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1. Bevezetés

Napjainkban az egyik legnagyobb (globalis) probléma a Fold lakossaganak egyre novekvo
energiaigényének kielégitése, melyet jelenleg legnagyobb részt fosszilis energiahordozék
felhasznalasaval probalnak fedezni. Azonban ezek feldolgozadsa és felhasznalasa folyaman
olyan anyagok jonnek létre, amelyek karositjak a kornyezetet, az ember egészségét, és egyéb
belathatatlan globalis folyamatokat indithatnak be. Ezért kapnak egyre nagyobb szerepet a

megujuld energiat felhaszndlod energiatermeld eszkozok, koztik a napelem. Merdleges
beesésnél a Fold felszinére 1k_I/12/ energia jut napsugarzas formajaban, tehat nagy hatdsfoku
m

rendszerekkel a sziikségleteinkhez képest joval tobb energia allna rendelkezésre. Voltaképp a
tobbi megujuld energiaforras is (példaul szél- és vizenergia, tengeri dramlatok, biomassza)
mind a napenergiara vezethetok vissza, tehat a megujuléd energiaforrasok koziil a napenergia a
primer energiaforras.

A napelemek alapanyaga altalaban a szilicium, amely bolygonkon az egyik leggyakoribb
elem, homok formajaban nagy mennyiségben fordul eld. A szilicium a mikroelektronika
legfontosabb alapanyaga, tranzisztorokat, diddakat, integralt aramkoroket stb. hoznak Iétre
beldle, ezért a szilicium feldolgozasara kiforrt technologia jott 1étre. Ez a technologia segitette
azt, hogy leginkabb a szilicium valt a napelemek alapanyagava is, habar az abszorpcios
tulajdonsagai nem teszik a legalkalmasabba nagy hatasfoku napelem gyartasara.

A jobb fénybecsatolas érdekében a napelem feliiletén megfeleld struktarat alakitanak ki. A
struktarak oldallapjain a fénysugarak tobbszords reflexidjaval (1. abra) és antireflexios
rétegek alkalmazasaval érik el, hogy minél nagyobb mértékben csatolodjon be a fény a

napelem anyagiba. Léteznek olyan modszerek, amelyekkel a reflexid értéke 4% ala

1. abra: A tobbszoros reflexio sematikus rajza



csokkenthetd a lathato tartomanyban. [1] Ilyen példaul a Plasma Immersion lon Implantation
[2] és a lézeres maratas. Az ilyen reflexids tulajdonsagokkal rendelkezd sziliciumot fekete
sziliclumnak (black silicon) nevezziik. Pusztin a jobb fénybecsatolassal a szilicium
napelemek hatasfoka tovabb emelhetd. A napelemen kiviil mas teriileteken is alkalmazhato a
fekete szilicium. Ilyen a szilicium alapt komplex fotonikai és elektronikai eszkozok
eldallitdsa, amelyekben az elektromos aramkoroket optikai aramkordkkel lehet kivaltani,
ezzel gyorsabba és biztonsagosabba téve az elektrooptikai eszk6zok mitkodését [3]. Tovabbi
alkalmazast jelenthet érzékeny szenzorok kifejlesztése [4].

A tudomanyos diakkori dolgozatomban kiilonboz6 1ézerekkel eldallitott fekete szilicium
feliileteket hasonlitom 0Ossze. A lézeres anyagmegmunkalasnak tobb elénye van: tiszta,
érintésmentes, preciz anyagmegmunkalést tesz lehetdvé, tovabba a 1ézerrel eldallitott extrém
koriilmények miatt kiilonleges anyagi tulajdonsagok is létrejohetnek. Vakuumban, gdzban
vagy folyadékban szilardtesteket impulzuslézerrel kezelve kontrollalhatéan megvaltozik a
feliilet mikro- és nanoszerkezete. Nagy teljesitménysiriiségli impulzusokkal a feliiletrél anyag
tavolithato el, amely az esetek tobbségében plazmabdl, nemionizalt gazbol és apro részecskék
keverékébdl all. Ezt a jelenséget nevezik lézeres ablacionak. A 1ézeres ablacidval nagyon
valtozatos mérettartomanyu ¢és alaku feliileti strukturdk alakithatoéak ki, illetve az eltavozé
ablacios felhd is szintén nagyon kiilonb6zd méreti és jellegli részecskék, tovabba
vékonyrétegek eldallitasat teszi lehetdveé, ha a felhd utjaba egy hordozot helyeziink. Ezt az
eljarast nevezik impulzuslézeres vékonyréteg-épitésnek (Pulsed Laser Deposition, PLD) [5].
A Szegedi Tudomanyegyetem Fizikus Tanszékcsoportjaban a 1ézeres anyagmegmunkaldsnak
tobb ¢évtizedes hagyomanya van, igy itt megtaldlhatdoak az impulzuslézerek csaladjanak
legfontosabb tagjai. Ezaltal lehetdség nyilt szdmomra, hogy a szilicium feliileti strukturalasat
kiilonb6zd hullamhossz(i és impulzusidejii 1ézerek alkalmazasaval végezzem el. A
dolgozatom elkészitése soran az Optikai és Kvantumelektronikai Tanszéken miikodo
terawattos  titan-zafir-lézerrel, nanoszekundumos KrF-1ézerrel, frekvenciakétszerezett
Nd:YAG-lézerrel és a Kisérleti Fizikai Tanszéken, a vilagon egyediilallo, festéklézerrel
pumpalt KrF-lézerrel végeztem el a kisérleteimet. Ezekkel a 1ézerekkel a szilicium ablacios
kiiszob  kornyéki sokimpulzusos feliiletmodositasat — vizsgaltam egy szisztematikus

méréssorozat soran.



2. Tudomanyos el6zmények, célkitiizés

A lézer-anyag kolcsonhatas folyamatait a 1ézerek felfedezése ota intenziven vizsgaljak. Méar az
elsé impulzuslézerekkel plazmaallapotig lehetett heviteni a szilardtestek feliiletét. A 1ézerek
fejlédése soran jelentds eldrelépés volt az impulzushossz csokkentése, amely egyrészt az un. Q-
kapcsolassal vagy az aktiv kézeg gyors megszinését lehetové tevd excimer géazok
alkalmazasaval valt lehetévé. [6] Ezekkel a 1ézerekkel par ns alatt elérhetd, hogy abszorbeald
(fém vagy félvezetd) feliileteken az anyag megolvadjon, elparologjon és a magas nyomdasu
gazban a részecskék. nagyszamu energikus iitkdzése miatt ionizaldodjon. Ekkor Iétrejon a
lézerplazma, amely 6nmagaban is abszorbealja a 1ézerfényt, és ez a plazma tovabbi hatékony
felfiitését teszi lehetové. Ezt a komplex folyamatsort nevezik lézeres ablacionak. Az ablacio
kiiszobfolyamat: bizonyos energiastriiség alatt a szilardtest felszine nem ¢éri el azt a
hémérsékletet, hogy megolvadjon és elparologjon, ekkor makroszkopikus anyageltdvozas nem
kovetkezik be. Az ablacid kiiszob-energiastirliségének nevezziik annak az egy impulzusnak az
egységnyi feliiletre jutd energiajat, ahol a makroszkopikus anyageltavozas éppen megjelenik.

A soklovéses ablacidé eredményeképpen nagyon kiilonleges feliileti szerkezetek — alakzatok
alakulhatnak ki. llyenkor az anyag periodikusan felmelegszik, majd lehill és a hétagulasi
folyamatok miatt szdmos hibahely is kialakulhat a szilardtest felszine alatt, akar az ablacios
kiiszobnél kisebb energiastiriiségek esetében 1s. Ezek a hibak repedésekké alakulva
szétszabdalhatjadk a felszint, megvaltoztatva annak optikai homogenitasat ¢és hdvezetd
képességét. Egy inhomogén optikai feliileten a folyamatok is mar inhomogén modon jatszoédnak
le. Ahol n6é az abszorpcio, ott az elnyelt és igy ,,hatdsos” energiasiirliség is néni fog, ami a
folyamat gyorsulasat fogja lokalisan segiteni.

A 1ézerek teljesitménystirliségének jelentds megndvelését az impulzusidé drasztikus
csokkentésével lehetett elérni, az impulzusenergia valtozatlanul hagyadsa vagy akar kis mértékii
csokkenése mellett. Piko- és femtoszekundumos impulzusok hatdsara az ablacios folyamat is
jelentésen megvaltozik, melyet az utdbbi évtizedben kimeritéen tanulmanyoztak [7], és e
kérdéskorben szamos szakkonferenciat rendeztek. Ha az impulzus id6hossza 6sszemérheté az
elektronok karakterisztikus gerjesztési idejével és sokkal kisebb, mint az elektron—racs
alrendszer kolcsonhatasi ideje, akkor az elektron, illetve rdcshdmérséklet az impulzussal valod
kolcsonhatds utan jelentOsen eltér. Ez 1) specifikus effektusok (Coulomb robbands, az un.
gyenge ¢és erds ablacids folyamatok megjelenése stb.) megjelenéséhez vezet. Az ultrarovid

impulzusokkal torténd megmunkalas sordn még a jo hdvezetd képességli fémek és felvezetok



esetében is a feliileti megmunkalas jatssza a fO szerepet, a hdvezetésbdl adodo effektusok
(mélyebb, térfogatban torténd megolvadas, parolgas) elhanyagolhatéva valnak. Ugyanakkor a
feliileten lejatszodo gazreakciok és hidrodinamikai jelenségek joval intenzivebbé vallnak. A
feliiletet elhagyo elektron €s ionplazma utan az atomos ablacios felhd mogott a talfutstt feliilet
szétrobbanasabol képz6d6 nanocseppek is megjelennek az ablacios felhdben. [8]

Lézerrel modositott feliiletli sziliciumrol szamos tudoményos folyodiratcikk beszamol. Ezekben
a munkakban Nd:YAG lézerrel [9-11], ns-os excimer lézerekkel [12-17], szubpikoszekundumos
excimer lézerrel [18] és fs-os 1ézerekkel [19-25] kialakitott feliileti struktirakat irnak le. A
legtobbet vizsgalt struktarak a fs-1ézerekkel kialakitott kiipok és a ns-os 1ézerekkel 1étrehozott
feliileti tliskék. Azonban a cikkek nagy tobbsége csak egy-egy lézertipussal létrehozott
struktarakat vizsgal. Tobb fajta excimer lézerrel torténd struktralast csupan a [18] munka
targyal. Ebben 450 fs, 5 ps, és 15 ns impulzusidejii 1ézerfénnyel vilagitottak meg szilicium
felilleteket. Azt tapasztaltdk, hogy a ns-os impulzussal Iétrehozott struktirdk periddusa
nagyobb, mint a ps-os és a szubpikoszekundumos impulzusok esetén. A jelenséget azzal
magyaraztak, hogy a fény-anyag kolcsonhatés tulajdonsagai fiiggnek az impulzus hosszatol.

