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Tutkielma késittelee fokusoimattoman ionisuihkun (BIB - Broad lon Beam) kayttoa
naytteiden poikkileikkauksien valmistamisessa. Tyon tarkoituksena on testata BIB-
ionipoikkileikkaajan toimintaa kaytdnnossa ja luoda kattava mé&rd osaamista ja
informaatiota laitteen rutiininomaista kéyttod varten. Laitteen testaamisessa kaytetaan
erilaisia naytteitd, joiden poikkileikkauksia tarkastellaan ja analysoidaan SEM:IIa.

Perinteisesti naytteiden poikkileikkauksia on tehty mekaanisin menetelmin, kuten
hiomalla ja mikrotomilla. N&iden menetelmien yleisimpia ongelmia ovat deformaatiot
ja ylimééardisten artefaktien Kkiinnittyminen néytteeseen. Erityisesti heterogeeniset
materiaalit, joissa on paljon rajapintoja erilaisten materiaalin valilla, ovat herkki&
deformaatioille. Pehmeisiin materiaaleihin Kkiinnittyy helposti artefakteja hionnassa ja
huokoset reidt tayttyvat usein hionta-aineella. Lisédksi mekaaniset menetelmét
aiheuttavat vauriota useiden satojen nanometrien syvyyteen, jonka vuoksi tarkea
informaatio esimerkiksi kiderakenteesta saattaa tuhoutua.

BIB on uudentyyppinen naytteenkasittelymenetelmd, jossa kéytetddn fokusoimatonta
ionisuihkua sekd maskilevya poikkileikkauksen muodostamiseen. Osa naytteestéd
pidetddn maskilevyn ylapuolella, johon leveda ionisuihku kohdistetaan, jolloin
materiaalia irtoaa naytteestd ionipommituksen vaikutuksesta, mutta vain maskilevyn
ylapuolella olleesta osasta. BIB-poikkileikkaukset ovat tyypillisesti suuruudeltaan n. 0,5
mm x 0,5 mm, mik& on tuhansia kertoja suurempi ala kuin samassa ajassa fokusoidulla
ionisuihkulla (FIB - Focused lon Beam) tehdyt poikkileikkaukset. Koska ionisuihku
osuu naytteeseen 90° kulmassa, poikkileikkauspintaan syvyyssuunnassa kohdistuvat
vauriot on minimoitu. lonisuhkumenetelmissa ei ilmene mekaanisten menetelmien
tavoin deformaatioita tai artefakteja poikkileikkauspinnalla.

Tyon aikana madritettiin BIB:n sputterointinopeudet eri jannitteen arvoilla seka eri
sputterointialoilla kdyttden Si-standardindytteitd. Mittauksissa havaittiin sputteroitavan
seindmidn “kallistuminen”, minkd seurauksena sputterointinopeus kasvaa ajan funktiona.
Tata on pyritty todistamaan teoreettisilla laskuilla.

Lopuksi esitetdadn useita BIB:Ila valmistettuja poikkileikkauksia eri materiaaleista.
Poikkileikkausten onnistumista sekd BIB:n soveltuvuutta on arvioitu jokaiselle
naytteelle erikseen.

Asiasanat: sputterointi, argon ionisuihku, poikkileikkaus, SEM, naytteenkaésittely, BIB
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Johdanto

Viime vuosien edistysaskeleet nanotieteissd ja teknologiassa ovat lisdnneet paljon
mielenkiintoa nanotasolla tapahtuvien asioiden tutkimiseen. Tietotekniikan ja laitteiden
kehityksen myota tutkimuksissa pdadstddn tarkastelemaan entistd pienempié
yksityiskohtia jopa atomitasolla. Nain pienien yksityiskohtien tarkastelussa erityisen
tarked rooli laitteiston lisdksi on naytteiden kaésittelylla. Suurin osa materiaalien
tutkimusmenetelmistd vaatii ndytteeltd hyvan pinnan, jonka muodostamiseen tarvitaan
naytteiden esikésittelyd kuten puhdistamista, leikkaamista, hiomista tai pinnoittamista.
Taman vuoksi on tarkead kehittdd myos uusia naytteidenkasittelyyn sopivia menetelmia,
jotka ovat nykyisid menetelmié parempia, tehokkaampia ja naytteelle vdhemman tuhoa

aiheuttavia.

Suurin osa mikroanalytiikan tutkimuslaitteista on pintaherkkié ja tarked tieto saadaan
vain materiaalin pintakerroksista. Usein halutaan kuitenkin tutkia materiaaleja
syvemmaltakin kuin vain pinnalta. Poikkileikkaukset ovat hyddyllinen tapa saada
informaatiota materiaalien rakenteesta sen sisdosista. Perinteisesti poikkileikkauksia on
tehty mekaanisesti leikkaamalla, hiomalla tai murtamalla. Naillda menetelmilla
valmistettujen poikkileikkausten haittana ovat kuitenkin mekaanisen rasituksen
aiheuttamat ongelmat, joiden vuoksi tarkea informaatio ndytteestd saattaa vaaristya tai

tuhoutua.

Toisenlainen ja uudempi l&hestymistapa valmistaa poikkileikkauksia on kéyttaa
ionisputterointia. Sputteroinnilla tarkoitetaan materiaalin irrottamista naytteen pinnalta
voimakkaasti  Kkiihdytettyjen  ionien avulla.  Valmistamalla  poikkileikkaus
sputterointimenetelmin véltetddn yleisimmét mekaanisten menetelmien aiheuttamat

ongelmat.

lonisuihkumenetelmia on kaksi: fokusoitu ionisuihku FIB (Focused lon Beam) [1][2] ja
fokusoimaton ionisuihku BIB (Broad lon Beam) [3]-[8]. FIB:ssa ionisuihku on
kohdistettu pienelle, parhaimmillaan vain muutamien nanometrien kokoiselle alueelle.
Se on erinomainen menetelmé silloin, kun vaaditaan hyvin tarkasti kohdistettuja

poikkileikkauksia. BIB on menetelmd, jossa fokusoimattoman ionisuihkun ja



maskilevyn avulla voidaan tehda poikkileikkauksia, joiden leveys on normaalisti yhden
millimetrin ~ luokkaa ja syvyys useita satoja mikrometrejd. FIB on
ionisuinkumenetelmista  tunnetumpi  ja yleisempi, mutta silla muodostetun
poikkileikkauksen koko on hyvin rajallinen, eikd se sovellu suurempien

poikkileikkausalojen tarkasteluun kuten BIB.

Taman tyon péatarkoituksena on tutkia BIB-ionipoikkileikkaajaa rutiininomaisessa
kaytossd. Laitteen kayttdé suuntautuu padosin teollisten naytteiden poikkileikkeiden
valmistamiseen, joita tutkitaan pyyhkéisyelektronimikroskoopilla (SEM - Scanning
Electron Microscope). Tyossd keskitytddn ymmartdméaédn BIB:n toimintaa ja sen
kayttomahdollisuuksia. Laitteen kaytt6d opetellaan kokeellisesti erilaisia materiaaleja
kayttden ja mahdolliset ongelmat pyritddn ratkaisemaan tyon aikana. TRIM-
simulaatioiden (The Transport of lons in Matter) [9] avulla pyritddn selventdméén
fysikaaliseen ionisputterointiin vaikuttavia tekijoitd sekd sputteroinnin vaikutusta

naytteeseen.

Lopuksi haluan Kiittdd Top Analyticaa, joka mahdollisti tdman tyon tekemisen. Top
Analytica Oy Ab on Turussa toimiva yritys, joka tarjoaa yrityksille ja
tutkimuslaitoksille tutkimus- ja analyysipalveluita. Téhén tyohon liittyvat naytteet ovat

valmistettu ja analysoitu yrityksen tiloissa ja laitteilla.

1. lonisputterointi

Sputterointi, eli materiaalin irrottaminen Kkiintedn aineen pinnalta energeettisten
hiukkasten térmayksissd, havaittiin ensimmaisen kerran jo yli 150 vuotta sitten, kun
kaasujen ionisaatiokammioissa olevissa katodeissa huomattiin eroosiota [10]. Kesti noin
50 vuotta kunnes sputteroinnin fysikaalinen prosessi tunnistettiin ja noin 100 vuotta
kunnes  kvantitatiivinen  selitys alkoi kehittyd [11]. Téand aikana sen
kayttomahdollisuuksia on tutkittu erittdin paljon ja siihen liittyvat yksityiskohdat ovat
melko hyvin tunnettuja. lonisuihkuteknologia alkoi kehittyda 1960-luvulla, kun
avaruusaluksiin tarkoitettuja ionisuihkuihin perustuvia moottoreita alettiin kehittaa
Yhdysvaltojen avaruushallinnon NASA:n [12] seka Neuvostoliiton tutkimuksissa [13].
Teknologian kehittyessd my6s ionisuihkuihin perustuvan ionisputteroinnin kaytté alkoi

yleistyd. Nykyaan ionisputterointia ei pidetd pelkastdan eroosiota aiheuttavana riesana,



vaan siitd on muodostunut hyvin yleinen ja korvaamaton menetelmd naytteiden
tutkimuksessa, valmistuksessa ja kasittelyssa. Sita k&ytetddn mm. pinta-analyyseissa,
syvyysprofiloinneissa, pintojen puhdistuksessa, ionietsauksessa, mikrorakenteiden
muodostuksessa sekd ohuiden kalvojen kasvattamisessa [10].

Tassa tyossa ei kayda lapi sputteroinnin syvallistd ja raskasta teoriaa [10][14], vaan
pyritddn ymmartamaan fysikaaliseen sputterointiin liittyvid ilmioitad k&ytannon tasolla.
Fysikaalisella sputteroinnilla tarkoitetaan prosessia, jossa ei tapahdu kemiallisia
reaktioita. Sputteroinnissa voidaan myos kéayttaa kemiallisesti aktiivisia ioneja, jolloin
kyseessa on reaktiivinen sputterointi.

1.1. lonisputteroinnin teoriaa

Useita eri prosesseja voi tapahtua materiaalin pintakerroksessa, kun siihen osuu ioni.
N&ma prosessit saavat alkunsa jo muutamien kymmenien eV:ien ionien tormayksessé.
Pieni osa ioneista siroaa takaisin suoraan pintakerroksista ilman kiderakenteellista
vaikutusta materiaaliin. Pinnasta pois sironneiden ionien maardan vaikuttaa ionin

energia, tulokulma ja massa seka kohdeatomin massa [10].

1.1.1.  lonitérmays

lonitérmays tapahtuu, kun ioni liikkuu kohti materiaalia ja kohtaa atomin. lonin ja
atomin torméayksessd, ioni luovuttaa osan liike-energiasta kohdeatomille ja jatkaa
matkaa tormaten yha useampiin atomeihin, kunnes kaikki liike-energia on kaytetty.
Atomien siirtymistd hilapaikoiltaan tapahtuu, jos ioni antaa térmayksessa atomille
hilasiirtymdenergiaa E4 (vaadittava energia, jotta atomi voi poistua hilapaikaltaan)
vastaavaa madraa suuremman energian [9]. Tormadyksen vaikutuksesta liikkeelle
ldhteneet atomit voivat aiheuttaa lisaa siirtymia atomi-atomi térmayksissa ja saman
prosessin kautta yhd enemmén atomeita irtoaa ja tormadilee toisiinsa. Tatd sanotaan
myos tormaysvyoryksi (collision cascade). loni menettdd energiaansa myds atomien
ionisaatioon, elektronien virittdmiseen (fotonien muodostuminen) ja fononien

muodostamiseen.

lonien pysahdyttyd, ne voivat jadda osaksi materiaalin rakennetta tai riippuen
kemiallisista tekijoistd ja kohteen l&mpdtilasta ne voivat kulkeutua takaisin pinnalle

diffuusion vaikutuksesta. Loukkuun jaaneet kaasuionit voivat aiheuttaa kuplimista



materiaalin pinnalla. lonitormayksessd voi my0s tapahtua fotonien ja elektronien

emissiota. [10]

Erittdin pienilla energioilla (<5 eV) puhtaalle metallipinnalle osuva ioni ei aiheuta
kiderakenteellista tuhoa [15]. Ndin pienelld energialla osuva ioni voi joko kimmota
pinnasta tai adsorboitua siihen kiinni [15]. Aineiden adsorptiokertoimet méaérittavat

ionin kiinnijagdmisen todennakodisyyden.

1.1.2.  Tormaysvyoryt

loni vapauttaa torméayksissa energiaansa muille atomeille, jotka voivat tormatd toisiin
atomeihin ja edelleen vapauttaa omaa energiaansa muille. Taéménlaisten térmaysten
sarjaa sanotaan tormaysvyoryksi. Tarkastellaan, mitd tormayksessé tapahtuu erilaisissa
tilanteissa. Olkoon torméévéan atomin (tai ionin) atomiluku Z; ja energia E. Se t6rmaa
paikallaan olevan atomin eli kohdeatomin kanssa, jonka atomiluku on Z,. Tormayksen
jalkeen tormaavan atomin energia on E; ja kohdeatomin Ex.

Atomin siirtyminen hilapaikalta eli siirtyméa (displacement) tapahtuu, kun E>>Eg, jolloin
atomi on saanut tormayksessé tarpeeksi energiaa lahtedkseen hilapaikastaan. Vakanssi
(vacancy) muodostuu silloin, kun E1>Eq ja Ex>E4. Télloin molemmat atomit poistuvat
hilapaikalta ja osallistuvat tormaysvyoryyn liikkuvina atomeina. Hilapaikaltaan
irronneen atomin energiasta E; on véhennettdva sen sidosenergia Ep, ennen kuin se
joutuu seuraavaan tormaykseen. Jos tormayksen jalkeen E,<Eg, niin kohdeatomi ei saa
tarpeeksi energiaa irrotakseen hilapaikalta. Tall6in atomi vapauttaa energiaansa
varahtelemélld, jolloin energia E, vapautuu fononeina ja atomi palautuu takaisin sen

alkuperdiseen tilaan. [9]

Jos Ei<Eq ja Ex>Eg sekd Z;=Z, niin silloin térmayksessd kohdeatomi irtoaa
hilapaikaltaan, mutta térmaava atomi jaa hilapaikalle. Téassa tapauksessa tormadvasta
atomista tulee sijaisatomi (replacement atom) ja energia E; vapautuu fononeina.
Tamankaltaiset tormaykset ovat yleisid suurissa tormaysvyoryissd yksiatomisissa
materiaaleissa. Jos E1<Eq ja Ex2>Eq4 sekd Z;#£Z, niin tormadvastd atomista tulee vélisija-

atomi (interstitial atom) eli atomi, joka ei ole hilapaikalla. [9]



Viimeinen mahdollinen tapahtuma térmayksessa aiheutuu, kun E1<Eq ja E»<Eq, jolloin
tormadvasta atomista tulee vélisija-atomi ja E;+E, vapautuu fononeina. Jos
materiaalissa on useita erilaisia atomeja, joilla on eri hilasiirtyméenergiat, niin Egq

muuttuu jokaisessa torméayksessa.[9]

1.1.3.  Atomien irtoaminen pinnalta

Materiaaliin torma&vé ioni ei aina aiheuta suoraan atomien irtoamista pinnalta. loni
tOrmaa vain muutamaan tai ei yhteenkaan pinnan atomiin tunkeutuessaan aineen sisélle.
lonin aiheuttamassa tormaysvyoryssé energia jakaantuu kuitenkin suurelle alueelle. Osa
energiasta kulkeutuu kohti pintaa atomi-atomitérmaysten avulla. Pinta-atomi irtoaa
pinnalta pois, kun siihen kohdistuvan voiman pinnan normaalin suuntainen komponentti
ylittda pintasidosenergian Es:n [11][9]. Toisin sanoen, kun pinta-atomi saa atomi-pinta-
atomitérmayksessa pinnan normaalin suuntaista liike-energiaa suuremman maaran kuin
Es. On my6s mahdollista, ettd jokin muu kuin pinnan atomi liikkuu kohti pintaa
tormaamatt&d muihin atomeihin, jolloin se voi irrota pinnalta, jos silla on tarpeeksi liike-
energiaa. Yleisesti pinnan sidosenergian voidaan approksimoida olevan yhtd suuri sen
sublimaatiolammon kanssa Es~Us [11][9][15].

