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Bevezetés

A lézerek megjelenését kovetden, szamos teriileten hasznositottak azok kedvezd
tulajdonsagait, melynek kovetkeztében a 1ézerek/l1ézerrendszerek, a 1ézer-alapu miiszerek és
diagnosztikai eljarasok nélkiilozhetetlen eszkozeivé valtak a természettudomanyos és
interdiszciplinaris (orvosi, biofizikai, kémiai) kutatasoknak csaktigy, mint az ipari méretii
termelésnek.

A mikrométeres ¢és az alatti méretskdlan kialakitott feliileti struktirdk mind
onmagukban, mind integralt forméaban felhasznalhatoak olyan szerteagazo tertileteken, mint
az optikai spektroszkopia, a mikroelektronika vagy €ppen a szenzorika. Ezen teriileteken
gyakran meriil fel az igény arra, hogy egy mikrostruktaralt feliilet valamilyen széles
hullamhossz tartomanyban atlatszé hordozon, az arra felvitt vékonyréteg(ek)ben, vagy egy
optikai szalon legyen kialakitva. A mikrostruktiira lehet egy térben periodikus moduléacidval
biré felszin, vagy az adott alkalmazas altal megkovetelt specialis morfologiaval rendelkezd
— és ennek kovetkeztében — fizikailag aktiv feliilet. Az el6bbire példa az egyik legfontosabb
periodikus mintdzat, a rdcs, mig az utdbbira a feliilet erdsitett Raman szorast mutatd felszin.

Az optikai racsok megjelenése megalapozta és végigkisérte a spektroszkdpia
fejlodését a XIX. szazad vége ota, melynek segitségével lehetoség nyilt a vildgunkat alkoto
(lathatd) anyag atomjainak és molekuldinak energia allapotait felderiteni, az emisszids és
abszorpcids spektrumok vizsgalataval. A spektrum — azaz a kiilonb6z6 hullamhosszh
komponenseire felbontott fény — eldallitdsanak a mai napig legelterjedtebb mddja az optikai
racsot, mint diszperzids bontoelemet tartalmazo elrendezések hasznalata. Ezen tilmenden a
raccsatolt hullamvezetOben, mely legegyszeriibb esetben egy hordozora felvitt
vékonyrétegbdl és a rétegben kialakitott racsbol all, a hulldmvezetd rétegbe be- és
kicsatolhatoak bizonyos diszkrét fénymodusok a racs segitségével. Az ilyen €s ehhez
hasonld raccsatolt hullamvezetOk segitségével egyes kémiai, bioldgiai komponensekre
érzékeny szenzorok készithetdek.

Az atlatszo anyagok mikrostrukturalasadra szdmos lézeres eljarast fejlesztettek ki,
melyek koziil, a kozvetett (indirekt) 1ézeres technikdk igen hatékonynak bizonyultak a
kozvetlen (direkt) ablacios eljarasokkal szemben. Egyik ilyen kovetett technika a lézer
indukalt hatoldali folyadékos maratas (LIBWE), mely a céltargyat annak hatoldalaval
érintkezd folyékony abszorberben elnyelt 1ézerenergia kovetkeztében munkalja meg, jol

kontrollalhatd mddon, kiemelkedden jo feliileti mindséget eredményezve. Az eljarast egy



két-nyalab interferencias elrendezésben hasznalva (TWIN-LIBWE), gyorsan és egy 1épésben
alakithatoak ki akar szubmikrométeres periddusu racsok, atlatszo céltargyak feliiletén.
Jelen értekezés a TWIN-LIBWE-vel kiilonboz6 atlatszo céltargyakban 1étrehozhato
transzmisszios racsok, valamint LIBWE-vel optikai szal kimenetén kialakitott
nanostrukturdk készitése, vizsgalata és felhasznalasa sordn elért eredményeimet foglalja
Ossze. A dolgozat els6 részében attekintem a diffrakcios racsokkal kapcsolatos alapvetd
fogalmakat, majd 6sszefoglalom a legelterjedtebb feliiletmegmunkalasi technikakat. Ezutan
roviden ismertetem a létrehozott feliileti struktirdk karakterizaldsara altalam hasznalt
modszereket, majd bemutatom a racsok készitéséhez hasznalt kisérleti elrendezést. A
dolgozat masodik részében, négy fejezetbe rendezve ismertetem az 0j tudomanyos
eredményeimet. Vizsgaltam a tombi Oomlesztett kvarcban kialakithatd racsok diffrakcios
hatasfokat, tobb megvilagito hullamhosszra. Megvizsgaltam a kiilonb6z6 optikai
vékonyrétegekben 1étrehozhatd, a fény becsatolasara alkalmas racsok kialakithatdsagat,
majd demonstraltam a létrehozott raccsatolt hullamvezetd rendszerek mitkddését. Tovabba
vizsgaltam egy olyan kétlépéses ,,mester-replika” eljarast, mellyel az mlesztett kvarc racsok
(mester) feliileti struktirajanak inverze atvihetd on (Sn) tombanyag feliiletére, majd
demonstraltam a replikak diffrakcios elemként valdo miikodését. Végiil, dmlesztett kvarc
maggal rendelkez0 optikai szal kimeneti végén hoztam létre olyan nanostrukturakat, melyek
alkalmasak lehetnek feliilet erdsitett Raman spektrumok felvételére, igy azok hasznalhatdak

lehetnek a szenzorikaban.

A dolgozatban ismertetett kiséreteket az SZTE Optikai és Kvantumelektronikai Tanszékén
mikodd TeWaTi lézerlaboratoriumaban és az SZTE Kisérleti Fizika Tanszék mechanikai

miihelyében végeztem el.



I. Tudomanyos el6zmények

Ebben a fejezetben eldszor roviden bemutatom a diffrakcids racsokkal kapcsolatos
legfontosabb tudnivalokat, majd attekintem a legelterjedtebb felillet megmunkalasi
technikakat, melyek segitségével szubmikrométeres felbontasu periodikus strukturak
hozhatdak 1étre az optikai tartomanyban atlatszo, illetve abszorbealod céltargyak felszinén.
Fontos tisztaban lenni az adott modszer elényeivel és korlataival, melyeket igyekeztem

minden esetben k6zdlni.

|.1. Diffrakcios racsok

A diffrakcids racs egy olyan szabalyos, periodikus struktara, mely a beérkezé fény
el, mely megvaltoztatja a beérkezd elektromagneses tér amplitudojat, fazisat, vagy
mindkett6t [1].

Felfoghat6 tgy, mint egymas mellett peridodikusan elhelyezkedd, individualis rések
sokasaga. Monokromatikus (egyszinii) forras esetén, a szomszédos elemi réseket elhagyd
hullamfrontok bizonyos diszkrét irdny(ok)ban azonos fazisban taldlkoznak, igy azok
(tobbszinil) forras esetén, a kiilonbozd hulldmhosszi komponensekre kiilonb6z6 iranyokban
teljesiil az erdsités feltétele, azaz a racs eldallitja a forrds spektrumat.

Megkiilonboztethetiink amplitudo- és fazisracsokat, melyek csak az elektromos tér
amplitadojat, illetve csak a fazisat valtoztatjak meg. E mellett beszélhetiink transzmisszios
és reflexios racsokrdl, attol fliggden, hogy az emlitett amplittido illetve fazis valtozas a fény
athaladasa, illetve reflexidja soran meg végbe. A transzmisszios racsok altalaban valamilyen
atlatszo hordozo feliileti rétegében, mig a reflexios racsok egy jol reflektalo feliileten vannak
kialakitva [1]. Tovabba léteznek térfogati transzmisszios racsok, melyek valamilyen atlatszo

anyagban, annak mélységében helyezkednek el (pl.: térfogati Bragg racs).

Az 1. abran feltiintetett sematikus rajz mutatja a reflexios (a) illetve transzmisszios

racsok (b) esetén hasznalt sugarakat és az azokra vonatkozd eldjel konvenciokat [1]. Minden



sz0g ¢és irany a racsot hordozo6 feliillethez huzott beesési merdlegeshez (rdcs normalis)
viszonyitott!,

(a ) grating normal
+ | _
|

incident light | reflected light

diffracted light

(b) grating normal
+ 11—

incident light |

diffracted light
l.abra A fény diffrakcidja reflexios (a) és transzmisszios (b) racson, ahol a
rdcsperiodus d, a rdcs normalist szaggatott vonal jeloli. A beesd és diffraktalt

nyalabok a lap sikjaban helyezkednek el, a racsvonalak a lap sikjara

merdlegesen haladnak [1].

Gyakorlati alkalmazasok szempontjabol az egyik legfontosabb, a diffrakcidés rendek

létezése. Amennyiben a szamos, egymassal identikus feliiletelemet elhagy6 hullamfrontok a

! Megjegyezendd, hogy az itt kozolt konvencid mellett 1éteznek mas eldjel megallapodasok
is.



racstol tavol, azonos fazisban talalkoznak, azok konstruktivan interferalnak: ezt nevezziink
diffrakcidos maximumnak, vagy diffrakcios rendnek. Ekkor a szomszédos elemekrdl érkezd
hullamfrontok kozti optikai uthossz kiilonbség a hullamhossz egész szamu tobbszorose,
minden egyéb iranyban destruktiv interferencia 1ép fel. Ez formailag a racsegyenlettel (1)
fejezhetd ki, amely sik beérkezd hullamfrontot feltételezve, az 1. dbran hasznalt jelolésekkel
a kovetkezd:

mA=d[sin(a)+sin(fm)] (1)
Ahol m a rend szamat, 4 a kivilagité fény hullamhosszat, d a racsperiddust, a a bees6 fény,
mig fm az m-edik diffrakcids rend iranyat jelolik. A gyartok sokszor a racsperiodus helyett
a G=1/d vonalsiiriiséget tiintetik fel. Lathatd, hogy csak olyan diffrakcios rendek 1éteznek,
melyekre |ml/d|<2, maskiilonben [sin(a)+sin(f)[>2. Ez alapjan adott A esetén, a megjelend
diffrakcios rendek szama mindig véges. Az m=0 rendet nulladrendnek nevezziik, mely
mindig 1étezik és teljesiil ra a fo=-a relacio. A tobbi (m#£0) rend megjelenik, ha

-2d <mi < 2d (2)

Egy racs tovabba jellemezhetd a diffrakcids hatasfokkal, mely informdciot nyujt a
diffrakcios rendek intenzitasviszonyar6l a megvilagitdé hullamhossz fliggvényében. Az
abszolut hatasfok adott A esetén megadja a kiilonb6z6 rendek intenzitdsat, a bejovo
intenzitasra normalva (3. képlet).

Hm=Im/lpe 3)
A relativ hatasfok esetén lehetséges egy onkényesen valasztott rend intenzitdsara normalni,
illetve reflexids racs esetén a racsozatlan bevonatrol (siktiikorrdl) reflektalt intenzitasra, mig
transzmisszios racsnal a hordozén 4thaladd fény intenzitdsara. A hatasfok erdsen fiigg
hullamhosszatol és polarizacios tulajdonsagatol [1,6,7].

A racsprofil megfeleld geometriai kialakitdsaval adott spektralis tartomanyban
elérhetd igen magas hatasfok. Az eljaras neve ,,blazing”, melyet Lord Rayleigh munkassaga
alapjan els6ként R. W. Wood hasznalt, amikor az 1. abran lathato profilhoz hasonldoval bird
echelette racsokat készitett [2]. Példaul a napjainkban hasznalt reflexios racsos
impulzuskompresszorokban az elsé diffrakciés rendre optimalizalt blazed profillal
rendelkez6 racsparokat hasznalnak.

Alabb, a teljesség igénye nélkiil ismertetem a racsok néhany tovabbi, gyakran hasznalt

értekmérdjét, ugyanakkor azokat munkam soran nem, vagy csak érintélegesen hasznaltam

fel.



Egy racs felbontoképessége (R) megadja, hogy milyen mértékben képes egy Ao
kozponti hullamhosszal rendelkezé polikromatikus forras, szomszédos spektrumvonalait
szeparalni (4).

R= Aol44 4)
Ahol 44 a felbontasi hatar, amely az a hullamhossz kiilonbség mely esetben két szomszédos,
azonos intenzitasu spektrumvonal még megkiilonboztethetd. Altalaban a Rayleigh-kritérium
szerinti felbontasi hatart szokas hasznalni [3]. Megmutathatd, hogy egy sik racs
felbontoképessége aranyos az m rendszammal, €s a kivilagitott rdcsvonalak N szamaval (5).

R=mN (5)
Tehat érdemes a racs egész feliiletét kivilagitani a fénynyaldbbal, és a lehetd legmagasabb
elhajlasi rendet haszndlni, természetesen figyelembe véve az adott rend hatdsfokat. Az (1)
felhasznalasaval (4) a kovetkezd hasznos alakra hozhatd, mely megadja az adott raccsal
elérheté maximalis felbontoképességet (6), ahol W=Nd, a racsozott feliilet szélessége.

Rmax= 2W/J (6)

A szabad spektralis tartoméany (FSR — Free Spectral Range) megadja azt a hulldmhossz
tartomanyt (44”), melyben a szomszédos rendekben diffraktalt spektralis komponensek nem
fednek at, azaz térben szeparaltak maradnak (7).

FSR=AL=A/m (7)
Ennek jelentdsége nyilvanvaléan az m>2 esetekben van - pl. echelette racsok, amiket
tipikusan magas elhajlasi rendben hasznalnak.

A diffrakcidés racsok szamos tovabbi mennyiséggel jellemezhetok (linearis és
szogdiszperzid, stb.), melyek részletekbe mend ismertetése megtalalhatd tobbek kozott az

[1] és [4] referenciakban, de azok nem kapcsolodnak szorosan a dolgozat témajahoz.

Fontos megjegyezni, hogy a diffrakcids racsok fenti targyaldsa a Kirchoff-féle skalar
diffrakcios elméletre [5] épiil, a Fraunhoffer-féle kozelitésben. Ez gyakorlati szempontbol
hasznos ¢€s konnyen értelmezhetd eredményeket szolgéltat, mint példaul a racsegyenlet.
Ugyanakkor semmit sem mond az energia eloszlasarol, a rendek hatdsfokarol, ami a
laboratoriumi gyakorlatban legalabb olyan fontos, mint a diffrakciéos maximumok szama és
iranyai, tovabba — a skalaris jellegébdl fakadoéan — nem veszi figyelembe a polarizacios
viszonyokat, és a rezonans jelenségektdl szarmazo anomaliakat (pl.: Wood, feliileti plazmon
rezonancia) sem. A racsok altalanos és kimerité elméleti targyalasa csak vektorialis

elméletekkel lehetséges, melyekrol a [6,7] referencidk nyujtanak részletes informaciokat.



1.2. Felilletmegmunkalasi technikak

Munkdm soran kiilonb6z6 anyagokban alakitottam ki szubmikrométeres felbontast
periodikus és nem periodikus feliileti struktarakat, melyekhez egy kozvetett lézeres
anyageltavolitasi technikat és egy lenyomat készitéses eljardst hasznaltam. Ezért itt
attekintem az ilyen strukturdk eldallitasara kifejlesztett eljarasokat, melyeket harom
csoportba rendezve mutatok be: el6szor a tobblépéses eljarasok, majd a (kdzvetlen) 1ézeres

ablacios eljarasok, és végiil a (kozvetett) 1ézeres technikak.

1.2.1. Tobblépéses technikak

A tobblépéses eljarasokat csoportosithatjuk aszerint, hogy a kivant feliileti struktira
valamilyen maszkolasi folyamatot felhasznalo eljarassal késziil el, vagy az valamilyen
etalonrol készitett masolatot eredményez (mester-replika modszer). Mindkettében kozos,
hogy a végtermék egy tobblépéses munkafolyamat eredményeképp jon 1étre.

1.2.1.a. Litogrdfias technikak
A maszkot hasznal¢ eljarasok lényege, hogy egy, az adott megmunkalasnak ellenalld
maszk segitségével, a nem kitakart feliilet modosithaté. Igy a maszk mintazatanak inverzét
orokli a megmunkdlandé minta ugy, hogy a maszk altal kitakart részek valtozatlanul
maradnak (2. abra). Osszetett mintazatok készitéséhez tobb 1épés, azaz egymds utan tobb

maszkolas és kezelés sziikséges.

IR Prepare Wafer

Coat with
0 Photoresist

B Prebake

AAAEEARE Align and

B Expose
B Develop
0 g Etch, Implant
D strip Resist

2. abra EQy tipikus litografids eljdaras sémdja [8]

Elsé 1épés tehat a maszk(ok) eldallitasa, mely 4ltalaban valamilyen mester struktira

felhasznalasaval, szintén tobb 1épésben torténik. Leginkabb a minta kdzvetlen felszinére

9



felvitt reziszt rétegben - a mester mintazat leképezésével - 1étrehozott maszkot hasznalnak.
A reziszt film kémiai szerkezete modosul a kivilagitott részeken, melynek eredményeképp
annak olddszerekkel szembeni ellenallosdga megvaltozik, igy szelektiven eltavolithato lesz
a kivant (mester) mintazat, vagy annak komplementere. Az igy keletkezett reziszt maszk
altal szabadon hagyott teriileteken a céltdrgy anyaga eltavolithatd, egy arra alkalmas
(céltargyat mard) maratasi eljaras (lézernyalab, részecskenyalab, kémiai maratas)
segitségével, majd a reziszt maszk eltavolitasa utan a megmunkalt minta all rendelkezésre.
Amennyiben a mintazat tovabbi valtoztatasara van igény, a munkadarabot el6készitik a fent

leirt folyamat megismétlésére (ujabb rezisztréteg, leképezés, kivilagitas, stb).

Szubmikrométeres felbontas érhetd el az UV 1ézeres optikai litografia segitségével,
hiszen a leképezés altal biztositott lateralis feloldas egyenesen aranyos az elektromagneses
sugarzas A hullamhosszaval és forditottan aranyos a leképez6 rendszer NA numerikus
aperturajaval. Legelterjedtebb forrds az ArF excimer lézer, melynek 4=193 nm-es
hulldmhossza elegendden kicsi, az elérhetd impulzusenergia igen nagy (néhany 100 mJ), igy
viszonylag nagy az egy lépésben kivilagithato teriilet. Jelenleg ArF litografiaval késziilnek
a processzorok, memoriaelemek, ipari mennyiségben. Ezentul alkalmaznak még F» (A=157
nm), KrF (=248 nm), XeCl (=308 nm) és XeF (1=351 nm) excimereket is mikrostrukturalt
feliiletek eloallitasara, bar az F» esetén a rovidebb hulldmhossz miatti nehézségek meriilnek
fel (megfeleld transzmisszids €s reflexios optikak).

Tehat szubmikrométeres felbontasu periodikus struktara eléréséhez, a kivant
mintdzattal azonos felbontasu és magas roncsolasi kiiszobbel rendelkez6 maszk eldallitasara
van sziikség a minta felszinén. Azok kialakitasa az optikai litografian til altalaban, elektron
nyalabos litografiaval, vagy ion nyalabos maratassal torténik, amelyek Onmagukban

hosszadalmas és koltséges folyamatok.

1.2.1.b. 4 tradiciondlis mester-replika eljdrds

A mester-replika eljaras soran eldszor valamilyen nagy pontossdgot igénylé modszerrel
létrehoznak egy etalont (mester), ezutan annak feliileti struktardjat kozvetleniil (Ieképezés

nélkiil) atviszik tobb munkadarabra (replika).
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Mesterracsok kialakitasa karcolasos technikaval
Az elsé sorozatgyartasban késziilt diffrakcids racsokat karcolassal hoztak Iétre olyan
specialis marogépekkel (ruling engines), melyek egy alkalmasan formazott gyémant fej
segitségével csiszolnak vonalas strukturat a hordozora felvitt fém (Al, Au, Ag, stb.)
vékonyrétegbe (3. abra). Majd az igy kialakitott mesterracsokrdl szamos replika késziil,

melyek kereskedelmi forgalomba keriilnek.

Diamond cutter
mowving back and forth

Glass substrate moving
intermittently Glass substrate

3. dbra Karcolasos eljaras vazlata.

A gyémant fej geometridja és orientacidja meghatarozza a kialakithato racsprofil dimenzioit,
azaz végeredményben a racs el0z6 fejezetben targyalt értékméroit. A berendezéssel szemben
tdmasztott legfontosabb kovetelmény a mechanikai stabilitds és ezzel elérhetd nagy
kell kontrollalni, melyet interferometrikus titon mérnek és a hibakat egy visszacsatold
elektronika korrigalja [9]. Ezen tul izolalni kell a rendszert a vibracioktol, valamint a
hémérsékleti és nyomas ingadozasoktol [10,11], melyek a vonalsiiriség inhomogenitasat
okozzak, ami periodikus hibak esetén un. szellem (ghost) rendekhez, véletlenszeri hibak
esetén pedig nemkivanatos hattérhez vezet. A karcolassal megmunkalhato teriilet legfeljebb
~100 cm?, melyen beliil a racsperiddus als6 hatara akar =100 nm is lehet.

Ugyanakkor a fentinél nagyobb feliiletli mesterracsok kialakitasa nehézkes, mivel a
gyémantfej kopdsa miatt az emlitett hibak a ndvekvo feliilettel egyre szamottevobbé valnak.
Ezért a nagyobb feliiletii (mester)racsok inkabb az alabb ismertetett holografikus eljarassal

készilnek.
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Mesterracsok kialakitasa interferometrikus technikaval (holografikus)
A mesterracsok eléallitasanak masik, az 1960-as évek oOta elterjedt modszere a statikus
interferencia mintazat intenzitas eloszlasanak fotorezisztben toérténé eléhivasan alapul. Egy
n térésmutatoju kozegben, két, 6 szog alatt beesd, azonos intenzitast, A hullamhossza és a
beesési sikra merdlegesen linearisan polarizalt sikhullamot atfedetve, a kialakul6 szinuszos

intenzitasmodulacioval bird csikrendszer p periodusa a (8) képlettel adhato meg.

A
2nsin(0) (8)

p =
Az elérhetd felbontas pmin= 4/2, mely a lathat6 tartomanyban miikodo forrasokkal is néhany
szaz nanométeres periddust jelent.

Az elohivas soran az exponalt részeket a fejezet bevezetdjében emlitett szelektiv
kémiai maratds segitségével eltavolitjadk. A karcolassal készithetd profillal ellentétben a
holografikus technikaval elballitott racs profilja lehet szinuszos, vagy attol eltér a reziszt
nemlinearis valasza (kiiszob folyamatok) miatt, mely blaze-elhet6 tovabbi ion bombazassal
(lasd pl.: RIE alfejezet), vagy mas anizotrop maratassal. Tovabbi, az interferald
hullamfrontok manipulalasan alapulo, aberraciokat csokkentd megoldasokrol a [12-14]
referenciak nytjtanak részletes informaciot.

A karcolassal szemben eldnyt jelent, hogy a kivilagitott teriilet egészét egyszerre
exponaljak, igy a vonalsiiriség inhomogenitasanak valdszinisége kisebb. Ugyanakkor
nagyon stabil interferencia mintdzat (és azt biztositd optikai elrendezés) sziikséges az

expozicid soran.