A napelem hatékonysaganak novelésére szolgald 1ézeres feliiletkezeléssel kapcsolatban csak az
elmilt években jelentek meg kozlemények [23-35], ezek egy része még csak konferencia
kozlemény [32-35]. Ezekben kiilonbozé 1ézerekkel, kiilonb6zé nyomast és Osszetételli
kornyezetben allitottak eld fekete sziliciumot. Megvizsgaltdk a kialakitott feliilet optikai
(reflexids, abszorpcids, lumineszcens...) és fotovoltaikus tulajdonsagait. Fotoaram mérésével
bebizonyitottak, hogy a strukturalt feliiletli napelem hatdsfoka nagyobb a ,,hagyomanyos”
napelem hatasfokanal, az arany a feliilet kialakitdsdhoz hasznalt 1ézertol és a kisérletek
koriilményeitdl fiiggott. A cikkek egy része a texturdlatlan feliiletli napelemhez képest 50-57%
fotoaram novekedésrl szamolt be [30,34,35]. A kereskedelmi forgalomban kaphato
napelemeknél is hasznalnak feliileti texturalast és antireflexios réteget, viszont a cikkek nem
ehhez viszonyitottak az elért fotodram novekedést.

A napelemek kereskedelmi forgalomba keriilési ara és az élettartam soran megtermelt energia
aranak viszonya a jelenlegi napelem gyartas legfontosabb kérdése. Ha a hatékonysag akar 1-2
szazalékkal néne a jelenlegi eldallitasi koltségek mellett, az mar 4atbillenthetné a napelemek
felhasznalasat a profitot hozo oldalra [36], ami a napelemek globalis elterjedését jelenthetné. Az
irodalomban megjelend, kiilonb6zd 1ézerekkel 1étrehozott fekete Si feliiletek feketesége nem
hasonlithat6 ossze. A fénybecsatolas hatékonysaganak, igy az esetleges hatdsfok novelésnek a

szempontjabol viszont ez egy nagyon fontos, megvalaszoland6 kérdés.



3. Célkitiizés

A szilicium alapu napelemek hatékonysaganak novelése a fotovoltaikus kutatas és ipar egyik
legfontosabb célkitiizése. Erre egy perspektivikus lehetdséget ad fekete szilicium feliiletek
kialakitasa. Ilyen feliiletek tiszta ¢s kontrolldlhatd6 modon tobbek kozott 1ézeres feliileti
strukturalassal alakithatok ki. Komplex, tobb 1ézert is alkalmazd atfogd vizsgalat a téma
szakirodalmédban még nem jelent meg. Ezért a didkkori munkdm céljaként a fontosabb
impulzuslézer tipusokkal eldallithato fekete szilicium felilletek vizsgéalatat és
Osszehasonlitasat tliztem ki.

Els6é 1épésben azt kivantam megvizsgalni, hogy a rendelkezésemre bocsatott 1ézerek koziil
melyekkel lehet fekete sziliciumot létrehozni, illetve megterveztem a szisztematikus
méréssorozatot, amellyel elkészitettem a mintaimat.

A 1étrehozott feliileti strukturak vizsgalatat tobbféle modszerrel igyekeztem elvégezni. Az igy
nyert eredmények alapjan elvégezhetd az 6sszehasonlitas.

Mindezek alapjan a didkkori dolgozatomban levonom a megfeleld kovetkeztetéseket.
Megkeresem arra a kérdésre is a valaszt, hogy az altalam hasznalt 1ézerek koziil melyik

1ézerrel lehet 1étrehozni a legfeketébb szilicium feliiletet.



4, Kisérleti eszkozok és vizsgalati modszerek

Ebben a fejezetben a kisérleteimnél haszndlt lézereket, valamint az elvégzett kisérletek

eredményeinek kiértékeléséhez hasznalt eszkdzoket és modszereket mutatom be.

4.1. Lézerek

A mintak elkészitéséhez hasznalt 1ézerek legfontosabb tulajdonsdgai az alabbi tablazatban

olvashatok:
. , . . KrF - festéklézer )

A 1ézer tipusa Ti:Zafir KrF excimer rendszer Nd:YAG
Hullamhossz (nm) 800 248 248 532
Impulzus iddbeli 100 fo* 30 ns 480 fs 10 ns
hossza
Ismétlési frekvencia 200 10 1 3
(Hz)
Impulzusonkénti 015 35 5 55
energia (mJ) '
Teljesitménysiiriiség L2 07 10l 108
(Wiem?) 1,4-10 6,3-10 4,610 6,7-10
Térfogati
teljesitménystirliség 1,3-10® 1,2-10% 8,610 5,6:10"
(W/cm®)

1 tablazat: A kisérletek soran felhasznalt 1ézerek és fobb paramétereik attekintése
* A Ti:Zafir 1ézernél parabola tiikrot, majd lencsét hasznaltam fokuszalasra. A
parabolatiikorrel felépitett rendszer esetén a leképezés torzult volt, és az impulzus
1dobeli hossza is megndtt a névlegeshez képest.

A teljesitménysiiriiség kiszamitasdhoz az egyes lézerekhez tartozd foltok méretét optikai,
illetve elektronmikroszkopos felvételek alapjan hataroztam meg (A). Majd az

impulzusonkénti energiat (E) elosztottam a kapott foltmérettel (A) és az impulzushosszal (t):
E
P = e (1)
A térfogati energiastriiség megadéasahoz a kovetkezd képletet hasznaltam:
Py =a-P, (2)
ahol a a szilicium megfelelé hulldimhosszon vett abszorpcids tényezdje.
Mind a négy lézernél a kisérleti elrendezés elve ugyanaz volt. (2. abra) A l1ézernyaldbot egy

tiilkorrel iranyitottam a szilicium feliiletére, és egy 10 cm fokusztavolsagu lencsével

csokkentettem a megvilagitott feliilet nagysadgat. A minta olyan eltolon helyezkedett el, amely



lehetévé tette a fiiggdleges és oldaliranyt mozgatast. A Ti:Zafir 1ézerrel torténd kisérletek
soran, a mintdn a lézerfolt pasztazasat valdsitottam meg. Erre azért volt sziikség, mivel ennek
a lézernek az ismétlési frekvenciaja nagy, és a lézerfolt viszonylag kicsi. A pasztazas soran
ezért a vizszintes sikban valdé mozgatast 1éptetdémotorokkal oldottam meg, igy a 1ézerfolthoz
képest nagyobb megmunkalt feliiletet tudtam elérni. Otféle pasztizasi sebesség mellett egy-

egy vonal mentén (csik) strukturdltam a feliiletet.

X

>
’ \ tukor
. N
kY
lencse
< > f=10cm
Si lap

3D eltolon

— =

2. abra. A minta megvilagitdsanak sematikus rajza.

A négy lézerrel torténd kisérlet soran mindegyiknél ugyanazt a két méréssorozatot hajtottam
végre. Az elsében a szilicium feliiletére esd 1ézerfolt méretét valtoztattam azaltal, hogy a
mintat fliggdlegesen elmozditottam. (foltméret szerinti sorozat) Ez a sorozat arra szolgalt,
hogy megallapitsam, mely helyzet a legalkalmasabb a strukturak kialakulasa szempontjabol,
mivel a valtozo foltmérettel valtozik a feliileten a 1ézerfény teljesitménysiiriisége. A masodik
sorozat megkezdése eldtt beallitottam a kivalasztott poziciot, majd 1, 2, 5, 10, 20, 50, 100,
200, 500 és 1000 impulzussal készitettem egy-egy mintat. (IGvésszam szerinti sorozat)

A Ti:Zafir 1ézer esetén a pasztazas sebességét valtoztattam, amely Osszefiiggésben van a
lovésszammal olyan mdédon, hogy minél lassabb a padsztazas sebessége, annal tobb i1d6t tolt
egy pont felett a nyalab, tehat tobb impulzus éri az adott pontot. A 16vésszdmot meghatirozza
az egy ponton vald athaladéasi ido, illetve a lézer ismétlési frekvencidja: N =t-f. Az

athaladéasi 1d6t pedig a lézerfolt pasztdzas menti hosszabol és a pasztazas sebességébodl



szamithatjuk ki (t = s/v). Tovabbi eltérés a szisztematikus méréssorozattol, hogy el6szor
parabolatiikr6t hasznaltam a nyalab fokuszalasara. A szilicium lapot kevéssel a parabolatiikor
fokuszsikja folott helyeztem el, majd 6tféle pasztazasi sebességnél készitettem mintakat. A
masodik mintakészités alkalmaval a tiikor helyett lencsét hasznaltam a fokuszalasra, ezzel

készitettem el a foltméret szerinti sorozatot.

4.2. Optikai mikroszkop
A foltméret fiiggvényében elkésziilt mintdkat megvizsgaltam optikai mikroszkoppal. A

latottak alapjan azt a helyzetet valasztottam ki a masodik, 16vésszam szerinti kisérletsorozat
elvégzéséhez, amelyen a feliileten a legsotétebb strukturdk jottek 1étre, illetve ezen strukturak
a legnagyobbak vagy a legsliribbek voltak, mivel varakozdsom szerint és az irodalmi
eredmények alapjan (2. fejezet) ebben az esetben addodik a legnagyobb fénybecsatold
képesség adott feliilet esetén. A valtozd 16vésszdmmal késziilt mintdkat is megnéztem a
mikroszkép alatt, ezaltal elsddleges kovetkeztetéseket tudtam levonni. A mikroszkopos
vizsgalatokat egy Nikon Optiphot 100S tipusi mikroszkoppal végeztem reflexios
tizemmodban. Itt két fajta megvilagitasi lehetdség adodik, a vildgos és a sotét latoterii
megvilagitasok. Ezekkel a direkt mddon reflektdlt sugarak (vildgos latotér), illetve a
szorodasbol eredd fénysugarak (sotét 1atotér) leképezése soran nyeriink képeket.