1.1.4.  Sputterointisaanti

Sputterointia karakterisoidaan parhaiten sputterointisaannilla Y (Sputtering Yield), joka
madritelld&n  materiaalista  irronneiden atomien maaran  keskiarvona yhta

tormayshiukkasta kohti.

pinnalta irronneiden atomien lukumaara

tormayshiukkanen (1)

Saantiin vaikuttaa voimakkaasti materiaalin atomien pintasidosenergia Es seka
tormaysvyoryista aiheutuva pinta-atomeihin kohdistuvien térméysten maara [9].
Madraan vaikuttaa tormaysvyoryn jakautuma, joka riippuu sekd tormaavan hiukkasen
ettd sputrattavan materiaalin ominaisuuksista. Torméaavalle hiukkaselle tarkeimmét
ominaisuudet ovat energia, massa ja tulokulma. Kohdemateriaalin jakautumaan
vaikuttavia ominaisuuksia ovat atomien massa, hilasiirtyméenergiat, hilasidosenergiat,
pinnanmuoto sekd kiderakenne ja -orientaatio. lonien ominaisuuksien vaikutusta

tormaysvyoryihin ja sputterointiin kasitellaan lisaa luvussa 2.



1.2. lonisputteroinnin kaytosta

1.2.1.  Sputterihdrmistdminen (Sputter deposition)

Yksi vanhimmista ja kaytetyimmistd ionisputteroinnin  sovellutuksista on
sputterihdrmistdminen. Ta&ssd tekniikassa hyoddynnetdan sputteroinnilla irrotettuja
atomeja. Kun sputteroitavan materiaalin viereen asetetaan nayte, niin sputteroinnissa
irtoavat atomit lentavat kohti sen pintaa ja harmistyvat siihen kiinni. Tall4 tavoin

voidaan muodostaa ohuita kalvoja ndytteen pinnalle.

1.2.2.  Pintakerrosten puhdistaminen

Kaikki materiaalit altistuvat normaaliolosuhteissa ilmakehdn kontaminaatioille. On
ldhes mahdotonta valttyd hiilen ja veden aiheuttamalta kontaminaatiokerrokselta
materiaalien pinnoilla. Ainoa tapa saada tdysin puhdas pinta on valmistaa materiaali
suoraan tyhji6olosuhteissa, mutta tdmé voi olla usein hyvin epékdytannollista tai
mahdotonta. Materiaalien pintojen tutkimuksessa on usein tarkedd saada pinta ensin
puhtaaksi. lonisuihku voidaan kohdistaa ndytteen pinnalle, jolloin siiné olevia atomeita
saadaan irrotettua ionien pommituksessa. Puhdistamisella pyritddn poistamaan
materiaalin pinnalta siihen kuulumattomat atomit eli kontaminaatiokerros niin, etté
varsinainen nayte ei vaurioidu. Pintojen puhdistaminen ionisputteroinnilla on tarkeé osa
useiden materiaalien valmistusprosesseissa (esim. IC-piirit) sekd yleisimmissé

pintaherkissé spektroskopiamenetelmissa (esim. XPS, AES, SIMS).

1.2.3. lonietsaus

lonietsauksella tarkoitetaan ionisuihkujen avulla tapahtuvaa kontrolloitua sputterointia,
jonka avulla voidaan sydvyttaa pintaa ilman liuottavia kemikaaleja. On olemassa kaksi
ionietsausmenetelmdd: Ensimmadinen tapa on kayttaa fokusoimatonta ionisuihkua, joka
muodostetaan ionitykilld. Suihku voidaan kohdistaa tiettyyn kohtaan tai rasteroida
suuremman alueen yli. Toinen tapa on plasmaetsaus, jossa ndyte asetetaan kammioon,
mika on tdynna plasmaa. Kun nédyte asetetaan negatiiviseen potentiaaliin, niin ndytteen
ympaérilla olevan plasman ionit kiihtyvat kohti naytettd. lonietsausta kaytetdan useisiin
eri kayttotarkoituksiin niin tieteellisissa tutkimuksissa ettd teollisuudessa. Se on

erityisen tarkeda menetelmé nykyaikaisten elektroniikan komponenttien valmistuksessa.



Yksi ionietsauksen kéyttokohteita on naytteiden ohentaminen sovellutuksissa, kuten
transmissioelektronimikroskopiassa (TEM), pietsosédhkoisissa  muuntimissa  tai
infrapunasuodattimissa, joissa vaaditaan erittdin ohuita vain muutamien nanometrien

paksuisia ohutkalvoja [10].

Toinen térked ionietsauksen kayttd on mikrorakenteiden muodostaminen maskien
avulla eli maskietsaus (mask etching). Maskietsauksessa materiaalin pinnalle tai sen
ylapuolelle muodostetaan haluttu kuvio maskien avulla. Kun ionisuihku kohdistetaan
alueelle, niin maskien suojaama alue j&& sputteroimatta, samalla kun suojaamaton alue
syopyy. Maski poistetaan etsauksen jalkeen, jolloin materiaalin pinnalle jaa haluttu

kuvio.

1.2.4. Tasoetsaus (ionipoikkileikkaaminen)

Tasoetsauksella  tarkoitetaan  poikkileikkeen  tekemistd ionisuihkun  avulla.
lonipoikkileikkaaja on laite (BIB), jossa ionisuihkun ja maskilevyn avulla voidaan tehda
naytteeseen poikkileikkaus. Maskilevy asetetaan suihkun ja ndytteen valiin niin, ettd
vain pieni osa naytteesta jaa nakyviin maskilevyn takaa. Talloin vain naytteen nakyva
osa ndytteestd altistuu sputteroinnille. lonipommituksen vaikutuksesta ndytteesté irtoaa
materiaalia ja tarpeeksi pitkdn pommituksen jalkeen ndytteeseen muodostuu
poikkileikkaus, jonka pinta on maskilevyn reunan kanssa samassa tasossa. lonisuihku
on naytteeseen 90 asteen kulmassa poikkileikkauspinnan normaalin suhteen, minka
vuoksi poikkileikkauspintaan kohdistuvat vauriot on minimoitu eikd pinnalle jaa
artefakteja. lonipoikkileikkauksessa kéytetddn fokusoimatonta ionisuihkua, jonka
suuruus vaikuttaa suoraan poikkileikkausalan leveyteen. Suihkun puoliarvoleveys voi

olla esimerkiksi 0,5 - 1,0 mm.

1.2.5. Tyodstaminen fokusoidulla ionisuihkulla

Fokusoidulla ionisuihkulla (FIB) pystytdan tekemaan erittdin pienid jopa nanokoon
muotoja. Sahkomagneettisilla linsseilld pystytddn ohjaamaan ionit hyvin pienelle
alueelle (n. 5 - 100 nm). lonisuihku on helposti kasiteltavissa eika FIB vaadi maskia
muodostaakseen mikrorakenteita, vaan silla voidaan tehda suoraan materiaalin pintaan
haluttu muoto. FIB on yleensd yhdistetty elektronimikroskooppiin ja FIB:ll& voidaan
esimerkiksi leikata poikkileike halutusta kohdasta ilman néytteen siirtamista erilliseen

laitteeseen. TyOstettdvéa alue voidaan tarkkaan rajata ja fokusoida, mutta poikkileikkaus-



ala on hyvin pieni ja suurempien esim. BIB-poikkileikkausaloja vastaavien alueiden
tyostdminen on k&ytdnndsséd mahdotonta.

2. lonisputterointiin  vaikuttavien tekijoiden vertailua

TRIM-simulaatioiden avulla

TRIM (The Transport of lons in Matter) on osa SRIM (Stopping and Range of lons in
Matter) ohjelmistoa, jonka kehittdjat ovat J.F.Ziegler ja J.P.Biersack. SRIM on
ohjelmistopaketti, jossa ioni-atomitérmaysten kvanttimekaanisien mallien avulla
mallinnetaan ionien kayttdytymistd niiden tunkeutuessa materiaalin sisélle. TRIM
kayttdd Monte Carlo laskentaohjelmaa, joka laskee ionien ja atomien vuorovaikutusta
toistensa kanssa, kun ioni kulkee materiaalin sisall4. Ohjelmisto sai alkunsa jo 1980-
luvun alussa, mutta siitd on tehty useita péivityksida. Taman tyon kirjoitushetkell& uusin
oli julkaistu 2012. [9]

TRIM sallii kdyttdjan muuttaa laajasti asetuksia, joiden perusteella ohjelma simuloi,
mitéd ionitdrmayksessa tapahtuu. Térmaavan ionin sekd kohdemateriaan ominaisuudet
ovat vapaasti valittavissa. Ohjelmassa on valmiina suuri maard informaatiota seka
valmiita asetuksia, joiden avulla ohjelman kéaytto on helppoa. On kuitenkin muistettava,
ettd ohjelman valmiit arvot eivat aina vastaa todellisia arvoja. Talldin ohjelman
kalibrointi on paikallaan [15]. TRIM on erinomainen ohjelma havainnollistamaan eri
ionien, niiden liike-energian ja tulokulman sekd kohdemateriaalien vaikutusta

sputterointiin.

2.1. Sputterointisaanti

TRIM-simulaatioissa sputterointisaanti S maaritelladn tormaysvyoryissa yhtd ionia
kohti keskiméaéaraisesti pintaan tulevien atomien maaralla, joilla on irtoamiseen
tarvittava maaréd (pintasidosenergia Es) pinnan normaalin suuntaista energiaa. Pintaan
tulevien atomien maaré riippuu tormaysvyoryn jakaumasta, joka riippuu monesta eri
tekijastd, joita kasitellddn seuraavassa luvussa. Saantiin vaikuttaa voimakkaimmin Es,
jonka vaikutuksesta sputterointisaanti kasvaa voimakkaasti sen pienentyessd kohti
nollaa (kuva 1). Kuvasta nahdaan, ettd pintaan paésevista atomeista vain pienelld osalla

on tarpeeksi energiaa irrotakseen pinnalta. Keskimaardinen yhtd ionia kohti pintaan



tulevien atomien kokonaismé&ard on kuvassa 0 eV:n kohdalla (kaikki yli 0 eV atomit) ja
sinisen viivan (Es) kohdalla se maarg, joilla on energiaa enemman kuin Es eli irtoavien

atomien méaara (S).

ATOMS REACHING SURFACE
(Energy Normal to Surface)
Si Atoms

Not
Sputtered

— 45

Sputtering Yield (Atoms/lon)

OeV 4eV eV 12eV laeV 20eV

Kuva 1 - Pintaan paasevien atomien maara (integraali) atomien pinnan normaalin suuntaisen minimienergian
funktiona (keskiméaara/ioni). Sininen pystyviiva merkitsee pintasidosenergiaa E, jonka avulla voidaan
kuvaajasta maarittaa sputterointisaanti. Pinnalle yli Eg:lla paasevien atomien lukuméaara ionia kohti nayttaisi
olevan noin 12. Simulaatiossa 1000 Ar-ionia tormasi Si:n 6 keV:n energialla 80° tulokulmalla.

2.2.  Tormaysvyoryihin vaikuttavat tekijat

TRIM simulaatioita tehtiin tormaysvyoryjen havainnollistamiseksi. TRIM:n avulla
simuloitiin ionien tunkeutumista Si-materiaaliin, jonka hilasidosenergia E, oli 2 eV,
pinnan sidosenergia Es 4,7 eV ja hilasiirtymdenergia Eq4 15 eV (oletusarvot Si:lle TRIM-

ohjelmassa).

2.2.1.  Yksittéinen térmaysvyory

Tormaysvyoryjen rakennetta havainnollistettiin simuloimalla argon-ionien térmaysta
Si:n normaalissa kulmassa 6 keV:lla. Kuvassa 2 nékyy kolme erilaista yhden Ar-ionin
aiheuttamaa tormaysvyorya. Kuvista ndkee miten ioni ja tormaysvyoryn atomit kulkevat

materiaalin sisélla ennen pysahtymistdan. Kuvien pisteet esittdvat ioni-atomitérmayksia
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(valkoiset), atomi-atomitérmayksia (vihreét) ja atomien pyséhtymista (punaiset), joiden
avulla hiukkasten liikettd voidaan havainnoida.

Simulaatioiden perusteella voidaan huomata, ettd ionin matka materiaalin sisalla voi
vaihdella huomattavasti. Vaikka ioni pyséahtyisikin nopeasti, se on kuitenkin luovuttanut
kaiken energiansa muille atomeille, jotka jatkavat tormaysvyoryn kulkua. Yksittéisen
tormaysvyoryn laajuus riippuu pééosin ionin energiasta eikd sen kulkemasta matkasta

materiaalissa.

Huomion arvoista on my0s se, ettd itse ioni ei valttamatta suoraan irrota pinnalta
montaakaan atomia. loni luovuttaa suurimman osan energiastaan muille atomeille ioni-
atomi torméayksissa. Tormayksissé energiaa saavat atomit torméilevat edelleen toistensa
kanssa ja levittdvat ndin energiaa materiaalissa. Pinnan lahell& tapahtuvat atomi-atomi
tormaykset ovat suurin syy pinta-atomien irtoamiselle. Atomeja voi irrota aina pinnalta,
kun jokin atomi saa tarpeeksi pinnan normaalin suuntaista liike-energiaa. Jos
materiaalin sisdosasta tuleva pinnan suuntaan liikkuva atomi ei tormaa muihin
atomeihin, voi se itse poistua materiaalista. Havaitaan my0ds, ettd atomi voi kulkeutua
kohti pintaa melko syvalta materiaalin sisalta ja tatd kautta poistua materiaalista tai

irrottaa muita pinnan atomeja.
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]3!I epth vs. Y—A}(i s

- Target Depth -

]:!I' epth vs. "5:‘“'—.1*3!..1mtiI s

- Target Depth -

]3" epth vs. Y—ﬁ!(i s

- Target Depth -

Kuva 2 - Kolme erilaista tormaysvydryd. TRIM-simulaatio yksittéisen Ar-ionin térméyksesté Si:n
normaalikulmassa 6keV:n energialla. Alimman kuvan simulaatiossa ioni pyséhtyy hyvin nopeasti, mutta
térmaysvyory jatkuu atomien avulla yhta laajaksi kuin ylempien kuvien tapauksessa, missa ioni matkaa lahes
koko vydryn pituisen matkan. Valkoiset pisteet edustavat ioni-atomitdrméyksia, vihreat atomi-
atomitérmayksia ja punaiset atomien pysahtymiskohtia. Kuvaajien korkeus ja leveys 300 A.
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2.2.2. lonin energia

Mitd enemman energiaa ionilla on, sitd pidemmén matkan se keskimé&arin kulkee
materiaalissa ennen pysahtymistddn. Vertaillaan esimerkkind sadan Ar-ionin
aiheuttamaa tormaysvyorya kohtisuorassa tormayksessa Si:n 1 keV:lla ja 6 keV:lla
(kuva 3). Voidaan havaita, ettd tormaysvyory laajenee huomattavasti suuremmalla
energialla. Pienilla energioilla sputterointisaanti kasvaa ionin energian kasvaessa, mutta
suurilla energioilla tilanne k&&ntyy ja saanti lahtee laskuun. Esimerkkeina
sputterointisaannit ionienergian funktiona Ar-ionien térmatessa sinkkkiin ja kadmiumiin
(kuva 4) [14] seka kupariin (kuva 5) [16]. Suurienergisid ioneja kaytetddn mm. ioni-

implantaatiossa, esimerkiksi puolijohteiden “douppaamisessa” (doping).

Depth vs. Y-Axis

- Target Depth -

Depth vs. Y-Axis

- Target Depth -

Kuva 3 - TRIM-simulaatio sadan Ar-ionin tdrmayksesta Si:n normaalikulmassa 1 keV:n (ylempi) ja 6 keV:n
(alempi) energialla. Valkoiset pisteet edustavat ioni-atomitdrmayksia, vihreét atomi-atomitdrmayksia ja
punaiset atomien pysahtymiskohtia. Kuvaajien korkeus ja leveys 300 A.
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Kuva 4 - Ar'-Cd ja Ar*-Zn térmdaysten sputterointisaanti Ar*-ionien energian funktiona. Musta viiva esittaa P.
Sigmundin teoreettista kdyraa sputterointisaannille ja neliét ovat mittaustuloksia (Colombié). [14]
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Kuva 5 - Kokeellisia mittaustuloksia sputterointisaanneista ionienergian funktiona Ar-ionien sputteroidessa
kuparia. Viivat teoreettisia malleja ja paksut pallot SRIM 2003 simulaatioista. [16]
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2.2.3.  lonikoko

lonin koolla on merkitystd tunkeutumissyvyyteen. Térméaysten todennékdisyys on sita
suurempi mitd kookkaampi ioni on. Tdma vaikuttaa ionin tunkeutumissyvyyteen ja siten
my6s sputterointiin ja amorfisaatioon. Kolmen erikokoisen ionin (Ne, Ar ja Xe)
tormdysten (6 keV, normaali tulokulma ja kohdemateriaali Si) aiheuttamien
tormaysvyoryjen eroja on hahmoteltu kuvassa 6. Selvésti nahdaan miten Ne (punainen)
aiheuttaa suurimman jakauman ja Xe (tumman sininen) pienimman, niin pituus kuin

leveyssunnassa.