A replikak készitésének folyamata
A replika racsok készitése (4. abra) soran a kivalasztott szub-mesterracsot (a mesterrdl
készitett format) bevonjak egy vékony, az elvalasztast eldsegitd réteggel (parting agent),
majd erre keriil ra a majdani replika hasznos feliiletét alkotd fémréteg (transfer coating),
melynek vastagsaga tipikusan 1 mikrométer [1]. Erre néhany tiz mikrométer vastagsagu
folyékony fazisu gyantat (resin layer) visznek fel, mely a megszilarduldsa utan hordozza a
szubmester racsprofiljanak inverzét. A szilardulasi id6 (néhany ora, ill. nap) leteltével a
replikat elvalasztjdk a formatdl. Amennyiben transzmisszids racs készitése a cél, a
fémréteget (transfer coating) eltavolitjak, igy szabadda téve az alatta kialakult fazisracsot.
Végsé 1épés a munkadarabok épségének ellendrzése, valamint a replikdk tesztelése

(hatasfok, felbontoképesség, stb.) [1].
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product substrate

product resin layer

transfer coating

\— parting agent
submaster metallic
coating

submaster resin layer

submaster substrate

4. abra A replika készités keresztmetszeti rajza [1].

1.2.1.c. Reaktiv ion maratds (R1E)

A reaktiv ion maratas (Reactive-ion Etching - RIE) egy olyan anizotrop szaraz maratasos
technika, mely a céltargyat az azzal mind fizikai, mind kémiai kdlcsonhatasba 1épd ionok
segitségével munkalja meg [15-17]. Az eljaras soran kis nyomast kézegben (1073-10" mbar)
egy radiofrekvencids (= 10 MHz) elektromagneses térrel keltenek altalaban fluort (F)
tartalmazé plazmat. A fluor atomok elektronokat vesznek fel, majd a =100 V gyorsito
fesziiltség hatdsara a megmunkalando céltargy felé gyorsulnak. A maszk altal nem fedett

feliiletbe csapodva, annak atomjaival kolcsonhatasba 1épnek €és anyageltavolitas kdvetkezik
be (5. abra).

4

5. dbra. A reaktiv-ion maratads (RIE) sematikus abrdja:1,4: elektrodak, 2:

gyorsulo ionok, 3: elektromos mezd, 5: maszkolt céltargyak
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Az elérhetd minimadlis struktiraméret akar <100 nm, melyet elsdsorban a maszkolas
felbontasa korlatoz. Az emlitett lateralis felbontashoz sziikséges maszkot elektronnyalédbos
litografiaval alakitjak ki. Ekkor a minta felszinére fémréteget (pl. Au, Cr) parologtatnak,
majd poli(metil-metakrilat) (PMMA) réteggel torténd bevonas utan, utobbiba irjak bele e'-
nyalabbal a kivant mintdzatot. A mintazat el6hivasa és a reziszt levalasztdsa utdn a maszkolt
céltargy készen all a reaktiv ion kezelésre. A 6/a abran feltiintetett 800 nm periodust
Oomlesztett kvarc racsot a fent leirt maszkolassal készitették [18].

A 6/b abran egy, az lIbsen Photonics [19] altal forgalmazott, nagy diffrakcios
hatasfokkal rendelkezd transzmisszids racsot tlintettem fel. A SEM felvételeken szerepld
kivalé mindségli racsok lattan érthetd, hogy a kereskedelemben forgalmazott transzmisszids

racsok miért RIE-vel késziilnek.

PGCO g0 175, 28
02mmfom gratng edge [

1pm EMT = 5008V Sgnal A=inLens  Daie 15 Aug 2002
Mag = SO00KX }_{WD‘ 2 Photo No. = 4670 Time 15:32

6. dbra. Omlesztett kvarcha RIE-vel készitett racsok SEM képei (a) p=800 nm
[18] és (b) p=1030 nm [19]. A4 feltiintetett skalik mérete (a) 2 um és (b) 1 um.

Bar a RIE segitségével elérhetd lateralis feloldas és strukturak mélysége és mindsége
kimagasld, a berendezés és annak {izemeltetési koltségei igen magasak és a tobblépéses
eljaras idéigényes.

A tombanyagokon tul, optikai vékonyrétegben (DLC — diamond-like carbon) is
alakitottak ki He-Ne nyalab fazismodulalasara alkalmas fazisracsokat RIE segitségével [20].
A 7. dbrén lathato interferencia mikroszkopos felvételen a kialakitott néhany tiz mikrométer
széles és fél mikrométer mély strukturdk élei szabalyosak, a feliilet érdességi paramétere

(Ra) legrosszabb esetben is 5 nm alatti.
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7. dbra. SEM kép az 1.5 um vastag DLC filmben, RIE-vel kialakitott racsrol
[20]

1.2.1.d. Nano-lenyomatkészitéses eljardsok
A nano-lenyomatkészités (Nanoimprint Lithography - NIL) [21] egy olyan tobblépéses
mester-replika eljaras, mely soran a mester struktirat nyomas (=<MPa) és flités egyiittes
alkalmazasaval masoljak at (belenyomjak) a mintara felvitt reziszt rétegbe (8. abra). Ezutan

a mélységében megformazott reziszt réteget altalaban reaktiv-ion maratassal (RIE)

eltdvolitva, a reziszt réteg teljes mélyégében kialakithaté a kivant struktuara.

1. o . S Nold

Press : —— i
| _ - Thermoplastic

mold | — —-Substrate

8. dbra A nano-lenyomatkészités (NIL) folyamatdibrdja [21].

A Chou és tarsai altal publikalt modszerrel elérhetd lateralis és mélységi feloldas néhany
nanométer is lehet, a megmunkalandé anyagtol és a mester struktara felbontasatol fliggden.
A lenyomat készitéssel egy 1épésben megmunkalhatd teriilet tobb cm?, mely lényegében egy
nagyon gyors (pillanatszerll) maszkolasnak foghato fel. Az eljarassal szinte tokéletesen
derékszogl sarkok, nagy mélységl €s kis érdességgel rendelkezd feliiletek alakithatoak ki,

nagy termelékenységgel.
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A mikrostrukturalt film anyaga altalaban PMMA és egyéb polimerek, ugyanakkor
nagy keménységili, magas olvadasponttal rendelkez6, ellenalld anyagok (pl.: kvarc, zafir)
nehézkesen munkalhatoak meg az eljarassal, viszont pont az emlitett tulajdonsagok miatt
kivaloan alkalmasak mester strukturanak.

A nano-lenyomatkészitésnek szamos valtozata l1étezik [21-30], melyek koziil itt csak
néhanyat emelek ki, melyek az V.3. fejezetben bemutatott, altalam hasznalt eljaras

szempontjabol relevansak.

Nem sziikséges reziszt réteg €s annak utodlagos kezelése a direkt lenyomatkészités
(Direct Nanoimprint Lithography — D-NIL) [23] soran, ahol a mester mintazatat kozvetleniil
nyomjak bele (~5 MPa) a kivant anyagba, mikdzben a céltargyat megfeleld homérsékletre
(120 °C) futik. Az 9. abran egy Si hordozora spin coating-al felvitt, Pd benzylthiolate filmben

kialakitott p=500 nm periddust racs lathatd, az utdlagos termolizis nélkiil és azutan.

P

(b)

200 1°°
E1oo £ 50

0 ° .

0.0 075 10 15 20 25
pm

o,'o 06 10 15 20 25
pm

9. dbra Pd benzylthiolate filmben D-NIL technikaval kialakitott rdcsok,
utolagos hékezelés eldtt (a) és utan (b). A periodus mindket esetben p=500
nm.[23]

Lathato, hogy a lenyomatkészités utani termolizis (250 °C, 1 6ra) kovetkeztében a struktira
mind szélességében, mind magassagaban zsugorodik, mikdzben a peridodus allandd marad.

A médszerrel egy 2 x 2cm? feliiletii Si mesterracs teljes feliiletét sikeriilt replikalni.
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A lézer altal segitett direkt lenyomatkészités (Laser-Assisted Direct Imprint -
LADI) [27] soran a céltargy egy vékonyrétegét, az atlatsz6 mester minta feldl érkezo
lézerimpulzussal olvasztjdk meg. A mester altal hordozott mintazat inverze szintén

maszkolas nélkiil (direkt modon) mésolhato at a céltargy felszinébe (10. abra).

a Contact mould and ¢ Silicon embossing
substrate (t = 0) (0 <t<250ns)

L ——

d Silicon solidification
b Excimer laser (t > 250 ns)

irradiation (t > 0)

e Mould and substrate
separation

\_\_!_Lf_\_l_l_l_‘
R

10. dbra A lézer asszisztalt direkt lenyomatkészités (LADI) folyamatdbrdja [27].

Az omlesztett kvarcbol késziilt mestert érintkezésbe hozzak a szilikon (Si) mintaval (a),
melyet a kvarcon keresztiil besugarozva egyetlen XeCl (2=308 nm) lézerimpulzussal (b), a
szilikon néhany szaz nanométeres rétege megolvad (iiveg tranzicid), mikdzben folyamatos,
néhany MPa nyomast alkalmaznak a munkadarabok kozott. Az olvadt szilikon felveszi a
mester mintazat alakjat (c), majd a vissza szilardulast (d) kdvetden szétvalasztjak a két
munkadarabot (e). A Iényegi folyamat igen gyors, mivel az olvadas néhany pikoszekundum
alatt bekovetkezik, az olvadt fazis élettartamat pedig reflexioméréssel ~220 ns-nak talaltak.
A LADI soran hasznalt mesterracsot €s a szilikonban kialakitott 300 nm periédusu racsot
mutatja a 11. abra, ahol jol kivehetok a 10 nm-es karakterisztikus méretli alakzatok

4tmasoloddsa, a mesterraccsal érintkezd teljes (1.5 X 1.5 mm?) teriileten.
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Silicon

11. d@bra A kvarc mesterracs (a) és az arrél LADI-val készitett Si lenyomat (D)

SEM felvételei [27].

A kisérletek alapjan az egy lépésben megmunkalt teriilet konnyedén felskalazhato,
melyet elsésorban a rendelkezésre all6 homogén kivilagitast biztositd nyalab mérete, és a
mesterracs dimenzioi korlatoznak. Nagyon hasonld eljarast mutatott be egy litvan
kutatdcsoport is [28].

Néhany évvel késébb a LADI technikat sikeresen alkalmaztdk hordozora felvitt fém
filmek (Al, Au, Cu, Ni) megmunkalésara is [29], ahol 200 nm peridodusu racsokat allitottak
elé mind frontoldali (mesterracs fel6li), mind hatoldali, azaz a film hordozoja feléli UV
megvilagitassal végrehajtott lenyomatkészitéssel (12. abra); a mesterracs szintén az 11/a

abran feltiintetett kvarcracs volt.

EESE 1
12. abra LADI-val készitett 200 nm periodusu racsok SEM képei: (a) aluminium
film (F=0.22 J/cm?) és (b) arany film (F=0.53 J/cm?). 4 feltiintetett skila 1 um
hosszusagu [29].
A frontoldali besugarzas hatékonyabbnak bizonyult, tovabba a kristalyos szilikonnal
tapasztalt ~10 nm struktarak, a fémekbe nem, vagy rosszabb hatasfokkal masolodtak at.
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Ennek hatterében a vizsgalt anyagok visszaszilardulas kozben fellépd térfogatvaltozasanak
eltérd eldjele all. Mig a Si tagul, addig a vizsgalt fémek mindegyike zsugorodik a szilard
fazisba visszatérve. Tovabba az Si feliileti fesziiltsége olvadt allapotban kisebb, mint az a
fémek esetén, igy az ,,konnyebben” idomul a mester felszin¢hez. Tehat a mester mintazattal
kevésbé érintkezve, annak sarkai €s élei a fémek esetén nem reprodukaldédnak ugy, ahogy az
a 11/b abran lathat6 Si esetében tapasztaltak.

Mindent figyelembe véve, a lenyomatkészitéses eljardsok versenyképesnek
bizonyultak gyorsasaguk, a megmunkalhaté teriilet nagy mérete és az ezzel parosuld nagy

lateralis felbontasuk miatt.

1.2.2. Impulzus lézeres ablacio (PLA)

Az impulzus Iézeres ablacio (Pulsed Laser Ablation - PLA) alapja, hogy a lézer altal
kibocsatott elektromagneses energia jelentds részét a céltargy abszorbedalja, mely elnyelt
energiahdnyad annak anyagaban fototermalis illetve fotokémiai valtozasokat indukal.
Fototermalis kolcsonhatas esetén az energia hové alakul, azaz a fotonok energidja a fonon
alrendszernek adodik at, mig fotokémiai kdlcsonhatés esetén a fotonok a céltargy kémiai
kotéseit bontjak. Ha a felszint éré energiastiriség meghalad egy kiiszobértéket, a besugarzott
feliilet egy rétege eltdvolithatd mar az elsd impulzus hatdséra, ezt nevezziik kiiszob
energiasiiriiségnek [31,32]. A fent emlitett két alapvet6 effektuson tal, a gyakorlatban
szamos jelenség jatszik fontos szerepet, mint példaul az abszorpcio telitddése, a hodiffuzio,
¢és az eltavolitott anyagfelhd reflexidja, abszorpcidja; tovabba gyengén abszorbedld vagy
atlatsz6 anyagoknal az inkubdacid jelensége.

Az céltargy lézer hullamhosszan vett lineéris abszorpcidja elsddleges fontossagu, ami
szerint megkiilonboztethetiink jol abszorbedld ¢és atlatszé anyagokat. Jol abszorbeéld
anyagok esetén az ablacios folyamat jol tervezhetd strukturakat eredményez, viszonylag
nagy megmunkalhato feliilettel parosulva. Atlatszé céltirgyak esetén az adott fotonenergia
altalaban nem elegendd a kotések felszakitasdhoz, ekkor a cslcsintenzitds novelése
(impulzusidd csokkentése) altal az anyagban indukalt nemlinedaris (tobbfotonos) abszorpciot
kihasznalva érhet6 el hatékonyabb anyageltavolitas. Ez a gyakorlatban legtobbszor er6sen

korlatozza a megmunkalhato teriilet méretét, az elérhetd 1ézerenergia korlatossdga miatt.
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1.2.2.a. Atldtszé anyagok abldcidja

Széles hullamhossz tartomanyban atlatszo, azaz nagy tiltott savszélességgel rendelkezd
anyagokban (SiO2, Al20s, CaF2, BaF., stb.) mikrométeres ¢s az alatti felbontasu feliileti
strukturak 1ézeres ablacioval torténd kialakitasahoz, célszerti minél révidebb hullamhosszi
¢s minél nagyobb csucsteljesitményli lézerimpulzusokat haszndlni. Az elsé kritérium
biztositja a megfeleld feloldast, a masodik a tobbfotonos abszorpciot.

A legelterjedtebb excimer lézerek (A=193-350 nm) illetve a Nd:YAG negyedik
felharmonikusdnak (A=266 nm) fotonenergidja nem elegendd a fent felsorolt anyagok
hatékony megmunkalasadhoz. Példaként, az SiOz tiltott savszélessége 9 eV, amely A=138 nm
fotonnak feleltetheté meg, tehat tobbfotonos folyamat sziikséges annak ablaldsdhoz. Az
elterjedt =20 ns impulzusideji excimer forrasokkal végzett kisérletek [33-36] alapjan a
leghatékonyabbnak az ArF (A=193 nm) bizonyult, ekkor az SiO.-re vonatkozo kiiszob
energiasiiriiség 3.2 J/cm?, mig a KrF (=248 nm) esetén az ablaciés kiiszob 10 J/cm?-nek
adodott. A nagyobb teljesitménysiiriséget biztosité 500 fs-os impulzusidejii KrF
impulzusokkal, kvarc ablacids kiiszobét 3 J\cm?nek mérték [34], és a tobbimpulzusos
ablacid sem nyujtott sokkal jobb feliileti mindséget, mint a ns esetben. Tovabba jellegzetes,

Onszervez6do mintazat kialakulasat figyelték meg a mart gédor aljan (13 abra).

s . - ]

13. abra KrF 500 fs-os impulzusokkal végzett tobblovéses ablicié (F=8.2 J\em?,
70 impulzus) eredménye. Mart gédor (a) és annak aljan kialakult onszervezédo
struktura (b). Képmagassag 100 um (a) és 7 um (b) [34].

A fenti kisérletekben is tapasztaltdk az inkubdci6 jelenségét, amely jelentds hatdssal
birhat az anyageltavolitdsi mechanizmusra [34,37]. Inkubacié soran, bizonyos
impulzusszdm utdn a marataS az (egyimpulzusos) kiiszob energiastiriség alatt is
bekovetkezik. Azaz, a kiiszob energiasiirtiség csokkenésével, illetve a maratasi sebesség

(maratasi mélység/impulzusszam) ugrasszeri novekedésével jellemezhetd folyamat [38,39].
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Tovabbi ablacios kisérleteket végeztek (az igen elterjedt) Nd:YAG szilardtest 1ézerrel
(A=1064 nm), melynek frekvencianégyszerezett nyaldbjaval (A=266 nm) létrehozott mart
feliiletek érdessége és mindsége is hasonld volt a fentiekhez [40].

Az F; excimer l1ézer (A=157 nm) hulldamhosszan az emlitett anyagok abszorpcioja
mar jelentds [41], igy a megmunkalds is joval hatékonyabbak bizonyult [42,43], a kiiszobot
1,1 J\cm?-nek mérték. Az 14. abran lathato SiO; racsot egy krommaszk leképezésével

készitették német kutatok 2003-ban.

14. abra F; lézeres ablacioval SiO» tombanyagban létrehozott p=830 nm

peridodusii racs [43], F=2.4 J\cm?, 30 impulzus.

Léteznek még a fentieknél rovidebb hullamhosszon miikod6 forrasok, melyek igen
koriilményesen alkalmazhatoak atlatszo céltargyak megmunkalasara, ahogy azt a [44]
referencidban ismertetett kisérlet jol példazza. Ekkor egy bonyolult lagy-rontgen 1ézerrel

(A=10 nm) késziiltek 200 nm alatti felbontasu kvarc racsok.

Az egyre elterjedtebb Ti:Sa (Titan-zafir) alapt erésitett 1ézerrendszerekkel ugyan a
(kozponti) hullamhossz nagyobb (A,=800 nm), ezzel egyiitt a fotonenergia kisebb (1,55 eV)
¢s a feloldas rosszabb, viszont az elérhet6 csucsteljesitmény nagysagrendekkel magasabb
lehet, mint az excimerek esetén. Altalanosan elmondhatd, hogy a szub pikoszekundumos
impulzusidé tartomanyban, a termalis effektusok kevésbé szamottevoek, melybdl
kovetkezdleg a kialakitott strukturdk élei szabalyosabbak, a hdkéarosodott zona (Heat
Affected Zone - HAZ) sokkal kisebb [45,46].

Japan kutatok 100 fs-0s Ti:Sa impulzusokkal, két nyalab interferencias
elrendezésben [47,48] készitettek tobbek kozott fél mikrométernél kisebb (p=430 nm)
periodust racsot, 100 um vastag SiO> filmbe. A racs modulacios mélysége, mely megadja a
racsvonalakra mer6legesen vett keresztmetszeti profilban a minimum és maximum helyek
magassagkiilonbségét, csupan egy nanométer koriili, és enyhén valtozd6 megmunkalt ~100

um sugaru teriileten beliil (15. abra).
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15. dbra Titan-zafir eQyimpulzusos abldciéval 100 um vastag SiO. rétegben
létrehozott p=430 nm peridodusu rdacs és annak mélységi profilja,
E=50uNimpulzus, 1 impulzus [48].
A Ti:Sa impulzusok masodharmonikusaval (A,=400 nm) a feloldas tovabb javithato;
ugyanakkor szamolni kell az egynél kisebb konverzids hatasfok miatti impulzusenergia
veszteséggel, és a spektralis besziikiilés okozta transzformlimitalt impulzushossz

novekedéssel.

Tovéabbi alternativa lehet a mar emlitett Onszervez6dé mintadzatok kontrollalt
kialakitasa, amivel akar 100 nm alatti periodust struktarak hozhatok Iétre ([49] és
hivatkozéasai). Az ilyen lézer indukalt periodikus feliileti struktardkat (Laser Induced
Periodic Surface Structures - LIPSS) linearisan polarizalt, fokuszalt fs-os impulzusokkal
hoznak létre, ahol a mintdzatok karakterisztikus mérete és polarizacids irdnyhoz viszonyitott
orientacidja erdsen fiigg a vizsgalt anyag szerkezetétdl és az impulzusid6tol (lasd: [49] 1.
tablazata). Megkiilonboztetnek alacsony és magas térfrekvencias, Low/High Spatial
Frequenc LIPSS-t, (roviden LSFL illetve HSFL) az alapjan, hogy a kialakult mintazat
periddusa a megvilagité hullamhosszal (10=800 nm) kozel egyenld, illetve kisebb annal.
Kisérleteik sordn keresztezett polarizacioji kettds impulzusokat hasznaltak, amelyek kozti

késleltetés (A1) fiiggvényében vizsgaltak a mintazatok kialakuldsat. Omlesztett kvarc esetén

crer
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16. dbra A LIPSS-el 6mlesztett kvarcban, kettésimpulzusok (5 db) dltal

kialakitott periodikus mintdzatokrol késziilt SEM képek. A nyilak jel6lik az elsé

......

A teljes (mindkét impulzus) energiasiiriiség 5,9 J\em? volt [49].

Fontos kiemelni, hogy a 150 fs hosszt impulzusokkal kialakitott HSFL struktarak (p~200
nm) kizarélag a maratasi kiiszobhoz kozel figyelhetok meg, mig magasabb energiastiriiség
esetén csak nagyobb peridodust LSFL mintazat jelenik meg.

1.2.2.b. Fémek ablacidja

crer

fejezetben 6n (Sn) tombanyag szubmikrométeres megmunkalasat mutatom be.

A fémekbe ablacidval kialakithato struktirak minimalis méretének elsé sorban a
fémek jo hodiffuzios tulajdonsaga szab hatart [50,51]. A besugarzott teriiletr6l kifelé
iranyuld hodiffiziot az irodalomban a hédiffuzios hosszal (L) jellemzik, melyet a (9)
Osszefiiggéssel definidlnak, ahol D az anyagi mindségre jellemz6 diffuzios egyiitthato, t

pedig a 1ézerimpulzus idGtartama.

L =V2Dt )

Az L megadja azt a tavolsagot, melyen a homérséklet az 1/e-ad részére csokken, az impulzus
id6tartama alatt. A fémek esetén, 0,5 ps, 50 ps és 5 ns impulzusidokhoz tartozé hédiffuzios
hossz (megkozelitdleg) rendre 10 nm, 100 nm és 1000 nm, mikdzben az elektromagneses
hullam behatolasi mélysége (skin mélység) legfeljebb a 10 nm-es nagysagrendbe esik. A
kisérleti eredmények szerint a fémekben lézeres ablacioval 1étrehozott mintazatok sokkal
jobb mindségiiek, a piko- és femtoszekundumos impulzusok, mint a nanoszekundumos

impulzusok hasznalataval.
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Az alabbi 17. abran egy transzmissziés racs leképezésével (Schwarzschild
objektivvel), iveg hordozora felvitt, néhany mikrométer vastagsagi Cu rétegben egyetlen
impulzusos ablacidval kialakitott (p= 364 nm) racsok lathatdak kiilonb6z6 impulzusidék

esetén [52]. A fényforras egy KrF (A=248 nm) lézerrendszer kimenete volt [53], ahol a

kompresszid valtoztatasaval kiilonboz6 impulzusiddket (500 fs, 5 ps és 50 ps) allitottak be.

i

17. dbra Cu rétegben kiilonbizé hossziisagii KrF impulzusokkal abldlt racsok.
egyetlen impulzus, F=0,6 J/cm?, impulzusidé (a) 5 ps és (b) 50 ps [52].