A Kkisérletezés soran az 0Osszes elkésziilt mintarol optikai mikroszkopos felvételeket
készitettem egy digitalis fényképezégép (Nikon Coolpix €995) manualis tizemmodjanak
segitségével. Az expozicids 1d6 és a rekesznyilds rogzitésével. (az automatikus bedllitdsok
kizarasaval) lehetdveé valt, hogy a kiilonb6z6 feketeségli teriiletek mar a fényképek
segitségével 1s Osszehasonlithatok legyenek. Az igy megkonstrualt fotokrol egy képszerkesztd
program segitségével (IrfanView) kivagtam azokat a teriileteket, amelyek egy-egy folt
belsejéhez tartoznak, majd ezeket atalakitottam (8 bites) sziirkearnyalatos formatumba. A
megszerkesztett képeket egy matematikai programba (MathCad) olvastattam be. A program
matrixként kezeli a képet oly modon, hogy az egyes pixelekhez egy szamot rendel 0 és 255
kozott, amely az adott pixelhez tartozd intenzitassal aranyos, tehat megadja, hogy az adott
pixel mennyire sotét vagy vilagos. Ez a szam minél kisebb, annal feketébbet jelol; azaz 0
esetén teljesen fekete, 255 esetén tokéletesen fehér a pixel. Mivel az importalt képen csak a
megmunkalt feliilet latszik, a kornyezete nem, ezért atlagolva a matrix elemeinek értékét
egyetlen szdmot nyeriink, amely megmutatja, hogy atlagosan mennyire latszik az optikai
mikroszkop alatt a minta feketének. Erre a tovabbiakban feketeségként fogok hivatkozni.

Tehat ezt az optikai mikroszkopot felhasznalé modszert dolgoztam ki a mintak feketeségének



gyors mindsitésére. Felhivom a figyelmet arra, hogy az igy definialt feketeség egy inverz
skala olyan értelemben, hogy minél kisebb a mért szamérték, anndl inkabb fekete a vizsgalt

minta.

4.3. Reflexio- és reflektanciamérés
A minta reflexidjanak vizsgalatara két eszkozt hasznaltam: egy ellipszométert és a Semilab

Zrt. [37] LBIC késziilékét. Az ellipszométerek ismert polarizacioju fényt bocsatanak a
vizsgalandé minta feliiletére €s detektaljak a reflexié sordn a fény polarizacidjaban tortént
valtozast. Ha a polarizator €s az analizator azonos polarizécios iranyban all, akkor a késziilék
az adott polarizacioju fény reflektalt intenzitasait méri. Ahhoz, hogy a minta reflexiojat
meghatarozzam, meg kell adnom egy referenciaintenzitast is. Referencidnak a
megmunkalatlan szilicium feliilletén torténd visszaverddést valasztottam. Kisérleteimhez
kétféle polarizacids iranyban, a minta sikjaval parhozamos (S), illetve arra merdleges (P)
iranyban, illetve kétféle beesési sz6gon, 25°-on €s 45°-on végeztem reflexidé méréseket.

Ezeket a méréseket “lézernyalabbal keltett aram” (LBIC: Laser Beam Induced Current)
mérésével készitett reflektancia térképekkel egészitettem ki. A mérés soran négy diddalézer
altal kibocsatott, kiilonbozdé hullamhosszusagu fény reflektanciajat lehet vizsgélni, ezek:
974nm, 877nm, 656nm, 405nm. Mindegyik diédalézer fénye egy ~100um atmérdji foltra van
fokuszalva. A minta feliiletérdl reflektalt és a maximalisan 60°-ban szérddott fényt egy
parabolatiikorrel begytlijtve egy nagy feliileti detektor (napelem) segitségével lehet detektalni.
Tehat ezaltal nem a direkt (spekularis) reflexiot, hanem a reflektancidt mértem. Nem
tokéletesen tiikr6zodo feliiletek esetében a direkt reflexido mellett fellépd szort fény szintén
veszteség a napelembe torténd fénybecsatolds szempontjabol. fgy a mikroszképos és a
kozvetlen fényvisszaverddés mérése egészében nem jellemzi a lézeres feliiletkezeléssel
elérhetd optikai nyereséget. Ezért a reflektancia adatok adjak a napelem hatékonysaga

szempontjabol a relevans informaciot.

4.4. Pasztazo elektronmikroszkop
A minta feliiletén kialakult strukturak jobb feloldast vizsgalatdhoz az SZTE TTIK

téremisszios katodu pasztazd elektronmikroszkopjat hasznaltam (Hitachi 4700 S)
témavezetdm, Dr. Toth Zsolt segitségével. A gyorsitott elektronnyaldb a mintdval vald
kolcsonhatas folyaman visszaszort és masodlagos elektronokat kelt. Az altalunk hasznalt
masodlagos elektronkép (SEIl: Secondary Electron Image) iizemmodban az utdbbiakat
detektaljuk. A masodlagos elektronok a feliilet legfelsd 1-10 nm vastagsagu rétegébdl

szdrmaznak, igy a minta feliiletérél hordoznak informéciot. Ezzel az tizemmodddal kb. 5 nm-es



feloldas érheté el. A SEI képen az egyes képpontok intenzitdsa a minta adott pontjabol
detektalt elektronok aramaval ardnyos. Annak érdekében, hogy a kialakult térbeli formakrol

tobb informaciot nyerjlink, 45°-kal megdontottiik a mintat.

4.5. Rontgen mikroanalizis
A szilicium feliiletén 1ézerrel 1étrehozott strukturak elemosszetételének vizsgalatahoz rontgen

mikroanalizist végeztem témavezetém segitségével, melyhez szintén a fent emlitett
elektronmikroszkop szolgalt eszkozként. Az elektronnyaldb anyaggal vald kolcsonhatasa
soran rontgensugarzas keletkezik. Ha az elektronok az atommagok pozitiv potencialterében
lefékezddnek, akkor fékezési sugarzas jon létre, amelynek spektruma (a hatarhullamhossz
felett) folytonos. Amikor a nagyenergiaju elektron az atom valamely kotott elektronjat kiloki,
akkor az atom elektronpalyai kozott rendezédés kezdddik meg, ami kozben az adott atomra
jellemzdé energidju rontgenfoton tavozik. Ezt hivjuk karakterisztikus rontgensugarzasnak,
amelynek a spektruma vonalas. Természetesen a két spektrumot egymasra rakodva tudjuk
mérni, mivel a két jelenséget nem lehet elvalasztani egymastol. A rontgen mikroanalizis a
karakterisztikus  rontgensugarzads tulajdonsdgait haszndlja fel a wvizsgalt minta
elemdsszetételének megadasara.

Az SZTE TTIK elektronmikroszkopjdhoz tartozd rontgenanalitikai modszer az
energiadiszperziv ~ spektroszképia, amelyhez félvezetd detektort hasznilnak. A
rontgensugarzas a detektorban elnyelédve az energiajaval aranyos mennyiségii elektron-lyuk
part kelt. A félvezetore fesziiltséget kapcsolnak, igy a keltett téltéshordozok dramimpulzust

hoznak létre, amely nagysdga aranyos az elnyelt rontgenfoton energidjaval.

5. Eredmények

Ebben a fejezetben az eldzdekben leirt modszerekkel elvégzett vizsgalataimat részletezem. Az

alfejezetek az egy-egy modszerrel kapott eredményekrol szolnak.

5.1. Optikai mikroszkopos vizsgalatok — a feketeség

Az 0Osszes mintardl optikai mikroszkopos felvételeket készitettem, majd a képek
kiértékelésével a feketeségiikre vonatkozéan nyertem informdaciot. Osszehasonlitisképp
megmértem a kezeletlen szilicium feliiletének feketeségét is, amelyre 254,89 adddott, tehat
Iényegében fehérnek latszodik. Kivalasztottam mindegyik 1ézerhez tartoz6 mintardl egy-egy

felvételt (a legfeketébbet) és feltiintettem a feketeségiiket is, ez lathaté a 3. dbran. A zold
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téglalapok jelolik azt a teriiletet, amelyet a sziirkearnyalatos képbdl kivagtam, annak
érdekében, hogy csak a megmunkalt feliilet szerepeljen a kiértékelésben. A két kép, amelyen
nincs z6ld jeldlés, nem kellett megvagni, mert rajtuk nem szerepel a folthoz nem tartozo
feliilet. Erdekes, hogy a legfeketébbnek ezek koziil a ¢) kép tiinik, holott nagyon sok rajta a
fehér struktara. Tovabba az is megfigyelhetd, hogy az a) és b) képek esetén nagyon hasonlo
értéket kaptam. Ennek oka az atlagolasban keresendd. Az a) abran a kijelolt folt barna, a
hozza tartozd matrix szilirkeség értékei 46 és 146 kozott vannak. A b) dbrabol generalt matrix
elemeinek értékei 29-t8l 255-ig terjednek, és a kép alapjan sok a minimumhoz ¢és a
maximumhoz kozeli érték. Igy érthetd, hogy hidba feketébbek a sotét foltok, ha a mellette

1év6 fehér pontok az atlag értékét novelik.

c) sub-ps excimer — 60,93

3. dbra: A kivalasztott mintak optikai mikroszkopos felvételei. Az a) és d) dbrak
zolddel jelolt teriileteinek, a b) és c¢) abrak esetén pedig a teljes kép

felhasznalasaval hatdroztam meg a megmunkalt teriiletek feketeség paraméterét

Az 4. 4bran lathaté mind a négy lézer esetén a minta magassdganak allitdsaval elvégzett
foltméret szerinti méréssorozat eredménye. A grafikonokon a pixelek intenzitasatlagaval
definidlt feketeséget dbrazoltam az eltolo fliggdleges helyzetének fliggvényében. A Ti:Zafir
1ézerrel (4.a) abra) és a szubpikoszekundumos KrF 1ézerrendszerrel (4.C) abra) elegend6 volt

milliméterenként valtoztatni a fiigglleges eltold helyzetét, igy is kovethetd a feketeség
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alakulasa. A nanoszekundumos KrF 1ézerrel elvégzett kisérlet soran (4.b) abra) fél
milliméterenként valtoztattam a helyzetet. A grafikonon latszik, hogy a szomszédos pontok
kozott igy is nagy ugras van a feketeségben. A kialakult folt feketesége nagymértékben
fliggott a teljesitménysiirtiségtél. Nd:YAG lézer esetén (4.d) abra) ennck az ellenkezjét
tapasztaltam, fél centiméterenként készitettem mintakat, azonban a feketeségben igy sem

kovetkezett be drasztikus valtozas.