— Target Depth ——

Kuva 6 - Kolmen eri ionin aiheuttamat térmaysvydryt. Ne (punainen), Ar (vaalean sininen) ja Xe (tumman
sininen). lonien tulokulma 0° ja energia 6 keV.

2.2.4. lonin tulokulma

lonin tulokulma ei juuri vaikuta tormaysvyoryjen suuruuteen. Se vaikuttaa kuitenkin
tormaysvyoryn suuntaan ja energian jakaumaan materiaalissa, jonka merkitys on suuri
sputteroinnin kannalta. Kuvassa 7 on simuloitu Ar-ionien (6 keV) pommitusta Si:n
kolmella eri tulokulmalla (0°, 45° ja 80°). Niista ndhdaan tulokulman vaikutus
tormaysvyoryihin. Suurilla tulokulmilla vyoryjen jakauma sijoittuu lahelle pintaa,
jolloin atomien irtoamisen todennékdisyys kasvaa. Tulokulman kasvaessa myds suoraan
pinnasta siroavien ionien maara kasvaa, miké pienentéé sputterointisaantia. Tulokulma
vaikuttaa voimakkaasti ionien (tai vyoryjen) etenemiseen syvyyssuunnassa (X-akselin
suunnassa) ja siten myds amorfisaatiokerrosten paksuuteen. Mitd suurempi on

tulokulma, sité pienempi on amorfisaatio syvyyssuunnassa.
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Kuva 7 - Ar-ionien aiheuttamat térméaysvyoryt kolmella eri tulokulmalla (0°, 45° ja 80°). Kuvaajien korkeus ja
leveys 300 A.
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2.3. lonien suorityskykyjen vertailua ionietsauksessa

Taman luvun tulokset on esittanyt Gatan Inc. Chalmers:n Yliopistossa vuonna 2011
[17]. TRIM simulaatioiden avulla on osoitettu miten ionien ominaisuudet vaikuttavat
sputterointiin. Simulaatioissa Ne-, Ar- ja Xe-ioneja pommitettiin piihin eri energioilla
(0,1-6 keV). Tassa luvussa kdydaén lapi nditd Gatan Inc.:n tekemien simulaatioiden
tuloksia ja vertaillaan eri ionien kayttod BIB:ssd. Tassa yhteydessé ionisuihkun kulmalla

tarkoitetaan tulokulmaa pinnan suhteen eik& pinnan normaalin suhteen.

2.3.1.  lonien tunkeutumissyvyys

Erot eri ionien valilla ovat selkeitd. Simulaatio Ne-, Ar- ja Xe-ionien tunkeutumisesta 4°
kulmassa eri energioilla Si:n (kuva 8), osoittaa miten pienemmat ionit (Ne) tunkeutuvat
suurempia ioneja syvemmalle. lonin reitin levidminen on myds voimakkaampaa pienilla

ioneilla. Kuvaajien pystyviivat kertovat varianssin.

lon Penetration into Si at 4 degrees beam angle

120
—— Neon
100 —=— Argon [
Xenon

[e)
o

lon Range [A]
(@)
o

i
o

N
o

o

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0
lon Energy [keV]

Kuva 8 - Ne-, Ar- ja Xe-ionien tunkeutumissyvyys Si:n sisalla neljan asteen tulokulmassa kiihdytysenergian
funktiona. [17]

2.3.2.  Sputterointisaanti
Sputterointisaantia vertailtiin jannitteen funktiona eri ioneilla (kuva 9). Voidaan havaita,

etta pienilld energioilla ionien véliset erot saannin kannalta ovat pienid. Suurempiin

energioihin siirryttdessd, erot havaitaan helposti. Suuremmat ionit saavat aikaan
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suuremman saannin kuin pienemmat ionit. Ero 6 keV:n energioilla on jo huomattavan

suuri.
Sputtering Yield of Si at 4 degree beam angle
—18.000
c
216.000
[72])
£ 14.000
o
1§,12.000
T 10.000 —~Neon
(O] / =
< 8.000 s Argon
2 6000 /-/)/_,/ Xenon
& 4.000 P
0.000 < . ; ; ; : :
0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0
lon Energy [keV]

Kuva 9 - Si:n sputterointisaanti kiihdytysenergian funktiona Ne-, Ar- ja Xe-ionien ionipommituksessa neljan
asteen tulokulmalla. [17]

2.3.3. Amorfisaatio

lonin aiheuttama térmaysvyory aiheuttaa Kiderakenteen muutosta eli amorfisaatiota
materiaalin  sisélld.  Amorfisaatiokerroksella tarkoitetaan poikkileikkauspinnan
normaalin suuntaista kerrosta, joka deformoituu sputteroinnissa (kuva 10). Eri ionien
aiheuttamien amorfisaatiokerrosten paksuuksia tutkittiin TRIM-simulaatioilla. Saadut
tulokset osoittavat (kuva 11), ettd pienemmat ionit tuhoavat materiaalia enemman kuin
suuret ionit. Neljan asteen kulmassa tulevat 6 keV:n ionit aiheuttavat vain alle 15 nm
paksun amorfisaatiokerroksen, mika on huomattavasti pienempi kuin mekaanisen
rasituksen aiheuttama amorfisaatio. Pinnansuuntaisesti (0° kulmalla) tulevat ionit

aiheuttavat vieldkin vahemman amorfisaatiota.
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ionisuihku (0° !
ionisuihku (0°) sputrattava alue . 100um

¢

amorfisaatiokerros

n. 10 nm

Kuva 10 - Amorfisaatiokerrosta havainnoiva kuva
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Kuva 11 - Amorfisaatiokerroksen paksuus energian funktiona Si:lle Ne-, Ar- ja Xe-ionien sputteroinnissa
neljan asteen tulokulmalla. [17]

2.3.4.  Suorituskyky

Sputteroinnin tarkoituksena ei ole tuhota materiaalin kiderakennetta, vaan irrottaa siita
atomeja. Paras tulos saavutetaan silloin, kun mahdollisimman paljon atomeja irtoaa
materiaalista mahdollisimman vahaisella vauriolla kiderakenteeseen. Suorituskykyéa
arvioitiin sputterointinsaannin ja amorfisaatiokerroksen paksuuden suhteen avulla (kuva
12). Havaitaan selva suorituskykyyn vaikuttava ero ionien valilld. Ksenon-ionit ovat

ylivoimaisesti suorituskyvyltdan parempia verrattuna argon- ja neon-ioneihin.
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Performance in Si for 4 degree beam angle
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Kuva 12 - Ne-, Ar- ja Xe-ionien suorituskyky energian funktiona. Kohdemateriaalina Si ja ionien tulokulma 4
astetta. [17]

2.3.5.  Yhteenveto

lonien koon ja ionien energian kasvattaminen 1 - 6 keV:n energia-alueella parantaa
sputterointisaantia. Amorfisaatio on voimakkaampaa pienilla ioneilla kuin suurilla.
Pienilla ionien energioilla amorfisaatio méara on vahdisempéa kuin suurilla. Tulosten
perusteella voidaan sanoa, ettd mitd suurempi ioni sitd parempi suorituskyky. Liséksi
amorfisaatioita voidaan vahentéé pienentamalla ionisuihkun energiaa. Vain jalokaasujen
kayttbd on mietitty, koska ne ovat kemiallisesti reagoimattomia. Pelkéstdan
suorituskyvyn perusteella olisi helppo valita ksenon ennen argonia ja neonia. 1-6 keV:n
alueella Xe-ionien suorituskyky on yli kaksinkertainen argoniin verrattuna ja yli
kolminkertainen neoniin verrattuna. Argon on kuitenkin yleisimmin kaytetty kaasu
BIB-menetelmissa ja syy tahén on kaasujen hinnassa ja saatavuudessa. Argon on yli 500
kertaa halvempaa kuin ksenon [18]; silla on siis ylivoimaisesti parempi hinta-laatusuhde

ksenoniin verrattuna.
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3. lonipoikkileikkaaja (Broad lon Beam - BIB)

Tassa tyossa kaytettava laitteisto on Gatan Model 693 Precision Cross-Section System
llion" ™ Advantage (kuva 13). Laite on melko yksinkertainen ja se sisaltaa paaosin
kaksi ionitykkid, pyorivan naytealustan ja vakuumisysteemin. Advantage-version myota
laitteessa on mukana myo6s séédettdvissa oleva kryo-jadhdytyssysteemi sekd optinen
mikroskooppi CCD-kameralla ja monitori. Naytteet kiinnitetaén erillisille laitteeseen
suunnitelluille pitimille, joiden avulla ndyte voidaan asettaa niin, ettei ionisuihkua
tarvitse erikseen kohdistaa jokaista naytettd varten. Laitteella saadaan aikaiseksi erittéin
korkealaatuisia poikkileikkauksia kiinteistd materiaaleista.

Kuva 13 - Precision Cross-Section System Ilion+ Advantage

3.1.  Toimintaperiaate

Néyte kiinnitetddn suoraan irralliseen nadytteenpitimeen, joka toimii samalla
maskilevynd. Nayte liimataan pitimeen niin, ettd osa naytteesta (normaalisti n. 30 - 100
um) on ndkyvissd maskin ylareunan ylitse. Pidin asetetaan laitteeseen, jossa ionisuihku
kohdistuu kohtisuorasti pitimen ylareunaa vasten (kuva 14). lonisuihku on leved, pinta-
alaltaan n. yhden mm%n suuruinen. Talldin osa ionisuihkusta osuu pitimeen ja pitimen

ylitse péddseva osa suihkusta osuu naytteeseen. Kuvassa 15 ndhdédan digitaalisella
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kameralla otettu kuva toiminnassa olevan BIB:n sisdltd. Kuvasta ndkyy hyvin Ar-

ionisuihku sek& ionipommituksen aiheuttamaa fotonien emissiota valkoisena valona.

Kuva 14 - Periaatekuva laitteen toiminnasta sivultapdin katsottuna [3].

Kuva 15 - Kuvassa ndhdaan digitaalisella kameralla otettu kuva toiminnassa olevan laitteen sisélta
ylh&altapain katsottuna. Kuvasta nékyy hyvin Ar-ionisuihku sinisené seka torméayksissa emittoituvat fotonit
valkoisena valona. Noin puolet ionisuihkusta osuu maskilevyyn, pieni osa osuu néytteeseen ja loppuosa menee
naytteen yli. Naytteenpidin ja ndyte nékyvat kuvan keskella.

lonipommitus poistaa hitaasti materiaalia nédytteesta. Tarpeeksi pitkdn pommituksen
jalkeen kaikki materiaali pitimen ylapuolella olevasta ndytteen osasta on saatu

poistettua, jattden jalkeensa tasaisen poikkileikkauksen ionisuinkun leveydeltd (kuva



22

16). Todellisuudessa poikkileikkaus on Gaussin jakauman muotoinen, koska
ionisuihkun virta jakautuu Gaussin jakauman mukaisesti. Poikkileikkaus on yleensé
keskiosasta syvyydeltddn satojen mikrometrin pituinen eikd ulotu koko néytteen lapi,
ellei nayte ole tarpeeksi ohut (kuva 17).

Pidin/maski Pidin/maski

Kuva 16 - Periaatepiirros naytteen toiminnasta. lonisuihku poistaa maskilevyn ylapuolella olevaa materiaalia
naytteesta ja jattad puhtaan tasaisen poikkileikkauksen.

Naytteenpidin/maskilev
LSRN X poikkileikkaus

ionisuihku

Kuva 17 - Digitaalisella kameralla otettu kuva poikkileikatusta néytteesta. Poikkileikkaus ei ole 1&apaissyt
kokonaan naytetta.
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3.2. Rakenne

3.2.1. Naytteenpidin/maskilevy ja ndytteen dimensiot

Laitteelle suunnitellut pitimet on tehty titaanista ja ne toimivat samalla maskilevyna.
Niiden avulla ndyte on helppo asettaa ionisuihkun eteen ilman erillistd suihkun
kalibrointia, koska ne ovat vakiokorkuisia. Pitimien yldreuna on muotoiltu
tarkoituksella hieman kaltevaksi (5° kulma), jonka tarkoituksena on ohjata ioneja kohti
naytettd [19]. Pitimen tarked ominaisuus on myos johtaa lampodda pois néytteestd, jonka
vuoksi materiaalina kéytetddn hyvaa lammonjohdinta. Titaania kaytetd&n pitimissa,
koska silla on huomattavasti alhaisempi sputterointisaanti verrattuna esimerkiksi
alumiiniin tai kupariin [20][21], jonka vuoksi ne kestdvdt paremmin sputteroinnista

aiheutuvaa eroosiota.

Néytettda voidaan tarkastella sputrauksen jalkeen muilla laitteilla ottamatta sitd pois
pitimestd. Koska nayte pysyy pitimessd samassa kohdassa kiinni, niin se mahdollistaa
my06s sputrauksen jatkamisen samasta kohdasta. Pitimet eivét ole kertakayttoisid, mutta
altistuvat myos sputrauksen aiheuttamalle eroosiolle. On tarke&é tarkkailla eroosion
etenemistd pitimessd, silld pahasti kulunut pidin ei toimi end& kunnolla ja sen
vaikutuksesta aiheutuu huono poikkileikkaus. Yhden pitimen kéyttdika on n. 4 tuntia 6

KV jannitteelld.

Néyte Kiinnitetddn pitimeen yleensa hopealiimalla. Néyte voidaan Kiinnittdd myds
teipilla tai vastaavalla menetelméalld. Hopealiima pitadd naytteen hyvin kiinni pitimessa
ja samalla parantaa sdhkoistd kontaktia ndytteen ja pitimen valilla. Hopealiima toimii
hyvin myds hyvin alhaisissa lampdtiloissa. Liiman kayton pienend ongelmana on sen
pursuaminen sputrausalueelle, jota tulisi valttada. Kiinnittamista helpottaa huomattavasti
kiinnityspenkki (jig) (kuva 18), jolla naytteen korkeutta voidaan s&atda kiinnityksen
yhteydessd mikrometrin avulla 10 pum:n tarkkuudella (normaali rako n. 50 pm).
Mikrometrilla saddetdan pitimen ja naytteenpysayttajan valinen rako sopivaksi, jonka
jalkeen lisataan liima sekd nayte, joka tyonnetddn pysdyttajaa vasten. Sen jalkeen
annetaan naytteen kiinnittya pitimeen ja vedetdan pysayttaja pois, jolloin pieni osa

naytteesta jaa pitimen ylapuolelle.
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Pysayttaja
mikrometri

Kuva 18 - Havainnollistava kuva kiinnityspenkista ylhaalta katsottuna.

Laitteiston rakenne asettaa tietyt rajat naytteen koolle. Liian suuri ndyte ei fyysisesti
mahdu laitteen pidinalustalle. Naytteen suurin sallittu koko on 10 mm x 10 mm x 4 mm
(korkeus x leveys x paksuus) (kuva 19 a). Ndyte on hyvé kiinnittdd mahdollisimman
tiukasti pitimeen, jotta ndytteen ja pitimen vélinen rako olisi mahdollisimman pieni.
Laitteen valmistajan rajoitukset ovat raolle <25 um ja korkeudelle <75 pm (kuva 19 b)
[19].

Rako < 25um
a b

Korkeus n. 25 - 75um

Q$

nayte

Pidin/maski
(Blade)

Kuva 19 - a) Naytteepidin/maskilevy ja néytteen maksimimitat [3]. b) Pidin ja nayte sivulta katsottuna.
Korkeus ja rako havainnollistettuna.
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3.2.2. Vakuumilaitteisto

Laitteisto ei toimi ilman vakuumia, joten vakuumisysteemi on yksi tarkeimmista laitteen
osista. Vakuumisysteemiin kuuluu introkammio, sputrauskammio seka tyhjiépumput.
Paadpumppuna toimii turbopumppu (Molecular Drag Pump, MDP), jota tukee sarjaan
kytketty  kalvopumppu (Diaphragm Pump, DP). Normaali tyhjionpaine
sputrauskammiossa on luokkaa 10 torr, joka saavutetaan ilmanpaineesta jo alle 15
minuutin pumppauksella [19]. lonitykkien kaasusyottdé nostaa painetta yhteensa noin
yhden kertaluokan verran. Ndytealusta saadaan nostettua ja laskettua introkammion ja
sputrauskammion valilla helposti ilman pitkid pumppauksia. Introkammion ilmaus ja
pumppaus tapahtuu alle kymmenessda sekunnissa, joten naytteen vaihto tai

poikkileikkauksen valiaikainen tarkastelu voidaan suorittaa hyvin nopeasti.