A megolvadt anyag a besugarzott részekrol eltdvozott (sotét részek), és lerakodasokat
formalt (vilagos részeken). A gyors lehiilés kovetkeztében a megolvadt és jraszilardult
struktira szabalyos (17/a abra), mig az 50 ps-0s esetben, ahol az olvadas késobb kovetkezik
be, igy a hddiffizio kovetkeztében kialakult hékarosodott zona (HAZ) nagyobb lesz (17/b
abra). Ez okozza a (vilagos) vonalas struktira megvastagodasat, torzulasat. A 0,5 ps-0s
esetben kialakult struktira 1ényegében azonos volt az 5 ps-osnal tapasztaltakkal.

A jelenség mélyebb magyarazatahoz a hddiffuzion tal, figyelembe kell venni olyan
fizikai paraméterek hatasat, mint az id és intenztasfiiggo reflexio [54,55], az elektron-fonon

relaxacios id6 [56], az olvadasi és evaporacios entalpiak [51].

1.2.3. Kozvetett 1ézeres technikak

Az eloz6 fejezetben attekintett lézeres ablacios eljardsok az atlatszo céltargyak
megmunkalasa esetén nyilvanvalé nehézségekbe iitkdznek, melyek kovetkeztében a
megmunkalhat6 feliilet teljes mérete és mindsége egyarant erésen korlatozott.

A kozvetett lézeres technikdkkal a probléma részben megkeriilhetd: a céltdrgy magas
transzmissziojat kihasznalva, egy kozvetitdé kozeg segitségével (kozvetett moddon)
valosithatdo meg anyageltavolitas. A mintan lényegében gyengitetlentil athalado 1ézerfényt a
minta hatoldalan elhelyezett kdzvetité kozeg abszorbedlja, mely a minta feliiletének egy

vékony rétegét hodiffuizion, illetve plazma altal indukalt folyamatokon keresztiil eltavolitja.
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Szamos kozvetett technika 1étezik, ilyenek a lézeres hatoldali folyadékos maratas (Laser-
Induced Backside Wet Etching — LIBWE [57,58]), a 1ézeres hatoldali szaraz maratas (Laser-
Induced Backside Dry Etching — LIBDE [59,60]), a felszinen kotott réteg altal elésegitett
1ézeres maratas (Laser Etching at a Surface Absorbed Layer — LESAL [61,62]) és a 1ézerrel
keltett plazmaval elésegitett ablacio (Laser-Induced Plasma Assisted Ablation — LIPAA
[63,64]), tovabba a nemrég megjelent frontoldali maratas (Laser Induced Frontside Etching
— LIFE [65]).

A felsoroltak koziil csak az altalam is hasznalt lézeres hatoldali folyadékos maratast

ismertetem részletesebben.

1.2.3.a A lézeres hatoldali folyadékos maratds — LIBWE

LIBWE

A lézeres hatoldali folyadékos maratas (laser-induced backside wet etching - LIBWE)
soran az atlatszo céltargy hatoldala érintkezésben van egy folyékony abszorberrel, mely az
elnyelt fényenergia kovetkeztében drasztikusan felmelegszik, és az energia jelentds részét
hédiffuzioval atadja a céltargynak. A megmunkalasi kiiszob energiastiriiség felett, a céltargy
egy vékony rétege olvadas, illetve forras kovetkeztében eltavozik [57]. Az anyageltavolitasi
folyamatban fontos szerepe van a besugarzds hatasara, az oldatbol kivalé és a minta
besugarzott feliilletére lerakddo, abszorbeald szén rétegnek [66,67] melynek koze van a
megfigyelt inkubaciohoz [68] is. Tovabba fontos még a hatarfeliileten keletkezé buborékok
mechanikai hatasa [69], mely szintén kozrejatszik az anyageltavolitasi mechanizmusban.

A megmunkalasi kiiszob értéke erdsen fligg az alkalmazott céltargy és abszorber
Osszetételétdl €s a 1ézerfény hullamhosszatol. A LIBWE — akarcsak a tobbi indirekt technika
— legfontosabb elényei az alacsony kiisz6b energiasiiriiség és az ezzel parosulo jo mindségii
megmunkalt feliiletek (alacsony érdesség, hatarozott élek).

Az 18. abran egy LIBWE elrendezés sematikus abrdja lathatdo, melyen maszk
leképezésével €s KrF impulzusokkal munkaltak meg 6mlesztett kvarc céltargyat az eljarast

szabadalmaztat6 Japan kutatok [57], az elnyel6 folyadék egy szerves oldat volt.
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18. dbra. A LIBWE elrendezés vazlata [57]. Abszorber: aceton-pyrene oldat,

lézerforras: KrF excimer.

A fenti elrendezéssel készitet racs periodusa 10 pm, mélysége 3,5 um (19/a. abra), az élek

jol definialtak, a mart feliilet tormeléktol és repedésektd]l mentes.

10.0um 750 nm 750 nm

19. abra LIBWE-vel omlesztett kvarcban kialakitott 10 um periddusu racs SEM
képe (a) [57], és 0.75 um periodusi rdacs konfokalis optikai mikroszképos
felvétele (b) [70].
Késobb szubmikrométeres periddusu (p=750 nm) racsot készitettek SiO2 felszinébe, krém
maszk leképezésével (19/b abra) [70]. Hasonld mintazatokat hoztak létre omlesztett
kvarcban német kutatok, az altaluk alkalmazott fazismaszk leképezéshez egy
Schwarzschild-objektivet hasznalva [71]. Természetesen mas, specialis feliileti strukttirakat
is készitettek, mint példaul mikrolencse sorok [72], melyeket sikeresen alkalmaztak

1ézernyalab homogenizalasara.
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TWIN-LIBWE

Az elébbi, maszk leképezéses technikandl rugalmasabb a két nyaldb interferencias
megoldas, hiszen ekkor az interferencia mintazat periodusa folytonosan valtoztathato a
nyalabok beesési szogének valtoztatdsaval. Ehhez érdemes minél nagyobb
koherenciahosszal rendelkezd impulzusiizemii 1ézert valasztani, mivel igy az egyenld
karhossz beallitasa konnyebb, mint példaul a rovid koherenciahosszusagi excimer
impulzusok esetén. Az =1 cm koherenciahosszal rendelkez6 Nd:YAG negyedik
felharmonikusa a célnak tokéletesen megfelelének bizonyult [73]. A LIBWE-vel kombinalt
két nyalab interferencids interferencias LIBWE, melyet angol roviditéssel TWIN-LIBWE
(Two-Beam Interferometric-LIBWE) technikanak neveztek el, szegedi kutatok érdeme [73].

A V. fejezetben részletesen ismertetett kisérleti elrendezésben az omlesztett kvarc
maratasi kiiszobét 285 ml/cm?-nek mérték, a legjobb eredmények F=330 md/cm? és 50
impulzussal sziilettek; az abszorber naftalin metil-metakrilat (szerves) oldat (c=1.85
mol/dm?) volt. A racsperiodus csdkkentésével demonstraltdk, hogy a modszerrel dmlesztett
kvarcban konnyedén alakithatéak ki egy 1épésben 500 nm-nél kisebb, akar 150 nm

periodussal rendelkez6 struktarak (20. abra).

nm
104

754

20. abra TWIN-LIBWE technikaval omlesztett kvarcban kialakitott p=150 nm
periédusii racs. F=330 mJ/cm?, 50 impulzus [73].

A feliiletek kvantitativ analizise megmutatta, hogy a ndvekvd periodicitassal az elérhetd
modulaciés mélység csokken, akarcsak a racsok mindségét jellemz6 tényez6 ([73] 1.
tablazata). Ennek hatterében minden bizonnyal a lateralis hddiffuzio all, mely a periddus
csokkentésével egyre jobban korlatozza a struktirdk mélységét. Ennek kovetkeztében az
optimalis paraméter tartomany (energiasliriiség, impulzusok szdma) is szlikebb, mint a
nagyobb (mikrométer kortiili) periodusok esetén [73].

A periodus tovabbi csokkentéséhez sziikséges nagy beesési szog eldallitasat a kvarc-
abszorber hatarfeliiletén, egy prizmat felhasznalo immerzids elrendezésben valdsitottak

meg. Ekkor a nyalabok beesési sz6gét csupan a kvarc-abszorber hatarfeliileten fellépd teljes
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visszaverddés korlatozza, melynek hatarszoge Gha=58,58°, amihez tartozd racsperiodus
103,9 nm. Az immerzids elrendezésben p=104 nm periddussal rendelkez6 racsot készitettek
[74], mely jelenleg is a 1ézerrel 6mlesztett kvarcban eléallitott legkisebb periodusu racs. A
mért modulacios mélység ekkor maximum 5 nm.

Tovabbi lényeges pont a racsprofil kialakuldsa, annak véltozdsa az impulzusszdm
fiiggvényében. Ennek vizsgalatira p=990nm-es periddus és F=330 mJ/cm? energiasiiriség
esetén, a novekvO impulzusszdmmal késziilt racsok AFM-el késziilt topografiait

hasonlitottak 6ssze (21. abra) [75].

5 10 1 2 2 0 [ 10 15 2 [ [ 15 20 [um]

ssm Tl rllll SOOnm
100 150
400
300
200
‘ 100
0

AAAAAARAAAANAAG SIAAAAAAAAAAAAAN =AY

0 5 10 15 ) [ 10 1 2 5 ) 16 2 [um]

40 200™™M
160-

120

40

-

8888
o8

Inmj
,8EBEE
o § 88
o§§§§l

°
o
3
&

21. abra A TWIN-LIBWE-vel keszitett p=990 nm periodusu kvarcrdacsok
kialakuldsa adott F=330 mJ/cm? esetén. A ,,z skdla soronként azonos, az

impulzusok szama a jobb felsé sarkokban van feltiintetve [75].

A 10 impulzussal besugarzott feliilet egy részén megjelenik a vonalas struktara, mely 20
impulzus hatasara és tovabb mélyiil. Ekkor az eredeti (vizszintes) felszin is jol kivehetd,
tehat az anyag csak az intenzitads maximumokban tavozik el. A 30 impulzus feletti a racsok
profilja fokozatosan ,kerekedik”, majd 50-75 impulzus hatasara mar kozel sin?(x) alaki, az
eredeti sik felszin nem ismerhetd fel.

A fenti és mas hasonlo kisérletsorozatok elvégzésével arra a kovetkeztetésre jutottak,
hogy a legjobb mindségii, eredeti felszinen elhelyezkedd racsokat a megmunkalasi kiiszob

1.7-1.8-szorosanal lehet késziteni, viszonylag kevés (<50) impulzussal [76].
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A modulaciés mélység mellett az Ggynevezett maratasi mélység (etch depth) is
jellemzi a megmunkalt feliiletet, mely megadja a folt kdzepének az eredeti felszinhez
viszonyitott mélységét. A nem nulla maratasi mélység azt jelenti, hogy az adott racs a
maratasi mélységnek megfelelé mélységi ,,godor” aljan helyezkedik el. A 22. abra [76]
alapjan készithet6k olyan racsok, melyek maratasi mélysége koze nulla, ugyanakkor a

modulaciés mélységiik széles intervallumon skalazhat6, ami p=550 nm esetben 0-180 nm-t

jelent.
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22. abra A p=550 nm periodusu rdacsok maratdsi mélységének (a) és
moduldcios mélységének (0) impulzusszam fiiggése, kiilonbozd fluencidk esetén
[76].
Ennek fényében végeztem el a vékonyrétegek megmunkalasat (V.2. fejezet), ahol fontos,
hogy a racsstruktara ne érintkezzen a hordozoval, az lehetéleg csak a filmben, illetve annak
feliletén legyen kialakitva. Ehhez, a fentebb hivatkozott szegedi kisérletek alapjan

varhatoéan <150 impulzus sziikséges.

M-LIBWE

Létezik a LIBWE eljarasnak olyan valtozata, melyben az abszorber a szerves oldat
helyett, valamilyen folyékony fém. A fémes LIBWE (Metallic — LIBWE, roviden M-
LIBWE [77]) abszorbere leggyakrabban gallium (Ga) [77], illetve higany (Hg) [78]. Az UV
1ézerekkel végzett M-LIBWE kisérletek legfontosabb tapasztalatai, a hagyomanyos
LIBWE-hez viszonyitva magasabb maratasi kiiszOb energiastiriiség, a nagysagrendekkel
nagyobb maratési sebesség, az inkubacios hatdsok szinte teljes hidnya, és az ezzel parosulo
elfogadhato6 feliileti érdesség [79].

Az V.4 fejeztben bemutatasra keriild munkamban az eddigiekt6l (lap forméaju

tombanyagok) eltéréen, egy ujfajta céltargy, egy optikai szal kimeneti végének folyadékos
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hatoldali maratasa soran elért eredményeimet mutatom be, melyhez — ott részletezett okok
miatt — A=532 nm hullimhosszasagu 1ézerimpulzusokat és gallium abszorberes M-LIBWE

eljarast [80] hasznaltam a szerves oldatos LIBWE helyett.
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1. Célkitiizések

Bekapcsolodva az SZTE Optikai és Kvantumelektronikai Tanszéken folyd munkaba, az
irodalom attanulmanyozasat kovetden, igyekeztem olyan mikrostruktaralt feliiletek
kialakitasat és vizsgalatat elvégezni, melyekre igény meriilhet fel a kiillonb6z6 alkalmazasok
részérol.

Célkitlizéseim az alabbi pontokban foglalhatdak dssze.

1. A diffrakcios racsok egyik legfontosabb értékmérdje azok hatasfoka, mely alapjan
eldonthetd, hogy az adott racs alkalmazhato-e hatékonyan egy konkrét mérési
elrendezésben, vagy sem. Ezért célul tiztem ki az dmlesztett kvarc tombanyagban,
TWIN-LIBWE-vel kialakithatd, mikrométeres periodust, transzmisszids racsok
diffrakcios hatasfokanak meghatarozasat, harom (igen elterjedt) kivilagito lézer
hulldmhosszan.

2. A tombi hordozora felvitt filmek és az azokban kialakitott racsok alkalmazhatdak a
szenzorikdban, mint raccsatolt hulldimvezetdk, melyekre az elmult években tobb
mérési modszert kifejlesztettek. Ezért célul tiiztem ki, hogy a TWIN-LIBWE
technikaval hozok létre - lehetéleg a fény becsatolasara alkalmas - mikro- ¢és
szubmikrométeres periodusti racsokat széles hullamhossz tartomdnyban atlatszo
optikai vékonyrétegekben, és megvizsgalom, hogy az adott technikaval melyek a
racskészités optimalis kisérleti koriilményei.

3. A reflexios racsok felépitése altalaban a megfeleld feliileti profillal rendelkez6
hordozobdl és az arra felvitt fém filmbdl all. Belathato, hogy az el6bbi struktira 1ézer
indukalt roncsolasi kiiszobe alacsonyabb, mint egy tombanyagban kialakitott fém
racsé. Ezért thztem ki célul, hogy o6n tombanyagban alakitok ki mikro- és
szubmikrométeres periddusu reflexidos racsokat egy erre alkalmas lenyomat
készitéses (mester-replika) eljarassal, melyhez a TWIN-LIBWE-vel omlesztett
kvarcban kialakitott rdcsokat hasznalom fel mester struktirdnak.

4. Az optikai szalak a telekommunikacidos felhasznaldsokon tal, szamos
tudoményteriileten terjedtek el és képezik szamos méréstechnika és miiszer alapjat.
Mivel szal kimenetének megmunkaldsat indirekt lézeres technikdval még nem
végezték el, annak tesztelése igéretes vallalkozasnak tiint. Ezért célul tliztem ki
optikai szalvég megmunkalasat a LIBWE modszerrel, és a kialakithato feliileteti

struktara lehetdség szerinti felhasznalasat.
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Természetesen a fentiekben megfogalmazott célokhoz vezetd, elsésorban kisérleti munkam
soran szamos olyan nyitott kérdés maradt, melyek megvalaszolasa tovabbi kisérletsorozatok
illetve modellszamitasok elvégzését kivanna meg. Egy adott kutatasi témat minden kérdést
megvalaszolva befejezni szinte lehetetlen, a rendelkezésre all6 id6 ugyanakkor minden
esetben behatarolt, melyet mindig igyekeztem a lehetséges alkalmazasok szempontjabol

minél célravezetdbb munkaval eltolteni.
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I11. Feliiletvizsgalati modszerek

Az alabbiakban réviden bemutatom a munkam soran hasznalt fébb feliiletvizsgalati
modszereket. A mikro- és nanométeres méretskalan finomstrukturalt feliiletek valamint az
optikai vékonyrétegek karakterizalasara altalam hasznalt technikak rovid ismertetésére térek
Ki.

Profilometria

A profilometria egy olyan pasztazo szondas (scanning probe) technika, mely a feliiletrél egy
tipikusan néhany pum gorbiileti sugérral rendelkezd tii segitségével gylijt informaciot. A nN
nagysagrendii szabalyozhato nyomoerd hatasara, a tii a feliilettel kontaktusban maradva, egy
egyenes vonal mentén, szabalyozhato sebességgel (0.01-10 mm/s) pasztazza végig azt. Az
igy szkennelt szakasz hosszlsaga tobb centiméter is lehet. Lehetdség van tobb vonal menti
szken egymas utani beprogramozasara, igy a karakterizalhato teriilet akar tobb cm? is lehet,
bar ez utdbbi jelentds 1d6t vesz igénybe.

A lateralis feloldast a tii gorbiilete korlatozza, mely az altalam hasznalt rpr=2,5 pm
gorbiileti sugarral rendelkezd tii esetén 4 pm-nél nagyobb. Ugyanakkor a mélységi feloldasa
néhdny nanométer, amely hasznos a l1ézerrel besugarzott feliiletek vizsgélata soran.

A profilométert (tipusa: Dektak 8) a folyadékos maratassal kezelt teriileteknek, az
eredeti (kezeletlen) feliilethez viszonyitott (maratasi) mélységének meghatarozasara
hasznaltam. Tehat a besugarzds hatasara kialakult mart godor mélységének

meghatdrozasara.
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Atomi-eré mikroszkopia (AFM)

Az atomi-er6 mikroszkop (Atomic Force Microscope - AFM) szintén pasztazd szondas
technika, melynek mind lateralis, mind mélységi feloldasa a nanométeres illetve
szubnanométeres tartomanyba esik [81]. Az elnevezés a tlire hatd specialis er6kre (van der
Waals, kapillaris, elektrosztatikus, kémiai kotésektdl szarmazo, stb.) utal. Az eszkoz
miikddésének alapja a kovetkezo. A piezokristalyok altal xyz iranyban mozgathatd mintanak

a feliiletér6l egy néhany nanométeres (altaldban 10 nm) gorbiileti sugara ti gyujt

crer

crer

egy aktiv visszacsatolasi rendszer irdnyitja. Kontakt mdodban a tii érintkezik a feliilettel,
ekkor a visszacsatolt elektronika a tiire hato ered6 er6t tartja konstans értéken. Ez a mod
megfelelden ellenallo, kemény mintak vizsgalatara alkalmas. Az ugy nevezett nem kontakt
modban a tli a feliilettél mindig azonos atlagos tavolsagban, a rugdlemez rezonancia
frekvencidjahoz kozeli frekvencidval rezeg, és palydja alsd6 pontjan mechanikai
kolecsonhatasba 1ép a felszinnel. Ekkor a visszacsatolo elektronika a rezgés amplitadojat
tartja allando értéken. Ezt foleg sériilékeny mintak (bioldgiai preparatumok, puha anyagok)
esetén célszerli alkalmazni.

Az eszkoz lateralis és mélységi feloldasa egyarant kivalo, ugyanakkor a — piezos
mozgatas kovetkeztében — szkennelhetd teriilet nagysaga erésen korlatozott. Az altalam
hasznalt AFM (PSIA XE-100) altal biztositott legnagyobb szkennelhetd teriilet 40 x 40 pm?.
Az eszkozt a periodikus struktirak modulacios mélységének meghatarozasara, és a feliiletek

altalanos mindségének karakterizaldsara hasznaltam, nagyrészt kontakt tizemmodban.
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Pasztazo elektronmikroszképia (SEM&EDX)

A pasztaz6 elektronmikroszkop [82] (Scanning Electron Microscope — SEM) egy fokuszalt
elektronnyalabbal szkenneli végig a minta adott teriiletét. Az elektronok kolcsonhatasba
Iépnek a minta atomi szerkezetével (gerjesztés), melynek kovetkeztében elsésorban
masodlagos elektronok keletkeznek (relaxacid). A masodlagos sugarzas csupan a minta
kozvetlen felszinén keletkezik, egy néhany nanométeres rétegben, igy a nyalab csupan ebbol
a vékony rétegébdl gyiijt informaciot. A masodlagos elektronokat detektalva, azok iranya és
energidja informdciot hordoz a feliilet topologidjarél. A mérés vakuumban torténik,
megeldzve ezzel a toltott részek levegdben torténd elnyelddését, szorddasat. Az elérhetd
lateralis felbontds 1 nm koriili, melyet meghatidroz tobbek kozott az elektronnyaldb
fokuszalasanak mindsége, valamint a detektor pontosséaga.

Altaldban lehetSség van az eszkdz segitségével elemanalizist végezni EDX [82]
(Energy-dispersive X-ray Spectroscopy — EDX) lizemmoddban. Ekkor az elektronnyalab
altal, a minta felszinén keletkezd karakterisztikus rontgensugarzast egy megfeleld rontgen
detektor rogziti. A rontgen spektrum csucsai jellemzik a minta atomi 0sszetételét, a fennallo
kémiai kotéseket. Az eljaras pontossagat korlatozza tobbek kozott az elemek spektralis
csucsai kozotti esetleges atfedés és a minta feliiletének érdessége. Az elérhetd térbeli feloldas
szintén a néhany nanométeres tartomanyba esik, melyet elsdsorban a minta siirlisége és
annak tultoltédése korlatoz.

Fontos kiemelni, hogy az altalam is hasznalt dielektrikum mintak, a gyors toltodés
miatt csak valamilyen jo vezetOképességli (Au, Ag, Pd, sth.) filmmel torténé bevonas utan
karakterizalhatoak a fent leirt technikdkkal.

A SEM vizsgalatokkal topoldgiai informacidhoz jutottam, mig az EDX-szel végzett
elemanalizis segitségével a dielektrikum filmekben kialakitott rdcsok anyagi Osszetételét

vizsgaltam.
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Ellipszometria

A spektroszkopiai ellipszometria [83] a fény mintardl torténd reflexidja soran, a visszavert
fény polarizacios allapotaban bekovetkezo valtozast méri. E valtozas a ¥ és 4 ellipszometriai
szogekkel jellemezhetd. A ¥ szdg az S és p polarizacids allapotok relativ amplitido
valtozasat jellemzi, mig a 4 szog a két komponens relativ fazisvaltozasat irja le. A két szoget
a hullamhossz fiiggvényében méréssel meghatadrozva, majd egy illesztési eljarast elvégezve
kaphatoak meg a minta keresett optikai paraméterei. A mintardl alkotott modell paramétereit
ugy kell hangolni, hogy a modellbdl szamolt és a mérésbol szarmazd ¥ és A parok kozotti
eltérés minimalis legyen. Az illesztés josaga az atlagos négyzetes eltéréssel (Mean Squared
Error — MSE) jellemezhet6, a gyakorlatban ennek minimalizalasa a cél. Az ellipszometriaval
megkaphaté a minta n(4) torésmutatdja és k(1) extinkcios egyiitthatoja, azaz a komplex
torésmutato is. Kétfazisti (hordozé+film) minta esetén a film vastagsaga, homogenitasa,
komplex torésmutatdja, és igy abszorpcios tulajdonsagai is meghatarozhatoak.