L 4 -
a) fs Ti:Zafir b) ns excimer
200 4 -
120 [ ]
" 190 -
%‘J 110 . g oo
L <
;f: 100 . 3‘5 170 -
. 160
90 4
150 ™ []
80 T T T T T 1 140 T T
7 8 9 10 1" 12 20 21 22
fiiggbleges eltold helyzete (mm) fiiggoleges eltol6 helyzete (mm)
c) sub-ps excimer d) ns 2f Nd:YAG
a L]
180 140
) P 1304
E 120 " g 120 4
& - -
& 110 -
- -
o . - = = = 100 " B
o ) T3 ; ; %
fiiggoleges eltold helyzete (mm) fiiggoleges eltold helyzete (cm)

4. abra A minta magassaganak allitasaval elvégzett foltméret valtoztatis szerinti

méréssorozatok eredménye. A feketeség a 0 és 255 kozotti sziirkeségi skala

értéket jeloli.
A 5.a) abran a péasztazési sebesség illetve a lovésszam fliggvényében é&brazoltam a
meghatarozott feketeségeket. Fontos megjegyezni, hogy a pasztazasi sebességgel forditottan
aranyos az egy pontra esO lovésszam. Meglepd, hogy a kisérletsorozat az elvarthoz képest
ellenkezd tendenciat mutat: minél lassubb a pasztazas, annal nagyobb a 16vésszam, annal
vilagosabb a csik teriilete. Ennek a magyarazata az lehet, hogy a leképezési pontatlansagok
miatt a fokuszfolt alakja jelentésen megvaltozik. Emiatt is végeztem tovabbi kisérleteket
fokuszalod lencsével a késébbiekben. A lencsés kisérletek soran a pontosabb fokuszalas miatt
az altalunk bedllithatd pasztazasi sebességek mellett nagyon mély arkok keletkeztek. Ezek

feliiletének feketeségérdl nincs értelme beszélni a megvaltozott geometria miatt.
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A 5.b) abréan az lathatd, hogy a ndvekvd impulzusszdmmal egyre feketébbé valik a feliilet. Ez
alol kivétel a KrF — festéklézer 1ézerrendszer. Ennél nem a legmagasabb 16vésszammal

készitett minta a legfeketébb, hanem az 500 16vés hatasara kialakult minta.

lovésszam
a - 166,7 83,3 55,6 417 333 b)
! ! ! ' ; = KrF (ns)
105 . . 2 ° L] e KrF |ézerrendszer (ps)
20041 Nd:YAG
&
on @
g 100 4 b 8 150 4
L 5]
N L] .:
1 )
Ca—
z : .
95 J 100 4 a
L2
[ ] [ ]
E ° °
50 T T T T T T
0 T T T T T 0 200 400 600 800 1000
0 30 60 90 120 150 lﬁVéSSZém
pasztazasi sebesség (um/s)

5. abra a) A feketeség fiiggése a Ti:Zafir 1ézerrel kezelt minta esetén a pasztazasi
sebesség fiiggvényében. b) A tobbi lézerrel létrehozott foltok feketesége a
16vésszam fliggvényében. A feketeség a 0 €s 255 kozotti sziirkeségi skala értéket
jeloli.

5.2. Elektronmikroszkopos felvételek elemzése

Pésztazo elektronmikroszkdpot hasznalva témavezetdm segitségével megvizsgaltam a 1ézerrel
kezelt feliileteken 1étrejott strukturdkat, amelyekrél sok esetben az optikai mikroszkopos
vizsgalatok sordn nem tudtam megfeleld informaciot nyerni a feliilet morfologidjardl az
optikai mikroszkdp gyengébb feloldoképessége miatt. Az egyes lézerekkel készitett

mintasorozatokrdl késziilt felvételeket kiilon alfejezetekben targyalom.

5.2.1. Ti:Zafir 1ézerrel késziilt mintak
A Ti:Zafir 1ézer els6 sorozatandl (parabolatiikorrel torténd fokuszalas) azt tapasztaltam, hogy

nem volt megfeleld a pasztazasi sebességtartomany, ugyanis az irodalomban [14-21] leirt
oszlopos strukturak nem alakultak ki, hanem apro kis gobok jelentek meg. (6.a) és b) abrak)
Egyetlen helyen mégis sikeriilt a keresett strukturat 1étrehozni, az egyik csik végén hiba
folytan kétszer haladt at a nyalab, ezaltal hosszabb id6t toltott el egy adott helyen. Ezekbdl
arra kovetkeztettem, hogy csokkenteni kell a pasztazas sebességét. A fokuszfolt méretének
valtoztatasa szerinti sorozatot mdar igy készitettem el, és meg is jelentek az oszlopok a

feliileten. (6.c) abra)
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30.0um

15.0kV 19.4mm x2.00k SE(L)

6. abra: A Ti:Zafir 1ézerrel készitett mintak jellemz6 feliileti struktirai. A c) képen

megfigyelhetd az oszlopos szerkezet. (v, = 107 um/s, v, = 30,5um/s,

v, =32um/s, P, =P, =1,4-102 W /cm? P. = 2,9-102 W /cm?)
A g6bok mérete néhany mikrométertdl 30um-ig terjed, mig az oszlopok szélessége az elsd esetben
5-10pum, magassaga kb.10um, mig masodjara a szélességiikre 10-35um, magassagukra 5-15um
adodott. Mindegyik szerkezeten megfigyelhetéek aprd nanorészecskék sokasaga, a ,,nanopor”,
amely az ablacid sordn eltdvozd anyag visszaszallasa folytan jon létre. A foltméret szerinti
méréssorozat mintain megfigyelhetd, hogy az oszlopok el vannak lepve ezzel a nanoporral, ennek

mennyisége sokkal kisebb azon a végén a csiknak, ahol a pasztazast befejeztem. (7. abra)

B e = > B TE

15.0kV 19.3mm x600 SE(L)

7. éabra: A pasztazas befejezési helyénél kialakult strukturdkrol készitett
elektronmikroszkopos felvétel. (v = 32 um/s,P = 2,8+ 1012 W /cm?)
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A megmunkalt szilicium feliileteket napfényben nézve és kis szdgben forgatva a csikok
szinesnek latszodnak, a szin attdl fiigg, hogy éppen milyen szdgben latja a megfigyel6 a
csikot. Ennek oka, hogy a gobok kozotti rések optikai racsként viselkednek, amelyek

rendezett periodicitasat a 200 Hz frekvenciaji impulzussorozat biztosithatja.

5.2.2. KrF lézerrel késziilt mintak
A ns-os KrF 1ézer alkalmazasa esetén teljesen mas jellegt feliileti szerkezet alakult ki. Itt is

oszlopok jonnek létre, azonban ezek nem helyezkednek egymashoz olyan kozel, mint a
Ti:Zafir 1ézerrel 1étrehozott oszlopok. Tovabbi kiilonbség, hogy ezeknek az oszlopoknak a
talapzata és a teteje kozott nem csokken a szélessége, allando értékli. Nagyon jellegzetes az
oszlopok cslicsan 1év0, csepp alaki képzédmény. A foltméret véltoztatdsdval késziilt
sorozatban lathatd, hogy egy kiiszob utdn nagyobb tartomanyban Ilétrejonnek ezek a
struktarak és kozeledve a fokuszhoz az oszlopok egyre stirtibbek.

A 16vésszam szerinti sorozatban 100, 200, 500 és 1000 impulzust felhasznalva készitettem
mintakat, ugyanis ennél alacsonyabb 16vésszdm esetén nem tortént semmi a feliileten. 100
16vés esetén csak az impulzus pereme hozott 1étre valtozast. A 200 16vésesnél hasonlé mddon,
a peremen lathatd valtozas, azonban a peremtdl a folt belseje felé haladva egy keskeny
gylriiben olyan alaku struktirdk jelennek meg nagyon kis slirliségben, mint amilyen az
oszlopok tetején van. 500 lovésszamnal mar kialakul a fokusz megfeleld helyzetének
keresésekor tapasztalt oszlopsokasag, amely 1000 16vés hatasara sem valtozik meg

szamottevoen. (8.a) b) és ¢) abrak) Az oszlopok 5- 20 um magasak és néhany um szélesek.

15



156.0kV 20.6mm x1.00k SE(L) 50.0um

8. dbra: KrF 1ézerrel készitett mintak felszine. Az a), b) és c¢) abrak a 16vésszam
novelése mellett (200, 500 és 1000) mutatjak a jellemzo struktirak kialakuldsanak
folyamatat. (P = 6,3 - 107 W /cm?)

A folt, ahol a lézerimpulzus a feliiletet érte és annak kornyezete érdekes képet mutat. A folt

kozepén alakultak ki az oszlopok, a peremén nagy mennyiségben lerakddott az ablalt anyag: a

folt mellett kb. 100um tavolsagig nanopor talalhato a feliileten. (9. abra)
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15.0kV 20.6mm x50 SE(L)

9. dbra: A folt, ahol a lézerimpulzus a feliiletet érte, ¢s a folt kornyezete.
(1000 16vés, P = 6,3 - 107 W /cm?)

5.2.3. KIrF —festéklézer rendszerrel késziilt mintak
A szubpikoszekundumos KrF lézerrendszerrel készitett mintak szabad szemmel vizsgalva

nagyon feketének tinnek, mind a két sorozat esetén. A mikroszkopos feketeségi vizsgalat
alapjan is az adddott, hogy ebben az esetben jottek létre a legfeketébb mintdk. Nagyon
érdekes, hogy a folt méretének valtoztatdsa szerinti méréssorozatban, amennyiben az
impulzus elérte a megfeleld teljesitménysiriiséget, egészen a fokuszig nincs szamottevo
kiilonbség a kialakult struktira jellegében: aprd, striin elhelyezkedd, 1 pm korili lateralis
mérettel jellemezhetd, szabalyos rendezettségli borsoszerti szerkezet alakul ki. (10. abra)
Kivételt jelentett egyetlen folt, ahol a minta feliiletén csoportokban oszlopok jelentek meg,
ezek azonban az optikai mikroszkop alatt fehérnek latszodtak, az elektronmikroszkoppal valo
vizsgalatuk soran elektromosan toltotté valtak. Ezekbdl arra kovetkeztettem, hogy az
oszlopok anyaga nem tiszta szilicium, hanem valamilyen szigeteld jellegli anyag, példaul
sziliclum-oxid. Az oszlopok mellett ugyanugy megfigyelhetd a tobbi foltra jellemzé
szerkezet. Méretiiket tekintve a magassaguk 3-6 um, a szélességiik 2-7 um kozott van, tehat

elég valtozatos.
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L AR AN
150KV 22.1mm x2.00k SE(L)

10. abra: A KrF — festéklézer rendszerrel készitett minta (a) abra) és két
besugarzott folt esetén a kialakult felszini struktirdk elektronmikroszképos
felvétele (b) 188 16vés és c) 1000 16vés, P, = 2,6 - 1011 W /cm?, P. = 4,6-
101 W /cm?).