3.2.3.  lonitykit

Kaksi Penning-tyyppista [22][23] pienoisionitykkid (kuva 20) on sijoitettu
sputrauskammioon niin, ettd ionisuihkut kohdistuvat ristiin kammion keskelle, mihin
nayte asetetaan. Penning-tyyppiset ionilahteet kuuluvat verkottomiin ionilahteisiin [24].
Ne koostuvat sylinterin  muotoisesta ontosta anodista, jonka ympaérilla
maametallimagneetti. Sylinterin pdissdé on katodit, joiden keskelld toisessa on
kaasusyotto ja toisessa ulosmenoaukko. Niissa ei ole kuluvia osia, jonka ansiosta niiden
huoltaminen on vahaista ja kéyttdika on pitka. lonitykkien maksimikiihdytysjannite on
6 kV. Molempia tykkeja vastapadta kammiossa on Faradayn kupit [25], joilla seurataan

ionisuihkujen virtoja.

Kuva 20 - Penning-tyyppinen pienoisionitykki. [26]

Néytealusta pyorii sputrauskammion keskelld ja ionitykit kytkeytyvat vuorotellen
paélle, kun ndyte on suunnattuna vuorotellen toista tykkia kohden, ja pois paalta, kun

nayte kaantyy tykista poispdain. Yksi tykki on paalla pyéréhdyksen aikana 60 asteen
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sektorilla. Laite voi toimia vain yhdelldkin tykill4, mutta kahden tykin kayttd parantaa
laitteen tehokkuutta sek& vahent&dd yhteen ionitykkiin kohdistuvaa rasitusta [19].
Néytealustan pyorimisen tarkoituksen on véhentdd pinnanmuotojen vaikutusta
poikkileikkaukseen eli niin sanottua verhoutumisefektid (curtain effect) [13]. Vastaava
vaikutus voidaan saada keinuttamalla ndytettd edestakaisin + 30 astetta. Pintasy0vytysta
varten voidaan kayttaa toista asetusta, jossa molemmat ionitykit ovat aktiivisia koko
360 asteen pyorahdyksen aikana.

lonitykkien kalibrointi on suoritettava aina, kun tykkeja on siirrelty tai irrotettu.
lonitykkeja ja siten ionisuihkua voidaan manuaalisesti liikuttaa x- ja z-suunnassa seka
kallistaa 0°-10° yla- tai alaviistoon. Kalibroinnissa ionisuihkut kohdistetaan
kalibrointindytteen avulla pienen reian kohdalle. Normaalissa kayt6ssa suihkut ovat
kohdistettu x- ja z-suunnassa samaan kohtaan ja kallistuskulma on 0°. lonitykeista
lahtevien suihkujen muoto on suunnilleen Gaussinen (kuva 21), jonka puoliarvoleveys 6
kV:n jannitteelld on luokkaa 750 - 1000um [27]. lonisuihkut voidaan myds kohdistaa
tahallisesti eri kohtiin, jotta saadaan levedmpi sputrausala, mutta télléin menetetdan
tehokkuutta.

—(%+y)

Kuva 21 - 2D Gaussin funktio (f(x,y) = Ae 22 )

3.2.4.  Mikroskooppi

Sputrauskammioon voidaan nahda pienen ikkunan l&pi ja sputrausprosessia voidaan
seurata kayton aikana. Laitteeseen liitetty optinen mikroskooppi voidaan tuoda
ikkunalle ja mikroskoopin kuva nadytteesta vélittyy monitoriin. Muodostuva hionta-alue
on mm%n kokoluokkaa, joten se pystytaan erottamaan mikroskoopilla. Hiontaa voidaan

siis seurata reaaliaikaisesti.
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3.3. Erikoistoiminnot

3.3.1.  Nestetyppijadhdytys

Sputrauskammion yhteyteen on liitetty pieni sailio, johon voi laittaa nestetyppea.
Nestemdinen typpi jadhdyttad sailion sekd siitd sputrauskammioon menevén
lammadnjohtimen n. -200 °C lampétilaan. Johtimen p&assé on metallinen harjaspad, joka
koskettaa pyorivad ndytealustaa johtaen siitda lampda pois. Johtimeen on liitetty myos
lammitin, jolla johdin voidaan lammittdd haluttuun lampétilaan. Ja&hdytyksen
kontrolliyksikon. avulla voidaan saataa rajalampdtila (-200 °C ja 105 °C valiltd), jonka
ylittyessd lammitin sammuu. Kun lampdétila laskee typen vaikutuksesta taas rajan
alapuolelle, lammitin kdynnistyy. N&in l[ampdtila pysyy johtimessa vakiona.

Vaikka johtimen minimildmpétila olisi -200 °C, naytteenpidin saavuttaa minimissaan
vain (-120 + 25) °C lampétilan [19]. Pidin ja&htyy pienelld viiveelld verrattuna
johtimeen. Kestda n. 20 minuuttia, ettd pidin saavuttaa -100 °C lampdtilan [19]. Nayte
saavuttaa yleensd saman lampdétilan kuin pidin, mutta jadhtyminen voi kestdd hieman
kauemmin riippuen ndytemateriaalista ja liima-aineesta. Naytteen jaahtymisen kannalta

on erityisen tarkead, etta ndytteenpidin johtaa hyvin lampoa.

3.3.2. Kallistuskulma

lonitykit voidaan kallistaa yla- tai alaviistoon 0°-10°. T&td voidaan hyddyntda, kun
halutaan paastda esimerkiksi syvemmalle ndytteeseen. Vinottain  tehdylla
poikkileikkauksella voidaan myos ikaan kuin suurentaa kerrosten paksuutta, jolloin on

mahdollista saada ohuet kerrokset paremmin esiin.

Kuva 22 - lonitykki kallistettu alaspdin sivulta katsottuna [3]



28

Pidin/maski Pidin/maski

Kuva 23 - Kallistetun ionisuihkun periaatekuva

3.3.3. Pintaetsaus

lonisuihkujen tulokulman muuttaminen mahdollistaa myds pintojen etsauksen. On
mahdollista asettaa ndyte vaakatasoon, jolloin ionisuihku kohdistuu laajalle alueelle
naytteen pintaan. lonitykit voidaan pakottaa olemaan paalla yhtd aikaa tai vuorotellen
koko 360° pyorimisen ajaksi. Talla tavoin voidaan esimerkiksi Kiillottaa kasin hiottu
nayte paremmaksi suhteellisen suurelta alueelta. Pintaetsaus vaatii hieman erilaisen
naytteenpitimen. lonisuihkujen tulokulmalla ja ionien Kiihdytysjannitteella voidaan

s&atéa etsauksen aggressiivisuutta.

Kuva 24 - Pintaetsauksessa ionisuihkut kohdistuvat vaakatasossa olevan néytteen pinnalle [3]

3.4. Huomioitavaa

3.4.1. Naytteen muodot ja koko

Néytteet eivat ole aina tasaisia, eikd oikean kokoisia tai muotoisia. Sen takia naytteita
on usein esikésiteltdva ennen liimausvaihetta. Naytetta voidaan leikata ja hioa sopivaksi

rilppuen naytteestd. Valaminen epoksimuoviin on joskus hyddyllistd esimerkiksi
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jauhemaisten naytteiden kanssa. Vélilla néytteiden kanssa on kaytettdva soveltavaa

ajattelutapaa.

3.4.2. Kuumeneminen

lonipommituksen aikana ndyte kuumenee aina huomattavasti. Varsinkin huonosti
lampo6é johtavilla materiaaleilla kuumeneminen voi olla ongelmallista. Kiintea Si-nayte
kuumenee 5 kV ionipommituksessa noin 50 °C [19]. Lampd6tilan nousua néytteessé
voidaan rajoittaa jadhdyttamalla sité nestetypelld, parantamalla johtavuutta esimerkiksi
pinnoitteen avulla, tai “epdkohdistamalla” ionisuihkuja. Epdkohdistaminen tarkoittaa
suihkujen kohdistamista eri kohtiin, jolloin lampd6tilaa nostava energia jakautuu

suuremmalle alueelle ja siten paikallinen lampdtilan nousu j&a hieman pienemmaéksi.

3.4.3.  Takaisinhdrmistyminen

lonisputteroinnissa ndytemateriaali irtoaa eli sublimoituu. HOyrystynyt materiaali
pyritddn pumppaamaan pois kammiosta, mutta se voi kuitenkin osittain harmistya
takaisin ndytteen pinnalle. Varsinkin reikiin jadva kaasu hdrmistyy helposti reién
seindmiin. Tdma havaitaan parhaiten nédytteenpitimen seindméssd, koska ndytteen ja

pitimen valiin j&& aina tilava rako.
3.4.4.  Verhoefekti

Néytteen pinnan topografiset muodot vaikuttavat oleellisesti siihen, miten tasaisesti
ionisuihku osuu pinnalle. Epatasaisuudet aiheuttavat varjoja taakseen eikéd ionisuihku
paase osumaan niihin kohtiin ennen kuin varjojen edessa oleva materiaali on poistettu.
Tasté syysté etsaus on epétasaista niin kauan, kun pinta on epétasainen. Epatasaisuus
voidaan havaita ionisuihkun suuntaisina laaksomaisina tai hyvin ohuina juovina, jotka
muodostavat verhomaisen kuvion materiaalin pinnalle. Verhoutumista on pyritty
vahentdmaan pyorivalla ndytealustalla. Pyodrimisen ansiosta ionisuihku osuu myds

varjokohtiin eri tulokulmalla ja taten vahentaa verhoefektia.

4. BIB-sputrausnopeustestit

Tassa kappaleessa tarkastellaan BIB:n sputrausnopeuksia eri asetuksilla ja vertaillaan
tuloksia teoreettiseen malliin. Sputteroinnit tehdaan Si-standardindytteisiin ja mittaukset
sekd poikkileikkausten tarkastelut suoritetaan JEOL JSM-6335F kenttdemissio-
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pyyhkaisyelektronimikroskoopilla (FE-SEM), johon on liitetty rdntgenanalysaattori
(EDS). Elektronimikroskoopissa kuva muodostetaan padosin kahdella eri tavalla.
Ensimmdinen tapa on kayttdd sekundaarielektroneja (SE) ja toinen on takaisin
sironneiden elektronien (BSE, Back Scattered Electrons) kayttd. SE-kuvissa saadaan
hyva resoluutio ja pinnan muodot hyvin nékyviin. BSE-kuvissa raskaat alkuaineet
nakyvat kirkkaampina kuin kevyet alkuaineet, mutta kuva karsii resoluutiossa eika

pinnan muodot tule yhté hyvin esiin kuin SE-kuvissa.

4.1. Teoreettinen malli
Sputterointinopeuksien laskemiseksi voidaan kayttéda kaavaa

/t= M Sj 2
z _T'NAe ]p’ ()

missa z on sputteroidun kerroksen paksuus (m), t on aika (s), M on kohdemateriaalin
moolimassa (kg/mol), r on kohdemateriaalin tiheys (kg/m®), Na on Avogadron luku
(6,02-10%21/mol), e on elektronivaraus (1,6-107194s), S on sputterointisaanti
(atomia/ioni) ja j, on ionisuihkun virtatiheys (A/m?) [21]. Parametreille M ja r kdytetaan
arvoja Kirjallisuudesta [28]. Luvussa 2 kaytiin l&pi, miten eri asiat vaikuttavat
sputterointisaantiin. Kiinnostavimmat muuttujat mittauksissa ovat ionin energia ja
tulokulma sek& kohdemateriaali, jotka kaikki vaikuttavat saantiin. lonisuihkun virta on
riippuvainen kiihdytysjannitteesta sekd ionitykistd (k&ytdssd olevien penning-
ionitykkien maametallimagneetit ja niiden aiheuttamat magneettikentdt ovat hieman
erilaiset, jonka vaikutuksesta myods ionisuihkujen virrat ovat hieman erilaiset).
lonisuihkujen virtaan vaikuttaa my6s oleellisesti Ar-kaasun paine, joka pidetéén
mittauksissa vakiona. lonisuihkujen virtatiheydet voidaan maéarittdd kokonaisvirtojen ja

ionisuihkun geometrian avulla. lonisuihkujen kokonaisvirrat maaritettiin kokeellisesti.

4.2. Jannitteen vaikutus ionisuihkun virtaan

Taman testin tarkoitus oli tarkastella ionitykkien kayttdjannitteen vaikutusta
ionisuihkun kokonaisvirtaan. lonitykkien kéyttdjannitettd nostettiin 1-6 kV valilla ja
ionisuihkun kokonaisvirtaa tarkkailtiin. Mittaus suoritettiin kahteen kertaan ja laskettiin
keskiarvot. Néaytetta tai pidinta ei kaytetty, silla pidin olisi jo itsessédan estdnyt osan

ionisuihkun paasysta ilmaisimelle. Taulukossa 1 on esitetty mittausten tulokset.
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Taulukko 1- Jannitteen vaikutus ionisuihkun virtaan

Jannite (kV) Kokonaisionivirta (uA) Keskiarvo (nA) | *+ neutraalit (uA)
Vasen ionitykki Oikea lonitykki
6 54,1 55 52,7 52 53,5 58,8
5 45,2 449 43,6 42,8 44,1 48,5
4 29,1 29,1 28,3 28,3 28,7 31,6
3 21,2 19,7 20,9 19,7 20,4 22,4
2 14,3 14,3 14,3 14,2 14,3 15,7
1 7,8 1,7 7,2 7,1 7,5 8,2

Faradayn kupit eivat havaitse neutraaleja atomeja. lonisuihkun mukana kuitenkin kulkee
my0s nopeita neutraaleja atomeja, jotka vaikuttavat sputraukseen yhtd voimakkaasti
kuin ionit. lonien ja neutraalien atomien maardd voidaan kontrolloida kaasusyotolla.
Kaasun maaréda lisadmalla virtatineys kasvaa ionisaatioiden kasvaessa. Samalla myos
Kiihtymisvaiheen elektronipilven l&pi menevien ionien neutraloitumisen todenndkdisyys
kasvaa. Tietyssa kohdassa neutralisoitumisten maédrda kasvaa suuremmaksi kuin
ionisaatioiden méaara ja neutraalien atomien suhde ioneihin kasvaa. Mittauksissa kaasun
maard on madritetty niin, ettd noin 10 % ionisuihkusta on neutraaleja atomeja. Taten
kokonaisionivirtaan on viel& liséttdva neutraalien atomien osuus. Kuvassa 25 on esitetty
kaasusyoton (havaitaan paineen muutoksena) vaikutusta ionisuihkun virtaan. Kuvaajaan

on merkitty myds ionisuihkulle tyypillinen kdyttdalue.

Kuvaan 26 on piirretty jannitteesta riippuva ionivirran kdyrd, josta voidaan nahdé, etta
ionivirta  kasvaa  eksponentiaalisesti  jannitteen kasvaessa. Normaalisti
ionipoikkileikkaajalla kdytetadn maksimijénnitetté eli 6 kV, koska silla saadaan suurin
sputrausnopeus. Pienempad jannitettd kdytettdessa on otettava huomioon seké ionivirran

pieneneminen etta ionien kineettisen energian pieneneminen.
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Kuva 25 - lonitykin virta sputrauskammio paineen funktiona. Normaali kdyttdalue merkattu kuvaajaan. [19]
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Kuva 26 - lonisuihkun virta kiihdytysjannitteen funktiona

4.3. Sputrausnopeudet

lonipoikkileikkaajan tehokkuutta testattiin mittaamalla poikkileikkausalan syvyytta ajan
funktiona. Kaytettavan kiihdytysjannitteen sekd néytteen korkeuden eli sputrausalan

vaikutusta mitattiin Si-standardinéytteilla.

4.3.1. Jannitteen vaikutus sputrausnopeuteen

Kuten edellisessé luvussa jo todettiin, ionitykkien jannite vaikuttaa sekd ionisuihkun

energiaan ettd virtaan. Mittauksia suoritettiin - kuitenkin  sputrausnopeuksien
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madrittdmiseksi kuudella eri jannitteelld (1-6 kV). Mittauksissa kaytettiin Si-
standardindytteitd ja naytteiden korkeus pitimesta oli n. 40 - 60 um. Mittauksissa ei
kaytetty jaadhdytysté ja ionitykit olivat normaalissa kulmassa (0°). Néaytteitd sputrattiin
yhteensd  useiden  tuntien  ajan.  Poikkileikkausalaa  tarkasteltiin  valilla
elektronimikroskoopilla, jonka avulla mitattiin hiotun alan syvyyttd. Kuvasta 27
nahdaan, miten poikkileikkaus etenee  Si-ndytteessd.  Naytteistda  mitattiin
poikkileikkausalan syvyys leikkaussuunnassa sputrausnopeuksien maarittamiseksi.
Syvyys mitattiin kolmesta kohtaa n. 150 um leveydeltd, joista laskettiin keskiarvo (kuva
28).