Az ellipszometriai vizsgéalatokkal a filmek optikai tulajdonsdgait ellendriztem, azok
A=266 nm-en mérheté abszorpcidjara fokuszalva. A filmek optikai modelljeit az adott

eredményeket bemutatd V.2. fejezetben ismertetem.
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IV. A racskészitéshez hasznalt TWIN-LIBWE Kkisérleti elrendezés
ismertetése

A sajat eredményeimet bemutatd V.1-V-3 fejezetekben felhasznalt, dmlesztett kvarcban
illetve arra felvitt filmekben kialakitott transzmisszids racsokat az alabb ismertetett
elrendezéssel készitettem. Az optikai szal megmunkaldsahoz hasznalt elrendezést az V.4.

fejezetben ismertetem.

A racskészitéshez hasznalt optikai elrendezés Iényege, hogy két koherens UV nyalabot
adott szog alatt a mintasikban atfedetve, a beesési szoggel beallithatod periddusu, stabil €s
kontrasztos interferencia csikrendszert hozzon létre. E mintazat segitségével a céltargy
felillete megmunkalhatd, azon a csikrendszerrel azonos periodusu, alland6 struktara

alakithato ki. Az elrendezés vazlata az 23. abran lathato.

Nd:YAG
| PlB:SIC A=532 nm,t= 8ns
32
. f=1522 mm
F=700 mm PH 400um
|
_ f=50omm ' pyggum  220mm  pg
“SHG .
PS K¥é66 nm

&t

||

+—>

BS

A/2: félhullam lemez

PBSC: polarizacios nyalaboszto kocka
PH: tdlyuk

SHG: masodharmonikus keltés

PS: polarizaciot forgato tiikorpar (90°)
BS: 50-50% nyalaboszté lemez

céltargy
\3

23. abra. A racskesziteshez hasznalt kisérleti elrendezés vazlata
A Kkisérleti elrendezés alapjat egy 10 Hz ismétlési frekvencian miikodé Quanta Ray (Spectra
Physics, Lab 190) Nd:YAG alapt 1ézer képezte, melynek maximalis impulzusenergiaja Q-
kapcsolt tizemmoddban, 1064 nm hulldmhosszon (alap harmonikus nyalab) kozel 1 J. A

1ézeren beliili frekvenciakétszerezést (KDP kristaly) kdvetden rendelkezésre allo 532 nm
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hulldmhosszi impulzusok maximalis energidja kozel 500 mlJ, impulzushossza 8 ns
(FWHM). Ezt kovetden a zold nyalab energiajanak szabalyozasat egy félhullamlemez és
polarizacios nyaldbosztd kocka (PBSC) segitségével valositottam meg. A kockan atmend
(p-polarizalt) nyalabot egy f=1522 mm ¢és egy =700 mm lencsékbdl all6 teleszkop és a kozos
fokuszban (Fourier-sik) elhelyezett d=400 um atmérdjii réz tilyuk (PH) segitségével
térsziirtem. A térszlirés hatdsara kialakuld nyaldbprofil Szupergauss-os intenzitas eloszlasu,
mentes az egyenetlenségektdl, ezaltal jobban alkalmas a tovabbi frekvenciakonverziora,
mint az eredeti nyalab. Egy 90°-os polarizaci6 forgatast kovetden (PS) az 532 nm-es nyalab
(s-pol) frekvenciakétszerezését egy CLBO kristalyban hajtottam végre (szog szerinti
fazisillesztéssel), melynek eredményeképp 1étrejott A=266 nm UV nyalabot (p-pol) ezutan
térsziirtem egy f=500 mm és =250 mm lencsepar és d=100 um atmérdji keramia tlilyuk
segitségével. Ezt kovetden a kollimalt UV nyalab 4tmérdje ~1 mm, mely meghatarozza a
mintasikban megmunkalhato folt méretét.

Erdemes megjegyezni, hogy az energia - és ezzel parhuzamosan a megmunkalhat6
tertilet - felskalazhatosaga szempontjabol a sziik keresztmetszetet a térsziirésre hasznalt
tlilyukak jelentik. A teljes zold impulzusenergia toredéke (=80-100 mJ) elegendd, hogy a
fokuszsikban kialakul6 intenzitas eloszlasban a fémaximum mellett megjelend, magas
térfrekvencias komponensekhez tartozéo mellékmaximumok plazmat keltsenek a réz ttilyuk
feliiletén, melynek hatdsara az &tmend impulzusenergia stabilitdsa és a nyalabkép elromlik,
mikozben a tlilyuk rohamos iitemben degradalodik.

A térszlrt UV nyalabot egy 90°-os polarizacios forgatast kovetéen (s-pol) egy 50-50
%-o0s nyaldbosztoval két, azonos intenzitasii részre osztottam, majd azokat minimalizalt
uthossz kiilonbséggel, adott beesési szoget beallitva a minta hatso feliiletén fedésbe hoztam.
Az osztordl reflektalt nyalabutba épitett késleltetd dggal az optikai uthossz kiilonbség nagy
pontossaggal minimalizalhato: jelen esetben a koherencia hossz L~10 mm, amihez a
precizios eltold altal biztositott legkisebb, pontosan bedllithaté 20 pm (2x10 pm) eltolas
elegenddnek bizonyult.

Az uthossz kiilonbség minimalizéaldsa, azaz az interferencia mintazat lathatosaganak
maximalizédldsa a kdvetkezOképp tortént. A két karbol érkezd nyaldbok térbeli atfedésének
optimalizalasat kovetden, a karhosszkiilonbséget (4[), azaz az eltolora épitett tiikkorpar
impulzusenergidval és 10vésszammal foltsorozatot készitettem. A koherenciahossznal
kisebb Al-ek esetén, a foltokon beliil racsstruktura alakul ki, melynek modulacios mélysége

ott maximalis, ahol a két impulzus idébeli atfedése a legjobb. Az iddbeli atfedés beallitdsa
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megvalosithaté az interferencia csikrendszer lathatosdganak (kontrasztjanak) kozvetlen
mérésével is. EKkor az (10) képlettel definialt lathatosag maximalizalasa a cé€l, ahol Imax és
Imin @ maximalis illetve minimalis intenzitas értékeket jelolik.
K=(Imax-Imin)/ (Imax+Imin) (10)

Az ehhez sziikséges UV-ban hasznéalhat6é nagy numerikus apertaraval rendelkez6 leképezd
rendszer (f6leg az objektiv) ara igen magas, ugyanakkor az optikai feloldasi hatarnal kisebb
periodusok esetén a modszer nem alkalmazhat6. A felszinbe mart racsok mélységének
maximalizalasa, a céltargy anyagatdl és a megmunkalasi technikatol fiiggetleniil gyors €s
megbizhatd moddszernek bizonyul az egyenld karhossz bedllitasara, mellyel jol
reprodukélhat6 feliileti struktarak késziiltek.

Munkam soran elengedhetetlen volt a racsperidodus valtoztatasa, ami a bemutatott
geometriai elrendezésben viszonylag konnyen megvalosithatd a nyalabok beesési szogének
véaltoztatdsaval. Az 24. 4bra a tobbszori refrakciot kovetden, a minta hatoldalan atfedd
nyalabokat szemlélteti egykomponensii céltargy (24/a abra) és kétkomponensti céltargy
(hordozo6+film) esetén (24/b abra). Az interferométer végtiikreirdl reflektalt nyalabok 6 sz6g
alatt érkeznek a levegd-kvarc hatarfeliiletre, melyek a Snellius-Descartes torvény szerint a
beesési merdlegeshez tornek 6k szogben végiil atfednek a kvarc-abszorber hatarfeliiletén.
Kétkomponensii céltargy esetén a nyalabok a kvarc-film hatarfeliilet 6 szog alatt hagyjak el,

majd a filmen athaladva taldlkoznak a film-abszorber hatérfeliileten.

a
(a) (b) abszorber
abszorber
film
g ~/\ 7 z
n, Yk kvarc kvarc
z Z Z
1
|
1 " 14
9 | levegd evego
|

24. abra A TWIN-LIBWE elrendezés nyalabmenetei egykomponensii (a) és

kétkomponensii (b) céltargyak esetén..

Az interferencia mintazat periodusa az (10) dsszefliggéssel szamolhato ki, ahol A1, Ak és A
rendre a fény hulldmhossza a levegdben, az dmlesztett kvarcban, és a filmben.
p= ﬂ‘l _ ﬂ‘k _ A f
2sin(6,) 2sin(6,) 2sin(6;)

(10)
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Minden Iépésben felhasznaltam a Snellius-Descartes torvényt, melynek kovetkeztében
mindegyik kozegben az adott beesési sz0ghoz tartozo periodus azonos. Ez a gyakorlatban
azt jelenti, hogy a beallitds soran nem sziikséges a beesési szogek korrigalasa, ha az
egykomponensii (kvarclap) céltargyat kicserélem kétkomponensii (kvarclap+vékonyréteg)
céltargyra vagy olyan abszorbeald targyra, melyet direkt ablacioval szandékozok
megmunkalni. Csupan a minta sikjara (x-y sikra) merdleges z iranyu transzlacioval allithato
be a nyalabok térbeli atfedése, mik6zben az id6zités nem sériil.

Megmunkalt teriilet méretét (foltméret) fotopapir segitségével mértem, melyet az
atlatszo céltargy hatoldalahoz szorosan illesztve, annak ablacios kiiszobe felett, valtozo
impulzusszammal és energidval sorozatot készitettem. Bizonyos energia €s impulzusszdm
felett a folt mérete eléri a maximumat; ezt definidltam foltméretként, és mértem meg annak
kiterjedését hitelesitett okular mikrométerrel rendelkezd optikai mikroszkdp segitségével. A
dolgozatban kdzolt energiastiriiség értékek a folton beliili atlagos energiastriiséget jelentik,
melyet ugy kaptam, hogy a mért impulzusenergiat elosztottam a fenti modszerrel mért

adatokbol szamitott foltmérettel.
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V. Eredmények

V.1. A TWIN-LIBWE technikaval kialakitott racsok diffrakcios hatasfokanak

meghatarozasa.

Ebben a fejezetben bemutatom a TWIN-LIBWE technikaval dmlesztett kvarcban eléallitott
kiilonb6z6 megvilagitd hullamhossz esetén (266, 532 és 654,5 nm).

A kozelmultban szdmos publikacio sziiletett az emlitett technikdval Omlesztett
kvarcban létrehozott fazisracsok készitésének optimalizalasaval kapcsolatban, de azok
diffrakcios hatasfoka eddig nem keriilt meghatarozasra. A mérés ¢és szimuléacio egyiittesen
szlikségesek a vizsgalt racsok diffrakcios hatasfokainak pontos felderitéséhez. Mivel racsok
modulacios mélységének feliileti eloszlasa 6rokli az atfedd 1ézernyalabok intenzitasprofiljat,
az eloszlas ismerete sziikséges a diffrakcios hatasfok modellezéséhez. Az eloszlast AFM-el
végzett mintavételezéssel kapott mélységi adatokra illesztett fliggvényekkel kaptam meg.
Ezutan a Gsolver 5.2 programcsomag [84] segitségével kiszamolt — adott modulécios
mélységhez tartozd — hatasfokokat stlyoztam a fenti fiiggvényekbdl kifejezhetd, adott
mélységhez tartozo racsozott teriilettel. Ezeket 0sszegezve kaptam meg a vizsgalt racs eredd
hatasfokat.

A réacsperiodusok kivalasztasanal a f6 szempont az volt, hogy minél tobb elhajlasi rendet
biztositsanak a lathato illetve ultraibolya tartomdnyban, mivel igy a modellszamitas
eredményei jobban dsszevethetdek a mért adatokkal €s meggy6zden ellendrizhetd a modell

helyessége.
V.1.1. Racskészités és feliiletvizsgalat

A vizsgalt racsokat a V. fejezetben bemutatott kisérleti elrendezéssel készitettem. A
kiilonb6z6 periodusokhoz (950, 2120 és 3710 nm) tartozo beesési szogek (8°, 3,6° és 2°)
bedllitasat koveten az 1x25x25 mm?® méretii dmlesztett kvarc céltirgyak megmunkalasa
soran az alkalmazott atlagos energiastiriséget 300-600 mJ/cm? kozott, az impulzusok szamat
pedig 20-150 kozott valtoztattam.

A racsok AFM-es vizsgalata utan kivalasztottam minden periddusbol egy, azaz
Osszesen harom racsot a diffrakcios hatasfokok meghatarozasara. A kivalasztas szempontjai
a kovetkezok voltak. A racs legyen karcolasoktol, repedésekt6l mentes; valamint a folt

kozepén mérheté maximalis modulacioés mélység legyen minél nagyobb. Az igy kivalasztott
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racsok AFM topografiait mutatja az 25. abra, ahol racskészités paramétereit az abrafelirat
tartalmazza. Ahogy az AFM topografiakbol latszik, a racsvonalak szabalyosak, a modulacio

egyenletes a szkennelt tertileten beliil.

0.2 3 0,64 =

0.0 T T T 0,0 v v 0,0 - v .
0 2 4 6 8 10 0 5 10 15 20 0 10 20 30 40
um um um

25. abra A vizsgalt racsok AFM topogrdfidi a foltok kozepén mérve: (a) p=950
nm, F=500 mJ/cm?, 100 impulzus, (b) p=2120 nm, F=590 mJ/cm?, 150
impulzus, (c) p=3710 nm, F=450 mJ/cm?, 150 impulzus

A periodus novelésével az elérhetd maximalis modulacidés mélység ndvekszik, mely
jellemezhetd a modulacios mélység/periddus hanyadossal. A hanyados sorra 0,5, 0,56 és
0,65 értéket ad a 25. abran feltiintetett esetekben.

A megmunkalt foltok alakjai jo kozelitéssel ellipszisnek tekinthet6k. E teriileten
beliili modulacios mélység eloszlds nem homogén, hanem az atfedé nyaldbok 4altal a
mintasikban kialakulo6 intenzitaseloszlas burkolojat koveti. Tehat a foltok k6zépso részén a
modulaci6 maximalis, ami radidlisan kifel¢é haladva monoton csokken. Az eloszlas
felderitése céljabol, mintavételezést hajtottam végre AFM segitségével. Az ellipszisek nagy-
¢és kistengelyei (x és y tengelyek) mentén 0,05 mm 1épéskdzzel mértem meg a lokalis
modulacids mélységet. Az x és y tengelyekhez tartozo mérési pontokra a legjobb illeszkedést
a (11) képlettel megadott szupergauss-os fliiggvények mutattak, ahol n a fiiggvény rendje,

melyre n=2k, k pozitiv egész szam.
_(Xx=Xg )"
— 2w"
y(x) =y, + Ae (11)
Az n és az illesztés josagat jellemzé R? [85] paraméter értékét tartalmazza az 1. tablazat, az

elliptikus foltok nagy- és kistengelyei mentén.
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racsperiodus illesztett fiiggvény n paramétere illesztések R? értéke

[nm]

nagytengely kistengely nagytengely kistengely
950 6 4 0,919 0,956
2120 6 2 0,921 0,907
3710 4 2 0,964 0,991

1. tablazat. A moduldcios mélység mért értékeire tortént fiiggvényillesztés fobb adatai.

A mérési pontokat és az illesztett fliggvényeket a p=3710 nm periddusu racs esetében

az 26. abra mutatja (a tobbi periddusnal is hasonl6 illesztéseket kaptam).

p=3710 nm (@) p=3710 nm (b)
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26. abra: A modulacios mélység eloszlasa az elliptikus folton beliil: (a)

nagytengely: x, (b) kistengely: y (p=3710 nm, F=450 mJ/cm?, 150 impulzus)

A kapott eloszlasok nem meglepdek, ha figyelembe vessziik a 1ézernyalab térszlirése és
leképezése soran kialakuld Gauss-0s intenzitasprofilt, tovabba azt, hogy a LIBWE soran
kialakitott struktirak maratdsi mélysége monoton fiigg az energiasiirliségtdl a vizsgalt

paramétertartomanyban.
V.1.2. A diffrakci6s hatasfok mérése

A diffrakcids hatdsfokok mérését 266, 532 ¢és 654.5 nm-es hulldmhosszusaga
kivilagitas mellett végeztem el. A 266 és 532 nm-es hullimhosszi fényimpulzusokat a
racskészitéses elrendezésben talalhato Nd:YAG lézer, mig a 654,5 nm-es fényt egy folytonos
tizemii lézerdioda biztositotta. A vizsgalandd racsozott teriiletet minden esetben kollimalt,
s-polarizalt (racsvonalakkal parhuzamos polarizacidju) nyalab vilagitotta meg 0° beesési
szogben (27. abra) ugy, hogy a beesési sik és a minta sikja derékszoget zartak be. A
diffraktalt nyaldb intenzitasat egy Thorlabs DET10 fotodiddaval mértem, természetesen

nagy gondot forditva a rendszerbdl érkezd szort fény blokkolasara, sziirésére. A mérni kivant
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jelet, a diffraktalt nyalabba helyezett neutralis szlirék segitségével tartottam 100 mV alatt,

igy biztositva a fotodioda linearis tartomanyon valé miikodését.

R [OSZCKLOSZKO%

>

LEZER

FD
7 Q—
21. dbra A diffrakcios hatdsfok méréséhez hasznalt sematikus elrendezés (A: kor

alaku apertura, R: racs, SZ:neutralis sziirék, FD: fotodioda).

Mivel az optikai racs felbontoképessége aranyos a kivilagitott racsvonalak szamaval, a
kisérletek soran az egész elliptikus foltot igyekeztem kivilagitani. Ezért a tesztnyaldb
atmérdjét az adott ellipszis nagytengelyénél nagyobbra allitottam be megfeleld nyalabtagito
teleszkoppal gy, hogy annak intenzitaseloszlasa a racsozott teriileten beliil kozel homogén
legyen. Ennek kovetkeztében a céltargyra beesé és a 0. rendben diffraktalt nyalabok
intenzitasaba olyan komponenseket is belemértem, melyek elhaladnak a racsozott teriilet
mellett, és igy, hianyoznak a magasabb rendben elhajlott nyalabokbol. Ez szisztematikus
hibat general a mérési adatokbol, a bevezetében emlitett, hagyomanyos definicio szerinti (3.
képlet) abszolut diffrakcios hatasfokok esetén.

Azonban megkeriilhetd a probléma, ha az adott rend intenzitasat a beesO intenzitas
helyett, az els6 rendben diffraktalt nyalab intenzitdsaval normaljuk. Az igy definiélt relativ
hatasfokok mar megbizhatdak és alkalmasak a vizsgalt racs diffrakcios tulajdonsdgainak
jellemzeésére.

A mért relativ diffrakcios hatasfokok a novekvd rendszdmmal altalaban csokkend
tendenciat mutatnak, melyet a 28. abra foglal ssze; egy adott m diffrakcios rendhez tartozo

értek a -m és +m rendek intenzitasanak sszegét jelenti a dolgozatban k6z6lt abrakon.
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28. abra. A mért relativ diffrakcios hatasfokok:
(2) A=266 nm (b) A=532 nm és (c) 2=654,5 nm kivilagito hullimhossz esetén

Ahhoz hogy a réacsozott teriiletet besugarzo, valamint a 0. rendben diffraktalt
intenzitasokra becslést adhassak, sziikségessé valt a diffrakcids hatdsfokok modellezése.
Ugyanis, ha a mért és szamolt relativ (1. rendre normalt) hatdsfokok jo egyezést mutatnak,
akkor a szamolt 0. rend intenzitasa jo kozelitéssel megadja a valos lo—at.

A diffrakcios jelenség szimulacidjat a Gsolver 5.2 programcsomag segitségével, egy altalam

megalkotott sulyozasos modszeren alapulé modell segitségével végeztem el.

V.1.3. A diffrakcids hatasfok szamolasa

Ahhoz, hogy helyesen kiszamoljuk egy inhomogén modulacios mélység eloszlassal
rendelkezd optikai racs diffrakcios hatasfokat, nyilvanvaldan figyelembe kell venni a
modulacio térbeli eloszlasat.

Az altalam megalkotott modell hdrom elvi 1épésben foglalhatdo Ossze. Eldszor a
diffrakcios hatasfokok kiszamoldsa a moduldciés mélység fiiggvényében. Masodszor a
kiszdmolt hatasfokok sulyozdsa az adott modulaciés mélységgel rendelkezd relativ

tertilettel. Végiil az igy kapott hatdsfokok Osszegzése, mely megadja az eredd diffrakcios

hatasfokot.
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A Gsolver-es kornyezetben elvégzett szimulaciok Philippe Heck kdzremitkodésével
torténtek, aki akkor a KFKI Optikai és Szilardtestfizikai Kutatdintézetében volt
vendéghallgatd, Dr. Dombi Péter témavezetésével. A Gsolver az elektromagneses tér,
altalaban periodikus struktirdkon torténd szorddasanak leirdsara hasznalt, un. Rigorous
Coupled Wave Analysis (RCWA) numerikus modszerével szamolja ki a Maxwell
egyenletek megoldasait [84].

A vizsgalt racsok Gsolver kornyezetbe implementalasahoz sziikség van (i) az anyagi
Osszetétel (i1) a racsprofil és (iii) a kivilagitdo hulldamhossz ismeretére. Az anyagi 6sszetétel
tekintetében a programcsomagban definialt 6mlesztett kvarcot (fused silica) hasznaltuk,
mindkét oldalrdl levegdvel hatarolva. A racsprofilt az AFM-el mért topografidkra illesztett
Fourier sorfejtés elsé négy tagjaval kozelitettiikk és hasznaltuk a szoftveres szimulaciok
soran.

Elsé 1épésben, a Gsolver programmal ki lettek szamolva a rendek diffrakcios
hatasfokai a modulaciés mélység fliggvényében, valtoztatva azt nulla és a maximalis
modulacids mélység kozott, 1 nm-es 1épéskdzzel, az Gsszes tobbi paramétert fixen tartva.
Tehat adott racsperiddus, racsprofil és megvilagitd hulldmhossz esetén megkaptam a
diffrakcios rendek hatasfokainak modulacidés mélységtol valo fiiggését.

A modulacidés mélység valtozasaval drasztikusan valtozik az egyes rendek szamolt
hatasfoka, amint azt a 29. 4bra jol példazza p=950 nm periddus és A=266 nm kivilagitas
esetén.

pP=950 nm, A=266 nm

1,0 T T T T
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<
e
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X
o
50,2
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0 100 200 300 400
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29. abra A rendek diffrakcios hatasfokanak fiiggése a racs moduldcios
mélységétol (Gsolver szimulacio)

(p=950 nm, A=266 nm).
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A modulacié ndovekedésével az energia egyre jelentdsebb része jelenik meg az m>0
rendekben, fbleg az elsé és masodik rendben, mig adott modulacional a rendek
hatasfokainak 0Osszege alland6 (energiamegmaradas). A Gsolver szamitdsba veszi a
reflexioban megjelend rendeket is, ezért a 0 nm modulacidhoz tartozo 0. rend hatasfoka 0,96
(nem pedig egységnyi).