Azt a foltméretet valasztottam ki a 16vésszam szerinti sorozathoz, amelyen az oszlopos jellegii
képzédmények kialakultak. Egyetlen 16vés hatasara a felilleten ritkan elszorva kipukkadt
buborékokhoz hasonld apréd (kb. 1 pum atmérdjli) lyukak taldlhatoak. A mésodik 16vés soran
ezen lyukak siirlisége hozzavetdleg a duplajara nd meg. Az 6todik 16vésnél a buborékok
egymast €rik és csaknem beboritjak a folt teljes feliiletét. 10 16vés esetén a teljes kezelt feliilet
strukturalttd valik, hasonléan az el6z6 sorozatban megfigyeltekhez, azonban ezek a borsok
sokkal kisebbek, néhany tized pum nagysaguak. 20 16vésnél ugyanez lathaté mar 1-2 um-es
elemekkel. Az 50 16véses mintan hatarozottabba valik az ismert szerkezet, a borsok kozotti
rés mélyebbé valik. A 100 1ovés feletti mintakon tovabb erdsodik a strukturaltsag, azonban
megjelennek a foltokon 2-4 pm nagysagi elemek is, amelyek nincsenek kozvetlen
Osszekottetésben a feliilettel, olyan, mintha a kordbbiakban a masik két 1ézerrel készitett
mintdkon jelenlevd nanopor alkotoi dsszetapadtak volna, és ugy rakddtak volna le a felszinre.
Az 500 lovéses folton itt-ott 1étrejonnek a fehér oszlopcsoportok, 1000 16vésnél ezek a

csoportok nagyobbak, €s tobb van beldliik, de még mindig csak kis részét fedik a megmunkalt
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feliiletnek. Ezek a fehér strukturdk okozzak, hogy a 16vésszam szerinti sorozat szilicium lapjat
szabad szemmel nézve a két legnagyobb 16vésszam folt nem tisztan feketének latszik, hanem

némi fehérség is lathato rajtuk.

5.2.4. Frekvenciakétszerezett Nd:YAG lézerrel késziilt mintak
A frekvenciakétszerezett Nd:YAG lézerrel a foltméret valtoztatasaval felvett sorozat

mindegyik mintdjan az latszodik, hogy a megmunkalt feliilet nagy mértékben megolvadt, az
ablacid hatdsara mély godor jott 1étre, és az ablalt anyag a folt kornyezetében nagy feliileten
rakodott le.

200 16vés alatt nem jon 1étre lathato valtozas, ekkor is a feliilet megolvad és enyhe fodrozddas
kozben szildrdul meg. 500 16vésnél a fodrozodas erdsebb mértékii, az 1000 16véses foltnal
hasonl6 a feliilet jellege, azonban van egy kisebb teriilet, ahol a hullamvolgyek elmélytiltek,
ezzel egy j struktarat hozva létre. (11. a) és b) abrak) A megmaradt hullamhegyek kigyokhoz
hasonldan tekeregnek a volgyek kozott. Ezek is egyfajta oszlopok, amelyek szélessége, tehat
két szomszédos mélyedés kozotti tavolsag kb. 10 pm. A magassdgukat nem tudtam
megvizsgalni, mivel a kozottik 1évo arkok keskenyek, igy tal siirin helyezkednek el a
képzddmények ehhez a vizsgalathoz. Ezeken a mintdkon is megfigyelhetd a nanopor jelenléte.
Kis mennyiségben jelen van a struktirédk feliiletén is, azonban a folttdl nagyobb tavolsagra is

rakodott le ablalt anyag.

15.0kV 25.0mm x1.00k SE(L)

11. abra: A frekvenciakétszerezett Nd:YAG lézerrel késziilt mintak feliiletérdl
készitett elektronmikroszkopos felvételek. A két kép 500 és 1000 16vés esetén
mutatja a kialakult feliileti struktarakat. (B, = P, = 6,7 - 108 W /cm?)

Az ablacids kiiszob feletti tobblovéses megmunkalds soran a létrejovo felhullamosodast
szépen mutatja a 11 abra: A hullamvolgyekben a lokalis energiastirliség az oldalfalakrol
reflektalt fény miatt megnd, igy ott hamarabb kovetkezik be olvadas és anyageltavozas.

Végso soron a lyuk mélyiil, igy a hullamossag amplitidoja n6 a 16vésszam novekedésével.
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5.2.5. Osszehasonlitas
Az elektronmikroszkdpos vizsgalatok alapjan kijelenthetem, hogy a négyféle 1ézerrel négy

kiilonb6zé morfoldgia alakithat6 ki szilicium esetében. (12. dbra) A Ti:Zafir 1ézerrel készitett
mintakon gyors pasztazasi sebességnél gobok, lassabban pasztdzva a feliiletet oszlopok jottek
létre. Osszevetve ezen két struktira képeit azt a kovetkeztetést lehet levonni, hogy a gobok az
oszlopok kialakulasanak kezdeti fazisat mutatjak. A gobok teteje kevéssé, azonban a kozottiik
1évé rések nagyobb mértékben ablalddnak, ezzel kialakitva az erre a lézerre jellemzd
strukturat. Az oszlopot széles alap jellemzi, a szélessége lassan csokken a magassdganak
novekedésével, a teteje pedig kerek. A ns-0S KrF lézeres mintdkon is oszlopok vannak,
ezeknek azonban allando értékli a szélessége, és a tetején jellegzetes cseppformdban
végzodik. A KrF — festéklézer rendszer altal strukturalt szilicium feliileten borsok és ujabb
alaki jellegli oszlopok alakulnak ki. Ezek kerekded forméjuak, és van amelyik kozel gomb
alaku. Ellentétben a Ti:Zafir 1ézernél kialakult gobokkel a borsok nem tiinnek el az oszlopok
megjelenésével, és a borsok nem az oszlopok képzddésének egy 1épcsdje. A Nd:YAG lézerrel

kezelt feliiletek ,,hullamosak”, a mélyebb teriiletek nagyobb foku ablaciojabol alakulnak ki a

Vt')lgyek a megmaradt tertiletek ezek kozott kanyarognak

a) fs Ti: Zaflr L

AN Sl \
~c) sub ps exmmer‘,
P »':«;\e S

-

15.0kV 22.0mm x2.00k SE(L)

12. abra: A négyféle 1ézerrel 1étrehozott jellemzo felszini strukturak. Mindegyik
lézer esetén a legjellemzdébb strukturardl felvett elektronmikroszkopos felvétel
lathato.
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Ko6z06s tulajdonsag, hogy a lovésszam novelésével (pasztizasi sebesség csokkentésével) a
strukturaltsag erdsodik. Tehat minél tobb impulzus éri a feliiletet, annél inkabb hasonld a
morfologia az eldbbiekben leirt, az adott 1€zerhez kothetd struktirakhoz.

A legmagasabb oszlopokat Ti:Zafir és nanoszekundumos KrF 1ézerrel lehet 1étrehozni, atlagos
magassaguk 10 pm. Habar magassaguk hasonlo, az elébbi az Osszes mintat tekintve a
legszélesebb, mig az utdbbi a legvékonyabb. Ez a vékonysdg tehet arrdl, hogy ezek az
oszlopok kénnyen eltornek.

Mindegyik minta esetén taldlkoztam nanoporral és azt tapasztaltam, hogy a megmunkalatlan
feliileten nanorészecskék rakodtak le. A nanoszekundumos KrF 1ézerrel és a Nd:YAG 1ézerrel
1étrehozott struktaraktol joval tdvolabb is (100um) jelen vannak az ablalodott részecskék. A
Ti:Zafir, a szubpikoszekundumos KrF excimer ¢és a Nd:YAG [ézerrel késziilt mintak esetén a
megmunkalt részen is lerakddtak a nanorészecskék. Ezek koziil egyediil az excimer 1ézer

mintdin figyeltem meg, hogy az ablalt anyag elemei 0sszetapadtak és oszlopokat hoztak Iétre.

5.3. Reflexio és reflektancia mérése

Megmértem a legsotétebb mintak reflexiojat 25°-os illetve 45°-0s beesési szogeknél, a beesési
sikra merdleges ¢s a feliilet sikjaba esdé (S), és a beesési sikkal parhuzamos (P) linearis
polarizacioju fénnyel. A referencia a megmunkalatlan szilicium feliiletének reflexidja volt
(13. abra), tehat a nyert reflexios spektrumok megmutatjak, hogy a megmunkalas hatasara
mennyivel valtozik a feliilet reflexidja a hullamhossz fiiggvényében. Egy-egy minta esetében
egyiitt abrazoltam a négy gorbét, amelyen a piros jeloli a 25°-o0s, P polarizacidju, kék a 25°-
0s, S polarizacidj, lila a 45°-0s P polarizacioju, zold pedig a 45°-0s S polarizacioji fénnyel

torténd vizsgalat eredményét.

—257P

reflexio

03+

0,24

T - T T
400 600 800
hullimhossz (nm)

13. abra: A kezeletlen szilicium feliiletének reflexios spektrumai.
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5.3.1. Ti:Zafir 1ézerrel késziilt mintak

A Ti:Zafir 1ézerrel késziilt mintdk esetén pasztazas soran valosult meg a megmunkalas, emiatt
a besugarzott teriilet egy keskeny sav. A reflexioméréshez hasznalt ellipszométer fokuszalt
foltjdnak atmérdje 270 pm, mig a mintdn a besugarzott sdv szélessége az
elektronmikroszkopos felvétel alapjan minddssze 50 pum. Ez azt eredményezi, hogy a
reflexios spektrum felvételekor a fény jelentds része a referenciaként is alkalmazott nyers
szilicium feliiletrél verddott vissza. A reflexids spektrumbdl tehat ennek fényében pusztin
annyi informdcioét tudhatunk meg, hogy melyik hullamhossztartomanyon mutatkozik jelentds
okozhatja a mintan megfigyelt nanopor fényszoré tulajdonsaga.

