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Sazetak

U ovom seminaru proucit cemo temelje RBS metode. Uz
uvodenje osnovnih pojmova teorije defekata i kristalo-
grafije, vidjet cemo kako se RBS/c moZe iskoristiti za uvid
u dubinski profil ostecenja kristalnih materijala. Analiza
spektara provedena je u programu RBX.

1 Uvod

Svojstva  poluvodickih materijala koji su danas
neizostavni dio naSe svakodnevnice ovise o njihovoj
kristalnoj strukturi. Laseri, LEDice, elektronicke kompo-
nente i detektori samo su neki primjeri njihovih brojnih
primjena. Ozralivanjem se kristalna struktura polako
uniStava i materijal gubi originalna svojstva. Razvoj
velikih istrazivackih centara poput CERN-a i ITER-a
te zahtjevi svemirskih misija ukazali su na potrebu za
elektronikom i detektorima koji mogu izdrZati iznimno
velike doze zraCenja. Smjernice za daljnji napredak
tehnologije moZe nam dati proucavanje defekata u
ozracenim uzorcima. Osim na poluvodi¢ima, utjecaj
zraCenja istrazuje se 1 na raznim organskim i anor-
ganskim materijalima. Uz proucavanje otpornosti na
zraCenje danas vazne teme istraZivanja su i ciljane modi-
fikacije materijala pomocu brzih teskih iona (SHI, Swift
Heavy Ions) s masama veéim od 15 amu i specificnom
kinetickom energijom veCom od 0.1 MeV/amu. Ova
metoda primijenjena na grafenu omogudila bi pravljenje
membrana s porama od samo nekoliko nanometara. SHI
ozraCivanjem duZ putanje iona mogu nastati amorfna
podrucja cilindricnog oblika. To su ionski tragovi i
za njihovo proucavanje koriste se direktne i indirektne
metode. Direktno opaZanje, npr. pomocu AFM-a
(Atomic Force Microscopy) ili TEM-a (Transmission
Electron Microscopy), daje sliku povrSine na kojoj

se vizualno mogu identificirati karakteristike ionskih
tragova (slika (I)). Moguéi problem analize TEM-om
je postupno osteivanje uzorka elektronskim snopom.
Pod utjecajem elektrona tragovi se mijenjaju u vremenu
i zato je odredivanje njihove dimenzije ponekad oteZano.
Statisticku analizu oteZava opaZanje relativno malog
broja ionskih tragova. Zbog toga se za analizu uzoraka
dodatno koriste i indirektna mjerenja poput Rutherfor-
dove spektroskopije unatrag rasprSenih iona (Rutherford
Backscattering Spectroscopy, RBS) 1 njene kanalirajuce
varijante (RBS channeling, RBS/c). Ove metode umjesto
slike daju kvantitativne podatke koji su daleko pogodniji
za statisticku obradu, a uz to ne ostecuju uzorak. lako ne
mogu odrediti kemijski sastav, one pruzaju informacije
o stehiometriji i dubinskom profilu uzorka. Moguénosti
njihove primjene Siroke su i prethodno predstavljen
primjer analize ionskih tragova samo je jedan od njih. U
nastavku seminara poblize ¢emo prouciti RBS i RBS/c
te na primjeru uzorka galijevog nitrida (GaN) ozracenog
ionima zlata vidjeti kako se iz izmjerenih spektara dobiju
informacije o defektima. Na koriStenim energijama snopa
zlata dominantan uzrok defekata u GaN je nuklearno
kocenje, za razliku od ionskih tragova koji nastaju
primarno elektronskim koc¢enjem. [1]]

