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(57) Kivonat

elektronmikroszkopos vizsgalatokhoz

Mikro-kombinatorikus berendezés vékonyrétegek névesztésére transzmisszids elektronmikroszkdpos vizsgalatok céljara,
amelynek teste (1), hordozdja (2), réssel (3) ellatott fedblapja (4), tengelye (5), menetes orsdja (6) meneszt6 csillagja (8),
csapja (9), alaplapja (10), transzfer eleme (11), érzékel6 jeladdja (12), vezérl6je (13) és legalabb egy rétegndveszid
forrasa (7) van, oly médon, hogy a menetes orsé (6) egyik felén a testhez (1), a masik felén transzfer elemen (11)
keresztil a réssel (3) ellatott fed6laphoz (4) kapcsolodik, amely a forras (7) és a hordoz6 (2) k6z6tt helyezkedik el, amely
ugy van kialakitva, hogy a forras (7) arama csak a résen (3) keresztul érkezik a hordozéra (2).
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Berendezés vékonyrétegek mikro-kombinatorikus ndvesztésére
anyagtudomanyi célu transzmisszidés elektronmikroszkopos

vizsgalatokhoz

A bejelentés targya berendezés vékonyrétegek mikro-kombinatorikus
novesztésére anyagtudomanyi célu transzmisszids elektronmikroszkopos
vizsgéalatokhoz, amellyel vékonyrétegek valamely eldallitasi paraméter-fliggd
anyagszerkezeti, fizikai, kémiai tulajdonsagait a hagyomanyos mddszereknél

hatékonyabban, és jobb felbontassal lehet vizsgélni.

A bejelentésben leirt talalmany alkalmazasi teriiletét azok a tudoményos
kutatasi- €s technologiafejlesztési tevékenységek jelentik, ahol vékonyrétegek
Osszetétel - és egyéb paraméter - (maradékgdz, adalékanyag mennyiség,
novesztési sebesség, homérséklet, stb) fluggd tulajdonsagait vizsgaljdk
analitikai, elsésorban, transzmissziés elektronmikroszképos (TEM)
modszerekkel. A réteg hordozdjanak  megvalasztasaval — péasztazo
elektronmikroszkopos, optikai mikroszkopos, Auger elektronspektroszkopos,

stb. mérésekre is alkalmazhato a berendezéssel készitett minta.

A vékonyrétegek, nanoszerkezetek vizsgalata, miikodésiik megértése,
gyartastechnologidjuk fejlesztése létfontossagu a jelen és a jovo informdcios
tarsadalma szamara. Az Otvozetek, vegyiiletek fizikai, kémiai, szerkezeti
tulajdonsagait alapvetden befolyasolja az Osszetételiik, a komponenseik
aranya. A tOombanyagok kétkomponensli otvozetei, fazisai, egyensulyi
fazisdiagramjai mar jol felderitettek, kidolgozottak, adattarakban (pl.: Binary
Alloy Phase Diagrams) hozzaférhetok. A vékonyrétegekben lehetséges
fazisok azonban jelentdsen eltérhetnek a tdmbanyagban ismertektdl, az Sket
leiré koncentraciofiiggd fazisdiagramok a legtébb két- vagy tobbkomponensii

rendszer esetében nem ismertek. A tulajdonsagaik feltarasara a hagyomanyos
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eljaras, hogy fizikai/kémiai modszerekkel (vakuumparologtatas, porlasztas,
kémiai gozfazisu lecsapatas, stb) nagyszamu két dsszetevds (“A”/ “B”) mintat
novesztenek - minden egyes CA/CB=1-A 0Osszetételre kiilon mintat, kiilén
hordozora -, majd ezeket egyenként vizsgaljak pl. transzmisszids
elektronmikroszkopos, illetve egyéb analitikai modszerekkel. Ez alacsony

hatékonysagu, kutat6idot, gépidot, energiat pazarlo eljaras.

Az eljaras  egyszerlsitésére, hatékonysaganak novelésére szamos
kombinatorikus megoldas ismeretes, elsdsorban a vegyipari-, bioldgiai- és
gyogyszerkutatasban. A kombinatorikus modszer 1ényege, hogy nagyszamu,
egyedi kisérlet helyett egyetlen folyamatban allitanak elé kiilonbdzd
Osszetételli, vagy mas paraméter (homérséklet, hattérnyomads, stb.) szerint

valtozo tulajdonsagt anyagokat, mintakat.

A kombinatorikus réteg-eldéllitdst az anyagtudomanyban 1j anyagok
kifejlesztéséhez, a tulajdonsagaik feltérképezéséhez uttéré6 megoldasként
alkalmazta szerzotarsaival Peter Schultz (P.G. Schultz et al: Science, 1995,
Vol. 268 no. 5218 pp. 1738-1740). Vékonyréteg ndvesztési eljarassal és kettds
mechanikus maszk-mozgatassal 200x200 mikrométeres kiilénall6 mintakat
allitott eld kulonbozo Osszetételben, illetve az alkotéelemek kiilonbozod

sorrendii felvitelével, 10000 minta /in> mintastirtiségben.