Tovabba lathatd, hogy A=266 nm kivilagitas esetén az adott periodusu, dmlesztett kvarcban
kialakitott, 25/a abran feltiintetett profillal és homogén mélység eloszlassal rendelkezd
transzmisszios racs hatasfoka, az m=1 rendben akkor maximalis (=80%), ha a modulacios

mélysége 310 nm koriili.

A kovetkezd 1épésben az adott modulacios mélységhez tartozo teriiletet hataroztam
meg. Az elliptikus foltot olyan ellipszis gytiriikre osztottam, melyek a modulacidés mélység
1 nm-es 1épéséhez tartoznak (30. abra). Az ellipszisek tengelyeinek hosszat az illesztett
Gaussi fiiggvények invertalasaval kaptam meg, melyek ismeretében kiszamolhatdéak az
egymassal érintkezd ellipszis gytiriik teriiletei.

Végiil, az igy kiszamolt teriiletelemekkel stulyoztam az azokhoz tartozd — adott
modulaciés mélységre jellemzd — diffrakciés hatasfokokat, melyeket 0Osszegezve

megkaptam a vizsgalt racs eredd hatasfokat.

30. abra A moduldcios meélység feliileti eloszlasa a megmunkdalt folton beliil.
V.1.4. Eredmények

A szimulaciok és mérések eredményét Gsszegzi a 31. abra, mely tartalmazza mind a

periodustol, mind a kivilagitd hullamhossztol valo fiiggést. A szimbolumok szinei kodoljak
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a megvilagitdo hullimhosszat, az azokat 6sszekotd folytonos vonal a mérési adatokat, a
szaggatott vonal pedig a modellszamitas adatait jeloli. A p=950 nm periodus esetén egynél

tobb diffrakcios rend csak a 1=266 nm-es kivilagitas esetén jelentkezik.

p=950 nm (a) p=2120 nm (b)
—21004 [ ] — 2 — 100 @, —m— UV mért
= S _:_ Bx mgrt It = .§. \\l - - UV szamolt
S < 80 Szamod | € x 801 o 261d mért
g ‘g 5 “g NS z6ld szamolt
2 ‘© 604 i c © 60 N —&— vOrés mért
o g o8 n — <~ voros szamolt
Sy 40 S g 401 \\o ]
§38 " ] i) "
o § - 1; g 20 \
28 2 >~ 1 28 2 \ \ 1
O = X, O =
5 o L S o ~g—=u |
1 2 3 0 1 2 3 4 5 6 7
diffrakciés rend diffrakciés rend

p=3710 nm (c)
100 —m— UV mért
s - - UV szamolt
® L 80 z6ld mért
Eo z6ld szamolt
.8 60 —&— vOrés mért
o E ~ <~ vOrés szamolt
9 @ 40 ]
°3% 20 oo .
18 —;CE l\.)(.\
CE= g =
= 04 =8=8-

012345678 910111213
diffrakciés rend

31. dabra. A mért és szamolt relativ (elsé rendre normalt) diffrakcios hatasfokok

(a) p=950 nm, (b) p=2120 nm és (c) p=3710 nm.

A sulyozéasos modszerrel kiszdmolt hatasfokok jol illeszkednek a mért értékekre, az
egyezés kivalo a 950 és 2120 nm-es periodusok esetén, €s kielégitonek mondhato a
legnagyobb, 3710 nm-es periddusnal.

A mért és szimulalt hatasfokok kozott tapasztalhato eltérések eredhetnek a valds és
illesztett modulacios mélység eloszlas kozotti eltérésbol. A fennmarado eltérések ellenére a
szuperpozicio elvét felhasznald, sulyozasos modszeren alapuld modell legtobb esetben jol
koveti a vizsgalt inhomogén racsok valos (mért) diffrakcios viselkedését.

Az V.1.2. fejezetben kifejtett méréstechnikai okok miatt, a fent bemutatott relativ
hatasfokok (31. abra) nem tartalmazzak a nulladrend intenzitasat. Ugyanakkor a szimulécio
segitségével lehetség nyilik becslést adni a (3) definicio szerinti, nulladrendet is tartalmazo,
beeso intenzitasra normalt, abszolut diffrakcios hatasfokokra.

Mivel a mért és szimulalt relativ (els6 rendre normalt) hatdsfokok jo egyezést

mutatnak, igy feltételezhetden az egyezés fennall a 0. rendben elhajlitott nyalabok esetében
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IS. Ennek alapja az, hogy bar a modellszamitassal kapott értékek a rendek intenzitasat a mért
értekektdl enyhén eltérdnek adjak meg, az intenzitdsok Osszege (integralja) kozelitdleg
egyenld a mért és szimulalt esetekben. Igy a szamolt O.rend intenzitdsabol és a szamol
magasabb rendek intenzitasainak 6sszegébdl képzett hanyados egyenlé a mért értékekbdl,

ugyanigy képzett hanyadossal (12. képlet).

0,szdmolt " 0,korrigalt
M M (12)
Z I m,szamolt Z I m,mért
m=1 m=1

Ahol 1o, szamoir €8 lororrigar jelOlik a szamolt illetve a korrigalt 0. rendek intenzitasat, a
nevezdkben szerepld Osszegek pedig a magasabb rendek intenzitasainak 6sszegét adjak meg.
A (12) egyenletbdl kifejezve o, korrigair értékét, majd a mért adatsorokban a 0. rend intenzitasat
a megfeleld 1o rorigai —al helyettesitve megkaptam a korrigalt (mért) hatasfokokat, melyeket

az 32. abra, foglal 6ssze, ahol a jelmagyarazat és a szinkodolas megegyezik a 31. arban

talalhatoval.
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32. abra A korrigalt mért és a szamolt diffrakcios hatasfokok
(a) p=950 nm, (b) p=2120 nm és (c) p=3710 nm.

A 0. rendek mért (korrigalt) és szamolt hatasfokai az eljarasbol kovetkezéen megegyeznek.
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Erdemes kiemelni, hogy a vizsgalt racsok mindegyike a beesd fény nagyobb részét az
elsd rendben diffraktaljak, mely tulajdonsag alkalmassa teszi azokat optikai elrendezésekben
valo alkalmazasokra (pl.: spektralis bontoelem szélessava fényforras esetén, vagy

diffrakcios nyaldbosztdé monokromatikus forras esetén).

1. tézispont.

Méréssel és szimulacioval elsoként hataroztam meg a TWIN-LIBWE eljarassal
omlesztett kvarcba készithetd, mikrométeres periédussal (0,95, 2,12 és 3,71 um)
rendelkezo transzmisszios racsok diffrakcios hatasfokat harom hullamhosszon (266,
532 és 654,5 nm), az osszes megengedett elhajlasi rendre. A Kkiértékelés soran
alkalmazott modszer a moduliaciés mélység inhomogén, de szimmetrikus
fiiggvényekkel jol illeszthet6 eloszlasat figyelembe véve, a szimulalt hatasfokok adott
modulacios mélységhez tartozo teriilettel valo silyozasan alapul. Az elvégzett
vizsgalatok alapjan megallapitottam, hogy a TWIN-LIBWE-vel készithetoek olyan
racsok, melyek diffrakcios hatiasfoka a £1 rendben maximalis, esetenként 50% folotti,
igy azok varhatéan hatékonyan alkalmazhatéak kiilonb6zé optikai elrendezésekben

[T1].
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V.2. Optikai vékonyrétegekbe torténoé racskészités TWIN-LIBWE technikaval

Az dmlesztett kvarc tombanyagban I1étrehozott feliileti racsok az el6zd fejezetben foglaltak
alapjan alkalmasak lehetnek tovabbi felhasznalasra, gyakorlati alkalmazasra. A homogén
tombanyag utdn, a legegyszeriibb kétkomponensii rendszer a tdmbanyagon elhelyezkedd
vékonyréteg (az irodalomban ,,thin film”) [86,87]. Az egyik olyan alkalmazas, ami tombi
hordozora felvitt optikai vékonyrétegben kialakitott mikrostrukturalt felszint igényel, a
racscsatolt hullamvezetd, melyben a filmben létrehozott diffrakcios racs segitségével a fény
becsatolhato a filmbe, mint hullamvezet6 rétegbe [6].

A becsatolhato diszkrét hullammodusok polarizacidja és rendje (TEim, TMim) fligg
a beesési szogtdl, a filmvastagsagtol, a racsperiodustol, térésmutatd viszonyoktol, mely
utobbit a racs feliiletére adszorbealddott molekulak anyagi mindsége és koncentracioja is
befolyasol [88]. Ez utdbbi jelenséget kihasznalva, miszerint a hullamvezetési tulajdonsagok
erOsen fliggnek a racs feliiletének kozvetlen kornyezetétdl, rendkiviil érzékeny és gyors
szenzor készithet6. Az egyik ilyen technika neve Optical Waveguide Lightmode
Spectroscopy (OWLS) [89,90], amely egy gyors és jelolésmentes modszer, melyet
leggyakrabban biologiai mintdkban molekularis és sejtbiologiai folyamatok nyomon
kovetésére hasznalnak [91,92], a racs feliiletén bekovetkezd torésmutatd valtozas mérésével.

Ezért tliztem ki célul racsok kialakitasat tobb olyan UV-ban atlatszo vékonyrétegben,
melyek alkalmasak lehetnek fény becsatoldséara és esetleg valamilyen mérérendszerbe vald

beépitésre.

Jelen fejezetben bemutatom a TWIN-LIBWE technikaval optikai vékonyrétegekben
(Si0O2, Al203, Y203) létrehozott periodikus strukturak kialakitasa soran elért eredményeimet.
Cé¢lom olyan racsok kialakitasa volt, amelyek modulacios mélysége kisebb vagy egyenld a
rétegvastagsaggal, azaz a racsstruktira csak a vékonyrétegben talalhato, igy azok alkalmasak
lehetnek fény hullamvezetdbe valo becsatolasara. Tovabba a vékonyrétegben kialakitott racs
a fény becsatolasara csak akkor alkalmas, ha annak torésmutatoja a hordoz6énal nagyobb
[88]. Az Al>O3 és Y203 (ittrium-oxid) vékonyrétegek teljesitik ezt a feltételt.
A racskészitéshez hasznalt kisérleti elrendezés részletes ismertetése a V. fejezetben
talalhato. Az elézoekhez képest a kiillonbség maga a céltargy, mely az egykomponensii,
omlesztett kvarc lap helyett, egy 0mlesztett kvarc hordozora felvitt vékonyréteg (24/b abra).

A hordozd mérete minden esetben 1x25x25 mm? volt, mely, anyagi mindségét tekintve
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azonos a korabban (V.1 fejezet) hasznalt Omlesztett kvarclappal. Az alkalmazott
energiastiriiséget 200 és 600 mJ/cm?kozott, mig a céltargyra érkezd impulzusok szamat 1 és
150 kozott valtoztattam. A kisérletek sordn kozel mikrométer és fél mikrométer
racsperiodust allitottam be, melyekhez tartozo beesési szogek 7,6° és 16,4° voltak.

A hordozokra felvitt vékonyrétegek adatait az 2. tdblazat foglalja Ossze. Két filmbdl
rendelkezésre allt egy vékonyabb és egy vastagabb, mely lehet6vé tette a rétegvastagsag

fliggvényében is megvizsgalni a folyadékos maratassal kialakithato racsok jellemzoit.

anyag megnevezese rétegvastagsag [nm]
SiO» 200 és 800
Al203 300 és 1000
Y203 200

2. tablazat A TWIN-LIBWE-vel megmunkalt filmek és vastagsagaik
Az SiO2 és AlOz rétegek a BME Atomfizikai Tanszékén, elektronsugaras
parologtatassal késziiltek, mig az Y203 film az Altechna optikai komponenseket gyartd
cégtdl kertilt beszerzésre.
A parologtatast kovetéen a filmek vastagsagat interferometrikus modon mérték,
lokdlisan, a film feliiletének tobb pontjdn, majd ezek atlagat adtdk meg, mint atlagos

rétegvastagsagot.

V.2.1. Mikrométeres periodusu racsok készitése
V.2.1.a. Omlesztett kvarc megmunkdldsa

Elsé ellenérzd 1épésként a kisérleti elrendezéssel egy omlesztett kvarc lap megmunkalasat
végeztem el, mely referenciaként szolgalt (33. abra) a vékonyréteggel bevont mintakon
létrehozott racsok feliileti analizise soran. Az aldbbi AFM kép alapjan a vonalas struktira
szabalyos, a modulaci6 egyenletes, hasonloan az V.1 fejezetben kozolt racsokhoz és a

korabban [75,76] tapasztaltakhoz.
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33. dbra Omlesztett kvarchan kialakitott referencia racs (p=1 um) AFM képe.

F=390 mJ/cm?, 75 impulzus

Kiilonb6zo energiastiriiségek esetén a modulacidos mélység impulzusszamtol valo fiiggését a

34. dbra mutatja, mely szerint a mélység széles tartomanyban skalazhat6 a paraméterek

valtoztatasaval.

600+
500+
400+
300+
200+
100+

modulaciés mélység [nm]
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34.dbra Omlesztett kvarcban kialakitott racsok moduldciés mélységének

paraméterfiiggése

A profilométeres mérések alapjan azon foltok maratasi mélysége tér el nullatol, melyek >500

mJ/cm? -el és >50 impulzussal késziiltek.

V.2.1.b. SiO> filmek megmunkadlasa

Ezt kovetéen a hordozoval azonos anyagu, SiO; rétegek megmunkaldsat hajtottam

végre. Ennek a 1épésnek az volt célja, hogy kideritsem vajon a TWIN-LIBWE modszer

alkalmas-e egy kétkomponensii céltargy magas mindségii, repedés és tormeléktdl mentes

mikrostruktaralasara, a felvitt vékonyréteg teljes eltavolitasa (levalasa) nélkiil.
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Az AFM-es feliiletvizsgalat alapjan a racsok keresztmetszeti profilja szabélyos, a

modulécid egyenletes a szkenelt teriileten beliil (35. dbra).
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35. dbra Az SiO; filmekben kialakitott rascok AFM képei (p=1 um)
(a) filmvastagsag 200 nm, F=375 mJ/cm?, 30 impulzus
(b) filmvastagsag 800 nm, F=315 mJ/cm?, 100 impulzus

A megmunkalt teriilet tormeléktdl és repedésektdl mentes, a film levaldsa nem tapasztalhato.
Kiilonb6z6 energiastiriségek esetén a modulacios mélység impulzusszamtol valo fiiggését

mutatja a 36. abra.
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36. dbra. Az SiO; filmekben kialakitott racsok modulacios mélységének
paraméter fiiggése: (a) filmvastagsdg 200 nm és (b) filmvastagsag 800 nm

Ahol az 36/a abran a modulaciés mélység meghaladja a rétegvastagsagot (200 nm), ott a
film az intenzitas maximumokban eltavozott, és a hordoz6 maratasa kezdédik meg. Ez nem
meglepd a késobb részletezendd ellipszometriai vizsgalatok fényében, melyek azt mutattak,
hogy az altalam hasznalt SiO. film az optikai tulajdonsagai tekintetében a hordozéval
azonos. A struktira skalazhat6saga alapjan a film mechanikai tulajdonsagai is hasonldak a

hordozo6éhoz.
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Mindkét film esetén a modulacios mélység valamivel 400 nm koriil telitédik, amely
kicsit elmarad a tombanyagnal tapasztalt 500 nm koriili értékektol. A maratasi mélységek a
tombanyaghoz hasonléan alakultak: az 500 mJ/cm? alatti fluenciaval és 50 impulzusnal
kevesebbel besugarzott foltok az eredeti felszinen helyezkednek el.

Osszefoglalva, a 200 nm és 800 nm vastagsagi SiO2 filmek magas mindségii
megmunkalasa a tombanyaghoz hasonloan, széles paramétertartomanyban elvégezhetd. Az
energiastiriiség és impulzusszam valtoztatasaval a modulacidos mélység hangolhatdé néhany

nanométertdl tobb szaz nanométerig (36. abra).

V.2.1.c. Al;Os filmek megmunkdalasa

A 37. abra a 300 nm és 1000 nm vastagsagi AloOz filmekben kialakitott, (a) 17-20 nm és
(b) 15-18 nm modulaciés mélységgel rendelkezé racsokat mutatja. A racsvonalak kevésbé
szabalyosak, mint a tombi és film SiO2 esetén. A bal oldali racs keresztmetszeti profiljaban
a sik felszint hatarol6 hegyes csticsok az AFM mintavételezési hibaibol erednek. Mig a 37/a
abran tisztan kivehet6 az eredeti felszin vizszintes feliilete a racsvonalak maximumaiban,
addig a vastagabb film esetén a profil lekerekitett, és nem lathato az eredeti felszin, tovabba
szkennelt feliilet kissé hullamos. A profilométeres mérés alapjan mindkét racs az eredeti

felszinen helyezkedik el.
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37. abra Az Al;Os3 filmekben kialakitott racsok AFM képei (p=1 um)
(a) filmvastagsag 300 nm, F=260 mJ/cm?, 3 impulzus
(b) filmvastagsag 1000 nm, F=250 mJ/cm?, 10 impulzus
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Mindkét film esetében azt tapasztaltam, hogy 240 mJ/cm? maratési kiiszob alatt a
felillet semmilyen AFM-el ill. profilométerrel mérhetd valtozast nem mutatott még 150
impulzus esetén sem, ugyanakkor az energiastiriiséget 300 mJ/cm?-re ndvelve, a besugarzott
teriileten a film teljes eltavolitasa bekovetkezett, mar 1-2 impulzus hataséara is. Ebben a
besziikiilt mozgastérben a kicsivel a maratési kiiszob fo16tti, 250-260 mJ/cm? energiastiriiség
bizonyult a racskészitéshez a legmegfelelébbnek.

A vékonyabb (300 nm) film esetén, 260 mJ/cm? energiasiiriiség mellett a modulacios
mélység 5-r61 20 nm-re noévekszik, 1-3 impulzus hatasara (38/a. abra). Tovabbi impulzusok
amodulacio ugrasszerii novekedését okozzak, valamint a film anyaganak egyre hatékonyabb

eltadvozasat az intenzitds maximumokban.
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38. dbra Az AlyOs filmekben kialakitott racsok modulacios mélységének
paraméter fiiggése:(a) filmvastagsag 300 nm, F=260 mJ/cm?
(b) filmvastagsag 1000 nm, F=250 mJ/cm?

Az 1000 nm vastagsagu Al203 film megmunkalasa soran a racskészités szempontjabol
optimélisnak bizonyult érték ismét valamivel a kiiszob fellett, 250 mJ/cm2-nek adodott,
melyel a felillet AFM-el mérhet6 valtozasa 6-7 impulzus felett kovetkezik be, majd a
modulaciés mélység monoton novekszik egészen 10 impulzusig (38/b. abra). Itt is
megfigyelhetd a mélység ugrasszerli novekedése. A céltargyat besugarz6é impulzusok
szamanak tovabbi ndvelése repedéseket okozott az 1000 nm vastag Al>Oz film megyvilagitott
teriiletén (39. abra); ilyet a vékonyabb filmnél nem tapasztaltam. Novelve az
energiasiiriiséget 300 mJ/cm?-re, az elobbinél kevesebb (4-6) impulzus hatasara jelennek
meg a repedések. A foton lathatd besugarzott elliptikus folt méretei: nagytengely 0,8 mm,

kistengely 0.5 mm, teriilete 0,314 mm?.
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0,1 mm

39. dbra Foto az 1000 nm vastag Al.Os filmen keletkezett repedésekril
(F=250 mJ/cm?, 12 impulzus)

A fent leirtak alapjan szembetlinG, hogy a besugarzasi paraméterek tekintetében
(energiastiriiség és impulzusszam) a rendelkezésre allo mozgastér igen csekély. Ennek
kovetkeztében a periodikus mintazatok modulacios mélységének skalazhatosaga is igen
behatarolt. Az Al;Os film mért maratasi kiiszob-energiastiriisége 240 mJ/cm?, ami kevesebb,
mint az dmlesztett kvarc esetén tapasztalt 285 mJ/cm? [73]. Az energiastirtiség kicsivel a
kiiszob fol6tt, 260 mJ/cm? érték kozelében (£10 mJ/cm?) bizonyult optimélisnak, mely
tartomanyban legfeljebb 10 impulzussal keletkeztek kielégité mindségli racsok. Az
optimalis impulzusszam tartomany fiigg az Al,Os réteg vastagsagatol. Ennek hatterében a
besugarzott folyadékkal érintkezé film hétagulasa kovetkeztében ébredé mechanikai

fesziiltség allhat.
V.2.1.d. Y203 film megmunkalasa

A kovetkez6é megmunkalt vékonyréteg a 200 nm vastag Y203, melyre vonatkozd maratasi
kiiszobot 220 mJ/cm?-nek talaltam; ez alatt a feliilet nem modosult még 150 impulzussal
sem. A legjobb struktirdk a kiiszobhoz kozeli, 250-260 mJd/cm? energiasiiriséggel
készithetok.

A 40. dbran egy, a rétegvastagsaggal kozel egyenld modulacios mélységgel rendelkezo
racs AFM képe lathato. Ennek oka, hogy tiszta, lerakddasoktdl mentes vonalas struktira nem
alakul ki 7-8 impulzus alatt: ekkor az intenzitas maximumokban a film anyaga kitiiremkedik,
¢és helyenként eltavozik, majd a tovabbi impulzusok (8-10) jellemzden eltavolitjak a film

anyagat, melynek kovetkeztében a racsvonalak a film teljes mélységében kialakulnak.
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40. abra A 200 nm vastag Y20s filmben kialakitott racs (p=1 um) AFM képe
(F=260 mJ/cm?, 8 impulzus)

A 10 és 20 impulzus kozotti tartomanyban a struktura 1ényegében valtozatlan marad, mig
20-25 impulzus felett a mintdzat degradalddik, majd réteg nagyrészt eltdvozik a hordozorol.
A racsvonalak szabdlytalanabbak, mint a tombi és film SiO; esetén, és sem modulacié sem
olyan egyenletes (120-200 nm). Az eredeti felszin felismerhetd, melyet a profilométeres
vizsgélat is alatdmasztott.

A fent leirt viselkedés kovetkezménye, hogy a TWIN-LIBWE-vel Y203 filmben
létrehozhatd racs modulaciés mélysége nem skalazhatd, azaz optimalis esetben a
rétegvastagsaggal kozel megegyezd. Ez nem kedvezd a fény becsatolasanak tekintetében,

hiszen a periodikus struktura érintkezik a hordozoval.