Kuva 27 - SE-kuvat Si-standardinéytteen poikkileikkauksesta eri sputrausaikojen jalkeen. lonisuihkun
energia 4 keV. Mittapalkin pituus 100 pm.
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L

371.1um 373.0um

SEI 20.0kv X95 100pm WD 14.9mm

Kuva 28 - SE-kuva Si-standardinéytteesta, sputrattu 80min, 6kV

Mittausten tulokset on esitetty kuvassa 29. Kuvasta puuttuu 1 kV:lla tehty mittaus, silla
sen sputrausnopeus oli huomattavan alhainen (edes 480 min sputraus ei aiheuttanut
nakyvéaa poikkileikkausta). Kayrien perusteella nédyttaa siltd, ettd sputterointinopeus
kiihtyy alun jalkeen (n. 20 - 40 min) jénnitteestd riippuvaan vakionopeuteen. Jokin

toistaiseksi tuntematon tekijé siis vaikuttaa sputterointinopeuteen.

Kéyrien alkuosien epalineaarisuudesta  huolimatta  kuvaajasta ~ maéaritettiin
sputrausnopeudet eri jannitteen arvoilla sovittamalla lineaariset suorat kayriin niin, etta
ensimmaiset 20 minuuttia jétettiin huomioimatta. Kuvassa 30 on esitetty nopeudet
jannitteen funktiona. Tuloksista havaitaan nopeuden eksponentiaalinen kasvu jannitteen

kasvaessa.
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Kuva 29 - Poikkileikkeen syvyys ajan funktiona.
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Kuva 30 - Sputrausnopeus janniteen funktiona

4.3.2. Naytteen korkeuden vaikutus sputrausnopeuteen

Mittaukset suoritettiin viidelle eri Si-standardinaytteelle, joiden korkeudet vaihtelivat
(10 - 180 um). Korkeus vaikuttaa kdytdnnossa vain sputrattavan alan suuruteen.
Sputraus tapahtui ilman jaahdytysta ja normaalissa kulmassa 6 kV kiihdytysjannitteella.
Néaytteitd sputrattiin 40 - 120 min ja poikkileiketta tarkasteltiin valilla
elektronimikroskoopilla. Poikkileikkeen syvyys mitattiin kolmesta kohtaa hiomakohdan
keskeltd n. 150 um alueelta ja laskettiin keskiarvot. Tulokset on esitetty kuvassa 31.

Lineaaristen sovitusten avulla laskettiin sputrausnopeudet. Sovituksissa ei otettu
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huomioon mittausten alkuosaa (10 min). Kuvassa 32 on esitetty sputrausnopeudet
korkeuden funktiona.
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Kuva 31 - Korkeuden vaikutus sputrausnopeuteen (loni = Ar 6keV, kohde = Si)
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Kuva 32 - Sputrausnopeus korkeuden funktiona (loni = Ar 6keV, kohde = Si)

Oletuksena oli, ettd sputrausnopeudet olisivat rippumattomia naytteen korkeudesta (eli

sputrausalan suuruudesta) kunhan sputrausala ei ole suurempi kuin ionisuihkun ala.
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Havaitaan kuitenkin, ettd nopeus saa maksimiarvonsa 50 - 90 um valillg, jonka jalkeen
lahtee laskuun. Kuvaajan perusteella 10 um:n korkeudella nopeus olisi hitaampi kuin 20
um:n korkeudella. Tdma voidaan kuitenkin selittdd silla, ettd 10 um:n naytteen
poikkileikattava reuna ei ollut taysin vaakatasossa ja leikkaus meni naytteen I&pi ennen
aikojaan. Tasta syysta kyseisen naytteen viimeiset arvot ovat hieman liian pienid, joka
johti virheeseen sputrausnopeutta laskettaessa.

Kuvaajien perusteella nayttdd siltd, ettd sputrausnopeus pysyy vakiona néytteen
korkeudesta riippumatta pienilla korkeuksilla, mutta nopeus l&htee laskuun 50 pum
jalkeen. lonisuihkun sputrauskyky heikkenee jostain syysté tdmén rajan jalkeen.

4.4, Havaintoja ja laskuja

Mielenkiintoinen  havainto  loydetddn  kaikkien ~ nopeusmittausten  alusta.
Sputrausnopeudet eivat ole lineaarisia. Kaavan (2) mukaan sputterointinopeuden pitéisi
olla lineaarinen ja riippua vain vakioarvoista. Mittausten perusteella sputterointinopeus
Kiihtyy sputteroinnin alussa ja saavuttaa maksiminopeuden vasta useiden minuuttien
paastd, jonka jalkeen nopeus pysyy vakiona. SEM-kuvien perusteella ndyttaa silta, etta
poikkileikkaus ei etene tasaisesti pystysuorana rintamana, kuten oletettiin. Sputrattavan
alueen yléosa nayttdd sputraantuvan nopeammin kuin alempi osa, jonka seurauksena

seindma “kallistuu”.

Otetaan esimerkiksi yksi mittauksista. 1Imiota voidaan havaita silla, ettd aluksi ndytteen
sputrattava reuna oli pystysuora ja 20 minuutin sputrauksen jalkeen sputrattava reuna on

vino (kuva 33). Kuvan perusteella voidaan arvioida vinon seindmén kulma a =

—1 100um
47um

tan =~ 27°.
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Pidin

SEI 200kY X200 100pum WD 124mm

Kuva 33 - SE-kuva kohtisuoraan ylh&alta. Si-nayte, korkeus 47 pm, 6 kV, 20 min sputraus. Poikkileikkaus on
edennyt ylareunalta n. 100 pm pidemman matkan kuin alareunasta. Pienemmassa kuvassa on
havainnollistettu kallistumaa sivultapéin katsottuna.

Tama johtaa siihen, ettd ionisuihkun tulokulma muuttuu ajan funktiona sputteroinnin
aikana. Sen seurauksena myos sputterointisaanti muuttuu ajan funktiona, silld saanti
riippuu ionien tulokulmasta. Koska sputterointinopeus on suoraan verrannollinen
sputterointisaantiin, niin myds nopeus muuttuu ajan funktiona. Tadma voi siis selittaa

mitattujen nopeuksien epélineaarisuuden.

Teorian testaamiseksi vertailtiin kappalessa 4.3.1 mitattuja 6 keV ionien arvoja
teoreettisiin arvoihin. Teoreettisten arvojen laskemiseksi kéytettiin kaavaa (2).
Teoreettiset sputterointisaannit eri jannitteilla ja ionisuihkun tulokulmilla mééritettiin
TRIM-simulaatioilla (kuva 34). lonisuihkun virrat eri jannitteilld maaritettiin aiemmin
(kuva 26).



39

12

" / \
— 9
E_ . /r’ \\
85 7
£E3 ¢ s/ \
e E \
£2° | —+—6kev
2= ¢ >
i 3

p

1 <>\,—/

0

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
lonin tulokulma (0)

Kuva 34 - Sputterointisaanti 6 keV ionien tulokulman funktiona (TRIM-simulaatio)

Luvun 4.3.1 mittausten yhteydesséd otettujen SEM-kuvien perusteella laskettiin
sputteroitavan seindmén kaltevuus ajan funktiona. Kulmat a(t) madaritettiin kuvan 33
mukaisesti. Arvot ovat esitetty kuvassa 35. lonisuihkun tulokulma on 6(t) = 90 —
a(t). Kuvassa 36 on esitetty sputterointisaanti ajan funktiona S(6(t)), joka saatiin

maadritettya kuvan 34 ja 6(t):n avulla (kuva 35).
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Kuva 35 - Sputteroitavan seindéman kaltevuus ja ionien tulokulma ajan funktiona
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Kuva 36 - Sputterointisaanti ajan funktiona 6 keV:n ioneille

Nyt voidaan laskea teoreettisesti kaavan (2) avulla sputteroinnilla tehdyn
poikkileikkauksen syvyys ajan funktiona z(t), jota voimme verrata mitattuihin arvoihin.
Siclle r=2,33 g/cm3® ja M = 28,09 amu [28]. Viimeinen korjauskerroin k tulee
teoreettisiin arvoihin siitd, ettei ionisuihku kohdistu jatkuvasti ndytteseen. Kaksi
ionitykkia on péalla vain 120 asteen sektorilla. Td&man sektorin ajan ndytealustan
pyorimisnopeus on alhainen, mutta nopeus on suurempi pyoréhtdessa loput 240 astetta.
Tasté syysta yhden pyodrédhdyksen aikana naytteeseen kohdistuu ionisuihku vain n. 2/3

kokonaisajasta. Aika laskettiin k&sin. Lopullinen kaava on
2(6) = o=k jp [ SO dt. 3)

Arvioidaan ionisuihkun keskimaarainen virrantiheys jp ionisuihkun keskelld laskemalla
Gaussista muotoa olevan ionisuihkun kokonaisvirta 0,4 mm halkaisijan alueella.
Puoliarvoleveys on n. 0,8 mm 6 kV:lla [27]. lonisuihkun kokonaisvirta I, maaritettiin
aiemmin. Gaussista muotoa oleva 2-ulotteinen yhtélé on muotoa

1(&)2

Ik k
f(x»Y)=T(;2€ 2007, (4)

missd o on keskihajonta, joka voidaan maarittaa puoliarvoleveyden avulla

_ FWHM
222 ®)
Yleisesti voidaan mairittdd mikd tahansa “osa-arvoleveys”
FWHM
FWXM =2V2-In x-0 = Vin x, (6)
- Vin 2
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missé FWXM on 1/x-osaleveys. Koska tiedetddn FWHM, niin voimme laskea x:n arvon
mille tahansa osaleveydelle. Lasketaan x kaavasta (6), kun FWXM on 0,4mm.

FWXM 0,4mm
Vinx = FWHMVIHZ = 0,8mmVln2
(7
lln 2
>x=e4 °.

Integroidaan kaava (4) osaleveyden yli x:n ja y:n suhteen, jotta saadaan pinta-alan

A=m- (% FWXM)? alueelle jaava virta I (x).

%FW{M
ff fOx,y)dxdy = Lo - (erf(x/ﬂ))z = I(x). 8)
—%FW{M

Lasketaan virta I(x), kun FWXM = 0,4mm kayttéen edelld laskettua x:n arvoa.

1
1<ez“‘ 2) % Ty - 0,20 = 58,84 - 0,2 = 11,84A. ©)
Nyt voidaan laskea keskimadréinen virrantiheys jp pinta-alan A suuruisella alueella.

1
,(ezln 2) 11,8u4 A
=— " o936

= = : (10)
Jp A 7+ (0,2mm)? mm?

Havaintojen ja kaavan (3) avulla laskettiin teoreettinen poikkileikkauskayra ajan
funktiona sek& kulman muutos otettuna huomioon etta ilman muutosta (ionisuihku koko
ajan kohtisuorassa néytettda kohti). Kuvassa 37 on esitetty mittausten ja teoreettisten
laskujen avulla tehdyt kéyrat. Lasketaan vield esimerkkina poikkileikkauksen syvyys 6
KV jannitteelld ajanhetkelld 60 min. Saannin integraalifunktiota approksimoidaan
summaamalla aikavalit At (10min) yhteen.

z(60min)

J— M H

=N k-

- (§(0min) - 10min + S(10min) - 10min + S(20min) - 10min
+ S(30min) - 10min + S(40min) - 10min + S(50min)

- 10min)

~ 28,09 g/mol 2 uA (11)
=233 g/cm® 602102 1/mol - 1,6 -10-4s 3 >0 mm?
-(1,4-10min + 5,3 -10min + 8,5 10min + 9,4 - 10min + 9,5

-10min + 9,6 - 10min)

~ 204,8um
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Kuva 37 - Tulosten vertailua. Nayte 6 kV Si. Poikkileikkausten syvyys ajan funktiona. Kokeelliset S arvot
kirjallisuudesta [21]

Edelld laskettiin  sputteroitavan seindman  kallistuksen ~muutoksen vaikutus
sputterointinopeuteen. Kuvaajan perusteella voidaan sanoa, ettd kvalitatiivisesti teoria
toimii melko hyvin. Virherajat voidaan arvioida oletusten ja arvioiden vuoksi kuitenkin
suureksi. Syita seindman kallistukselle on pohdittava erikseen. Yhtena tekijana voidaan
ajatella naytteen ylareunan atomien mahdollisuutta irrota sekd sputrauspinnalta eli
etureunasta ettd naytteen ylapuoliselta pinnalta, silla ionin aiheuttama térmaysvyory
laajenee joka suunnassa ja atomin irrottamiseen vaadittiin vain pinnan suuntaista
energiaa. Toinen tekija voi olla pitimestd kimmonneiden ja ndytteeseen osuvien ionien

vaikutus.

5. BIB-poikkileikkaukset

Tahan lukuun on koottu BIB-laitteella tehtyjen néytteiden havaintoja ja tuloksia.
Lahtokohtana oli laitteen testaaminen erilaisilla asetuksilla ja naytteilla seka
mahdollisten ongelmien havaitseminen, raportointi ja korjaaminen. Tarkoituksena oli
tuottaa kattava maara informaatiota laitteen kaytdstd niin, ettd voidaan paremmin
ymmartadd minkalaisille naytteille ja mihin tarkoitukseen laitteen kayttd on jarkevaa tai

edes mahdollista.
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5.1. Poikkileikkausmenetelmat yleisesti

Néaytteen leikkaaminen esimerkiksi sahalla aiheuttaa vaurioita useiden satojen
mikrometrien syvyyteen. Pehmeét materiaalit voidaan leikata myds veitsella tai saksilla,
mutta niiden aiheuttama pintavaurio on my6s huomattavaa. Mikroanalytiikassa
vaaditaan usein puhtaita ja tasaisia pintoja. Niitd voidaan muodostaa kdyttéden yhta tai
useampaa seuraavista menetelmistd. Vaikeasti kasiteltavat materiaalit kuten jauheet on
parempi valaa muoviin ennen kasittelyd. Menetelmén valinta perustuu pitkalti siihen,

minka&lainen ndyte on kyseessa ja minkélaista informaatiota siitd halutaan.

5.1.1. Mekaaninen hiominen

Mekaaninen hiominen on yleisin ndytteenkasittelyn vaihe poikkileikkausten
valmistuksessa. Hiominen voidaan jakaa vield kahteen osaan: karkea hionta ja kiillotus.
Karkealla hionnalla pyritddn poistamaan materiaalia ja muodostamaan tasainen pinta
haluttuun kohtaan. Hionnassa kéytetédan yleenséd eri karkeuden (pienempi raekoko)
piikarbidi-hiontapapereita vaiheittain suuremmasta pienempaan. Mitd pienempi on
hiontapaperin karkeus sitd vahemman pintavauriota syntyy. Hiontavaiheiden
tarkoituksena on poistaa edellisen vaiheen aiheuttama pintavaurio. Kiillotusvaiheessa
kaytetdan erittdin pienid karkeuksia ja piikarbidin sijasta voidaan kayttdd esimerkiksi
timantti- tai oksidikiillotusta. Kiillotuksen tarkoitus on viimeistellda ndyte ja jattaa

mahdollisimman tasainen pinta analysointia varten.

Hiominen on vyleensa suhteellisen helppo ja yksinkertainen tapa muodostaa
poikkileikkeitd, mutta siihen liittyy oleellisesti muutamia ongelmia. Yksi suurimmista
ongelmista on hiomisen yhteydessé kaytettava neste, jonka tarkoitus on seka jaahdyttaa
naytettd ettd poistaa irrotettua materiaalia. Nesteena kdytetdan usein vetté tai alkoholia.
Nesteen kdayton ongelmana on kuitenkin se, ettd naytteestd voi suoraan liueta materiaalia
nesteen mukana pois. Tdméa on suuri ongelma, kun halutaan tutkia tarkasti kemiallista

koostumusta poikkileikkausnaytteestd, jossa on helposti liukenevia materiaaleja.

Erilaisten materiaalien hionnassa esiintyy useita ongelmia. Kahden kovuudeltaan
erilaisen materiaalin rajapinta hioutuu epétasaisesti, koska pehmedmpi materiaali
hioutuu nopeammin ja helpommin. Kovat hiontarakeet saattavat tarttua Kiinni
pehmeisiin materiaaleihin. Pehmedt materiaalit, joissa on aukkoja, voivat hionnan

vaikutuksesta venyéd ja k&antya reikien reunoista tyhjien reikien sisdlle. Irronnutta
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materiaalia voi kulkeutua naytteessa oleviin aukkoihin. Metalleissa mekaanisen hionnan
aiheuttama vaaristyma néytteen pinnalla voi vaikeuttaa hilarakenteesta saatavan tiedon

saamista.[29]

5.1.2. Leikkaaminen

Néaytteen leikkaamiseen voidaan kéyttaa yksinkertaisesti jotakin terdvéa kuten partateréa
tai veistd. Terien kaytto rajoittuu kuitenkin vain pehmeiden materiaalien leikkaamiseen.
Sen ongelmana on melko karkea jalki ja suhteellisen suuri mekaanisen rasituksen

aiheuttama pintavaurio naytteeseen.