A reflektancia értékeknél minden hulldmhosszon megfigyelhetd, hogy a pasztazasi sebesség
novelésével (a 16vésszam csokkentésével) csokken a reflektancia értéke. (14. abra) Ugyanezt
a forditott viselkedést lattuk az 5.1. fejezetben bemutatott feketeség értékek esetében, itt a Sok
16vés esetében megjelend nanopor szoérasaval magyarazhaté a jelenség. Tehat, ahogy az

varhato, a reflektancia és a feketeség kozott Osszefiiggés van, ezt a fejezet végén vizsgalom

meg.
Lovésszam
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14. abra: A Ti:Zafir lézerrel készitett pasztdzasi sebesség szerinti sorozat
elemeinek reflektanciai harom kiilonb6zé hullamhosszon a pasztazasi sebesség,
illetve a 16vésszam fiiggvényében.

5.3.2. KrF lézerrel késziilt mintak

A ns-os KrF lézerrel készitett lovésszam szerinti sorozat mintdinak reflektancidit
megvizsgalva az adodott, hogy a lovésszam novelésével csokken a reflektancia értéke,
akarcsak a feketeség. (15.a) abra) Megfigyelhetd, hogy a legalacsonyabb 16vésszam (200)

esetében a reflektancia értékek nagyon magasak, 25 és 40% kozott vannak a harom vizsgalt
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hulldmhosszon. 500 16vés esetén ehhez képest drasztikusan csokkentek az értékek, 10 és 20%
kozott vannak. A legalacsonyabb értékek az 1000 16véses minta esetén adodtak, ezek 5 és
10% koz6tt vannak.

Ezen mintdk koziil az 1000 16vésesrdl készitettem reflexiés méréseket, amelyek spektrumai
nagyon zajosak, ez valdsziniileg a nagyon alacsony mért értékek miatt van. (15.b) abra) A
25°-0s reflexidk értéke 0,02% koriil mozog, az infravords tartomanyban éri el a 0,03%-0s
értéket mind a két linearis polarizacié esetén. A 45°-os beesési szognél felvett gorbék
nagyobb ingadozdst mutatnak, az UV tartomanyban 0,01%, mig az infravoros

hullamhosszakon a P polarizacidhoz tartoz6 gorbe 0,04%-ig, az S polarizacidju 0,025%

értékig no.
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15. abra: a) A ns-os KrF 1ézerrel készitett mintak reflektanciai a 16vésszam
fliggvényében és b) a legfeketébb minta reflexios spektrumai.

5.3.3. KrF —festéklézer rendszerrel késziilt mintak
A szubpikoszekundumos KrF 1ézerrendszerrel készitett mintak koziil mind a ketté sorozatbol

a legfeketébben végeztem reflexios és reflektancia-méréseket. (16. abra) A ketté minta kozott
o kiillonbség, hogy a 16vésszam szerinti sorozatbdl valasztott folt az 500 16véses, amelyen
vannak fehér oszlopok, mig a fokusz helyének valtoztatasaval felvett sorozat elemén ilyen
nincsen.

Mindkét mintan felvett reflexios gorbék (16.a) és b) abra) hasonldak: kb. 500 nm-ig
viszonylag allando értékii a reflexio, 0,1%, majd ezutan haladva az infravords tartomany felé
gyors novekedés kovetkezik, amely 45°-0s beesési szogdn nagyobb mértékii. A foltméret
valtoztatasa szerinti sorozat elemén (16.2) abra) a 45°-0s értékek maximuma 0,36% mindkét
polarizacié esetén, a 25° esetén S polarizacional 0,18%, P-nél 0,11%. A I6vésszam szerinti

sorozatnal (16.b) abra) a 45°-os szogon valik el a két polarizaciohoz tartozd gorbék
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maximuma, S-nél 0,14%, P-nél 0,06%; a 25°-os esetben mindkét polarizacional 0,03%.
Lathato, hogy az 500 16véses folt mérésekor kevesebb fény jutott a detektorba.

A reflektancia-mérés eredményei is nagyon hasonloak a két minta esetén. 405 nm-en adodott
a legnagyobb érték, ez kb. 5,2%. A masik két hullamhosszon, 656 és 877 nm-en mindossze
2,5-3% kozotti értékli a reflektancia. (16.c) és d) abra) Ezeket az eredményeket Osszevetve a
reflexios spektrumokkal szembedtld, hogy mig a reflexios spektrumban a hossza
hullamhosszl tartoményban taldlhatoak a maximumok, addig a reflektancianal ezek a rovid
hullamhosszi tartomanyban vannak. Ennek az lehet az oka, hogy a minta a rovid
hullamhosszi komponenseket nagy mértékben szorja, mivel a rajta talalhatd strukturdk ezen
hullamhosszakkal 6sszemérhetdek. Erre a jelenségre jo analogia a lenyugvd nap vords és az
égbolt kék szine. A latohatar felett 1évd nap azért latszik vords sziniinek, mert a rovidebb

hullamhosszsagl sugarak a légkdrben szorddnak. Ezek a szort sugarak adjak az égbolt kék
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16. abra: A KrF — festéklézer rendszerrel a valtozo foltméret (a) és c) abra) és a
valtozo lovésszam szerint (b) €s d) abra) készitett sorozatokbol a legfeketébb
minték reflexids spektrumai és reflektanciai.
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5.3.4. Frekvenciakétszerezett Nd:YAG lézerrel késziilt mintak
A Nd:YAG lézerrel késziilt 16vésszdm szerinti sorozat mintainak megvizsgaltam a

reflektanciajat. Az adodott, hogy a lovésszam ndvelésével csokken a reflektancia értéke.
(17.a) abra) A 200 16vés minta reflektanciaja 405 nm-en kb. 40%, a masik két hullamhosszon
28% koriili. 500 1oveésnél ezek az értékek 37% illetve 25%. 1000 16vés esetén pedig 32% és
23%.

Ezek koziik a legalacsonyabb reflektancidju és egyben a legfeketébb az 1000 16véses minta,
amely reflexios spektruma (17.b) abra) eltér az eddigiektdl. Egyrészt itt a 25°-0s beesési
szognél figyelhetd meg nagyobb reflexid, masrészt itt nem tapasztalhato az UV-tol az
infravords tartomany felé monoton emelkedd értékek. A 25°-0s beesésli, P polarizacioju
fénnyel mért reflexios értékek 0,35% ¢s 0,5% kozott alakulnak, S polarizacional 0,28-0,4%.
45° és S polarizaci6 esetén 0,22-0,27%-ig, P-nél 0,18-0,20%-ig terjednek a reflexios értékek.
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17. abra: a) A frekvenciakétszerezett Nd:YAG 1ézerrel készitett mintak

reflektanciai a lovésszam fliggvényében és b) a legfeketébb minta reflexios
spektrumai.

5.3.5. Osszehasonlitas
A reflektanciakat abrazold grafikonokat Osszevetve lathatd, hogy a 16vésszam ndvelésével

csokken a reflektancia értéke, ez aldl a Ti:Zafir 1ézerrel készitett mintak jelentenek kivételt,
amelynek az lehet az oka, hogy itt kevés 16vésszammal a nagy ismétlési frekvencia miatt nem
rendelkeziink mérési pontokkal, valamint a nagy 16vésszamu értéknél megnovekszik a
nanopor mennyisége. A nanopor dsszetételérdl a kovetkezd alfejezet ad tovabbi informéciot.
Tovabba az is lathatd a grafikonokon, hogy a 405 nm-en mért értékek mindig nagyobbak,
mint a masik két vizsgalt hullamhosszon, 656 és 877 nm-en, amelyeknél az értékek nagyon
hasonloak. A rovid hulldamhosszakon mért nagy reflektancia értékek oka lehet egyrészt az is,
hogy a kezeletlen szilicium feliiletén ebben a tartomanyban magas a reflexio, a feliileti

megmunkalas ezt a tulajdonsagot csak kevéssé tudta megvaltoztatni. Tovabba, a feliileten
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1étrejohettek olyan strukturdk is, akar a nanopor, amelyek mérete ebben a tartomanyban van,
igy ezeken szoras 1ép fel.

A Nd:YAG lézeres minta kivételével a reflexios spektrumokon a révidebb hullamhosszaktol a
hosszabbak felé monoton ndvekvoek a gorbék, tehat a hosszi hullimhossz tartomanyban
nagyobb mértékii volt a reflexié csokkenése, mint a rovid hullamhosszl tartomanyban. Az
excimer lézerek esetén a monoton novekedés hatvanyfiiggvényhez hasonld meneti. Ugy
gondolom, hogy ezek a rendkiviil alacsony reflexios értékek nem kizarolag abbol szarmaznak,
hogy a minta a fény tobbi részét elnyelné, hanem szoras is fellép. Ezt alatdmasztjak a
reflektancia-mérések eredményei is. Ez az elmélet a ns-os KrF 1ézerrel megmunkalt mintat
tekintve valik meglalpozotta: 0,01% nagysagrendii reflexids értékeket mértem, azonban, ha
szabad szemmel ratekintek a mintara az nem fekete, hanem sziirkés szinti. Ugyanugy a
szorassal magyardazhatdo a masik excimer lézerrel készitett mintdkon, hogy a fehér
strukturakkal rendelkezd 500 16véses foltrol kevesebb fény jutott a detektorba, mint az ilyen

szerkezetekkel nem rendelkez6 masik vizsgalt folt esetében.

5.3.6. Reflexio és feketeség kozotti kapcsolat
Abréazoltam az egyes lézerekhez tartozo legfeketébb 4 mintdk esetén a 656 nm-en mért

reflektancia értékeket a mintak feketeségének fiiggvényében. (18. abra) Azért valasztottam ezt
a hulldmhosszat, mert ez allt a legkozelebb a Fold felszinére érkez0 napsugarzas
intenzitasspektrumanak maximumahoz.
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18. abra: A mikroszkopos felvételek alapjan maghatarozott feketeség €s az 656
nm-en mért reflektancia kapcsolata.
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Az abran az lathato, hogy a KrF-festéklézer rendszerrel készitett mintak esetén alacsonyak a
reflektancia értékek és nagyon feketének latszanak. Az elektronmikroszkopos felvételek
alapjan a borsészerii strukturak tetejérdl reflektalodhat a detektor irdnyaba a fény, a borsok
kozotti terlileten az abszorpcio a jellemzd. Ha ugyanis a fény nem a borso tetejére esik, akkor
a struktardk oldalardl kiillonboz6 iranyokba reflektdlodik a fény vagy pedig tobbszords
reflexio soran elnyelddik a felszinen. Ha Osszevetjiik a szabalyosan illetve a mas iranyba
reflektald és az elnyeld teriileteknek az aranyat, akkor az elnyeld feliilet van talstlyban, ez
magyarazhatja az alacsony reflektancia értéket. A Ti:Zafir 1ézerrel készitett minta
reflektanciaja nagyobb, ezt valoszinilileg a struktardkon lerakddott nanopor okozza. A ns-0S
KrF 1ézerrel készitett minta refletancidja is hasonld értékii, ennek oka, hogy a feliileten
kialakult oszlopok mads iranyban reflektaljadk a fényt, az nem nyelddik el a feliileten. A
Nd:YAG lézerrel kialakitott strukturaknal is fellép ez a jelenség, azonban ott még kisebb az
abszorpcid aranya, tehat nagyobb a reflektanciaja.