2 Rutherfordova spektroskopija
unatrag rasprsSenih iona (RBS)

Da bi se RBS mogao koristiti za kvantitativnu analizu
nuzZno je precizno poznavanje procesa nuklearnih i
atomskih rasprSenja. Nabijene Cestice MeV-skih energija
pretezno gube energiju u interakcijama s atomskim elek-
tronima pri ¢emu se njihova trajektorija blago zakrece.
Zbog ograniCene prostorne raspodjele atoma u krutim
materijalima najveéi moguéi udarni parametar reda je
velitine ~ A, a prilikom svake interakcije Cestica gubi
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Slika 1: Slika prikazuje uzorak GaN ozraten SHI olovom 2%Pb energije 104 MeV. Specifi¢ni elektronski gubitak
energije, S, = 24 keV/nm, doza 5-10'! iona/cm?. Slike su dobivene pomoéu HR PV-TEM (high-resolution plane view
TEM). Nastali ionski tragovi mogu djelomi¢no zadrzati kristalnu strukturu, ili biti potpuno amorfizirani.

desetak eV. Udarni presjek je reda veli¢ine 10 '%cm?.

Rasprsenja pod veéim kutevima mogucéa su u sudarima
s jezgrama. Zbog zakona oCuvanja energije i impulsa
projektil se moZe odbiti unatrag samo pri sudaru s
masivnijom metom (jednadzba (I)). Udarni parametar
za ovakve interakcije usporediv je s dimenzijama jezgre,
~ 10*A. Udarni presjek za rasprSenje na jezgri iznosi
oko 1072*cm? i pri svakom sudaru gubi se oko 100 keV.
Mali udio iona iz snopa tako doZivi sudar s jezgrom
u uzorku i odbije se pod velikim kutem. Ako imaju
dovoljno energije da mogu izadi iz materijala, moZemo ih
opaziti detektorom. Upravo ti unatrag odbijeni projektili
¢ine signal u RBS mjerenjima. Konac¢na energija iona
odredena je prijedenim putem kroz materijal, $to rezultira
postupnim gubitkom energije, i vrstom jezgre od koje
se ion odbio prema detektoru. Ioni iz snopa koji se ne
odbiju unatrag nastavljaju polagano gubiti energiju sve
dok se ne zaustave na nekoj dubini koja ovisi o uzorku i
koristenom snopu. 3], 4]

Spektar rasprSenih iona koji dobijemo detektorskim
sustavom prikazuje broj dogadaja u ovisnosti o kanalu
ADC-a (analog-to-digital converter). Redni broj kanala
u kojem je dogadaj opaZen najcesce je linearno propor-
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Slika 2: Standardni RBS eksperimentalni postav u IBM
geometriji (gore). Spektar jednolikog tankog filma od dva
elementa (A,,, B,) na supstratu male mase (dolje). Asp
u spektru oznacava integrirani broj dogadaja u pojedinim
vrhovima.



cionalan energiji rasprSene Cestice. Na primjeru anal-
ize tankog filma od dva kemijska elementa na supstratu
male mase (slika (Z)) moZemo vidjeti kako se struktura
uzorka ocrtava na karakteristikama spektra. Pod kutem 6,
(tilr) snop energije Ey upada na povrsinu materijala. Dio
iona odbije se odmah na povrSini, a dio prodire u tanki
film ili jo§ dublje, u supstrat. Detektor je postavljen pod
kutem 6,. Kut rasprSenja 6 u laboratorijskom sustavu za
IBM geometriju eksperimentalnog postava dobijemo kao
6 = m—|0,+6,|. Primjenom zakona oCuvanja energije i im-
pulsa na sudar dvaju slobodnih tijela mozemo dobiti kine-
maticki faktor K; koji je definiran kao omjer energije pro-
jektila nakon i prije sudara (E/Ey). Za projektil koji se
odmah na povrSini rasprsi na jezgri i-tog elementa imamo:

2
M2 — M?sin*(0) + M, cos(6)

M, + M,

E,
K=—-= 1
. M

Pretpostavka je da atomi u meti miruju, a zanemaruje se
i energija vezanja atoma mete u materijalu. Masa M| i
energija Ey iona u snopu poznate su veli¢ine, kao i kut
rasprSenja 6. Visokoenergijski rub elemenata iz tankog
filma odgovara odboju sa same povrsine (na slici 0z-
naceno strelicama Ef, E/l‘). Tako odbijene Cestice nisu
gubile energiju prolaskom kroz materijal i jedina razlika
u odnosu na energiju koje su imale u snopu je udio en-
ergije predan jezgri od koje su se odbili. Te rubne vri-
jednosti energija direktno su povezane sa sudarima s jez-
grama i moZemo ih odmah iskoristiti u jednadzbi (I za
izracun kinematickih faktora. Nakon toga jedina je nepoz-
nanica masa jezgre mete i tako identificiramo elementni
sastav uzorka. Naravno, dio kinematickog faktora pod
korjenom mora ostati pozitivan, $to ograni¢ava mogudi
kut rasprSenja u ovisnosti 0 masama projektila i jezgre
mete. [5], [6]