Leikkausmenetelmistd poikkileikkausten tekemiseen soveltuu hyvin mikrotomia.
Mikrotomilla voidaan leikata terdvalla lasi- tai timanttiveitselld erittdin hienoja ja ohuita
lastuja  naytteestd. Mikrotomia kéytetddnkin  pddasiassa  ohuiden lastujen
muodostamiseen ja niiden tutkimiseen eikd niinkdan poikkileikkaamiseen, vaikka se
siihen soveltuu. Lastut ovat yleensé paksuudeltaan alle 1-100 um luokkaa. Tdamé on
kuitenkin mekaaninen menetelma eika pintavaurioilta véltyta. Positiivisena puolena
leikkausmenetelmissé on se, ettd ne voidaan tehdé kuivana ilman mink&anlaisia nesteita
puhdistamaan tai jd&hdyttamaan prosessia. Mikrotomia onkin joissakin tapauksissa

parempi menetelmé kuin hiomismenetelmat.

5.1.3. Murtaminen

Hauraat materiaalit ovat usein helppo katkaista murtamalla ne esimerkiksi ké&sin.
Menetelmé& on hieman epaluotettava, mutta erittdin helppo ja nopea tapa muodostaa
poikkileikkaus. Jos materiaalin siséltd halutaan tietoa karkeasti ilman rajapintojen
tarkkaa tarkastelua, on murtaminen paras menetelmd. Murtumat tapahtuvat usein
raerajoja pitkin, jolloin poikkileikkaus voi olla yllattdvan hyvé ja tasainen. Toisaalta
murtumista on vaikea kontrolloida. Kylmékatkaisulla voidaan murtaa myds metalleja.
Murtaminen soveltuu hyvin esimerkiksi hauraiden ja ohuiden naytteiden

poikkileikkaamiseen, joita on muuten hankala késitella.

5.1.4. lonietsausmenetelmat

lonimenetelmiin kuuluvat FIB ja BIB. Molempien periaate perustuu ionipommitukseen,
jolloin mekaanista rasitusta naytteisiin ei synny. Sputteroinnissa aiheutuvan

deformaation laajuutta tarkasteltiin jo aiemmin luvussa 2.3.3. Ne ovat myo6s
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kuivamenetelmid, joissa nesteité ei tarvita. Tama tarkoittaa sitd, ettd ionimenetelmilla
paastaan eroon mekaanisten menetelmien ongelmista. Molemmat menetelmat vaativat

kuitenkin tyhjidolosuhteet ja ionipommitus voi aiheuttaa lampdvauriota ndytteeseen.

Né&istd menetelmistd tunnetumpi ja kaytetympi on FIB, jolla voidaan tehdd mm.
poikkileikkauksia. FIB:n vahvuus on sen Kkaytt6 SEM:n yhteydessd, jolloin
poikkileikkaus voidaan tehda suoraan kuvasta erittéin tarkasti madritetylle alueelle. FIB
on kuitenkin  tunnetumpi  transmissioelektronimikroskooppinédytteiden  (TEM)
valmistuksesta. FIB on hyvin monipuolinen tytkalu ndytteiden mikrotydstamisessa,
mutta sen heikkoutena voidaan pitdd sen kykya tyostdd vain hyvin pienid alueita

kerralla.

BIB:& kaytetadn padsaantoisesti poikkileikkausten muodostamiseen. Sen suurin vahvuus
verrattuna FIB:in on suuremman poikkileikkausalan muodostaminen. BIB:& voidaan
my0s kayttad pintaetsaukseen, jolla voidaan tehd& vield viimeinen kiillotus esimerkiksi

mekaanisen kiillotusprosessin paatteeksi.

5.1.5. Laserleikkaus

Laserleikkauksessa kaytetdan suuritehoista laserpulssia, joka hoyrystdd materiaalia
kohdistetusta pisteestd. Laserleikkaaja on tehokas tyokalu suurien ainemaarien
poistamiseen. Silla pystytddn poistamaan materiaalia minuutin aikana useita kymmenia
kuutiomillimetreja [30], mika tekee siitd satoja kertoja nopeamman kuin BIB ja
kymmenid tuhansia kertoja nopeamman kuin FIB. Laser jattdd pinnan kuitenkin
muutamia mikrometreja karheaksi, joten se ei suoraan sovellu kuvantamiseen [30].
Laserleikkaus ei siis yksinddn sovellu poikkileikkausten tekoon, mutta yhdistettyna
FIB:n kanssa, se muodostaa tehokkaan yhdistelmén laserin nopeutta ja ionisuihkun
tarkkuutta.

5.2. BIB-poikkileikkaukset erilaisilla naytteilla

Tassa luvussa esille tuodut naytteet poikkileikattiin Gatan Model 693 Precision Cross-
Section System llion" ™ Advantage -ionipoikkileikkauslaitteella. Luvussa esitettavat
SEM-kuvat  naytteista on  otettu @ JEOL  JSM-6335F  kenttdemissio-
pyyhkéisyelektronimikroskoopilla. Né&ytteet paallystettiin  SEM:id varten hiilella

sahkonjohtavuuden parantamiseksi.
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5.2.1. Paperi

Erilaisia paperilaatuja on useita, mutta yleisesti kaikki paperit ovat erittdin
heterogeenisia ja pehmeitd materiaaleja. Papereissa on paljon mielenkiintoisia
tutkimuskohteita kuten kuidut, téyteaineet, pinnoitteet, huokoiset reidt ja musteet.
Paperien Kkiillottamisen ongelmana on reikien téyttyminen hiontamateriaalilla,
artefaktien kiinnittyminen néytteeseen ja kerrosten rajapintojen sotkeutuminen. Paperit

ovat myos herkki kosteuden aiheuttamalle vauriolle.

Kiiltdvakantisen aikakausilehden kansilendestd leikattiin sopivan kokoinen pala
mustalla varilla painetun otsikkokirjaimen kohdalta. Né&ytepala liimattiin pitimeen
hopealiimalla. ~ Naytteen pinnalle  hoyrystettiin  platinakerros  lammon-  ja
séhkonjohtamisen parantamiseksi. Né&yte poikkileikattiin BIB:Il4 kayttden 6 kV:n
kiihdytysjannitettd sek& nestetyppijaahdytysta (- 60 C°). Leikkauksen jélkeen naytettd
tutkittiin SEM:I4.

Kuvassa 38 on SE-kuva paperista, josta nahddén paperin keskiosan kuidut ja tayteaine
(alareunassa), pinnoitteet ja kirkaslakka. Tarkempi kuva pinnoitekerroksista nahdaan
kuvassa 39. Havaitaan kaksi eri pinnoitekerrosta, joista kuvassa ylemmassa kerroksessa
nayttdisi olevan hieman pienemman kokoiset reidt ja tihedmp&an kuin alemmassa
kerroksessa. Pinnoitteiden paalla ndhdaan kirkaslakka. Pinnoitteiden ja lakan valissa on
ohut mustekerros, jota voidaan tarkastella tarkemmin kuvasta 40. Kuvien perusteella

voidaan sanoa, ettd muste on tayttanyt osan pinnoitekerroksen huokoisista rei’ista eli

tunkeutunut pinnoitteeseen n. %,um: n syvyyteen.
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SEI 5.0kvV  X1,200 10um WD 17.4mm

Kuva 38 - SE-kuva paperindytteesta

SEI 50kv  X3,500 1,um_ WD 17.4mm

Kuva 39 - SE-kuva paperin pinnoitekerroksista. Ylemmassa kerroksessa reidt ovat hieman pienemméan
kokoisia ja niita on tihedmmin kuin alemmassa kerroksessa. Kerrokset ovat merkattu keltaisilla nuolilla.



48

SEI 5.0kvV  X9,500 1um WD 17.4mm

Kuva 40 - SE-kuva pinnoitekerroksien ylaosasta, missa tyhjien reikien maara on hyvin vahaista keltaisella
kaksoisnuolella merkatulla alueella. Sen perusteella voidaan sanoa musteen tayttéaneen reiat ja tunkeutuneen
n. puolen mikrometrin syvyyteen.

Paperindyte oli erittdin helppo valmistaa. Se oli yksi ensimmaisista BIB-
poikkileikkausnéytteistd, mutta tulos oli tasoltaan erinomainen. Paperindytteet eivét
vaadi esikasittelyd, mutta ne vaativat nestetyppijaédhdytyksen, silla ne ovat herkkia
palamaan ionisuihkussa. Naytteen pééllystaminen ennen poikkileikkaamista ei ollut
valttamatonta. BIB soveltuu erittdin hyvin tdaman paperindytteen poikkileikkaamiseen.
Siitd havaittiin selvasti mm. pintakerrosten huokoiset reidt, jotka olisivat helposti

tayttyneet hiontamateriaalilla mekaanisen hionnan yhteydessa.

5.2.2. Korroosio

Korroosio on suuri ongelma monella eri teollisuuden alalla ja sen aiheuttamien
vaurioiden kustannukset ovat mittavia. Korroosiota pyritadn estdmaan erilaisilla
seoksilla ja pinnoitteilla. Metalleissa korroosiota vastaan suojautuminen perustuu
suojaavan oksidikerroksen muodostamiselle metallin pinnalle. Yleensa suojaavat
kerrokset vain hidastavat enemman tai vdhemman korroosion etenemistd eivatkd ne
kesté kaikissa olosuhteissa. Korroosion yleisin aiheuttaja on happi, mutta sitd nopeuttaa

huomattavasti esimerkiksi kloorin lasnaolo.
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Metallisten korroosiondytteiden poikkileikkauksilla pyritadn selvittdmaan mm.
korroosion etenemistd ja laajuutta metallissa sek& korroosioprosessiin osallistuvien
ainesosien vaikutusta ja madrad. Mekaaniset menetelmdt aiheuttavat usein ongelmia
korroosiondytteiden  poikkileikkauksien ~ muodostamisen  yhteydesss,  silla
korroosiokerros on hyvin haurasta ja ne saattavat helposti irrota tai murtua.
Korroosiokerrokset ovat myds huokoisia ja metallin sek& kerroksen valiin muodostuu
usein tyhjaa tilaa. Tamén takia deformaatiot ja reikien tdyttyminen on iso ongelma.
Yleensa korroosiondytteet valetaan muoviin ja poikkileikkaus muodostetaan hiomalla,
mutta se ei poista edelld mainittuja ongelmia. Lis&ksi hionnassa kaytetty neste saattaa
liuottaa tutkimuksen kannalta tarkeitd ainesosia, kuten klooria, naytteesta.
Epoksimuovissa on myos klooria, joka on ongelmallista, koska epoksi voi menn&
naytteessd oleviin reikiin, jolloin klooria havaitaan ndista kohdista. Talloin se héiritsee
analysointia, koska ei voida varmasti sanoa, miké kloorihavainto on perdisin naytteesta

ja mika epoksista.

Erilaisia teraslaatuja altistettiin erilaisiin korroosio-olosuhteisiin. Altistuskokeissa
teraspaloja asetettiin upokkaisiin, joiden pohjalla oli KCl-suolaa, ja upokkaat laitettiin
uuniin. Terdspaloja altistettiin eri aikoja erilaisissa lampdétiloissa. Useita altistussarjan
naytteitd poikkileikattiin BIB:Il&. Poikkileikkaukset tehtiin kéyttden 6 KV jannitetta
ilman jaahdytysta. Kuvasta 41 nahd&an ohuen teraslevyn (n. 200 um paksu) kokonaan
lapi tehty poikkileikkaus. Nayte on ruostumatonta terasta (AISI 321), jota oli altistettu
KCl-suolassa 600 °C lampdtilassa 24 tunnin ajan. Kuvasta erottuvat hyvin metalliosa,
korroosiokerros seka suolakiteet. Kuvassa 42 on suurennos metalliosan rajapinnasta,
missa korrodoituminen on kéynnissd. Kuvasta néhdaan hyvin, kuinka reikaista

korroosiolle altistunut metalliosa on.

Korrodoituneiden terasnaytteiden poikkileikkaaminen BIB:Il& onnistui, mutta
epasaannollisesti kasvava suolakerros oli ongelmana naytteen kiinnittamisessa pitimeen.
Toinen ongelma oli pitimen ja nédytteen vélissa korroosiokerroksen padlle takaisin
harmistynyt materiaali, joka hairitsi todellisen kerroksen analysointia. Naista syista
siirryttiin k&yttdméaan ohuita teréslevyja (n. 200 um), joiden poikkileikkaaminen koko
naytteen l&4pi oli mahdollista ja nopeaa verrattuna paksuihin terdspaloihin.
Tarkoituksena oli saada analysoitava korroosiokerros poispéin pitimesta, jossa takaisin

h&rmistyminen on erittdin vahaistd, koska materiaali ei p&ase kimpoamaan naytteen
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takaa en&a takaisin. Samalla pitimenpuolisella korroosiokerroksella ei ollut end4 valia ja
se voitiin jopa raaputtaa kokonaan irti, joka helpotti pitimeen kiinnittamista.

korroosiokerros KClI-kide

Maskilevy

TopA SEI 20.0kV X70 100um WD 14.3mm

Kuva 41 - SE-kuva poikkileikkauksesta, joka on merkitty katkoviivalla. Kuvassa ndhdaan metalli,
korroosiokerros ja suolakiteet. (teras, 600 °C, 24h, KCI)

SEl  200kV X5000 1um WD 14.4mm

Kuva 42 - SE-kuva suurennettuna metallin rajapinnasta, missé korroosio tekee tuhoaan. Kuvasta ndhdaan
kuinka reikaisté korrodoitunut metalli on. (teras, 600 °C, 24h, KCI)



o1

Tassa esimerkissa tehtiin poikkileikkaus koko teréslevyn lapi. Korroosio- ja suolakerros
saatiin poikkileikattua ilman deformaatioita tai reikien tayttymista, mika ei ole
mahdollista esimerkiksi hiomalla. Poikkileikkauksesta havaittiin - mm. korroosion
laajuus metallissa, oksidikerroksen paksuus ja korroosiokerroksen reikaisyys. Joistakin
poikkileikatuista naytteistd pystyttiin havaitsemaan lisaksi mm. metalliklorideja seka
kromaatteja, joita on hyvin vaikea havaita mekaanisesti tehdyistd poikkileikkauksista.

5.2.3.  Maalikerrokset

Maaleja on paljon erilaisia ja niiden valinta perustuu kdyttoolosuhteiden ja vaatimusten
mukaan. Maalit koostuvat 1&hinnd sideaineesta ja vériaineesta tai tayteaineesta. Liséksi
maaleissa voidaan kayttdd pienia maaria liséaineita, joilla parannetaan maalin
ominaisuuksia. Maalikerroksien poikkileikkauksista voidaan tutkia mm. kerrosten
paksuuksia seka véri-, tayte- ja lisdaineiden kokoa, mééaraa ja jakautumista. Maalit ovat
pehmeitd ja epdhomogeenisia materiaaleja, joiden tydstdminen mekaanisesti aiheuttaa
helposti deformaatioita ja artefaktien kiinnittymista ja siirtymistd. Erityisesti maalien
rajapinnat ja ohuet maalikerrokset (alle 1 um) sekoittuvat helposti hiomisessa eika niité

pystyté aina havaitsemaan.

Néaytteena oli sinkitetty teréslevy, joka oli lisdksi esikasitelty ja maalattu kolmella
erilaisella maalilla. Nayte leikattiin metallileikkurilla sopivan kokoiseksi, jonka jalkeen
naytepala kiinnitettiin pitimeen hopealiimalla. Sen jalkeen se poikkileikattiin BIB:lla 6
KV jannitteelld ilman jadhdytystd. Kuvassa 43 ndhdaan maalikerrosten poikkileikkaus.
Kuvasta erottuvat selvasti terds ja sinkki sek& kolme eri maalikerrosta (TOC (Thin
Organic Coating), pohja- ja pintamaali). Kuvassa 44 nahddan suurennos n. 1 pm
paksuisesta TOC-kerroksesta, joka erottuu kuvassa selvasti. Liséksi pohjamaalista
nahdaan variaine (TiO;) ja korroosionestopigmentti (ionivaihdettu  silika).
Esikasittelykerros sinkin ja TOC-kerroksen valissd on niin ohut ja sekoittuu TOC-

kerroksen kanssa, ettd sitd ei tastd kuvasta pysty erottamaan.

Esikasittelykerroksia lahdettiin erikseen tutkimaan ilman maalikerroksia. Pelkéstaan
esikasitelty sinkitetty terds (ei maalia) poikkileikattiin BIB:Ila 6 kV jannitteelld. Kuten
kaikkien sinkitettyjen terasndytteiden BIB-poikkileikkauksissa, havaittiin tdssakin
sinkin erittadin voimakas takaisin harmistyminen. Tassd tapauksessa kuitenkin ilmid

k&annettiin hyddyksi, silla tutkittava esikésittelykerros jai teraksen sinkkikerroksen ja
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takaisin harmistyneen sinkkikerroksen véliin. Taman johdosta esikésittelykerros sai
suuren kontrastieron viereisiin sinkkikerroksiin nahden, jolloin se oli helppo havaita
(kuva 45).