A grafikonon jol lathato, hogy a feketeség és a reflektancia kdzott monoton kapcsolat van.
Tehét az altalam hasznalt mikroszképos feketeség mérés egy gyors €s egyszerli vizsgalati
modszer a 1ézerrel kialakitott feliilet vizsgalatara.

A feketeség €s a megmunkaldsi paraméterek koziil egyértelmi korrelacio a feketeség értékek és
a térfogati teljesitménysiriiség kozott mutatkozik (lasd. 1. tablazat és 18. abra). Az
elektronmikroszkopos képeket mutatd 12. abran az is megfigyelhetd, hogy a nagyobb feketeség
eléréséhez  kisebb feliileti  struktirak tartoznak, amelyek a nagyobb térfogati
teljesitménystirtiségek esetében jonnek létre. A legnagyobb térfogati teljesitménysiiriséget a
KrF-festéklézer rendszer alkalmazasaval értem el, itt nem csak a rovid idejii kélcsonhatas,

hanem a kis behatolasi mélység (kb. 6 nm) is segitette az erdsen lokalizalt kolcsonhatas elérését.

5.4. Energiadiszperziv rontgenspektroszkopia

Haromféle médon vettiink fel témavezetdm segitségével rontgenspektrumokat:

1. pont spektruma

2. teriilet spektruma

3. térképezés
Az els6 eset az elméleti Osszefoglaloban leirt mdédon toérténd méréssel azonos, tehat egy
pontban torténik a gerjesztés, a késziilék az ekdzben keletkezd rontgenspektrumot veszi fel. A
masodik soran az elektronmikroszkop képén azt a teriiletet lehet megjelolni, amin a mérést
végezze, ekkor egy atlagos spektrumot kapunk. A térképezés soran (19. dbra) a megjeldlt

teriilet minden pontjaban mér, és az eredményt grafikusan abrazolja a szamitogép. A 19.
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abran a (Quantax) program térképezési modjanak kezeldfeliilete 1athat6. A bal oldalon jelenik
meg az elektronmikroszkop altal felvett kép, amelyen zdlddel van bekeretezve a vizsgalando
teriilet. A jobboldali kép a mérés eredményét mutatja. A képen a zdld pontok jelolik a
szilicium, a piros pontok az oxigén jelenlétét. A kétféle szinli pontok aranya jelzi a szilicium-
oxigén elemarany valtozasat. A képen az elektronmikroszkopos felvétel is latszik, ezaltal a
megfeleld strukturdk elemosszetételérdl nyeriink informdacidt. Mivel levegd kornyezetben
tortént az ablacio, ezért keletkezhettek szilicium-oxidos feliiletek, amelyek megvaltoztatjak a
feliilet abszorpcios tulajdonsagait, tovabba szigeteld tulajdonsaguak, igy korlatozzak a mintak

napelemként val6 alkalmazhatosagat.
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19. abra: A rontgen mikroanalizishez hasznalt program kezeldfeliilete.

Osszehasonlitasképp megmértiik a megmunkalatlan szilicium feliiletének rontgenspektrumat,
ez azt mutatja, hogy 1%-nal kevesebb az oxigén karakterisztikus rontgencsicsanak aranya a
sziliciumcsticshoz viszonyitva. Ez az érték Osszhangban van azzal, hogy a kisérleteknél
hasznalt nyers sziliciumlapok feliiletén kb. 2 nm-es nativ oxidréteg van. Az elektronokkal és a
keltett nagyenergiaju rontgensugarakkal gerjesztett térfogat az 1 ums nagysagrendbe esik.

A mérés jellegébdl addédoan nem szerezhetiink abszolut informécidt a szilicium oxidok
felilleti mennyiségérél, csak azok jelenlétére tudunk kovetkeztetni a megjelend

karakterisztikus oxigéncsucs segitségével. Ennek intenzitdsat mintarol mintdra Osszevetve
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arr6l nyeriink pusztan informéciot, hogy melyik esetében kisebb vagy nagyobb a

mennyiségiik.

5.4.1. Ti:Zafir 1ézerrel késziilt mintak
A Ti:Zafir 1ézeres mintak koziil tobbrdl is vettiink fel rontgenspektrumokat. Elséként annak a

pontnak a rontgenspektrumat hataroztuk meg, amelyen kétszer haladt at a nyalab és 1étrejott
az oszlopos struktara. A 20. abrardl leolvashato, hogy az oszlopokhoz tartozé spektrumban az

oxigén karakterisztikus csucsdnak a magassaga kb. 4,5%-a a szilicium csucsénak.
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20. abra: A Ti.Zafir lézer nyalabjanak kétszeri athaladdséaval 1étrejott oszlopokon
felvett pont rontgenspektruma.
Az 20. abran a szilicium nagyintenzitdsu csticsanak kétszeres energiaértékénél lathatd egy
kisebb intenzitdsti cstics. Ez a detektalas hibdjabol ered, mert az egymdashoz kozeli
aramimpulzusok 6sszeadddnak. Ezt a jelenséget impulzusfelhalmozddasnak nevezziik.
Masodjara egy olyan mintat kerestem, amelyen nincs oszlop, és amely ezek koziil a
legfeketébb. Ezen térképezést alkalmaztunk, mert ebbdl lathatd, hogy a csik keresztmetszete
mentén milyen ardnyt az oxigén tartalom eloszlasa (21. abra).
Az tapasztalhat6, hogy a csik kozepén, ahol a legnagyobb gobok alakultak ki, nem olyan
magas az oxigénarany, mint ettdl a résztdl tdvolodva a tobbi megmunkalt feliileten, a kisebb

g0obok teriiletén illetve a nanorészecskék szétszorddasanak teriiletén.
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T R T B R B S
18.0kV 11_dmm %200 SE(U) 200um

21. é4bra: A Ti:Zafir 1ézerrel készitett pasztdzdsi sebesség szerinti Sorozat
legfeketébb csikjanak elektronmikroszképos képe (a) abra), amelyen a zolddel
bekeretezett rész jeloli a térképezésre kijeldlt teriiletet (b) abra) és a rontgen
mikroanalizis eredménye (c) abra).

A Ti:Zafiros mintak koziil utolsénak egy olyat valasztottam, amelyen a folt méretének
valtoztatasa soran alakultak ki oszlopok, ezek koziil is a legfeketébbet. Itt is térképezést
alkalmaztunk. Az adodott eredményiil, hogy a csik kdzepén, ahol az oszlopos struktura jelen
van magas az oxigén aranya, azonban a csik peremén sokkal magasabb ez az arany.

Ugyanennél a csikndl Osszehasonlitottam a csik elején és végén kijelolt egy-egy teriilet
spektrumat. (22. abra) Ennek vizsgalataval lathato, hogy a nanopor hogyan befolyasolja a

sziliclum-oxigén aranyt.

15.0kV 12.8mm %600 SE|

22. abra: A Ti:Zafir 1ézerrel készitett oszlopos struktirat tartalmazé legfeketébb
csik elektronmikroszkopos képe €s a megjelolt teriiletek rontgenspektruma. A kép
baloldali részén megjelolt teriilethez a kék, a jobboldali teriilethez a zdld,
spektrum tartozik.

A grafikon alapjan lathato, hogy a csik baloldali végén megjeldlt teriileten kevesebb oxid van,

tehat a nanopor sok oxigént tartalmaz.
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5.4.2. KrF lézerrel késziilt mintak
A ns-os KrF 1ézeres mintak koziil is a legsotétebbet, az 1000 16vésszamut valasztottam ki.

15.0kV 12.0mm x35 SE(V) 1.00mm

23. 4bra: A ns-os KrF 1ézer 500 impulzusanak hatasara létrejott folt és elemtérképe.

A 23. abra alapjan az allapithaté meg, hogy ahol a struktirak vannak, ott alacsony, a peremen
viszont nagyon magas az oxigén aranya. A peremtdl tdvolodva is sok oxigén van, tehat az
ablacid soran kiszorddott anyag oxigénben gazdagon rakodik le. Azonban egy oszlopok
kozotti teriiletre, egy oszlop tetejére, és egy eltorott oszlop oldalara helyezett pontban
megmérve a spektrumokat az lathatd, hogy a koztes teriileten szinte nincsen oxigén. Az
oszlop oldaldn nagyon magas, kb. 10% a rontgencsucsok aranya, az oszlop tetején ehhez

képest kortilbeliil tizedannyi oxigén van.

5.4.3. KrF —festéklézer rendszerrel késziilt mintak
A szubpikoszekundumos KrF excimer lézerrendszer esetén harom mintat vizsgaltam meg:

Mindkét sorozatbol olyat valasztottam, amelyen van fehér struktira. Az elsé mintasorozatban
egyetlen ilyen van, a masodikban az 500 16véses mintat valasztottam. A harmadik minta a
foltméret szerinti sorozat legsotétebb eleme lett. A legelson készitettiink keresztmetszet
mentén térképezést, eszerint a kozepén kicsivel nagyobb az oxigén aranya a megmunkalatlan
kornyezetéhez képest, és ott magas az oxigéntartalom, ahol az ablalt nanorészecskék
lerakodtak, hasonloan az eddigi tapasztalatokhoz.