TEM vizsgalati célra K.E. Roskov (K.E. Roskov: J. Comb. Chem., 2008, 10,
pp. 966-973) kombinatorikus Gton készitette el a nagyszama mintat - minden
mintat kiilon TEM hordozéra (mikrostély) - ugy, hogy az 0Osszetétel
mikrostélyrdl-mikrostélyra valtozik de adott mikrostélyon beliil 4llando.

A fenti mikrostélyokat kiilon-kiilon, egymas utan kell a mikroszkop
vakuumterébe bezsilipelni, megvizsgalni, és Kkizsilipelni, ami alacsony
hatékonysagli megoldas; csak a mintdk eldallitasa kombinatorikus, a

vizsgalatuk nem.
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Egy mar mikro-kombinatorikusnak nevezhetd publikalt megoldas (F. Misjdk

et al: Thin Solid Films 516, 2008 pp. 3931-3934) valdjaban nem berendezés,
hanem kisérleti elrendezés, amelyben egyetlen TEM hordozéra, egy
kisérletben tobbféle dsszetételll réteget ndvesztettek, majd vizsgaltak. Statikus
elrendezésrdl volt szd, amely mozgd alkatrészt nem tartalmazott: A 3 mm
atmérdji mikrostély folott takardlemezt rogzitettek, amelyen 1 mm atmérdja
furat (apertura) volt. A két enyhén ferdeszogben allé porlasztoforras az
aperturan keresztiil latott ra a hordozora, igy azon két egymassal részben
atlapolo korben rakodott le a vékonyréteg. Az atlapolasi tartomanyban
kétkomponensli (Ag-Cu) réteg nétt. Az Osszetétel-valtozas Ag-ra: 2-63 at%,
Cu-ra:37-98 at% volt, az ezen kiviili Osszetételek sajnos hianyoznak a
mintabol.

E megoldas masik valtozata szerint a TEM mikrostély kozepére kb. 1 mm
magas élére allitott lemezkét rogzitenek, €s a forrasokbol ferdén érkezo
anyagarambol a lemezke kozelében (félarnyékaban) valtozo Gsszetételii réteg
no a hordozora.

Ennek a modszernek eldnye, hogy mikro-kombinatorikus, vagyis egyetlen
TEM hordozon tobbféle 6sszetételli réteg is eldallithatd €s vizsgalhato.
Azonban hatranya, hogy a koncentracié valtozas tartomanya nagyon rovid
(100...150 um), a meredek Osszetétel-valtozas miatt a fazisok térben
egymasra torlodnak, nehezen, ill. egyaltalan nem elkiilonithetdk, illetve
vizsgalhatok. Tovabbi hatrany, hogy a valtozds nem lineéris, illetve a
koncentraciovaltozas-menete esetleges, nehezen reprodukalhatd, tovabba az
nem valaszthaté meg tudatosan.

Tovabbi hétrany az is, hogy a minta nem tartalmazza a teljes 0-100%
koncentracio tartomanyt. Bar ennek elvi akadalya nincs, a gyakorlatban
nagyon nehéz a kisérleti elrendezés preciz bedllitasa gy, hogy a teljes
Osszetétel tartomany biztosan rékeriiljon a TEM mikrostélyra, €s ne maradjon
le réla.

Az ismertetett hatranyok megnehezitik, gyakran lehetetlenné teszik elvarhato
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mindségli  kétkomponensli mikro-kombinatorikus  vékonyréteg mintak

eloallitasat, igy a vizsgalatukat is.

A fentiek alapjan, a taldlmany révén megoldandé feladat tehat az ismert
megoldasok hibdinak kikiiszobolése, olyan berendezéssel, amellyel a
kombinatorikus minta-eldallitds egyetlen TEM mikrostélyon beliil (mikro-
kombinatorikus) a teljes Osszetétel tartomanyban, elegend6 hosszra kiteritve,
alkalmas felbontasban és reprodukalhatéan legyen megvalodsithato gy, hogy
a létrehozott kétkomponensli fazisok, anyagvaltozatok, térben jol
elkiiloniiljenek, és kényelmesen vizsgalhatok legyenek. Tovabbi cél az idében
valtozd paraméterek veékonyrétegek tulajdonsagaira gyakorolt hatdsanak
vizsgélata. Ennek megfelelden a kialakitott berendezés legyen alkalmazhato
kétkomponensii vékonyrétegek, bevonatok  mikro-kombinatorikus,

Osszetételfliggd fazistérképezésére.