Maskilevy

Pintamaali.. , -

~

Pohjamaali

SEI 5.0kV X950 10um WD 3.6mm

Kuva 43 - SE-kuva poikkileikatusta maalikerrosndytteestd. Kuvasta erottuvat selvésti teras ja sinkki seka
kolme eri maalikerrosta (TOC, pohja- ja pintamaali).

_ t-Korroesionestopigmentti
pohjamaati /

£

Bl

5.0kY X10,000 Tum WD 3.6mm

Kuva 44 - Suurennettu SE-kuva TOC kerroksen ymparilta
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Takaisin harmistynyt sinkki

40.0nm

Esikasittelykerros

Sinkkikerros

SEI 50kY X80,000 100nm WD 3.6mm

Kuva 45 - Kuvassa ndhdaan hyvin ohut pintakasittelykerros sinkitetyn terédksen péaalla. Sen paalléa on takaisin
hoyrystynyt sinkkikerros.

Maalikerrosten poikkileikkaaminen BIB:II& onnistui hyvin. Yleisesti jaahdytysta ei
tarvittu, mutta satunnaista juovikkuutta havaittiin maalipinnoilla, mika viittaa maalin
lilkaan l&mpenemiseen. Joillekin maaleille ja&dhdytys on luultavasti tarpeen, mutta
toistaiseksi se ei ollut valttamatontd. Sinkin takaisin harmistyminen oli voimakasta,
mutta siitd ei ollut varsinaisesti haittaa, sillda harmistyneen sinkkikerroksen pystyi
helposti erottamaan maalin pinnalta. Maalikerrosten poikkileikkauksista havaittiin
selvasti eri kerrokset eikd sekoittumista rajapinnoilla tapahtunut. Vari- ja tayteaineet
tulivat selvasti esiin maaleista. Esikasittelykerros saatiin nakyville, mika on perinteisin
menetelmin ollut mahdotonta.

5.2.4. Partikkelinayte: lentotuhka

Jauhemaiset naytteet on parasta valaa jauhetta epoksimuoviin niitd poikkileikatessa niin
mekaanisesti kuin BIB:1l1a. Muoviin valettua naytettd on helppo késitella ja sitd voidaan
muokata sopivan kokoiseksi palaksi. Jopa alle 10 um partikkeleita on tosin saatu
raportoidusti poikkileikattua BIB:lla ilman valamista [4]. Pienien partikkeleiden
poikkileikkeiden valmistus mekaanisesti voi olla yhtd ongelmallista kuin muilla
materiaaleilla. Deformaatiot pilaavat helposti partikkelien yksityiskohtia, kerrostumat

voivat irrota tai sekoittua ja ontot partikkelit voivat tayttya hionta-aineella.
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Néytteend  kaytettiin  Kiertoleijupetikattilan ~ savukaasun  tuhkapartikkeleita.
Lentotuhkajauhetta sekoitettiin epoksiin ja kaadettiin muottiin. Kovettumisen jélkeen
muovinappia hiottiin mekaanisesti sopivaksi naytteenpidintd varten. Naytenappi
liimattiin hopealiimalla kiinni pitimeen. Ensimmaéisessa yrityksessa kaytettiin 6 kV:n
jannitettd eikd kaytetty jaahdytystd, jolloin havaittiin, ettd epoksimuovi ei kestd
ionipommituksen aiheuttamaa lampda. Kun ndyte poistettiin leikkauksen jalkeen
laitteesta, havaittiin, ettd leikkausalue oli musta ja todettiin ndytteen palaneen”
ionipommituksen vaikutuksesta. Seuraavassa kokeessa kaytettiin nestetyppijaahdytysta
(- 100 C°) sekd parannettiin lAmmonjohtavuutta lisddméalla  alumiiniteippié
leikkauskohdan ympérille. T&ll4 kertaa palamista ei havaittu.

Néaytetta tarkasteltiin  elektronimikroskoopilla. Kuvissa 46 ja 47 nahdaan
poikkileikkauksia partikkeleista. Ensimmaisessa kuvassa (kuva 46) nahd&én
silikaattipartikkeli, jonka ympérille on kasvanut kalsiumsulfaattikerros. Partikkelin
keskiosassa voi ngdhdd myos hyvin pienid metallipartikkeleita, jotka ovat leveydeltdan
alle 200 nm. Silikaattiosan reunoilla voidaan havaita enemman alueita (kirkkaat alueet),
joissa on enemmaén raskaampia metalleja, kuten kuparia ja sinkkid. Toisessa kuvassa
(kuva 47) nahdad&dn myos kalsiumsulfaatin ymparéimid silikaatteja sekd kirkkaita
kupari/sinkki-pitoisia alueita. Silikaattipartikkelit ndyttavat kuitenkin haurailta (mustat

alueet reikid).
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COMPO 10.0kVY X7.,500 1um WD 12.8mm

Kuva 46 - BSE-kuva silikaattipartikkelista, jonka ympérille on kasvanut kaliumsulfaattikerros.
Silikaattipartikkelin siséosissa ndhdéén pienié metallipartikkeleita ja reunoilla suurempia metallipitoisia
alueita.

COMPO 100kY  X4,000 1,um_ WD 12.8mm

Kuva 47 - BSE-kuva silikaattipartikkeleista, jotka ovat kiinnittyneet toisiinsa kaliumsulfaattikerroksista

BIB soveltui hyvin partikkelien poikkileikkaamiseen. Epoksin kéyttd aiheutti pienia
ongelmia. Muovi on hyvin pehmeaa ja reagoi ionipommitukseen melko voimakkaasti.
Epoksin pinta ndytepalan etureunasta oli erityisen juovikasta, joten reunalla olevien

partikkeleiden poikkileikkeet olivat epédselvid. Muualla sekéd partikkelien ettd muovin
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pinnat olivat kuitenkin tasaisia ja partikkelien poikkileikkaukset onnistuivat erittain
hyvin. Pienet yksityiskohdat tulivat hyvin esille eikd deformaatioita havaittu. Lisaksi
partikkelit pysyivat hyvin ehjind eikd esimerkiksi partikkelien paalla olleet kerrostumat
irronneet, mika saattaa helposti tapahtua mekaanisen hionnan yhteydessé

5.2.5. Naytteenvalmistus EBSD-mittauksen varten

Elektronien takaisinsirontadiffraktio eli EBSD (Electron BackScatter Diffraction) on
melko uusi menetelmd, jossa yhdistyvat elektronimikroskopia ja elektronien diffraktio.
EBSD on tekniikka, jolla SEM:id voidaan kayttdd ndytteiden mikrorakenteiden
tutkimiseen niiden kiderakenteiden analysoinnin avulla [31]. Menetelmdd kehittivat
1980-luvulla Dingley ja 1990-luvulla Wright, jonka jalkeen Schmidt kehitti yleisen
ratkaisun tietokoneohjattuun indeksointiongelmaan [31]. Nykyaidn EBSD:td kaytetaan
lagjalti eri tutkimusaloilla kuten metalli-, elektroniikka- ja autoteollisuudessa,

geologiassa yms. [31]

EBSD on hyvin pintaherkkd menetelmé ja néytteenkésittelyll4 on erityisen térkea rooli
hyvan EBSD datan saamiseksi. Koska EBSD-mittauksissa tieto saadaan naytteen
kiderakenteista, on tdrke&a, ettd pinnan laheisyydessd olisi mahdollisimman véhan
kiderakenteellisia vaurioita ja pinnalla olevia kontaminaatioita tulisi valttaa. Sen lisaksi
pinnan topografiset erot on pidettdvd mahdollisimman pienend varjoutumisongelmien
vélttamiseksi, koska normaalisti EBSD-analyysissa elektronisuihkun tulokulma
naytteeseen on oltava 70 asteen luokkaa [31]. Naiden ongelmakohtien véalttdmiseksi

BIB-menetelma sopii erinomaisesti EBSD-naytteiden poikkileikkausten valmistukseen.

EBSD-mittausta varten valmistettiin ndyte koorroosioaltistuksessa olleesta puhtaasta
rautapalasta (>99,5 %, Goodfellow Ltd). Ennen altistusta rautapala oli sahattu sopivan
kokoiseksi  sekd  hiottu  mekaanisesti  tasaiseksi. = Rautapalaa  hapetettiin
laboratorioilmassa 400 C° ldmpdtilassa 98 tunnin ajan. Altistuksen jalkeen tehtiin
poikkileikkaus BIB-menetelmalla 6 kV Kiihdytysjannitteelld ilman jaahdytysta. Néyte

analysoitiin EBSD-menetelmalla Bruker Nano GmbH:n demolaboratoriossa Berliinissa.

Kuvassa 48 on esitetty EBSD-faasikartta naytteen reunasta, josta nahdaan rauta seka
oksidikerros. Faasit ovat erotettu eri varein, joista vihredlla ndkyva osa on rautaa

(ferriitti, BCC), siniselld nakyvé rautaoksidia (magnetiitti, Fe3O,4) ja punaisella ndkyvét
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pienet alueet rautakarbidia (sementiitti, Fe3C). Kuvassa 49 nahdaén suurennos kuvan 48
karbideista. Kuvien perusteella karbidit esiintyvat enimmakseen kiderajoilla niiden
suuntaisesti. Ne ovat muodoltaan ohuita n. 1 um pitkid ja 100 - 200 nm leveit& liuskoja.
Molemmissa kuvissa ndhdaan runsaasti sinisi pisteita vihreiden alueiden paalla. Tama
ei ole virhe, vaan viittaisi siihen, ettd rautaoksidia olisi pieni maara puhtaan raudan
paalla. Rauta on siis alkanut hapettumaan poikkileikkauksen jalkeen, mikd on hyvinkin

mahdollista, silla poikkileikkaus tehtiin viikkoja kuvien ottoa aikaisemmin.

Oxide lower: Pattern Quality+Phase Map
Px: 100 nm MapSize: 531 x 398

Kuva 48 - EBSD faasikartta raudasta ja sen oksidikerroksesta. Vihreat alueet ovat rautaa (ferriitti, BCC),
siniset alueet rautaoksidia (magnetiitti, Fe;0O,4) ja punaiset alueet rautakarbideja (sementiitti, FesC).

Kuva 49 - Suurennos kuvan 48 rautakarbideista (sementiitti, FesC, punaiset alueet). Muodoltaan karbidit
nayttavat n. 1 pm pitkilt4 ja n. 100 - 200 nm leveilta liuskoilta. Karbidit 16ytyvat enimmakseen kiderajoilta
niiden suuntaisesti orientoituneina.
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Kuvassa 50 on esitetty EBSD kideorientaatiokartta, jossa erisuuntaiset kiderakenteet
saavat eri varin riippuen niiden orientaatiosta. Varit maaraytyvat IPF-vérikartan (Inverse
Pole Figure) perusteella, missa kidesuunnat <100>, <110> ja <111> saavat vastaavasti
vérit punainen, vihred ja sininen [32]. Kuvasta n&dhdain hyvin ferriittisen raudan ja
magnetiitin kiteiden suuruuserot. Raudan Kkiteet ovat halkaisijaltaan yli 10 pm

suuruusluokkaa kun rautaoksidikiteet n. 1 um kokoluokkaa.

Oxide lower: Pattern Quality+IPFYMap
Px: 100 nm MapSize: 531 x 398

Kuva 50 - EBSD kideorientaatiokartta (IPF, Inverse Pole Figure). Kuvan Kiteissa kiderakenteiden eri suuntia
vastaavat varit, jotka maaraytyvat IPF-varikartan perusteella.

Kuvassa 51 nahdaan EBSD deformaatiokartta (MO, MissOrientation), missa varit
kuvaavat deformaation maardd yhden Kkiteen sisalla. Jokaiselle kiteelle kaytetaan
referenssind sité pistettd, missé deformaatioiden maara on vahaisintd. Nahdaan kuinka
terdksen reunaosissa Kiteet ovat osittain deformoituneet. Syyna tédhén voidaan olettaa

olevan esimerkiksi ennen altistusta tehty karkea mekaaninen hionta.
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Oxide lower: Pattern Quality+MO average
Px: 100 nm MapSize: 531 x 398

Kuva 51 - EBSD deformaatiokartta (MO, MissOrientation). Kuvassa nékyy kuinka teréaksen reunaosien
kiteissa on tapahtunut deformaatiota, joka havaitaan kuvassa varin muutoksena.

5.2.6.  Elektroniikkanayte

Mikropiirit ovat kehittyneet huimasti viimeisten 25 vuoden aikana. Nykyaan puhutaan
jo muutaman kymmenen nanometrin teknologiasta, missa pienimmat komponentit ovat
tatd kokoluokkaa. Pieniin siruihin pakataan suuri maara erilaisia komponentteja useisiin
kerroksiin. Ndaiden piirien kehitys, suunnittelu ja vikatestit vaativat komponenttien
poikkileikkausta, minka avulla voidaan tutkia mm. mikrokanavia, halkeamia, reikié,

juotoksia, johdinkerroksia yms. [33]

Yleisia ongelmia puolijohdekomponenttien kasittelyssdé on puolijohteiden hauraus.
Leikkaaminen ja hionta aiheuttavat helposti halkeamia hauraisiin osiin. Kiillottamisessa
pehmeét metallit helposti levidvét ja useat kovuudeltaan erilaiset kerrokset aiheuttavat

ongelmia. Hiontarakeet jadvat myds helposti kiinni juotteisiin. [33]

Elektroniikkanaytteena toimi n. 4 vuotta vanhan nVidia geforce -ndytdnohjaimen
grafiikkaprosessori.  Prosessori  haluttiin  poikkileikata sekd vertikaali- etta
horisontaalitasossa (kuva 52). Ensimmaiseksi prosessorista sahattiin sopivan kokoinen
naytepala ja se irrotettiin piirilevystd. Naytettd hiottiin mekaanisesti tasaiseksi
piikarbidipaperilla. Sen jalkeen nayte liimattiin pitimeen hopealiimalla. Ensimmaisella

kerralla poikkileikkaus muodostettiin vertikaalisuunnassa ja se tehtiin BIB:1la kayttéden
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6 kV:n kiihdytysjannitetta. Kuvassa 53 nahdd&dn SE-kuva vertikaalitasossa tehdysta
poikkileikkauksesta, josta ndhdaan eri metallikerrokset.

horisontaalitaso

Kuva 52 - Valokuva sahatusta piirilevystd. Vasemmassa kuvassa grafiikkaprosessori merkitty valkoisella
katkoviivalla. Oikealla puolella on havainnollistettu hiontatasoja. Vertikaali- ja horisontaalitasot merkattu
piirrettyyn kuutioon, joka vastaavat kuvassa nahtavaa grafiikkaprosessorin puolikasta.

Si-substraatti

SEI 10.0kY  X3,300 1I|um_ WD 12.7mm

Kuva 53 - SE-kuva vertikaalitasossa poikkileikatusta prosessorista.

Toisessa poikkileikkauksessa prosessori leikattiin poikki horisontaalitason suunnassa.
Talla kertaa ionisuihkuille kéytettiin pientd kallistuskulmaa (1°), jotta useampi kerros
saataisiin nakyviin. Kuvassa 54 on yleisnakyma poikkileikkauksesta, misséd nahdaan
useita erilaisia kerroksia. Suurempi suurennos kuvan 54 yldareunan osasta nahdaan

kuvassa 55, missd nahdaan alin metallikerros ennen aktiivista aluetta. Kirkkaat pallot
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ovat volframijohtimia, jotka menevat aktiiviselle alueelle, jossa ovat transistorit. Itse
transistoreja ei nahty kunnolla SEM:1I4.

SEI 50kY  X2500 10um WD 13.0mm

Kuva 54 - SE-kuva prosessorin horisontaalitason poikkileikkauksesta. Metallikerrosten mikroelektroniikkaa.

SEI 50kvY  X18,000 1um WD 13.0mm

Kuva 55 - SE-kuva logiikkapiirien metalliosista, missé volframijohtimet (kirkkaat pallot) menevat aktiiviselle
alueelle (transistorit).
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Yleisesti grafiikkaprosessorin BIB-poikkileikkaus oli helppoa ja onnistui hyvin.
Pieneksi ongelmaksi muodostui néytteen esikasittelyvaihe, jossa puolijohdetta piti
sahata ja hioa. Puolijohdemateriaali rikkoutui erittdin helposti hionnan aikana.
Puolijohdemateriaalien poikkileikkaaminen BIB:Il& onnistui hyvin, mutta vaatii
kohtuullista maaraa esikésittelyd, jossa vaarana on ndytteen hajoaminen.