Za elemente koji nisu na samoj povrSini mora se uzeti u
obzir gubitak energije zbog neelasticnih sudara s atom-
skim elektronima. Zaustavnu mo¢ (stopping power) S =
—dE/dx teorijski predvida Bethe-Blochova relacija, ali
ona ne vrijedi u granici niskih energija. Osim toga, teori-
jska predvidanja Cesto su vrlo komplicirana i nedovoljno
precizna za primjenu u analizi eksperimentalnih rezul-
tata. Zato se najceS¢e koriste empirijske ili poluempir-
ijske vrijednosti dE/dx. Jedan od najpopularnijih pro-

grama za racunanje gubitaka energije u materijalima je
SRIM/TRIM  (Stopping and Range of lons in Matter), ali
on ne uzima u obzir kristalnu strukturu materijala. Karak-
teristicna zaustavna mo¢ nabijene Cestice prikazana je na
slici (3a).

Energija koju ion izgubi moZe se izraCunati evaluaci-

jom izraza
dE
AE = f — (E)dx.
dx

Pri tome se koriste prikladne aproksimacije. U slucaju
tankih meta moZe se pretpostaviti da je zaustavna moc¢
konstantna, a za energiju snopa iona uzima se energija
na povrsini Ey ili srednja energija snopa u meti. Za
izraCun energije iona na nekoj dubini debele mete nave-
dena relacija (2)) numericki se integrira. [5], [6]

Prosje¢ni stehiometrijski omjer tankog filma na slici (2)
moZe se izraCunati iz sljedece relacije:

(@)

n _As 0alE.0) (3)

m  Ax op(E,0)
gdje su A, p integrirani brojevi dogadaja u vrhovima spek-
tra koji odgovaraju elementima A i B, a 04 5 su odgovara-
judi udarni presjeci. Preduvjet za koristenje ove jednos-
tavne formule je da se vrhovi ne preklapaju.

Ako se interakcije odvijaju dominantno preko
Coulombske sile, udarni presjeci su Rutherfordski. No
eksperimentalna mjerenja ukazuju na odstupanja udarnih
presjeka od Rutherfordski predvidenih vrijednosti za sve
parove projektila i meta i u visoko- i u niskoenergijskoj
granici. Odstupanja na niskim energijama dolaze zbog
djelomi¢nog zasjenjenja naboja jezgara zbog okolnih
elektronskih oblaka. U granici visokih energija javljaju
se kratkodoseZne nuklearne interakcije. Ako omjer
izmjerenog i teorijski predvidenog Rutherfordskog
udarnog presjeka sporo varira s energijom, uz uvodenje
odgovarajuéeg faktora korekcije moZemo nastaviti raditi
s Rutherfordskim izrazima. Na odredenim energijama
moZe doéi i do znacajnog odstupanja od Rutherfordove
formule zbog rezonantnih reakcija. To je bitno uzeti
u obzir ako se kao projektili koriste protoni MeV-skih
energija na lakim metama, ili u slucaju rasprSenja helija
energije malo iznad 2 MeV-a, takoder na lakim metama.
Udarni presjeci mogu se pronaci u online bazama poput
Ion Beam Analysis Nuclear Data Library.

Debljinu filma moZemo izracunati ako znamo povrSinsku
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i atomsku gustocu elemenata u filmu (N,)4 5 i N45:

_ (Noa _ (Ns

- NAB - NAB : (4)
A B
Atomska gustoca dana je kao:
m-pap - No
NAB = — 222 2 (5)
4 Myp

Ny je Avogadrov broj, pap gustoca filma, a Map = mMy +
nMp molekularna masa smjese A,,B,. N4% racuna se
analogno, uz zamjenu m — n. Uocimo da je za prijelaz
iz povrSinske gustoce u debljinu filma potrebno poznavati
gustoéu materijala. PovrSinska gustoca pojedinih eleme-
nata mozZe se odrediti iz RBS spektra.