V.2.2. Szubmikrométeres periodusu racsok készitése

Az alkalmazasokat szem eldtt tartva, OWLS mérdrendszerbe valé implementalashoz
szubmikrométeres racsperiodus €s néhany szaz nanométeres rétegvastagsag biztositja a
legjobb érzékenységet [92]. Ezért a periodust kozel felére, p=470 nm-re csokkentve
végeztem tovabbi kisérleteket a 300 nm vastag Al2Os és 200 nm vastag ittrium-oxid
filmekkel. A filmekre vonatkozo jellemz6 energiastiriségek megegyeznek az el6z6 pontban

ismertetett értékekkel.
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V.2.2.a. AlLO3 filmek megmunkadldsa

Optimalis esetben a 300 nm vastag Al2O3 filmben elért modulacios mélység atlagos
értéke 8.5 nm (41/a. abra). A racsvonalak szabalytalanabbak, és a modulacidé sem olyan
egyenletes, mint a mikrométeres periodus esetén, tovabba enyhe hulldmossag is
megfigyelhetd. A modulaciés mélység fiiggése az impulzusok szamatol, F=260 mJ/cm?

energiasiriiséggel a 41/b. abran lathato.
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41. abra A 300 nm vastag és p=470 nm periodusu Al;Os rdacs
(@) AFM képe (F=260 mJ/cm?, 8 impulzus)
(b) a moduldcios mélység paraméterfiiggése (F=260 mJ/cm?)
A modulacios mélység monoton novekszik 1.5 nm-rél (4 impulzus) 8.5 nm-re (8 impulzus).
Tovabbi impulzusok kovetkeztében a felszin szabalytalannd valik, és nem figyelhetd meg
periodikus struktura a kezelt felszinen; 15 impulzus felett a réteg teljes eltavolitasat
tapasztaltam.
V.2.2.b. Y203 film megmunkdldsa
A periddus felére csokkentésének kovetkeztében az Y203 filmben kialakuld mintazat
mindségének drasztikus csokkenése figyelhetd meg (42. abra). Ertékelhetd struktira ekkor
egy igen szlik, 1-3 impulzus tartomanyban alakul ki, 20 impulzus felett a réteg teljes vagy

részleges eltavolitasa kovetkezett be.
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42. abra A 200 nm vastag YOz filmben kialakitott racs (p=470 um) AFM képe
(F=260 mJ/cm?, 3 impulzus)

V.2.3. Fénybecsatolas demonstralasa

A célkitiizésnek megfeleléen demonstralni akartam, hogy az altalam filmekben kialakitott
racsok alkalmasak a fény hulldmvezetObe csatolasara. Ehhez az OWLS méréelrendezéshez
(43. abra) teljesen hasonld6 modon, a hordozo feldl vilagitottam ki a vékonyrétegben
elhelyezkedd racsokat, valtoztatva az abrdn a-val jeldlt beesési szoget (az dbran jelolt

kiivetta nélkiil).

Inlet Outlet

Incoupling angle
43. dbra. Rdcscsatolt hullamvezetés semaja OWLS elrendezésben [89].

A réacsokat egy He-Ne lézer (A=632,8 nm) nyaldbjaval kivilagitva, csak bizonyos diszkrét

beesési szogek esetén csatolodott be a fény a filmbe.
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Az 44. abran talalhato fotok demonstraljak a fény becsatolasat az aluminium-oxid és
ittrium-oxid filmekbe, az azokban kialakitott racsok segitségével. A képeken jol kivehetd,
amint a He-Ne 1ézernyalab TE moédusa terjed a hullamvezet6 rétegben, majd kilép a filmbdél
annak hataran. Ez meger6siti, hogy az adott vékonyrétegekben TWIN-LIBWE-vel
kialakitott mikro- és szubmikrométeres periddusu racsok alkalmasak fénymoddusok

becsatolasara, és igy varhatéan hullamvezetésen alapuld rendszerekbe torténd beépitésre.

44. abra A filmekbe, mint hullamvezetdokbe csatolt lézernyalab (HeNe) fotoja.
(a) 1000 nm AlLQ3, p=1 um, MD=16,5nm (atl)
(b) 200 nm Y203, p=470 nm, MD=15 nm (dt/)

V.2.4. A filmekben létrehozott racsok feliilletanalizise
V.2.4.a. SEM&EDX analizis

Az Al,03 és Y203 filmekbe készitett racsok egy részét megvizsgaltam pasztazo
elektronmikroszkoppal, hogy az AFM topografiakon tal, tovabbi nagy felbontast képeket
kapjak a kezelt felszinekr6l. Ezen tGlmenden informacidt akartam nyerni a racsstruktura
anyagi Osszetételével kapcsolatban. Azokban az esetekben, amikor a modulacio mélysége a
film vastagsaggal megegyezik, illetve azzal kozel azonos, azt vartam, hogy a volgyek aljat
tulnyomorészt Si és O alkotja, mig a racsvonalakat a filmek anyaga (4/, Y és O). Ennek
kideritése EDX vizsgalattal tortént, mellyel az elektronnyaldb altal végigpasztazott vonal
menti elem eloszlast kaptam meg, 20000-szeres nagyitéas esetén. A vizsgalatok elétt a mintak
néhany nanométer vastag (<5 nm) Au filmmel vontam be. Az elektronmikroszkopos
feliiletvizsgalat a Lipcsében talalhato IOM (Leibniz-Institutes fiir
Oberfldchenmodifizierung) kutatointézetben, egy DAAD egyiittmiikodés keretében valdsult
meg, a mérések elvégzésében Dr. Pierre Lorentz segitett.
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Az 300nm vastag Al>Os filmben, egy a rétegvastagsagnak megfeleld modulacios

mélységli racs (lasd a 38/a abran 5 impulzushoz tartozé pont) SEM képét az 45. abra mutatja.

EHT=18.00kV  Signal A= SE2 Signal B =ESB Signal= 1.000 Date :12 Dec 2013 \\\ |
WD=59mm File Name = Z1_10p_12.tif (@)
Mag= 2000 KX  User Text= i

45. dabra A 300 nm vastag Al.Oz filmben kialakitott racsvonalak SEM képe.
(p=1 um, F=260 mJ/cm?, 10 impulzus)

Megfigyelhet6, hogy helyenként a racsvonalak oldalan, illetve a volgyekben megolvadt
majd visszafagyott anyaghalmok talalhatoak (A). Ett6l eltekintve a vonalrendszer szabalyos.
A racsvonalakra merdleges iranyi repedések (B) a folyadékos maratas soran ébredd
mechanikai fesziiltségre utalnak, mely Osszefiiggésbe hozhato a vastagabb Al2O3 film
repedezésével.

A fenti teriiletrél késziilt EDX (racsvonalakra merdleges iranyu) vonal menti szken
eredményét az 46. dbra mutatja, melyen az adott kotésektdl szdrmazo beiitési szamot
lathatjuk a térkoordinata fliggvényében. A vonal mentén a mintavételezés felbontasa 150

nm, ez racsperiddusonként 6-7 mérési pontnak felel meg.
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46. abra EDX-el mért vonal menti elemeloszlas, 300 nm vastag Al,O3 film.

(p=1 um, F=260 md/cm?, 10 impulzus)

A fenti dbréan jol kivehetd a filmet alkot6é aluminium és a hordozoét alkoto szilicium
komplementerei. Azaz, ahol az aluminiumnak maximuma van, ott a sziliciumnak
minimuma, és forditva, tehat a racsvonalakat a film anyaga alkotja. Lathato, hogy a Si
beiitésszama igen magas az Al maximumaiban is, mely az EDX mintavételezés
természetebdl fakad. A mintavételezési térfogat kozelitdleg csepp alakt, melynek mélysége
~1 pm, a vizsgalt anyagtol fiiggben [82], igy a 300 nm vastag film alatt elhelyezkedd
hordoz6tol szarmazo jel a racsvonalakban is szignifikans marad. Az Al minimumaiban sem

nulla annak betitésszama, ez arra utal, hogy a film anyaga nem tavozott el maradéktalanul.
szén jele a minta természetes széntartalmabol, tovabba a LIBWE eljaras soran, az oldatbol

kivalt majd a kezelt felszinre beépiil6 széntdl szarmazhat [66,67]. Az Au jele a mintat borito

néhany nm vastagsag arany filmtél szarmazik.
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A fentiekhez hasonloan, a 200 nm vastag Y203 filmben kialakitott 190 nm atlagos

modulécidés mélységti racs (40. abra AFM kép) SEM képe és az EDX mérés eredménye
lathat6 a 47. és 48. abrakon.

EHT=18.00kV Signal A=SE2 Signal B=ESB Signal = 1.000 Date :12 Dec 2013
WD=59mm File Name = A1_9p_07.tif
Mag= 2000 KX  User Text=

47. abra A 200 nm vastag Y.Os filmben kialakitott racsvonalak SEM képe.
(p=1 um, F=260 mJ/cm?, 8 impulzus)

Az ittrium-oxid filmben kialakitott legmélyebb racs vonalai kozott 1ényegesen kevesebb
visszafagyott anyag talalhato, mint a hasonlé kondiciokkal bird Al2Os3 racs esetén (47. abra),
valamint keresztiranyi mikrorepedések sem figyelheték meg. Ugyanakkor ~50-100 nm
karakterisztikus méretii lyukak/iiregek (fehér kordok) boritjak a racsvonalakat, amihez
hasonl6 az Al203 racsokon egyaltalan nem talalhatbak meg. Ez valdszintileg az Y203 film
Al>03-nal nagyobb porozussagara utal. A racs AFM képén (40. abra) is lathato oldaliranyt
dudorok (fehér négyzetek) itt is felismerhetoek.
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48. abra EDX-el mért vonal menti elemeloszlas, 200 nm vastag Y203 film.

(p=1 um, F=260 mJ/cm?, 8 impulzus)

Anyagi 0Osszetétel tekintetében az Al,O3 racsokhoz hasonld eredményt kaptam: a
racsvonalakban az ittrium koncentracidja magasabb, mint a volgyekben, ahol az Si
belitésszamanak van maximuma. Az oxigén jele itt kozel allando, nem koveti az ittrium
modulécigjat.

A tobbi vizsgalt elem beiitésszama hasonléan alakult, mint az Al2O3 filmben kialakitott racs
esetén.

A fenti mérések — az azon tll, hogy olyan részletekkel szolgalnak a kialakitott
racsokkal kapcsolatban, melyek az AFM-es feliiletvizsgalattal nem lathatéak -
megerdsitették a profilométeres ¢s AFM-es mérésekbdl levont azon kovetkeztetéseket,
miszerint a nagy modulacidos mélységii racsok teljes kiterjedésiikben a vékonyrétegben

vannak, és a hordoz6 anyaga nem marodott az eljaras hatdsara.
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V.2.4.b. AFM adatok analizise

A kialakitott racsok mindségének Osszehasonlitdsara kvantitativ analizist végeztem el az
AFM képek alapjan. Egy 1ézeres (vagy mas) eljarassal kezelt felszin mindsége altalaban
jellemezhet6 az érdességi paraméterrel (Roughness Average - Ra), mely (13) definicio

szerint az adott teriilet atlagmagassagatol valo eltérések atlaga.

1
Ra = MN Il\c/1=1 Z?,:l'Z(xk»yl)' (13)

Ahol z az (Xk, Y1) koordinataji pontban az atlagmagassagtol szamitott magassag; k és | a kép
sor és oszlopindexei, melyek 1 és M, illetve 1 és N kozott futnak.

Az érdesség kiszamitasat Fourier-sziiréssel 6sszekapcsolva, a feliilet hulldmossagara
(Waviness - Wa) [75] nézve jutunk szamszerii informaciohoz. Ekkor az AFM képben tarolt
magassagi informaciot Fourier-sziirve a racsperiodus kétszereséhez tartozd cut-off
frekvencianal, majd a sziirt adatok alapjan érdességet szamitva kapjuk meg a hulldmossagot
(Wa).

Ugyanakkor a hullamossagi paraméter - a Fourier sziirés miatt — nem jellemzi a
racsvonalak szabalytalansagait, az idealis egyenes vonaltol valo eltéréseket, melyek
megfigyelhetok példaul a 40. abran (Y203). Ezen szabalytalansagok jellemzésére
bevezettem egy 0ij paramétert, a racsvonal szabalytalansagi faktort (groove irregularity
factor), melyet az érdességi paraméter segitségével a kovetkezOképpen definialtam.
Meghatdroztam a racsvonalak vonal menti érdességét a modulaciés mélység felénél vett
pozicidban, majd ezek atlagat elosztottam az adott teriilethez (AFM kép) tartozo atlagos
moduléacids mélységgel. A modulacidés mélységgel torténd normalés sziikséges, mivel adott
mértékii szabalytalansag elhanyagolhat6, ha az szamértékileg sokkal kisebb a modulacidéhoz
viszonyitva. Masképp megfogalmazva, a racsvonalak deviacioi és a modulacié mélységének

aranya szamit. Az eredményeket a 3. tdblazat 6sszegzi.
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modulacios

periddus filmvastagsag F impulzusok —, . . szabéalytalan-
[nm] film anyaga [nm] [mJ, :‘cmz] szama me?nii](aﬂ) Wa [nm] sagi faktor
Si0O; bulk - 390 75 265 2,81 0,026
Si0, 200 375 30 100 2,32 0,083
1010 800 315 100 320 4,79 0,071
ALOs 300 260 3 18,5 0,61 0,227
1000 250 10 16,5 1,08 0,170
Y205 200 260 8 190 9,23 0,136
AlLOs 300 260 8 8.5 0,54 0.211
470
Y205 200 260 3 15 4,63 0,790

3. tablazat A vizsgalt racsok kvantitativ analizisének eredményei.
A Wa 10 nm alatti a bemutatott racsok esetében, amely [75] alapjan azonos nagysagrendbe
esik az omlesztett kvarc tombanyagban elérhet6 legenyhébb hullamossaggal (1-10 nm). Ez
a tombanyag esetében nem meglepd, a filmek esetében minden bizonnyal a relative kevés
(<10) impulzussal tortént maratas kovetkezménye.

Legkisebb a szabalytalansagi faktor a tombanyagba készitett referencia esetében,
ennél valamivel nagyobbak az SiO: filmeknél mért értékek, viszont nagysagrendi ndvekedés
tapasztalhaté az Al,Osz és Y203 filmek esetében. A p=470 nm periddus beallitasaval
kialakitott szemcsés és szabalytalan Y203 struktirahoz (42. abra) tartozo érték a legnagyobb,
mely jol egyezik az elsé benyomassal, ami az olvasoban kialakul az AFM topografiakat
szemlélve.

A harom féle film TWIN-LIBWE technikaval torténé mikrostruktraralasa soran levont
legfontosabb konkluzidok a koévetkez6k. Az SiO. film maratasi kiisz6b energiasiiriisége
megegyezik a tombi anyagnél tapasztalt 285 mlJ/cm?-el, mig az AlOs ill. Y203 filmek
esetében 240 és 220 mJ/cm? értéknek adodott. Csokkentve az impulzusenergiat 200 mJ/cm?-
re, a vizsgalt impulzusszdm tartomanyban anyageltavolitas nem figyelheté meg egyik film
esetében sem.

A hordozdéval azonos anyagi Osszetételli S0, film maratasa nagyon hasonl6an megy
végbe, mint tombi SiO, céltargy esetén. Széles energiasiiriiség (285-585 ml/cm?) és
impulzus szam (1-150) tartomanyban készithetéek magas mindségii racsok, melyek
modulacioés mélysége igy tobb szdz nanométeres skalan kontrollalhato. Az Al2O3 és Y203

filmekre vonatkozd optimalis maratasi paramétertartomany jelentdésen sziikebb, igy a
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vonalmélység skalazhatosaga is sokkal nehézkesebb. A legjobb eredmény valamivel
maratasi kiiszob felett (250-260 mJ/cm?) és néhany (1-10) impulzussal érhetd el.

V.2.4.c. Ellipszometriai mérések

Joggal meriil fel a kérdés: mi allhat a tapasztalt viselkedés hatterében? A filmek optikai
tulajdonsagainak megallapitasara spektroszkopiai ellipszometriai méréseket végeztem azok
eredeti (megmunkalatlan) felszinén. Mivel a LIBWE eljards soran a megmunkald
lézerimpulzusnak jo hatasfokkal at kell haladnia a céltargyon, a kisérleti tapasztalatok
magyarazatdhoz elsOsorban a céltargy abszorpcidjanak ismerete sziikséges 266 nm-es
hulldmhosszon.

A mérések egy Semilab Sopra GES-5E forgé polarizatoros ellipszométerrel késziiltek,
245-1000 nm spektralis tartomanyban, a beesési szoget 52° ¢és 62°kozott valtoztatva. Az
illesztések egy harom fazisi modell (6mlesztett kvarc hordozo, film, és kornyezet)
hangoléasaval torténtek. A kvarc torésmutatdja Sellmeier diszperzids relacidval lett leirva,
mig a filmek gyenge abszorpcioja Lorentz oszcillatorok implementéldsaval lett modellezve.
A mérések elvégzése ¢és kiértékelése Farkas Balazs segitségével valosult meg.

Az Omlesztett kvarc hordozd — az elvarasoknak megfeleléen — nem mutatott
abszorpcidt az adott hulldimhosszon, és minden optikai tulajdonsagaban kivaloan egyezett a
modellben hasznalt fused silica-val. A hordoz6val minden tekintetben azonos eredmény
sziiletett az SiO> filmek vizsgalata soran: a felvitt filmek optikai tulajdonsagai egyeztek a
hordozoéval. Ez részben megmagyarazza a maratas soran tapasztalt identikus viselkedést a
hordozoval.

Ezzel ellentétben gyenge, de egyértelmii abszorpcié volt kimutathatd az Al2Os filmek
vizsgalata soran. Az abszorpcios koefficiens () néhany szaz cm™-nek adodott, amelybdl
kovetkezd (réteg altal) elnyelt energiahanyad minden esetben 1% alatti, a beérkezd

impulzusenergiahoz képest (4. tablazat).

_ torésmutato a [em?]
film anyaga ; ;
irodalmi mért mért
Al;O3 1,76 1,71 208,34
Y203 2,13 1,84 0

4, tablazat A vizsgalt filmek ellipszométeres mérésének eredményei.
Az Y03 film mért torésmutatoja az irodalmi (tdmbanyagra vonatkozd) értéknél kisebbnek
adddott, ugyanakkor abszorpcié nem volt kimutathato. A témbanyagnal kisebb térésmutatd

utalhat a film porozitasara.
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V.2.5. Diszkusszio

Az Al;Os filmek gyenge abszorpcidja, akarcsak a tombanyagok esetén, okozhatja azok
moduléacios mélység ndvekedés, az egymast kovetd impulzusok hatasara (38. és 41. abra).
Ezzel parhuzamban a racskészités is nehézkesebbnek bizonyult a besziikiilt optimalis
paramétertér miatt.

A LIBWE a lézerimpulzus abszorberben val6d elnyelddése utan, hddifftzidval, a
céltargy drasztikus melegedésével, lagyulasaval, olvadasaval és elforrasaval jar6 folyamat
[57,58,66]. A kialakul6 nagy nyomast buborékok mechanikai hatasai [69,72] és a fent
felsorolt jelenségek a kezelt feliilet szennyez6déséhez vezetnek a maratas soran, melyek
megvaltoztatjak a folyadék-szilard hatarfeliilet fizikai/optikai/kémiai tulajdonsagait.

Ebbél kovetkez6en az abszorpcion til, a filmek szamos fizikai jellemzéje jatszik
fontos szerepet azok LIBWE kezelése soran. Ilyenek a filmek fajhdje, hoédiffuzios
tulajdonsaga, hdtagulésa, és vélhetden azok keménysége és porozitasa.

A kétkomponenst céltargy esetében, a mechanikai hatdsok hangsulyosabb szerepet
jatszanak, mint az egykomponensti, robosztus tdmbanyag esetében. A film felmelegedése
soran tagul, mind laterdlisan, mind a feliilet normadlisdval megegyezd irdnyban. Ez
mechanikai fesziiltséget indukal a filmben ¢és hordozo-film hatarfeliiletén, ami
kozremikodhet a film repedezésében, illetve a hordozohoz vald tapadasanak
csokkenéseben.

Az Al;03 és Y203 filmek pontos anyagi paramétereinek ismeretében lehetdség
nyilhatna a kisérleti tapasztalatok mélyebb magyarazatara. Sajnos az irodalomban fellelhetd
adatok (fajhd, hovezetési tényezd, olvadas- és forraspont, olvadas- és forrashd, stirtiség) csak
részben allnak rendelkezésre, €s legtobbszor kizarolag szobahdmérsékletre, illetve néhany
diszkrét hémérsékletre vonatkoznak. Tovabba azok nem az adott anyag film allapotara,
hanem tombi allapotara vonatkoznak, melyek eltérhetnek.

A fenti hatasok vélhetden egyiittesen allnak a kisérletekben tapasztalt viselkedés
hatterében. Azok kivizsgalasa és diszkusszidja tulmutatott eredeti célkitlizésemen, mely
szerint széles hullamhossztartomanyban atlatszo filmekben, a racsok kialakitasara
vonatkozo6 optimalis paramétertartomanyt megtalaljam, és lehetdleg a fény becsatolasara is

alkalmas szubmikrométeres periddust racsokat készitsek.
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2. tézispont.

Elsoként készitettem TWIN-LIBWE technikaval omlesztett kvarc hordozora felvitt
optikai vékonyrétegekbe (SiO2, Al203 és Y203) mikrométeres illetve fél mikrométeres
periédusu racsokat. Megallapitottam, hogy az SiO: film Kkiiszob energiasiiriisége
megegyezik a tombi SiO2-re korabban mért 285 mJ/cm?-el, és e racsok moduliciés
mélysége a tombanyaghoz hasonléan, széles intervallumban skalazhaté a készitési
paraméterekkel. Az Al2O3 és Y203 vékonyrétegek maratasi Kiiszobét 240 és 220
mJ/cm?-nek mértem és az optimalis megmunkalasi tartomany jelentdsen sziikebb,
mint 6mlesztett kvarc illetve az SiO2 film esetén, melynek kovetkeztében a modulacios
mélység kevésbé skalazhato a készitési paraméterekkel.

Demonstraltam, hogy a TWIN-LIBWE-vel készithetéek olyan racsok, melyek

alkalmasak a fény becsatolasara hullaimvezet6 rétegbe [T2].

70



V.3. Mikrométeres és szubmikrométeres periodusi reflexios racsok eldallitasa

on tombanyagban olvasztasos lenyomatkészitéssel

Az 1.2.2.b fejezetben leirtak alapjan a fémekben 1ézeres ablacidval létrehozhato periodikus
struktarak felbontasa és mindsége, elsésorban a fémek jo hdévezetési tulajdonsaganak
kovetkeztében erdsen korlatozott. Ugyanakkor felmertil az igény olyan mikrométeres, illetve
szubmikrométeres periodusu, fém tombanyagban kialakitott reflexids racsokra, melyeket
viszonylag egyszerii modon lehet eldallitani. Mivel Omlesztett kvarcban egy 1épésben
alakithatoak ki jo minéségii, nagy keménységii €s ellendlld transzmisszids racsok, melyek
modulacidja széles tartomanyban skalazhato, igyekeztem olyan ,,mester-replika” eljarast
talalni, melynek segitségével a kvarcracsok feliileti struktirdja atvihetd fém tombanyag
feliiletére. Egy tombanyagban kialakitott reflexids racs lézer indukalt roncsolasi kiiszobe
magasabb, mint egy fém filmben kialakitott racsé, ha a kivilagité IR impulzus hossza >100
ps [93]. A tombanyag hatékonyabban vezeti el a h6t, mint egy néhany tiz nanométer vastag
film.