A talalmany szerinti mikro-kombinatorikus berendezés azon a meglepd
felismerésen alapul, hogy ha egy feddlapot és abban levd keskeny rést
mozgatunk a TEM hordozo (mikrostély) folott, mikézben az “A” és “B”
forras 4ltal kibocsatott anyagaramot a rés mozgasaval szinkronban
valtoztatjuk, akkor a vékonyréteg a fenti résen keresztiil tigy rakodik le a
hordozora, ami a feddlap alatt van rogzitve, hogy azon linearis koncentracio
valtozas alakithato ki kontrollalt médon, abban az esetben ha az ,,A” forrast
100%-o0s teljesitménnyel inditjuk, €s a teljesitményét a rés mozgatasaval
aranyosan 0%-ra csokkentjiik, mikozben ,B” forras teljesitményét 0%-rol
inditva az ,,A” forrds teljesitményével forditott aranyban 100%-ra emeljiik.

Ezzel az () megolddssal mind a minta elballitisa, mind a vizsgalata
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reprodukalhatéan, mikro-kombinatorikusan végezhetd a teljes 0-100%
Osszetétel tartomanyban. Elonyt jelent, hogy a korabbi megoldasokhoz képest
akar nagysagrenddel (50-150um-rél jellemzden akar 1500um-re is)
megndvelhetd a koncentracio-atmenet hossza, amely tartoméany célszerien a
TEM rostély kozepére van igazitva. Tovabbi elény, hogy a forrasok
anyagaramanak valtozési sebességét megvalaszthatjuk, ami meghatdrozza a
koncentracio profilt, ill. annak gradiensét. Ez jelentdsen javitja, a vizsgalati
feltételeket illetve egyaltalan lehetévé teszi a mérést, azzal, hogy a
berendezéssel a kiilonboz6 fazisok térben jol szétvalaszthatok. E tartomany
elott és utdn (a rostély szélein) pedig 100% ,A”, illetve 100% ,B”
koncentracidjii anyagot noveszthetd, ezaltal elballithato a teljes 0-100 at%

Osszetétell tartomany.

A talalmany szerinti mikro-kombinatorikus berendezés elényei dsszefoglalva

a kovetkezoek:

A talalmany szerinti mikro-kombinatorikus berendezéssel egyetlen
TEM mikrostélyra egy kisérletben noveszthetd valtozo Osszetételil
kétkomponensli minta.

- - A talalmany szerinti mikro-kombinatorikus berendezéssel eldallitott
mintan egyszerlien és gyorsan elvégezhetové valik a vizsgalat, mert a
teljes 0-100% koncentracio tartomany kialakithatdo egyetlen TEM
mikrostélyon, akar nagysagrenddel megnovelt hosszon Kiteritve.

- - A tudatosan megvalaszthatd és alkalmasan kicsire Aallithatod
koncentracid-gradiens eredményeként az egyes fazisok térben jol
elkiiloniilve vizsgalhatok.

- - Tetszoleges koncentracio-fliggvény eldallithatd tovabbi egyéb
tudomanyos vagy miiszaki célra is.

- - Az idOben valtozd paraméterek hatasa is vizsgalhatova valik a

mintaban, mert a berendezés az id6skalat helyskélaba képezi le.

- - A berendezés muikodtetése a szokdsos vakuum-berendezésekben



egyszertien megoldhato.

A taldlmany szerinti mikro-kombinatorikus berendezés példakénti kiviteli
alakjat, és elényds tulajdonsagait abrakon keresztiil ismertetjiik, ahol:
1. abran a talalmény szerinti berendezés vazlata,

2. abran a talalmany vazlata egy masik nézetben lathato

A rétegeloallitasra hasznélatos vékuumrendszerek szokdsos eleme egy a
vakuumtérben fliggdleges tengely koriil forgathato alaplap, amire a forrasok
ralatnak és amire altaldban a hordozot régzitik. A mikro-kombinatorikus
berendezés meghajtasat az biztositja, hogy a berendezés a forgé alaplapra van
rogzitve, ugy, hogy ennek mozgatasa hajtja meg a mikro-kombinatorikus

berendezést az alabbi mddon:

A mikro-kombinatorikus berendezést célszeriien (5) fliggdleges tengely koriil
forgathato (10) alaplapra rogzitjiik. A berendezésnek (4) feddlapja van, amely
alatt a (1) testre van rogzitve a (2) hordozé (pl. TEM rostély). A (4) feddlap,
ill. a rajta 1év6 (3) rés mozgatasat (6) menetes orsé végzi a (11) transzfer
elemen keresztiil. A (6) menetes orsot a raerdsitett (8) csillagkerék Iépteti
valahanyszor a berendezés az (10) alaplap forgasa kdzben elhalad egy a
kamra 4llorészéhez rogzitett (9) menesztd csap eldtt. Egy eldnyos
kialakitasban az (10) alaplap egy fordulatara a (3) rés elmozduldsa 20um. A
finom elmozdulast differencial-menetes megoldassal érjiik el, tigy hogy a (6)
menetes orso (8) csillagkerék feldli- és az azzal ellentétes szakaszan levd
menet kiilonb6zé menetemelkedésti, ezért a (11) transzfer elem és vele a (4)
fedSlap elmozdulasat a két menetemelkedés kiilonbsége hatdrozza meg. Ez
igen finom felbontdsti koncentracié profil kialakitdsat teszi lehetévé, tgy,

hogy az Osszetétel valtozas tartomanya pl. 1500 um (1.5mm) hosszi. A
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lerakodo réteg Osszetételét a (3) rés elmozdulasaval 6sszhangban (szinkron)
valtoztatjuk a (7) forrasok anyagdramanak valtoztatasaval (Az egyik forras
sebességét noveljiik, a masikét egyidejiileg csokkentjiik). A szinkronjelet egy
elony6s kialakitasban az (10) alaplap forgésat figyelo (12) érzékeld jeladd
adja. A (7) forrasok sebességének vezérlése (13) tetszés szerint kézi, vagy

szamitogépes lehet.

A taldlmany szerinti berendezés elénye, hogy kétkomponensii vékonyréteg
anyagrendszerek az Osszes lehetséges Osszetételben eldallithatok vele
egyetlen TEM mintan belil. Ezzel mind a minta-eldallitds, mind a
mikroszkopos vizsgalat mikro-kombinatorikusan végezhetd, ami fokozottan
hatékony vizsgalatot tesz lehetévé. Az Osszetétel hely szerinti valtozasat
(gradiens) mi hatarozzuk meg. A berendezéssel nagyon finom felbontasban,
akar fokozatmentes koncentracio-valtozas is megvalosithatd, a korabbi
megoldashoz képest akdr nagysagrenddel megnovelt hosszisaga atmeneti
tartomannyal. Ez biztositja, hogy a kiilonbozé fazisok a teljes 0-100%
Osszetétel tartomanyban, térben jol elkiiloniilve, nagy koncentracié-profil

pontossaggal vizsgalhatok.



Szabadalmi igénypontok

1. Mikro-kombinatorikus  berendezés  vékonyrétegek  ndvesztésére
transzmisszids elektronmikroszkopos vizsgalatok céljara, amelynek
teste (1), hordozoja (2), réssel (3) ellatott fedélapja (4), tengelye (5),
menetes orsoja (6) menesztd csillagja (8), csapja (9), alaplapja (10),
transzfer eleme (11), érzékeld jeladodja (12), vezérldje (13) és legalabb
egy rétegndvesztd forrasa (7) van, azzal jellemezve, hogy a menetes
orsé (6) egyik felén a testhez (1), a masik felén transzfer elemen (11)
keresztiil a réssel (3) ellatott feddlaphoz (4) kapcsolddik, amely a forras
(7) és a hordozo (2) kozott helyezkedik el, amely ugy van kialakitva,
hogy a forras (7) arama csak a résen (3) keresztiil érkezik a hordozoéra
(2).

2. Az 1. igénypont szerinti mikro-kombinatorikus berendezés, azzal
Jellemezve, hogy egy forrast (7) tartalmaz.

3. Az 1. igénypont szerinti mikro-kombinatorikus berendezés, azzal
Jjellemezve, hogy legalabb két forrast (7) tartalmaz, mely rétegnévesztd
forrasokbdl (7) a hordozora (2) iranyuld gbzsugarak arama eltéro.

4. Az 1. igénypont szerinti mikro-kombinatorikus berendezés, azzal
jellemezve, hogy a hordozé (2) 1...20mm Kkiterjedésii, vagy
hordozoéhartyaval ellatott TEM mikrostély.

5. Az 1. igénypont szerinti mikro-kombinatorikus berendezés, azzal
jellemezve, hogy a menetes orsé (6) a testhez (1), illetve a transzfer
elemhez (11) kapcsolddo fele kiilonb6z6 menetemelkedésii szakaszbol
all.

6. Az 1. igénypont szerinti mikro-kombinatorikus berendezés, azzal

jellemezve, hogy a berendezés tengely (5) koriil forgd vagy alld
alaplapra (10) rogziil.
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7. A 1. igénypont szerinti mikro-kombinatorikus berendezés, azzal
jellemezve, hogy a menetes orsé (6) hajtott szerkezet.
8. A 1. igénypont szerinti mikro-kombinatorikus berendezés, azzal

jellemezve, hogy az érzékeld jelado (12) térbeli helyzetérzékeld.
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