Ugyanezen a mintan egy borsods feliileten €s egy oszlopon meghatarozott pontban is felvettiik
a rontgenspektrumot. (24. dbra) A borsd kb. 1%-0O/Si csucsardnyl, amely megegyezik a
kezeletlen sziliciumon mért értékkel. Az oszlop kb. 25%- O/Si cslicsaranyu, tehat lathato, az
oszlop nagy részben sziliclum-oxidbol all, ennek koszonheti fehér szinét és szigeteld

tulajdonsagat, amelyet az elektronmikoszkdpban a minta téltédéseként figyeltiink meg.
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15.0kV 12.0mm x2.00k SE(U)

24. 4bra: A KrF — festéklézer rendszerrel a foltméret szerinti sorozat soran

létrehozott fehér oszlopos strukturdk elektronmikroszkopos képe (a) abra) és a

piros keresztekkel megjelolt pontok rontgen mikroanalizise sordn nyert

spektrumok. (b) dbra) A fekete gérbe a borson, a piros gorbe az oszlopon felvett

pont spektrumat jeloli.
A masodik és harmadik mintdn harom-harom teriiletet vettiink fel a méréshez: egy
megmunkalatlan részt, egy kiszoérodasos tartomdnybelit illetve egyet a kozepén. A két esetben
az ¢értékek nagyon hasonldak, a megmunkalatlan részen természetesen az 1%-0s arany
adodott, a kiszordédasos tartomanyban 25%, a kdzepén alacsonyabb, 9% koriili az arany.
Ezeken a gorbéken jol kivehetd a nitrogén vonaldn egy kis intenzitast csucs, ami azt jelenti,
hogy mivel levegdn késziiltek a mintak, amely nitrogén- €s oxigéngazdag kornyezet, ezért az
oxigén mellett az ablacié soran kis mennyiségben nitrogén is beépiilhetett a szilicium

struktaraba.

5.4.4. Frekvenciakétszerezett Nd:YAG lézerrel késziilt mintak
A Nd:YAG lézerrel a fokuszban készitett mintan is ugyanezt a harom teriiletet hasznaltuk.

(25.a) abra) Még a folttol legtavolabb eso terlileten is magasabb az oxigénarany (kb. 2%), ez a
nagymértékii kiszorddasnak koszonhetd. A folthoz kozelebb, ahol még tobb kiszorodott
részecske van, ott természetesen az arany is magasabb (4,5%). A folt kdzepén azonban a

megmunkalatlan feliiletéhez hasonld aranyt talalunk. (25.b) abra)
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15.0kV 12.0mm x35 SE(V)

25. abra: A Nd:YAG lézerrel a fokuszban létrehozott folt elektronmikroszkopos
képe (a)abra) és a piros négyzetekkel megjelolt teriiletek rontgenspektrumai (b)
abra) Az 1. szamu teriilethez a fekete gorbe tartozik, a 2. szdmuhoz a kék, a
3.szamuhoz a piros.

Az 1000 16véses mintan két helyen mértiink, az egyik, ahol fodrozodas van, a masik, ahol a

struktara kialakult. Mindkettdnél alacsony, megmunkaélatlan szinthez kozeli oxigénmennyiség

van.

5.4.5. Osszehasonlitas
Az 6sszes minta mellett, fliggetleniil attol, hogy melyik 1ézerrel lett elallitva, megfigyelhetd egy térrész,

amelyen az ablalt nanorészecskék felhalmozodtak. A fenti mérések alapjan azt tapasztaltam, hogy a
nanopor jelenléte mindig Osszfliggésbe hozhatd a feliileten tapasztalt, a megmunkalatlan szilicium
feliiletén mérhetd oxigénaranyhoz képest magasabb oxigénszinttel. A KrF — festéklézer 1ézerrendszer
esetén ebben a tartomanyban megvizsgalva a feliileteken megjelend oszlopok elemosszetételét, az
adodott, hogy a tobbi lézerrel készitett mintdkhoz képest is nagyon magas az O/Si csucsarany, koriilbeliil
25%.

A kovetkezOben Osszevetem az egyes lézerekkel eldallitott oszlopos strukturak elemdsszetételét. A
Ti:Zafir 1ézerrel elddllitott oszlopokon mért O/Si cstcsardny 4,5%, ez a feliiletiikon lerakodott
nanoporrétegnek tulajdonithat6. A nanoszekundumos KrF 1ézer oszlopainak az oldala 10%-o0s az O/Si
csucsaranyy, a tetejiikon alig tartalmaznak oxigént. Az oszlop teteje nem ablalodik, az oszlopok és
oszlopkezdemények kozotti feliiletrdl tdvozik anyag, ezért alakulhat ki az oszlop oldalan t6bb oxid. A
szubpikoszekundumos KrF I¢zer jellemzd oszlopainal koriilbeliil ¥4 az O/Si csicsarany. Mivel foleg
ezen lézer altal keltett nanopor magas oxidtartalmu, igy az ebbdl felépiild struktirak oxigéntartalma is
magas. A Nd:YAG Iézerrel 1étrehozott struktirak esetén nem valtozik az oxigén-szilicium rontgencsics
arany a kezdeti értékhez képest, mert a hullamhegyek olvadas soran jonnek 1étre. Tehat a mért arany
fligg a strukturara rakodott nanopor mennyiségétdl illetve annak Osszetételétdl, tovabba

kapcsolatba hozhat6 a feliileti struktira képzédésnek modjaval.
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6. Osszefoglalas

Az impulzuslézeres feliiletkezelés megfeleld teljesitménystirtiség alkalmazasaval alkalmas
lehet a szilicium napelemek hatasfokanak novelésére a szilicium feliiletén megfeleld struktura
kialakitasaval. Ezt természetesen a megfeleld napelemmintdk mérésével lehet igazolni.
Négyféle impulzuslézerrel strukturaltam szilicium feliileteket levegd kornyezetben egy
foltméret majd egy I6vésszam szerinti fliggést vizsgdldo sorozat keretében. A 1étrehozott
feliilet tulajdonsagait tobbféle modszerrel megvizsgaltam, modszerenként az egyes 1ézerekhez
tartozé mintdk eredményeit 0sszevetettem.

Optikai mikroszkopot hasznaltam a kialakitott struktardk elsddleges vizsgalatahoz és egy
altalam definidlt mennyiség, a feketeség méréséhez. Azt tapasztaltam, hogy a feketeség a
kiilonb6z6 1ézerek esetén kiillonb6zd mértékben és modon fiigg a foltmérettdl. A feliiletre
érkez6 impulzusok szamanak novelésével a feketeség novelhetd (az altalam vizsgalt
tartomanyon beliil).

A felileti  morfologidk  alaposabb  vizsgalatara  témavezetdm  segitségével
elektronmikroszkopos felvételeket készitettliink. Ezek elemzésével kideriilt, hogy a kiilonbdzd
1ézerekkel 1étrehozott feliileti struktirdk mas jellemzokkel birnak, habar mindegyiket
oszlopnak neveztem el. A Ti:Zafir 1ézerrel 1étrehozott oszlop széles alappal és kerekded
csuccsal bir, a nanoszekundumos KrF 1ézer altal kialakitott struktiira azonos vastagsagu az
alapjatol a tetején 1évd cseppig. A szubpikoszekundumos KrF 1ézerhez tartozd oszlopok
kerekded formaval birnak, a frekvenciakétszerezett Nd:YAG lézer struktirai a szo szoros
értelmében nem is oszlopok, hanem hullamhegyek ¢s mély hullamvolgyek. A képeken
megfigyeltem, hogy az ablacié soran tdvozo anyag lerakodik a kialakult struktirdkon és a
megmunkalt folt kornyezetében.

Megmértem a 16vésszam szerinti sorozatok elemeinek reflektanciajat, tovabba a legfeketébb
mintakrél reflexiés spektrumokat is készitettem. Abrazolva a reflektanciat a feketeség
fliggvényében lathato, hogy a reflexio €s a feketeség kozott monoton kapcsolat van. Ezaltal
egy egyszerli és gyors modszerrel lehet kvalitativ informaciot nyerni a feliiletr6l az optikali
mikroszkopos képek kiértékelésével.

A mintak rontgenspektroszkopiai vizsgéalataval megmutattam, hogy a feliileten lerakddott
nanopor a magas oxidtartalma folytdn megnoveli az adott teriileten mért oxigén — szilicium
elemaranyt. Megallapitottam tovabba, hogy az oszlop létrejottének modja is befolyasolja a
struktira oxigéntartalmat. Erre a mérésre azért volt sziikség, mert a feliileten kialakult

szilicium-oxid megvaltoztatja a feliilet optikai és elektromos tulajdonsagait. Az oxidos
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feliiletek vilagosabbnak latszodtak a mikroszkdpban, és ennek megfeleléen a reflektancia
nott.

Tehat kisérleteim ¢és méréseim eredményeként kideriilt, hogy az altalam hasznalt négyféle
1ézerrel levegd kornyezetben 1étrehozott szilicium feliileti struktirak kiilonb6z6é morfologiai
sajatossagokkal rendelkeznek. Tovabba arra is fény deriil a dolgozatomban, hogy ezek
feketeségi, reflexidos ¢és elemosszetételi tulajdonsadgaikban is eltérések mutatkoznak.
Megallapitottam, hogy a morfologiai jellemzok kialakulasa szempontjab6l nem pusztan a
felliletre esO energiastirliség vagy teljesitménystiriiség a mérvado paraméter, hanem az optikai
behatolasi mélység és a feliileti teljesitménysiiriiség altal meghatarozott térfogati
teljesitménystirtiség.

Az Osszes vizsgalati modszer eredményének tekintetében megallapithatd, hogy a legnagyobb
térfogati teljesitménysiiriiséget biztositd KrF — festéklézer rendszerrel 1étrehozott struktarak a
legfeketébbek. A feliileten kialakulo borsoszeri strukturak reflexidja alacsony, amely miatt a
1ézerrel kezelt feliilet feketének latszik. Tovabba a borsok kevés oxidot tartalmaznak, amely
szintén hozzajarul a minta feketeségéhez. Az alacsony oxigéntartalom a feliileten el6nyo0s is
lehet a napelem hatékonysadganak javitdsa szempontjabol, mivel az oxidos feliileteken a
toltéshordozo rekombinacid gyorsabban jatszodik le altaldban. Biztatdo az a megfigyelés is,
hogy ¢ mintak fényszorasa is csekély amellett, hogy a kozvetlen reflexié is alacsony. Az
elektronmikroszkdpos képek és a rontgen mikroanalizis alapjan ez a jelenség azzal
magyarazhatd, hogy szemben a Ti:Zafir 1ézeres mintadkkal nem jon létre egy erdsen oxidalt
nanorészecskékbdl allo ,,szonyeg” a feliileten. Az irodalomban ilyen lézerrel torténd
vizsgalatokrol még nem kozoltek eredményeket, ezért ezekrdl az eredményeimrdl a 2013
tavaszan Hamelinben, Németorszagban megtartand6 Silicon PV nemzetkozi konferencian is

be kivanunk szamolni. [38]
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