Célom megvaldsitasahoz egy, az 6n megolvasztasaval jard lenyomatkészitéses eljarast
alkalmaztam, mely leginkabb a [23,29] referenciaban kozolt direkt lenyomatkészitéshez
hasonlithato, 1ényeges kiilonbség azonban, hogy fém filmekbe vitték at a mester mintazatat,
nem pedig tombi fémbe. Az Omlesztett kvarc olvadaspontja 1665°C, mig az 6n
olvadaspontja csupan 230 °C [94], igy a kvarc konnyedén ellenall az olvadt 6nnal vald

érintkezéskor.
V.3.1. Mesterracsok készitése

Ebben a fejezetben a témbi 6nban (Sn), mikro-és szubmikrométeres periddusu racsok
kialakitasara alkalmas kétlépéses modszerrel elért eredményeimet mutatom be. Az elsd
lépésben TWIN-LIBWE technikdval Omlesztett kvarcban készitettem kiilonboz6
periodicitast (mester) racsokat, madsodik 1épésben azok feliileti struktirdjanak
komplementerét masoltam at onba, egy altalam olvasztdsos lenyomatkészitésnek (melt-
imprint technique) nevezett eljarassal.

Az elsd 1épésben végrehajtott racskészitéshez hasznalt kisérleti elrendezés részletes
ismertetése a V. fejezetben talalhat6. Az dmlesztett kvarc céltargyak megmunkalasa soran
az 4tlagos energiastiriiséget 285 és 400 ml/cm? kozott valtoztattam, mig az impulzusok

szama 10 és 150 kozott mozgott. Az 6t kiilonbozo racsperiddust (p=266, 505, 1045, 2120 és
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3710 nm) az interferalé nyalabok beesési szogének (6=30° 15,3° 7,3° 3,6° 2,05°
beallitasaval biztositottam.

Az olvasztasos lenyomatkészités elott kontroll kisérletet végeztem, annak
bemutatasara, hogy lehetséges-e mikron ill mikron alatti periodusu racsokat létrehozni 6n

tombanyagban, UV (A=266 nm) nanoszekundumos ablacioval.
V.3.2. On tombanyag nanoszekundumos ablaciéja

A kisérlet célja annak demonstralasa, hogy a rendelkezésre allo 1ézerrel egy 1épésben lehet-
e, ha igen milyen feltételekkel mikro- és szubmikrométeres felbontasu strukturakat
1étrehozni. A kisérleti elrendezésben a céltargyként egy 6n lapot hasznélva, szdmos periddust
(505, 1055, 2115 és 3710 nm) beéllitva probaltam az energiastiriiséget €s impulzusok szamat
véltoztatva periodikus mintazatot kialakitani. Az 6n ablaciods kiiszobét F=340 mJ/cm?-nek
mértem, mig értékelheté vonalas struktira csupan ettdl alig nagyobb F=380 mJ/cm? érték
kozelében alakult ki, szigortian egy impulzus hatasara (49/a. abra) és kizardlag a legnagyobb
(3710 nm) perioddus esetében. Az eldbbivel azonos energidju masodik impulzus lerombolta
az els6 impulzussal keletkezett racsstruktarat (49/b. abra). A jelenség hatterében vélhetéen
az 6n magas hoédiffuzids tulajdonsaga all; az énra kiszamolt h6diffiizios hossz =1 pm, amely

a vizsgalt racsperiddussal azonos nagysagrendbe esik.
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49. dbra On tombanyagban nanoszekundumos lézeres ablaciéval kialakitott
racsok AFM képei: (a) 1 impulzus és (b) 2 impulzus
(p= 3710 nm; F=380 mJ/cm?)

Az egy impulzussal kialakithat6 racs modulacios mélysége 100 nm koriili és a felszin erésen

hulldmos. A fenti kisérlet alapjan igen nehézkes nanoszekundumos ablacioval, 6n
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tombanyagban j6 mindségii néhdny um periddusu racsokat késziteni; a um alatti periodusok

esetén pedig nem lehetséges.
V.3.3. Olvasztasos lenyomatkészités

A lenyomatkészités soran a TWIN-LIBWE eljaréssal kialakitott periodikus mintazatok énba
torténd atmasolasanak kisérleti vizsgalatat hajtottam végre. Az olvasztasos lenyomatkészités
soran mind a mesterracs, mind az 6n darab egymastol szeparaltan, egy-egy (2 mm
vastagsagu, 5 cm x 10 cm teriileti) acéllapon elhelyezve, az 6n olvadaspontja (=230 °C) folé
lett hevitve. A melegités egy elektromos melegit6lap segitségével, normal nyomasu levegdn
tortént.

Az 6n olvadasat kovetden, annak feliiletén néhany masodperc alatt kialakult egy
barnds szinli szennyezett réteg, mely valosziniileg a tdmbanyagban taldlhat6, az olvadas
miatt felszinre keriild6 szennyezddéseknek tulajdonithato. Ez a réteg megakadalyozta a
strukturak hatékony atmasolddasat. Egy egyszerti, gyors és jol reprodukalhato, és némi
kéziigyességet igényld modszerrel sikeriilt megszabadulni az nem kivanatos rétegtol.
Megfigyeltem, hogy az olvadt és szennyezett réteggel boritott 6n csepp, az acéllap kb. 30
fokos dontésének kovetkeztében, azon végig gordiilve, a réteg anyaga a laphoz tapad ¢€s egy
tiszta oncsepp marad vissza. Ezen a tiszta 6ncseppen mar nem képzddott ujra a réteg. Az
acéllap feliiletének érdesitése (a csepp haladasi irdnydra merdleges iranyu karcolatok
1étrehozasa) eldsegiti a nem kivanatos réteg eltavolitasat.

Az igy keletkezett, szennyezddésektél mentes cseppet a szintén felhevitett
mesterracsokat tartalmazd omlesztett kvarclapra helyeztem és azokat egyiitt eltavolitottam a
f6z0laprol. Koriilbeliil 5 perces lehiilési idot kovetden a megszilardult 6n levalaszthato a
kvarclaprol: legtobb esetben a kvarclap és az on eltérd hdtagulasanak kovetkeztében kiilsd
behatas nélkiil, esetenként némi kiilso erot alkalmazva.

Fontos kiemelni, hogy a [23,27,29] referencidkban leirt direkt lenyomatkészitéses
eljarasoktol eltérden, én nem alkalmaztam =~MPa nagysdgrendli nyomast a mester és az
olvadt fém kozott. Az olvadt ont csupan annak stlyabol szarmazo nyomoerd kényszeritette
a kvarc feliiletére.

Az 50. abran lathato a lenyomatkészités folyamatabraja: a képek felett az egyes
kiilonb6z6 fazisokat jellemzd, az egyesitéstdl eltelt idohoz tartozod kozos homérséklet van
feltiintetve. A hémérsékletet egy ellenallas hémérével, a kvarclap-on hatarfeliiletén mértem

meg.
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t=0 s; T~300 °C

t~20 s; T~200 °C

3 . megszilardult 6n
SiO, mesterracs Si0, mesterracs

t~300 s; T~40 °C

t<20 s; T>T,
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megszilardult 6n
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SiO, mesterracs SiO, mesterracs

50. dabra Az olvasztasos lenyomatkészités sémaja

Itt fontos megjegyezni, hogy a lehiilés sordan a kvarclap a jelentdés hdtagulasanak
kovetkeztében ébredé mechanikai fesziiltség miatt gyakran megrepedt és ezzel lehetetlenné
vélt a minta tovabbi felhasznaldsa. Ezért az 25 x 25 mm? feliiletii kvarclapokon megfelelden
pozicionalt sorozatokat 1étrehozva, majd minden lapot — a racsozott teriileteket megkimélve
— két egyenld részre vagva, azok hasadisa megeldzhetdvé valt. Ez nyilvanvaléan fontos
elvaras, hiszen nagyszamu kisérlet elvégzésekor alapvetd kovetelmény az adott mester
struktara tobbszori felhasznalhatdsaga.

Eléfordult, hogy a kvarcracsok a szétvalasztas utan lokalisan (foként a racsvonalak
kozott) tartalmaztak ratapadt ont, melyet hidrogén klorid fiirdében végrehajtott ultrahangos
mosassal konnyedén eltavolitottam, igy a kvarclapot hasznalhattam tovabbi kisérletekben.

Adott periddus esetén a lézerparamétereket ugy valtoztattam, hogy a létrehozott
mesterracsok modulacios mélysége a lehetdleg széles intervallumot lefedjen. Tehat legyenek
néhany, néhany tiz és, — ha lehetséges — néhany szaz nanométeres modulacios mélységi
racsok is egy perioduson beliil. Az alabbi foton (51. abra) példaként egy tobb foltsorozatot
tartalmazo replika lathato, p=1045 nm racsperidodus esetén. A feltiintetett replika még egy,

a méret csokkentés elétti (2,5 x 2,5 cm?) kvarclap felhasznalasaval keletkezett.
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51. abra Egy on replikardl késziilt foto (p=1045 nm). 4 mesterrdcs
paraméterei: soronként dallandé energiasiiriiség (400-290 md/cm?) és

oszloponként viltozé impulzusszam (10-150 pulses)

A feliileten lathatd karcolasok és sériilések a minta kezelése (foleg ki-€s becsomagolésa)
soran keletkeztek, ami jol mutatja az on replikak sériilékenységét. Ellenallosaguk minden
bizonnyal megnovelhet6 alkalmasan valasztott polimer vagy dielektrikum védéréteggel vald

bevonassal.
V.3.4. Eredmények

Az olvasztasos lenyomatkészitéssel létrehozott feliileti struktardk mikroszkopikus
skalan torténd karakterizalasdhoz Osszevetettem a mesterracsok és a hozza tartoz6 replikak
AFM-es topografiait, ligyelve arra, hogy adott foltpar esetén a mester €s replika foltok
azonos teriileteit vizsgaljam. Ez az AFM mintatartojanak mikrométercsavarral ellatott
eltoloja segitségével kivitelezhetd volt, mindig szem el6tt tartva, hogy a replika folt az
eredeti foltnak a tiikkorképe. Ez az 1. fejezetben leirtak alapjan elengedhetetlen a feliiletek
korrekt Osszehasonlitishoz, hiszen a mesterracsok modulacios mélysége erdsen fiigg a
térkoordinataktol.

Az 52. 4bran feltiintettem a p=3710 nm racsperiddushoz tartoz6 mester (a) és replika
(b) felilletek AFM topografidit, valamint a lenyomatkészités kvantitativ eredményeit
Osszefoglald grafikont (c), melyen a mesterracs modulacios mélységének fiiggvényében
abrazoltam a replikdk moduléacios mélységét. Az AFM képpar kivalasztasa soran igyekeztem
kiragadni a sokasagbol az adott peridushoz tartozo, tipikusan jellemz6 feliileti struktarakat.

Azonos konvenciot alkalmaztam a tovabbi racsperiodusoknal kozolt abrak esetében is.
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52. abra AFM képek a mesterrdacsrdl (2) és az arrdl készitett replikdrol (b),
valamint a replikik moduldcios mélységei a mester moduldcios mélységének
fiiggvenyeben (c); p=3710 nm

A p=3710 nm periddus esetében a mesterracsok mindsége kivalo, modulacidés mélyseégiik
skalazhato a 0-2000 nm tartomdnyban. A replikdk vonalainak felsd része jellemzden
hianyzik, aminek kovetkeztében a modulacid nem egyenletes. Ennek oka lehet azok
szétvalasztas folyaman bekoOvetkezett letdredezése, vagy az olvadt fém nem megfeleld
illeszkedése a mesterracs felszinéhez. Utobbi eredhet mesterracs volgyeiben rekedt levegd
jelenlétébdl, ami megakadalyozza a kvarcracs és az olvadt fém tokéletes érintkezését. Az
52/c é&brén lathato statisztikabol az lathatd, hogy a replikdk modulacidos mélysége kozel
allando (atlagosan 122 nm), fliggetleniil a mesterracs modulacios mélységét6l. Az ~1100 nm
feletti modulacidhoz tarozo lenyomatok mindsége drasztikusan lecsokkent, a feliilet stilyos

szabalytalansdgokat mutatott, vonalas struktira csak helyenként volt felismerhetd.
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A p=2120 nm récsperiodus esetében elért eredményeket az 53. 4bra illusztralja.
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53. dbra AFM képek a mesterrdcsrol (a) és az arrdl készitett replikardl (b),
valamint a replikak modulacios mélységei a mester moduldcios mélységének
fliggvényében (c); p=2120 nm
A réacsvonalak torzuldsa itt is megfigyelhetd (53/b abra), de azok szkenelt teriilethez
viszonyitott ardnya altaldban kisebb, mint a p=3710 nm esetében. Az atlagos modulacios
nm-nél mélyebb mesterstruktirakhoz tartozé lenyomatok feliilete drasztikusan csokken,
racsstruktara csak helyenként alakult ki.
A p=1045 nm racsperiodus esetében a kvarcracsok elérheté modulacios mélysége 450

nm koriili (lasd V.1. fejezet), a lenyomatkészitéssel elért eredményeket az 54. abra foglalja
Ossze. A nagyobb periodusokhoz hasonloan, itt is megfigyelhet6 a lenyomatokon kialakult

racsvonalak degradacioja (54/b abra) a mesterracshoz képest.
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54. abra AFM képek a mesterrdcsrol (a) és az arrdl készitett replikardl (b),
valamint a replikak modulacios mélységei a mester moduldcios mélységének
fliggvényében (c); p=1045 nm A (b) kép a 51. dbrdn a 3. sor, 2. oszlopban
taldlhaté foltrol késziilt. F=310 mJ/cm?; 20 impulzus.

Mig a p=2120 nm periddus esetében a lenyomatok modulacioja a kozel allando, addig az
egy mikrométer kozeli racsperiodusnal nem egyenletes a szkenelt 100 pm? teriileten beliil.
M¢ég szembet{indbb ez a tendencia a mikron alatti periddusok esetében, ahogy az 55. és 56.
abran jol lathat6. Ennek hatterében minden bizonnyal a mesterracsok mindségének
csokkenése, valamint a mintazatok atmasolddasi hatékonysaganak romlasa all, a csokkend

periodussal.
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55. dbra AFM képek a mesterrdcsrol (a) és az arrdl készitett replikardl (b),

valamint a replikik moduldcios mélységei a mester moduldcios mélységének

fiiggvenyében (c); p=505 nm

Az 56. dbra alapjan az eljarassal készithetdek p=266 nm periddusu reflexiods racsok is, amely

periodus egy nagysagrenddel kisebb az UV nanoszekundumos direkt ablacioval elérhetonél.
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56. dbra AFM képek a mesterrdcsrol (a) és az arrdl készitett replikardl (b),
valamint a replikik moduldcios mélységei a mester moduldcios mélységének

fiiggvenyében (c); p=266 nm

Az ot kiilonbozd periodussal elvégzett lenyomat készitéses kisérletek soran a
leglényegesebb tapasztalat, hogy adott periddus esetén, a replikdk modulacios mélysége
lényegében fiiggetlen a mester modulacios mélységétdl. Azaz adott periddushoz tartozik
egy, a replika struktarat jellemz6 atlagos modulaciés mélység, melyet az 57. abra foglal
Ossze. A grafikon egyben demonstralja az altalam vizsgalt kétlépéses eljaras jelenlegi

korlatait.
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57. abra A replikak atlagos moduldcios mélysége a rdcsperiodus fiiggvényében.

Az olvasztasos lenyomatkészitéssel kialakitott reflexios racsokat kivilagitva egy He-
Ne lézer nyalabjaval, az 6sszes megengedett diffrakcios rendben elhajlitott nyaldb jol lathatd
(szabad szemmel és kameraval egyarant). A 3710 nm, 2120 nm és 1045 nm periodust

fémracsok diffraktalt nyalabjai lathatoak az 58. abran feltiintetett fotokon. A foltok

58. dbra Az on replika racsokon diffraktalt He-Ne lézernyalabrol készitett
fotok:(a) p=3710 nm; (b) p=2120 nm; (c) p=1045 nm
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V.3.5. Diszkusszio

Az onracsok kialakitasa a kisérleti munkat tekintve nem tal bonyolult, a lenyomatkészitési
folyamatokat leir6 modellek ugyanakkor igen komplexek lehetnek [23,30,95]. Az olvadt
fém dielektrikum raccsal valo taldlkozasakor az els6 fontos pont a kvarcfeliilet nedvesitése,
mely a szoban forgd mérettartomanyban Kritikus lehet [96]. Ha a folyékony fém nem
sem Orokolhetik hiien a mesterstruktira mintazatat.

Az olvadt fém feliileti fesziiltsége és viszkozitdsa meghatarozo szerepet jatszik a
nedvesitésben [29], akarcsak polimerek esetén [30]. Az olvadt fémek magas viszkozitasat és
a feliileti fesziiltségb6l szarmazo ellenallast a munkadarabok Osszenyomasaval lehet
ellensulyozni. Ehhez kapcsoldodik a kérnyez6 levegd hatasa: a két anyag koz¢ szorult levegd
szintén képes megakadalyozni az olvadt fém és mester hatékony illeszkedését, lerontva ezzel
a masolas hatasfokat. Vakuumban végrehajtott lenyomatkészitéssel [29] és/vagy préselést
[23,27,30] alkalmazva a mesterracs és az olvadt on kozott az illeszkedés javithato, illetve a
leveg6 hatasa csokkenthetd.

A bevetetOben is emlitett, az olvasztast 1ézerrel megvaldsité LADI technikdval megmunkalt
fém filmeknél (Al, Au, Cu, Ni) elsGsorban azok megszilardulasakor bekovetkezo
zsugorodasa (~11-12 %) korlatozza a lenyomatkészités hatasfokat [29].

Vélhetéen a fent emlitett okok egyiittesen allnak annak hatterében, hogy

kisérleteimben, egy adott periddusra az 6n replikak modulacios mélységet kozel allandonak
talaltam.
Az olvadt 6n kvarcraccsal vald kolcsonhatdsa minden bizonnyal leirhatdo egy, a [30]
referenciaban polimerekre alkalmazott modellhez hasonloval, melynek bemend paraméterei
a mért illeszkedési sz0g és mért hdmérsekletfiiggd viszkozitas, kimenete a mester struktura
kitoltéséhez, azaz a hatékony atmasolashoz sziikséges nyomas, a hdmérséklet fliggvényében.
Esetemben a viszkozitas mérése még valdsziniileg kivitelezhet6 lett volna, de az illeszkedési
szog mérése a racsozott teriiletek kicsi mérete (~0,35 mm?) és az azokon beliili inhomogén
modulacios mélység eloszlas miatt vélhetden nehézkes és bizonytalan lett volna.

Célom az eljaras tesztelése volt kiilonb6z6 periodusok esetén (57. abra), és annak
demonstraldsa, hogy a TWIN-LIBWE-vel készitett kvarcracsokrdl, olvasztasos
lenyomatkészitéssel tombanyagban kialakithatoak olyan struktirak melyek mitkdnek, mint

reflexios racsok (58. abra). Az eljaras tovabbi optimalizalasara és modellezésére, valamint
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komolyabb felhasznélasra alkalmas, nagyobb reflexioval bird fémre (pl.: eziistre) torténd

kiterjesztésére a jovoben keriilhet sor.

3. tézispont.

On tombanyagban reflexiés racsokat alakitottam ki egy ,,mester-replika” eljarassal
(olvasztasos lenyomatkészités), melyhez mesterracsként az omlesztett kvarcban,
TWIN-LIBWE technikaval létrehozott racsokat hasznaltam fel. A mesterracsok és igy
a fémracsok periodusai is egy nagysagrendet lefednek (266, 505, 1045, 2120 és 3710
nm), melyekre osszevetettem a replika és mester racsok modulacios mélységét.
Megallapitottam, hogy adott periéduson beliil a replikak modulacios mélysége kozel
allando (rendre kozelitoleg 5, 25, 55, 75, 120 nm), fiiggetlen a mester modulacios
mélységétol, ugyanakkor ez a jellemzé érték — ahogy a mesterracsok modulacios
mélysége is — a periddussal novekszik. Tovabba demonstraltam, hogy a kialakitott
reflexios racsokat Kivilagitva, az osszes megengedett rendben elhajlitott nyalab

megjelenik [T3].
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V.4. Optikai szalvég nanostrukuralasa M-LIBWE technikaval

Az V.1-V.3 fejezetben targyalt kisérletek sordn a céltargy egy lap formara kialakitott
tombanyag, illetve azokra felvitt vékonyrétegek voltak, melyet a naftalin metil-metakrilat
abszorber és UV (1=266 nm) impulzusok segitségével egy interferometrikus kisérleti
elrendezésben munkaltam meg. Ezzel ellentétben a jelen fejezetben bemutatott folyadékos
maratas sordn a céltargy egy optikai szal magjanak kimeneti vége, melyet az azon kilépd
fény alkalmas abszorberben torténd elnyelddése segitségével munkaltam meg. Optikai szalat
eddig még nem munkaltak meg LIBWE technikaval, ezért izgalmasnak és igéretesnek tiint
a folyadékos hatoldali maratdst tanulmanyozni egy 0j céltdrgy esetén, karakterizalni a
kialakult feliileti struktirékat, és lehetdség szerint felhasznalni azokat valamilyen
alkalmazasban.

A kisérleti munkdmat eldszor - az eddig is hasznalt - Nd:YAG lézer 4.
felharmonikusaval (1=266 nm), és UV-ban erdsen abszorbedld naftalin metil-metakrilat
oldattal kivantam végrehajtani. Kezdeti terveim kozott szerepelt a szalvég maratdsanak
oldalrol valo megfigyelése egy gyors CCD kameraval, igy vizualisan is nyomon kdvethetd
lett volna az anyageltavolitas. Erre a fent emlitett abszorber alkalmas lett volna, hiszen az a
lathat6é tartomanyban atlatszo. A késobb részletezett nehézségek miatt, csak mas
hullamhosszon ¢és mas abszorbert hasznalva sikeriilt az optikai szal kimenetének

megmunkalasa.
V.4.1. Elokisérletek és azok eredményei

Ahhoz, hogy a szal egyik vége a folyadékos maratassal hatékonyan megmunkalhatd
legyen, harom alapvetd kritériumnak teljesiilnie kell. A fénynek hatékonyan be kell
csatolodnia a magba a bemeneti végén annak roncsolddadsa nélkiil, majd a szalon térténd
athaladas utan a kimeneti végén ki kell 1épnie, minél kisebb veszteséggel. Ezt kovetden a
kilép6 fényimpulzusoknak jo hatasfokkal el kell nyelédniiik a folyékony abszorberben, hogy
a hatoldali maratas mitkodjon.

A céltargy egy tobbmodusu BFH22-550 High OH (Thorlabs) optikai szal, mely 550
um atméréjii, omlesztett kvarcbol kialakitott maggal rendelkezik. A szal numerikus
aperturaja NA=0,22; radialis kifelé haladva a magot egy fluorén silica kopeny (vastagsag:
25 pm), egy polimer puffer réteg (vastagsag: 15 um), valamint egy Tefzel burok (vastagsag:
205 um) boritja. Ez utobbit a kisérletek elvégzése elbtt eltavolitottam. A szal csillapitasi
gorbéje az 59. abran talalhato: ez alapjan A=266nm-re vonatkozo transzmisszid 90% folotti,

ami a kisérlet szempontjabol biztatonak tiint.
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59. dbra Az optikai szal csillapitasi gorbéje a hullaimhossz fiiggvényében [97]

Els6 1épés tehat a fény becsatolasanak megvaldsitasa, melyhez a rendelkezésre allo
lencsék koziil ki kellett valasztanom a legmegfeleldbb fokusztavolsagut.

A szal magjanak apertirajahoz illeszteni kell a becsatolo lencse fokusztavolsagat ugy,
hogy az energiasiiriiség a bemeneti végen a szal roncsolasi kiiszobe alatt maradjon. A
térsziirt és kollimalt UV nyalab atméréjét d=3.6 mm-nek mértem, melyhez az f=2000 mm
fokusztavolsagl, plankonvex lencsét valasztottam, ezzel volt a mért kimeneti energia a
legnagyobb, anélkiil hogy a bementi vég roncsolddott volna.