Za svaki eksperimentalni postav postoji minimalna raz-
lika energija 0F koja se moZe razluciti. RazluCivost en-
ergija Cestica odbijenih s povrSine najviSe je ogranicena
s moc¢i razluCivanja detektora. Straggling efekt, odnosno
rasap energija unutar snopa prilikom prolaska kroz ma-
teriju zbog statisticke prirode interakcija, dominira za
slojeve duboko u uzorku. Moguée su varijacije en-
ergije i unutar samog snopa. Kada ovih efekata ne bi
bilo, u spektrima bi imali oStre rubove na stepenicama
raznih elemenata. Ovako je uvijek prisutan blagi nagib.
To se moze uoditi i u RBS spektru galijevog nitrida u
proizvoljnom kutu (slika (I2))) kojeg ¢emo analizirati u
nastavku. Masena razlucivost elemenata u uzorku M,
dana je izrazom:

(©)

Ovisnost kinematickog faktora o masi mete u uzorku
dK/dM, prikazana je na slici (3b) za nekoliko razli¢itih
projektila. [5], 3]

3 RBS u Kkanalirajuéem modu
(RBS/c)

U prethodnom poglavlju opisana je opéenita RBS metoda
u amorfnim materijalima. Kristal nasumicne orijentacije,
tj. osi simetrije koje se ne poklapaju sa smjerom anal-
izirajuceg ionskog snopa, takoder izgleda amorfno. U
tim slucajevima RBS mjerenja daju tzv. random spektre,

odnosno spektre u proizvoljnom kutu. Kanaliranje ion-
skog snopa dogada se kada on upada na kristal paralelno
s nekom od osi simetrije. Od nekoliko povrSinskih slo-
jeva ioni se odbijaju kao i u amorfnom uzorku. Ioni koji
se nisu rasprsili na samoj povrsini usmjereni su u kanal
izmedu nizova atoma. Prolazeci kroz kanal dublje u ma-
terijal njihove trajektorije blago osciliraju s valnom dulji-
nom reda veli¢ine ~ 100A. Opisani proces ilustriran je na
slici (@).

Ovisno o parametru reSetke d, upadnoj energiji iona £
i nabojima jezgara snopa i mete, postoji zabranjena zona
unutar koje nema rasprSenih iona. Njen radijus iznosi

. P2
Reo. |l 2 d
E

Na slici (@) zabranjena zona oznacCena je kao stoZac za-
sjenjenja (shadow cone). loni se ne mogu dovoljno pri-
bliziti atomima uzorka za rasprSenje pod velikim kutem.
Kao posljedicu imamo znacajno smanjen broj dogadaja
RBS/c spektra u odnosu na RBS spektar u proizvoljnom
kutu.
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Slika 6: RBS/c, prikaz procesa dekanaliranja. U tocki
(b) ion je izbacen iz kanala, a u tocki (c) se rasprsi pod
velikim kutem prema detektoru. [[7]

Za neozraCeni (virgin) kristal broj dogadaja RBS/c
spektra kreCe se oko 2-3% vrijednosti spektra u
proizvoljnom kutu. Kada se krecu kroz kanal kristala
ioni iz snopa slabije interagiraju s okolnim atomima i
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Slika 3: a) Standardno ponaSanje zaustavne moci u materijalima (kvalitativni prikaz). [7]; b) Graf ovisnosti
(dK/dM>)~! o masi mete M, za nekoliko razli¢itih odabira snopova. M| je masa iona u snopu. M; i M, prikazani su
u amu jedinicama. [S[]
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Slika 4: RBS/c mjerenje. Interakcija snopa s povrSinom kristala i formiranje podru¢ja zasjenjenja. Kanal s desne
strane prikazan je u veéoj skali kako bi se vidjele trajektorije kanaliranih iona. []]
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Slika 5: Pod (a) prikazana je heksagonalna Bravaisova reSetka s jedini¢nom ¢elijom ozna¢enom punim crnim linijama.
Primjeri ravnina i smjerova s pripadnim oznakama u Miller-Bravaisovoj notaciji prikazani su pod b). 9]

mogu prodrijeti dublje. Ako je kristal oSteCen i sadrzi
defekte, kanal viSe nije potpuno prohodan i raste vjero-
jatnost bliskih sudara iona i atoma materijala (slika (7).

