"0"/cm’
1E=1,5 MeV Mo Mo
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Ergebnisse O-Implantation

Kristallitgrollenabschatzung der Oxidprazipitate nach der
O*-Implantation in Abhangigkeit von Temperatur u. Fluenz
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Ergebnisse O-Implantation

Morphologie (XTEM) nach der Implantation

r

Bereiche in der
vergrabenen
Schicht mit
Streifenstruktur

<— Oberflache

Beugungsauf-
nahme von der
vergrabenen
Mo-Oxidschicht

Vergrabene Mo-Oxidschicht mit
morphologisch stark strukturierten
Randgebieten
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Ergebnisse O-Implantation in Mo

Sauerstoffverteilung (AES) nach der O*-Implantation (E=1.5 MeV)
In Abhangigkeit von der Implantationsfluenz bzw. -temperatur
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(N,,=1.5x108/cm?)
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(N, =1x10%/cm?)
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4. Temperung nach der O-Implantation

In-situ XRD wahrend der Temperung bis 600°C
(Ngg=2,54%10%8/cm? bei T=350°C, E,,=1 MeV)
- MoO, kub. Mo Mo Verspanntes MoO,
{MoO, monokl. stress b/
Cf}» axl

| 600°C_RT
d | 600°C/1h
| 600°C

500°C
400°C
300°C

T4 Monate HZ
nach
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Ergebnisse Temperung

Sauerstoffverteilung (SIMS) vor bzw. nach der Temperung bis 600°C
(Ngq=2,54x10%8/cm? bei T=350°C, E,,=1 MeV)

30 - nach Implantation Rp=750 nm
nach Temperung

70 -

?\i | Rp=420 nm
T, 60
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Ergebnisse Temperung

Elementare Zusammensetzung (XPS) nach der Temperung bis 600°C
(Ngg=2,54x10%8/cm? bei T=350°C, E,,=1 MeV)

30000 > Al K alpha Mo 3d Mo-Blech «8mm | ¢
3d-Dublett g
Mo MoO S
2 T : (@))
<2 MoO, Implantierter Bereich
20000~ lonenstrahlschragschliff
q) | I | | |
5 - \ ERREREE
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5. Zusammenfassung

- In-situ XRD Untersuchungen wahrend der Synthese vergrabener Ubergangs-
metalloxid-Schichten durch Hochenergie- u. Hochfluenz-Sauerstoffionen
Implantation in Molybdan.

- Erkenntnisse zu dynamischen Prozessen, wie Phasenbildung u. —stabilitat wahrend
des Impantations- und Temperprozesses — fluenz-, temperatur u. zeitabhangig.

- Bildung von MoO,, verspanntes MoO,, MoO, und Mo,O,, In-situ beobachtet:

— Oxidphasenbildung mit T N, Wachstum der Oxidprazipitate T T.

— Vergrabene Molybdéanoxidschichten/ Dicke: 300 nm, Tiefe: 0.7-1 pum.

— T beeinfluft Start u. Entwicklung der Oxidphasenbildung bzw. Kinetik des
Kristallitwachstums.

— Orientierung des Ausgangsmaterials bewirkt orientiertes Wachstum der
Oxidprazipitate in der Molybdanmatrix.

— Veranderung der gebildeten Oxidphase nach 4 monatiger HZ.

— Nach Temperung O-Verteilung in Richtung OF verschoben.
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O-Implantation in Mo-Proben

Vergleich in-situ und ex-situ XRD nach der Implantation
Ng,q=2.5x10%8/cm? bei 360°C, E=1 MeV
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4. Temperung O-implantierter Mo-Proben

In-situ XRD wahrend der Temperung bis 700°C
N, ,=1.6x10%8/cm? bei 160°C, E=1,5 MeV
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Ergebnisse Temperung

kCps

_&

Elementare Zusammensetzung (XPS/ Ubersichtsspektrum) nach
der Temperung bis 600°C (Ng,,=2,54x10%8/cm? bei T=350°C, E,,=1 MeV)
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Phasendiagramm Mo-O
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