Ekkor a szal mért transzmisszidja 50% koriili egészen E=0,43 mJ bemend
impulzusenergiaig, ami felett a bemeneti vég roncsolddik, ezzel elrontva a becsatolast.
Ekkor a kimeneti energia csupan E=0,21 mJ (F«=88 mJ/cm?), ami joval az dmlesztett kvarc
korabban mért LIBWE kiiszob energiasiirlisége alatt van, ezzel Osszhangban a szél
kimenetének maratodasat sem tapasztaltam. A kimeneti energiasiiriiség (Fi)
meghatarozasakor a kimeneten mért energiat a szal magjanak keresztmetszete Aaltal

meghatarozott teriiletre normaltam, igy azok atlagos energiastiriiség értékek.
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A roncsolasmentes esetben mért 50% kortili transzmisszio, azt a gyanut erdsitette, miszerint
a szal magjat alkotd dmlesztett kvarc, €s a kordbban megmunkalt kvarclapok nem azonos
optikai tulajdonsagokkal birnak.

A 1=266nm-es hullamhosszal végzett hosszas becsatolasi kisérletek alapjan nem
sikeriilt ugy a széalba csatolni a fényt, hogy annak kimenetén a folyadékos maratashoz
szlikséges fényenergia tdvozzon és az UV abszorberes LIBWE technikaval a szalvég
megmunkalhaté legyen.

Mivel az kvarc abszorpcidja a normalis diszperzié tartomanyaban a ndvekvd
hulldmhosszal csokken, ezért tovabbi kisérleteimet A=532 nm hulldmhosszon végeztem el,
remélve hogy a mag roncsolasi kiiszobe ekkor szamottevéen nagyobb lesz, s az igy
becsatolhato fényenergia a szalon vald athaladas és kilépés utan elegendé lesz a kimenet

folyadékos maratasahoz.

V.4.2. Fémes abszorberrel elvégzett (M-LIBWE) kisérletek és eredményeik

Mivel a naftalin metil-metakrilat oldat abszorpcidja 4=532 nm-en mar elenyészd, ezért olyan
abszorbert kellet alkalmaznom, amely zdldben erésen abszorbeal. Az irodalombdl mar
ismert folyékony fém abszorberek, mint a gallium és higany vagy esetleg az 6n alkalmasak
lehettek  kisérleteim  végrehajtasara. A higany  folyékony  halmazallapott
szobahémérsékleten, ugyanakkor mérgezé ¢és veszélyes. Az 6On jelent6sen magasabb
olvadasponttal rendelkezik (237 °C), melynek hasznalatat az ezzel jaro technikai nehézségek
miatt elvetettem. Végiil a galliumot valasztottam az alacsony olvadaspontja (29,8 °C) miatt,
melyet konnyedén biztositani tudtam, és melyet kordbban mar sikeresen hasznaltak M-
LIBWE kisérletben [77-80].

A kisérleti elrendezésbdl a térsziirt z61d nyalabot Kicsatolva, és azt egy alkalmasan
valasztott f=1500 mm lencsével a szdlba csatolva a transzmissziot 70-75% kozottinek
mértem. Ebben az elrendezésben a kilép6 fényenergia elegenddnek bizonyult ahhoz, hogy a
kimeneti vég megmunkalhat6 legyen fémes abszorbert hasznal6 M-LIBWE technikaval. A
Ga erds abszorpcidja miatt sajnos le kellett mondanom a szalvég roncsolddasanak vizualis
(CCD kameras) nyomon kdvetésérol.

A kisérletek soran a szal kimenetét 5 mm mélyre siillyesztettem a folyékony galliumba
(60. abra), majd a bemeneti impulzusenergiat és impulzusok szamat valtoztatva végeztem
kisérleteket. A szalat stabilan rogzitettem, mivel egy tobbmodusu szal kimeneti nyalabképe

rendkiviil érzékeny mind a becsatolas koriilményeire, mind a szal gorbiiletére és annak
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valtozasara. A Kimeneti vég rovidiilését optikai mikroszkoppal mértem, a maratas elott
altalam létrehozott referencia jeldléshez viszonyitva, 10 000 impulzus utan. Tapasztalataim
szerint pontosan mérhet6 hosszvaltozas eléréséhez legalabb néhany ezer impulzussal be kell
sugarozni a céltargyat, ezért valasztottam az impulzusok szamat egységesen 10000-nek. Az

impulzusok szamat egy mechanikus shutter segitségével, a nyitasi idovel szabalyoztam.

2™ harmonic of fiber
Nd:YAG laser
(A=532 nm)
liquid
lens gallium

(1.5 m)

60. dabra A szavég megmunkaldsdra hasznalt kisérleti elrendezés vazlata.

A bemendé impulzusenergiat 1,4 és 3,2 mJ kozott valtoztattam, ami a kimeneten Fi=450-
1060 mJ/cm? 4tlagos energiasiiriiségnek felel meg.

A kimenet M-LIBWE maratasi kiiszobét Fi=450 md/cm?-nek mértem, legalabb
ekkora energiastiriség és 10 000 impulzus esetén tortént elektronmikroszkoppal érzékelhetd
volt mérhetd. A fenti érték kozel egyenld az UV-ban 4tlatszo tombi anyagok esetében mért
szerves oldatos LIBWE maratasi kiiszobbel.

Amennyiben a kimeneti energiasiiriség meghaladta az Fxi =1060 mJ/cm? értéket, a
maratas kontrollalhatatlanna valt, a kimeneti vég néhany milliméteres darabokban
letéredezett. Ennek hatterében valdsziniileg a szalban kialakult mechanikai fesziiltség all,
amit a szalvéget koriilvevé galliumban kialakult nagy hémérséklet gradiens okozhat.

A vizsgalt kimeneti energiasiiriiség tartomanyban (450-1060 mJ/cm?) a maratési
sebességet 20 és 37 nm/impulzus-nak mértem, melyet az 61. arba mutat.

A mért maratasi kiiszob kozel azonos a masok altal korabban kapott értékkel (~490
mJ/cm?), viszont a maratasi sebességek joval nagyobbak azoknal [80]. Bar az
Osszehasonlitas nehézkes az itt hasznalt atlagos kimeneti energiasiirliség definicioja miatt,
hiszen a kimeneten a lokalis energiasiirliség a maratis soran az atlagostol eltérd (annal
kisebb/nagyobb) is lehet. Tovabba a [80]-ban mért maratasi sebességek 2 kHz-es ismétlési
frekvenciara vonatkoznak, és a hivatkozott cikkben a maratasi sebesség csokkenését

tapasztaltak, a novekvd ismétlési frekvenciaval.
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61.abra Az M-LIBWE-vel megmunkalt szal maratdsi sebessége a kimeneti

energiastiriiség (F) fiiggvényében.

A megmunkalast kdvetden a szalvég egy kb 10 mm hosszl darabjat levagtam, és félretettem
a késobbi feliiletvizsgalat céljabol. A levagasnal fontos kritérium volt az elvagott feliiletek
simasaga, repedésektdl vald mentessége, illetve a reprodukalhatosag. Egy specialis szalvago
penge segitségével a fenti kritériumoknak megfelelden sikeriilt a szal méretre vagasa, melyet
kozvetleniil a vagas utan optikai mikroszképpal, valamint a kilépd fény szérédasaval tudtam

gyorsan ellendrizni.

V.4.3. A SEM vizsgalat eredményei

A maratds hatdsara a szalvégen keletkezett feliileti struktrak karakterizalasat Dr.
Kopniczky Judit segitségével, egy téremisszids pasztazo elektronmikroszkoppal (FESEM,
Hitach-S4700) végeztiikk el. A dielektrikum mintdk 3-5 nm vastagsagi arany-palladium
(Au/Pd) filmmel lettek bevonva, majd azok szénszalaggal egy aluminium mintatartora

erdsitve kertiltek a késziilék vakuumkamrajaba.
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Az eredeti (megmunkalatlan) szalvégrol késziilt referencia SEM kép lathat6 a 62. abran.

7R

Ko

R

15.0kV 25.0mm %200 SE(V)
62. abra. A megmunkdlatlan szalvégrol késziilt SEM kép

Amint az lathato, a levagott szalvég magja egyenletes, repedésmentes feliilettel rendelkezik,
habar a kopeny lokalis beszakadasa idonként eléfordult (62. abra felsé része), az ilyen
szalvégek a megmunkalés el6tt Gjra lettek vagva, amig a kivant mindséget el nem érték. A

bemutatott referencia nem lett felhasznalva a maratasi kisérletekben.
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A maratasi kiiszob (Fii =450 mJ/cm?) kozelében a kialakult feliileti struktira valtozast mutat
a referencidhoz viszonyitva, de ekkor a szal rovidiilése nem mérhetd. A modosult szalvégen
egy porozus struktira jon létre (63/a abra), mely 50 000-szeres nagyitasban jol kivehet6
,karfiolszerli” mintazatot mutat, melyhez tartozo karakterisztikus szemcseméret 200 nm

koriili (63/b 4bra).

4 4. &

15.0kV 12.5mm x50.0k SE(U)

[
1.00um

ro

63. dbra A szalvég modosult feliiletérdl készitett SEM kepek
(Fii= 450 mJ/cm?; 10000 impulzus).
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A kilépd energiasiiriiséget Fii =630 mJ/cm?-re ndvelve a kimenet médosulasa szamottevébb,
a szal 10 000 impulzus hatdsara bekovetkezett hosszvaltozdsa mar egyértelmiien mérhetd

(64/a. abra).

\

AT
15.0kV 13.0mm x50.0k SE(U)

64. dbra A szalvég modosult feliiletérdl készitett SEM képek
(Fi= 630 mJ/cm?; 10000 impulzus).
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A 64/b 4bran lathato a szalvégen kialakult porézus finomstruktira, mely <100 nm
karakterisztikus méretli szemecsékbdl all. A 63/b és 64/b abrakon feltiintetett SEM képek
alapjan azt talatam, hogy a szemcseméret Fyi novekedésével csokken.

Tovéabb novelve a belépd impulzusenergiat, a kimeneten kialakult feliillet morfologidja
lényegében véltozatlan marad, ugyanakkor Fii =1060 ml/cm? esetén a kimeneti vég
letéredezése volt megfigyelhetd, mely Ilehetetlenné tette a magasabb kimeneti

energiastiriiségek hasznalatat.

V.4.4. A Raman vizsgalat eredményei

A lehetséges alkalmazasok felé tekintve, a kialakitott kb. szaz nanométeres
finomstruktrak irant intenziv érdekl6dés mutatkozik a tudomanyos kozosségben. llyen
karakterisztikus mérettel és valtozatos formaval rendelkezé nanostrukturakat sikeresen
hasznalnak a feliileterésitett jelenségek vizsgalata és alkalmazasa soran, ahol a
nanomintdzatok koriil az elektromos térerdsség lokalis értéke nagysagrendekkel nagyobb
méretétdl. llyen, tobbek kozott a feliilet erésitett Raman szoras (Surface Enhanced Raman
Scattering - SERS), melynek kovetkeztében a nanostruktaralt feliileten készitett Raman
spektrumok karakterisztikus cstcsainak intenzitasa tobb nagysagrenddel megnovelheté a
sima feliileten felvett jelintenzitasokhoz képest [99,100]. Ennek kovetkeztében a
detektalhaté minimalis Raman-aktiv anyagmennyiség nagysagrendekkel lecsokken, azaz az
érzékenység megnd. Példaként, a tanszéken Csizmadia és tarsai altal készitett, 65. dbran
feltiintetett Raman spektrumon jol latszik a sima omlesztett kvarc illetve annak LIBDE
segitségével nanostruktiralt, majd 40 nm eziisttel bevont feliiletére felvitt festékanyag esetén

detektalt jelek kozotti szignifikans eltérés [101].
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65. abra. Rhodamine 6G Raman referencia spektrumai (kék és narancs) és a

A fenti spektrum jol tiikkr6zi, hogy az érzékenységet erdsen befolyasolja a modositott

feliileten kialakult mikrostruktira mérete és alakja. Kivancsi voltam, hogy a szalvégeken

LIBDE-vel kezelt felszin spektruma (piros) [101]

kialakitott feliiletek mutatnak-e SERS aktivitast.

Az elektronmikroszkopos vizsgélatot kovetéen — az Au/Pd bevonat felvitele utan —
felvettem a Rhodamine 6G festék (c=1 mmol/dm®) Raman spektrumat a bemutatott
szalvégeken. A szélak végét belemartottam a festékanyagba, igy biztositva a festék felvitelét
a mikrostruktaralt feliiletre. Az el6készitett mintakat, Kopniczky Judit segitségével egy
=780 nm-en miikdd, Thermo Scientific DXR tipusti Raman Mikroszkoppal vizsgaltuk. A

referencia feliiletrdl, valamint a 450 ill. 630 mJ/cm? kimeneti energiasiiriiséggel megmunkalt

szalvégeken készitett Raman spektrumokat a 66. abra mutatja.
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66. abra A Rhodamine 6G szdlvégen felvett Raman spektrumai: referencia
(fekete) és az M-LIBWE-vel keszelt felszinek spektrumai (piros és kék).

Amig a referencia feliiletrdl készitett spektrum nem tartalmaz specifikus csticsokat, addig az
Fi=450 ml/cm? energiastiriiséggel megmunkalt feliiletrél felvett spektrumban mar
felismerhetéek a Rhodamine 6G karakterisztikus csucsai. A nagyobb (F«i=630 mJ/cm?)

fluenciaval moédositott feliilet esetében a csucsok intenzitasa jelentdsen megnovekszik.

A 66. abra egyértelmii bizonyitéka annak, hogy az M-LIBWE technikaval, a szalvégen
kialakitott szub 100 nanométer karakterisztikus mérettel bir6 struktirak mutatnak SERS
aktivitast. Az er6sités kozel két nagysdgrend, ami elmarad a mads, igen valtozatos
modszerekkel 1étrehozott SERS-aktiv szalvégek hatékonysagatol [102-104], de a maratasi
folyamat tovabbi optimalizalasaval (pl.: mas abszorber vagy indirekt 1ézeres technika
alkalmazasaval) az erdsités bizonyara tovabb novelhetd. A masok altal publikalt SERS-aktiv
szalvégek  kialakitasat  elére  legyartott  nanorészecskék  felvitelével — [102],
telekommunikacios szal nyujtasaval €és kémiai maratasaval [103], illetve ferde
parologtatassal felvitt nano oszlopocskak [104] segitségével valositottak meg. Ezektol
eltérden, én egy lézeres alapu eljarassal, eddig nem alkalmazott elrendezésben hoztam 1étre

a SERS aktivitast mutat6 felszint.
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4. tézispont.

Elséként alakitottam ki a fémes (Ga) abszorberes LIBWE (M-LIBWE) elrendezés
hasznalataval porozus, <100 nm karakterisztikus mérettel rendelkezo nanostrukturat
egy tobbmodusu, omlesztett kvarc maggal rendelkezé optikai szal kimenetének
felilletén. A szalmag maratasi kiiszobét 450 mJ/cm?-nek, a maratasi sebességet 20 és 37
nm/impulzus kozottinek mértem a 450-1060 mJ/cm? energiasiiriiség tartomanyban.
Megmutattam, hogy a moédszerrel létrehozhato olyan feliileti struktira, melyet
bevonva néhany nanométeres fémréteggel, az alkalmas feliilet erésitett Raman szorasi

(SERS) spektrumok felvételére [T4].
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VI. Osszefoglalas

Dolgozatomban bemutatott eredményeim tilnyomo részt egy kozvetett Iézeres
feliiletmegmunkalasi eljarashoz, a lézeres hatoldali folyadékos maratdshoz (LIBWE),
valamint kisebb részben egy lenyomatkészitéses eljarashoz kapcsolodnak. Igyekeztem olyan
mikrostruktaralt felilletek kialakitasaval és vizsgalataval foglalkozni, melyeknek van, és
lehet gyakorlati felhasznalasa. Munkdm soran ezért transzmisszios racsok diffrakcios
hatasfokanak meghatarozasat, dielektrikum vékonyrétegekbe és tombi fémbe torténd racsok
kialakitasat, valamint optikai szalvég nanostruktiuralasat végeztem el.

Eredményeimet az alabbi tézispontokban foglalom Gssze:

1. Meéréssel és szimuldcioval elséként hatiroztam meg a TWIN-LIBWE eljaréassal
Omlesztett kvarcba készithetd, mikrométeres periddussal (0,95, 2,12 és 3,71 um)
rendelkezd transzmisszids racsok diffrakcios hatdsfokat harom hulldmhosszon (266,
532 és 654,5 nm), az Osszes megengedett elhajlasi rendre. A kiértékelés soran
alkalmazott modszer a modulaciés mélység inhomogén, de szimmetrikus
figgvényekkel jol illeszthetd eloszlasat figyelembe véve, a szimulalt hatasfokok
adott modulacids mélységhez tartozo teriilettel valo stlyozasan alapul. Az elvégzett
vizsgalatok alapjan megallapitottam, hogy a TWIN-LIBWE-vel készithetéek olyan
racsok, melyek diffrakcios hatdsfoka a +£1 rendben maximadlis, esetenként 50%
folotti, igy azok varhatéan hatékonyan alkalmazhatoak kiilonb6z6 optikai

elrendezésekben [T1].

2. Elsoként készitettem TWIN-LIBWE technikéval 6mlesztett kvarc hordozora felvitt
optikai optikai vékonyrétegekbe (SiO2, Al2O3 és Y203) mikrométeres illetve fél
mikrométeres periddusti racsokat. Megallapitottam, hogy az SiO2 film kiiszéb
energiasiiriisége megegyezik a tombi SiOz2—re korabban mért 285 mJ/cm?-el, és e
racsok modulacidés mélysége a tombanyaghoz hasonldan, széles intervallumban
skalazhato a készitési paraméterekkel. Az Al203 és Y203 vékonyrétegek maratasi
kiiszobét 240 és 220 mJ/cm?>—nek mértem és az optimalis megmunkalasi tartomany
jelentdsen sziikebb, mint omlesztett kvarc illetve az SiO2 film esetén, melynek
kovetkeztében a modulacids mélység kevésbé skalazhato a készitési paraméterekkel.
Demonstraltam, hogy a TWIN-LIBWE-vel készithetéek olyan racsok, melyek

alkalmasak a fény becsatolasara hullamvezetd rétegbe [T2].
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3. On témbanyagban reflexios racsokat alakitottam ki egy ,,mester-replika” eljarassal
(olvasztasos lenyomatkészités), melyhez mesterracsként az omlesztett kvarcban,
TWIN-LIBWE technikdval létrehozott racsokat hasznaltam fel. A mesterracsok és
igy a fémracsok periddusai is egy nagysagrendet lefednek (266, 505, 1045, 2120 és
3710 nm), melyekre 0sszevetettem a replika és mester racsok modulacios mélységét.
Megallapitottam, hogy adott perioduson beliil a replikak modulacios mélysége kozel
alland6 (rendre kozelitdleg 5, 25, 55, 75, 120 nm), fiiggetlen a mester modulacios
mélységétdl, ugyanakkor ez a jellemzd érték — ahogy a mesterracsok modulacios
mélysége is — a periddussal novekszik. Tovabba demonstraltam, hogy a kialakitott
reflexios racsokat kivilagitva, az 0sszes megengedett rendben elhajlitott nyalab

megjelenik [T3].

4. Elsoként alakitottam ki a fémes (Ga) abszorberes LIBWE (M-LIBWE) elrendezés
hasznalataval porozus, <100 nm karakterisztikus mérettel rendelkez6 nanostrukturat
egy tobbmodust, dmlesztett kvarc maggal rendelkezd optikai szal kimenetének
feliiletén. A szalmag maratasi kiiszobét 450 mJ/cm?-nek, a maratasi sebességet 20 és
37 nm/impulzus kozodttinek mértem a  450-1060 mJ/cm?  energiasiiriiség
tartomdnyban. Megmutattam, hogy a modszerrel létrehozhaté olyan feliileti
struktira, melyet bevonva néhany nanométeres fémréteggel, az alkalmas feliilet

erdsitett Raman szoérédsi (SERS) spektrumok felvételére [T4].
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VII. Summary

The majority of the results presented in my thesis are connected to an indirect laser-based

surface patterning technique, namely the laser-induced backside wet etching (LIBWE) and

the minor part of my results is connected to an imprinting technique. | have aimed to produce

and examine surface structures which are relevant for present applications and/or will have

application in some field in the future. For this reason | have determined the efficiency of

diffraction gratings, created gratings into dielectric thin films and bulk metal, and

nanostructured the tip of optical fiber.

The summary of my scientific results are listed as the followings:

1.

| have determined for the first time, the diffraction efficiency of the TWIN-LIBWE
made fused silica surface relief transmission gratings (with periods of 0.95, 2.12 and
3.71 pum) by the combination of measurements and simulations for three laser
wavelengths (266, 532 és 654.5 nm), and for all the allowed diffraction orders. The
presented method takes into account the inhomogeneous distribution of modulation
depth which can be fitted well by symmetric functions, and it is based on the
weighting of simulated efficiencies by the relative grooved area belongs to a given
(single) modulation depth. | have found that by TWIN-LIBWE it is possible to
fabricate gratings which has maximal diffraction efficiency in the 1% orders, in some
specific cases above 50%. Consequently, these gratings most probably suitable for
further applications [T1].

| have fabricated micrometer and half of micrometer period surface relief gratings
into thin films (SiO2, Al,O3 and Y203) deposited onto fused silica substrate for the
first time by TWIN-LIBWE method. | have found that the etching threshold for SiO;
film is 285 mJ/cm? , which is equal to the known bulk’s threshold, and I have found
that the modulation depth can be adjusted within a large interval by the adjustment
of laser parameters during etching. | have measured the threshold of 240 and 220
mJ/cm? for Al,O3 and Y203, respectively, and | have found that the optimal etching
parameter set and consequently the scalability of modulation depth are significantly
narrower than for SiO; film and bulk. I have demonstrated that by TWIN-LIBWE it
is possible to produce gratings into thin films which are capable to couple the light
into the waveguide film [T2].
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3. I have produced replica reflection gratings in bulk tin (Sn) by a “master-replica”
method (melt-imprint technique) from TWIN-LIBWE made fused silica grating
molds. The period of both replicas and masters cover an order of magnitude (266,
505, 1045, 2120 és 3710 nm); | have compared the modulation depth of replicas and
of masters for all periods. | have concluded that the modulation depth of replicas are
nearly constant for a given period, i.e. independent of the depth of its master;
however this typical groove depth — similarly as the master’s - is increasing with
increasing groove spacing. Moreover, | have demonstrated that by illuminating the
produced replicas, all of the allowed diffraction orders are appear [T3].

4. | have fabricated phorous sub-100 nm characteristic size nanostructures on the tip of
multimode optical fiber having fused silica core by metallic LIBWE (M-LIBWE)
arrangement based on liquid gallium (Ga) as absorber. | have measured the etching
threshold of fiber core to 450 mJ/cm?, and the etching rate between 20 and 37
nm/pulse in the 450-1060 mJ/cm? fluence range. | have showed that the method
supports the production of surface structures which after coated by a thin metal film,
proved to be a proper substrate to produce surface enhanced Raman scattering
(SERS) signals [T4].
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