5.2.7.  Piikarbidi-hiomapaperi

Erittdin kovien materiaalien tydstdminen, leikkaaminen tai hiominen voi olla hankalaa
mekaanisin menetelmin. lonisuihkulla kovimmatkin materiaalit voidaan leikata helposti.
Piikarbidit ovat erittdin kovia materiaaleja ja niita kaytetdaan esimerkiksi hioma-aineena.
Hiomapapereissa hioma-aine on kiinnitetty kovan paperin pinnalle. Hioma-ainerakeiden

keskiméaarainen rackoko maaritetdan FEPA asteikon mukaan.

Kahta eri karkeuksista piikarbidipaperia kéytettiin nédytteind, joista toinen oli P1000
(raekoko n. 18 pm) ja toinen P320 (raekoko n. 46 pm). Sopivat naytteet leikattiin
saksilla ja poikkileikattiin BIB:lla ké&yttden nestetyppijadhdytystd ja 6 kV:n jannitetta.
Kuvissa 56 ja 57 néhdédan BSE-kuvat P1000 ja P320 hiomapaperien
poikkileikkauksista. Piikarbidirakeet ndkyvat vaaleina ja niistd on otettu mitat.
Mittaukset eivét tosin vastaa todellisia kokoja, silla rakeet saattavat olla halki vain
osittain eikd leveimmastd kohdasta. Poikkileikkauksista voidaan kuitenkin havaita

esimerkiksi rakeiden jakautuminen.
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11.25um

13.43um .
ym 8. 8" 14.22um

17.47um 11.34um

COMPO 20.0kV X1,100 10um WD 12.9mm

Kuva 56 - Poikkileikkaus P1000 piikarbidipaperista

COMPO 200kVY X330 10,um_ WD 12.7mm

Kuva 57 - Poikkileikkaus P320 piikarbidipaperista

5.2.8. Puu

Puunaytteestd on hankalaa valmistaa poikkileikkaus mekaanisin menetelmin, silla puu
on hyvin epahomogeeninen materiaali. Puu on tdynna pienia ja suurempia reikia, jotka
tekevat esimerkiksi hiomisesta hankalaa. Deformaatiot ja reikien tayttyminen hionta-
aineella ovat tavallisimpia ongelmia. Puu on kuitenkin yksi tarkeimpia ja vanhimpia

ihmisen ké&yttdmi& materiaaleja ja sen tutkiminen on edelleen kiinnostavaa.
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Puundytteind toimi kaksi hyvin erilaista ndytettd. Ensimmaisend nédytteend kéytettiin
tavallista hammastikkua, jota oli ké&ytetty naytteiden liimaamiseen pitimille. Sen
puhtaasta osasta leikattiin sopiva pala ja se liimattiin ndytteenpitimeen hopealiimalla.
Néaytteesta tehtiin BIB-poikkileikkaus kayttden nestetyppijadhdytystd (-100 °C) ja 6
kV:n kiihdytysjannitettd. SE-kuva hammastikun poikkileikkauksesta on esitetty kuvassa
58.

SEI 50kY  X1,000 10um WD 12.9mm

Kuva 58 - Poikkileikkaus hammastikusta

Toinen nayte oli meren pohjasta nostetun vanhan laivan puurungosta otettu pala. Pieni
pala leikattiin veitsella sopivaksi BIB-leikkausta varten. Poikkileikkaus tehtiin kéyttaen
nestetyppijadhdytysta (-60 °C) ja 6 kV kiihdytysjannitettd. Kuvassa 59 nahdéén BSE-
kuva poikkileikkauksesta. Kuvasta nahddan, miten sulfideja on kerdéntynyt puun

reikien sisareunoihin.
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COMPO 20.0kV X190 100pm WD 14.7mm

Kuva 59 - BSE-kuva mereen uponneen laivan rungosta otetun puupalan poikkileikkauksesta. Vaaleat osat
sulfidi- ja sulfaattikerrostumaa puun reikien sisareunoilla.

Rautasulfidi

sulfaatti /

COMPO 200KV X5500  1um WD 14.7mm

Kuva 60 - Puupalan reikien sisélté havaittiin pienia rautasulfidipalleroita, joiden ymparille oli kasvanut
sulfaattikerros
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Puundytteiden poikkileikkaaminen BIB:Il1& onnistui hyvin ja oli vaivatonta, silla puun
tyostdminen ja esikasittely on helppoa. Nestetypen kéyttd oli kuitenkin tarpeellista.
Puundytteiden BIB-poikkileikkauksissa voi muodostua ongelmaksi suuriin reikiin
hoyrystyneen materiaalin  takaisinharmistyminen seindmiin. Esimerkkindytteissa
kyseistd ongelmaa ei havaittu. Naytteet olivat hyvia ja poikkileikkaukset tasaisia eivatka
reidt tayttyneet materiaalilla, kuten helposti mekaanisten menetelmien yhteydessa
tapahtuu. Jalkimmaisestd naytteestd pystyttiin havaitsemaan mm. reikiin muodostuneita
selkeita sulfaatti- ja sulfidikerrostumia seké& pienié sulfidipartikkeleita, joiden ymparille
oli kasvanut sulfaattikerros.

5.2.9. Komposiittimateriaalit

Komposiittimateriaalit ovat heterogeenisia materiaaleja, joiden mekaanisessa
tyostdmisessd usein ongelmat syntyvat komponenttien rajapinnoilla. Komponentit
saattavat olla kovuuksiltaan hyvin erilaisia, jonka vuoksi deformaatiot ja epatasaisuudet

rajapinnoilla ovat yleisiéa.

Komposiittindytteend kaytettiin hiilikuituvartista jaékiekkomailaa.
Komposiittirakenteisesta jaakiekkomailasta sahattiin pieni pala ja hiottiin sopivaksi.
Néyte Kiinnitettiin  hopealiimalla pitimeen ja poikkileikattiin BIB:lld& 6 kV
Kiihdytysjannitteelld. Jaakiekkomailan komposiittirakenne koostuu vuorottelevista
poikittaisten tai pitkittaisten hiilikuitujen muodostamista kerroksista epoksimuovin
sisélla (kuva 61). Hiilikuitujen halkaisija on leveydeltdadn noin 7 um:&. Kuvasta voidaan
havaita myods pienid reikid muovissa. Hiilikuitujen monikerroksista rakennetta voidaan
nahda kuvassa 62. Kuiduista voidaan havaita kolme eri kerrosta, joista sisimman

paksuus n. 1,4 um, keskimmadisen n. 0,4 um ja uloimman n. 1,7 um.



SEIl 20.0kY X330 1 O,um_ WD 15.8mm

Kuva 61 - SE-kuva jadkiekkomailan poikkileikkauksesta, mista néhdaan sen komposiittirakenne

COMPO 20.0kY X2,200 10um WD 158mm

Kuva 62 - BSE-kuva monikerroksisista hiilikuiduista. Kuiduista voidaan havaita kolme eri kerrosta, joista
sisimman paksuus n. 1,4 pm, keskimmaisen n. 0,4 pm ja uloimman n. 1,7 pm.
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Hiilikuituvartisen jaakiekkomailan BIB-poikkileikkaus onnistui ilman ongelmia.
Poikkileikkaus tehtiin pitkittais- ja poikittaissuunnassa eika niiden vélilla ollut eroja
ajallisesti tai laadullisesti. Kuitujen monikerroksinen rakenne saatiin esille. Kuidut

olivat hyvin pakattu lukuun ottamatta muutamia tyhjié kohtia.

5.3. Huomiotavaa

5.3.1.  Naytteen kuumentuminen

Suurimmalle osalle tehdyistd néytteistd kuumeneminen ei ollut ongelma, mutta se
otettiin huomioon tiettyjen materiaalien kanssa kayttamalla nestetyppijadhdytysta.
Erityisesti kuumeneminen aiheutti ongelmia tuoreen kasvin lehden ja l&&kepillerin
(burana)  poikkileikkaamisessa.  Naissd  materiaaleissa  ionisuihku  aiheutti
palamisreaktion, vaikka kéytossa oli jaahdytys ja alhaisempi kiihdytysjannite.
Ladkeaineista on tosin pystytty tekemadn poikkileikkauksia onnistuneesti BIB:Ila
muiden toimesta [17][5]. Kuitenkin esimerkiksi puun ja paperin poikkileikkaaminen
onnistui ilman ongelmia, kunhan ja&hdytys oli kdytdssa. Epoksimuovi naytti varsinkin
etureunasta silté, ettd se alkaa sulaa helposti ionipommituksessa, jolloin pinnasta tulee
epatasaista ja juovikasta. Kuitenkin jaahdytyksellda ja alhaisemmalla jénnitteelld

muoviin valetut naytteet saatiin leikattua hyvalla tuloksella.

5.3.2.  Takaisin harmistyminen

Ehka eniten harmia ja mietintdd aiheutti takaisin harmistynyt materiaali. Tyon
alkuvaiheessa harmistyneen materiaalin aiheuttamat kerrokset aiheuttivat ihmetysta,
mutta pian oli selvaa, ettd harmistynyttd materiaalia on lahes aina néytteen reunalla
pitimen puolella. TAmé& aiheutti padnvaivaa, silla hdrmistyneen kerroksen erottaminen
on hyvin vaikea tietyissa tapauksissa ja talloin vaikeuttaa pintakerrosten tunnistamista ja
analysointia. Toisaalta harmistyva materiaali ei vaikuta itse poikkileikkauspintaan, joten
sisempid osia tarkasteltaessa se ei hdiritse analysointia. Havaittiin kuitenkin, etta

suurempien reikien reunoille voi myds harmistya sputrattua materiaalia.

Hyvana esimerkkina voidaan pitad sinkin takaisinharmistymista. Sinkki tuntui olevan
erityisen herkkd materiaali harmistyméédn takaisin nédytteen pinnalle. Kuvassa 63

nahdaan miten maalatun sinkkipééallysteisen terdksen maalikerroksen pinnalle on
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muodostunut selvasti havaittava n. 1 um paksu sinkkikerros BIB-poikkileikkauksen

aikana.

Harmistynyt sinkkikerrO\

Maalikerros

Sinkkipinnoite

Teras

TopA COMPO 100kv 1,300 10um WD 14.3mm

Kuva 63 - BSE-kuva maalikerrosnaytteestd, jonka pééalle on hédrmistynyt n. 1 pm paksuinen sinkkikerros

Héarmistymisen vélttamiseksi ndytteen olisi oltava taysin Kiinni pitimessd, jolloin
naytteen ja pitimen valiin ei jaa tilaa, mihin sputteroitunut materiaali péésee
kaasuuntumaan. Tama on kuitenkin kaytanndssa mahdotonta. Yksi keino on tayttaa
rako esimerkiksi ylimaaraisella liimalla. Toinen vaihtoehto on paallystaa ndyte jollakin
helposti erotettavalla materiaalilla, jolloin harmistynyt materiaali on helposti

erotettavissa paallysteen péalla.

Yksi tapa kiertdd ongelmaa on kaantaa nadyte toisin péin ja tehda poikkileikkaus lapi
koko naytteen. Té&lloin analysoitava pintakerros on poispéin pitimestd. Tyon aikana
havaittiin, ettd talld puolella harmistymista ei tapahdu. Tama luultavasti siksi, etta
sputrattu materiaali padsee vapaasti jatkamaan matkaa eteenpdin eli poispain naytteesta
kammioon, josta se pumpataan pois. Toisin kuin huokoisissa onkaloissa, joihin

sputraantunut materiaali jaa jumiin ja harmistyy sen takia helposti onkalon pintoihin.

5.3.3.  Verhoefekti

Verhoefekti on havaittavissa suurimmassa osassa naytteitd. Suurin syy verhoutumiselle
on maskilevyn reunan epatasaisuudet, jotka vaikuttavat heti ionisuihkun paasyyn

naytteeseen. Nama pitimen reunan epatasaisuudet ovat kuitenkin d&rimmaisen pienié ja
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niiden vaikutus on vahdistd. My0s ndytteen epétasaisuus aiheuttaa verhoutumista
leikkauksen alkuvaiheessa, mutta verhojélki tasoittuu ajan myo6td, kun ndyte tasaantuu.
Suurimpia verhoja aiheuttavat maskilevyn péélle vahingossa péasseet roskat, koska
talloin myods maskilevy sputteroituu epétasaisesti. Kuvassa 64 nahdaan esimerkkina
verhoutunut poikkileikkaus ja erittdin tasainen poikkileikkaus.

200kV X330 10um WD 14.6mm ops COMPO 10.0kvV X550 10pm WD 16.7mm

Kuva 64 - Esimerkki verhoutumisesta (vasen kuva) ja hyvin tasaisesti poikkileikatusta naytteesta (oikea kuva)

5.4, Muita mahdollisuuksia

BIB-poikkileikkaksia voidaan hyodyntdd myds muihin karakterisointimenetelmiin kuin
SEM:iin.  Hyvin pintaherkille  menetelmille, kuten SIMS (Sekundaari-loni
MassaSpektroskopia) ja AES (Auger-Elektroni Spektroskopia) [5], saadaan BIB:lla

tehtya poikkileikkauksia mahdollisimman vahaisell& pintavauriolla.

Tekemélld sarjan BIB-poikkileikkauksia naytteen yhdestd kohdasta ja nostamalla
naytettd jokaisen leikkauksen vaélilla vahédn, voidaan poikkileikkauksista otettujen
kuvien avulla muodostaa 3D-malli néytteestd. Tatd menetelmada on kaytetty mm.
kaasupitoisten hiekkakivien (tight gas sandstone) huokoisien verkostojen geometrioiden

maadrittamiseen [34].

6. Yhteenveto

Tyon tarkoituksena oli testata BIB-poikkileikkaajan kayttda rutiininomaisiin
tarkoituksiin ja perehtyd laitteen toimintaperiaatteen taustalla olevaan teoriaan. Tydn
aikana tehtiin yli 150 poikkileikkausta erilaisista materiaaleista kayttden BIB-

menetelmaa.
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Yleisesti poikkileikkausten teko ja naytteiden analysointi onnistui ilman suurempia
ongelmia. Koemateriaaleista ainoat tdysin ep&onnistuneet poikkileikkaukset saatiin
la&kepillerista (burana) ja tuoreesta kasvin lehdestd, jotka ovat erittdin lampoherkkia
materiaaleja. Kyseisten materiaalien kaésittelyyn on perehdyttdva lisdd. Muiden
lampoherkkien materiaalien, kuten paperin, poikkileikkaukset onnistuivat hyvin
kayttamalld nestetyppijddhdytystd. Pintasyovytystd ei péddsty tdméan tyon aikana
kokeilemaan, silla siihen tarkoitettu ndytteenpidin ei ollut kdytettavissa.

Tutkimuksen mielenkiintoisin havainto oli sputrausnopeuden epdlineaarisuus. lImidn
syité haettiin sputteroitavan seindman kallistumisesta, mika oli havaittavissa jokaisessa
poikkileikkauksessa. ~ Selitystd vahvisti  teoreettiset laskelmat, jotka olivat
kvalitatiivisesti sovussa mittaustulosten kanssa. IImién syitd ei tdssa tyossd lahdetty

etsimadn, mutta se voisi olla mielenkiintoinen jatkotutkimusaihe.

Kiihdytysjannitteen kasvattaminen yhdell& kilovoltilla, sen ollessa 3 - 6 kV alueella,
aiheutti suurin piirtein nopeuden kaksinkertaistumisen Si-nédytteelld. Nopeudet 1 - 2 kV
jannitteilld olivat hyvin pienid ja niiden kayttd vaatisi vuorokausien yhtendista
sputterointia  yhden poikkileikkauksen aikaansaamiseksi. Normaalisti  yhden
poikkileikkauksen tekemiseen meni aikaan n. 1 - 2 tuntia, mika vastaa ajassa suurin
piirtein  yhtd mekaanisin menetelmin valmistettua poikkileikkausta. Laadullisesti
BIB:1la tehdyt poikkileikkaukset olivat huomattavasti mekaanisin menetelmin tehtyja
parempia. Yhtend BIB:n heikkoutena voidaan kuitenkin pitaa sitd, ettd vain yksi nayte

voidaan valmistaa kerrallaan.

Suurin osa tutkittavista materiaaleista koostui korroosio- ja maalindytteistd, joiden
taustalla oli jo valmiit projektit. Naihin projekteihin saatiin BIB:n avulla uusia
mielenkiinnon aiheita. Maalien esikasittelykerrosten poikkileikkauksista saadut tulokset
antoivat jopa aiheen mahdollisen artikkelin kirjoittamiselle. Lisdksi BIB-menetelma
herétti huomiota ulkopuolisilta tahoilta, mikd on yrityksen kannalta erittdin tarkeaa.
Mahdollisia jatkotutkimuksen aiheita ovat mm. uudet materiaalit, tekniikan
parantaminen seka erilaisten kéaytdnnon tydskentelytapojen kehittdminen laitteen

kaytossa.
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