Povecani broj direktnih odboja u povrsinskim sloje-
vima, gdje se trajektorije iona jo§ nisu potpuno usmjerile
u kanale, rezultira povrSinskim signalom (surface peak)
koji moZemo uociti i u spektru koji ¢emo analizirati u nas-
tavku (slika (]E)b). Signal iz dubine uzorka moZe doéi
od direktno odbijenih iona ili od dekanaliranih iona (slika
(7). Dekanaliranje je proces u kojem ion naleti na de-
fekt u kristalu i rasprsi se pod nesto veéim kutem zbog
Cega izleti iz originalnog kanala. Kut pod kojim ulijece u
ostatak materijala ne mora odgovarati nekoj osi simetrije.
Dekanalirani ion kreée se kroz naizgled amorfan mater-
ijal gdje se mozZe sudariti s nekom jezgrom i detektirati
ako izade iz uzorka pod odgovarajuéim kutem. Cijeli pro-
ces prikazan je na slici (6). Inace, tijekom putovanja kroz
kanal zbog interakcija s elektronima i izmaknutim atom-
ima okomita komponenta impulsa polako se povecava sve
dok ion ne izleti iz kanala. Broj dekanaliranih iona po
jedinici prijedenog puta priblizno je konstantan, pa nji-
hov doprinos u RBS/c spektar raste s dubinom prodiranja
snopa. [S[, [8], [4]]

Osi simetrije i raspored smjerova aksijalnog i planarnog
kanaliranja odredeni su kristalnom strukturom. Angu-
larno ovisno skeniranje uzorka i mapiranje broja dogadaja
na (azimut,tilt)-grafu moZze se koristiti za odredivanje
kristalne strukture uzorka (slika (T0a)). RBS/c spek-
tri koristite se za analizu oSteCenja kristala zbog ispred
opisanog utjecaja defekata na kanalirajuce ione. [3]]

Osnove kristalografije

Za odabir orijentacije uzorka prije provodenja RBS/c
mjerenja, potrebno je osnovno poznavanje kristalograf-
skih oznaka. Smjerovi i ravnine oznacavaju se Millerovim
indeksima. Nakon $to se identificira jedini¢na Celija
kristala, u straZnji lijjevi kut standardno se postavi
ishodiste kristalografskih osi i to tako da prate rub je-
dini¢ne Celije. Duljina stranica jedini¢ne Celije opisuje se
parametrima reSetke a, b i ¢ koje redom ocitamo sa X, y
i z osi. Ravnina unutar jedini¢ne Celije presijeca krista-
lografske osi u tockama koje opéenito mozemo zapisati
kao (%, %, %) Zapisano Millerovim indeksima, toj ravnini
pripada oznaka (hkl). Ako tako dobiveni indeksi sadrze
razlomke, treba sve pomnoziti tako da dobijemo cjelo-
brojne vrijednosti. Ponekad je za indeksiranje ravnine



pogodnije pomaknuti ishodiSte koordinatnih osi u neku
drugu to¢ku. Ako u tom slucaju dobijemo da ravnina pre-
sijeca neku od osi na negativnom dijelu, taj se indeks oz-
nacava s potezom iznad broja. Ako je ravnina paralelna
s nekom osi, uzimamo kao da je sijece u beskonacnosti i
pripadni indeks za tu koordinatu je 0. Iako postoji stan-
dardni izbor ishodiSta, odabir je zapravo proizvoljan, §to
znali da se identi¢ne ravnine mogu opisivati razli¢itim
Millerovim indeksima. Skup simetrijom povezanih ravn-
ina oznacava se viti¢astim zagradama, {hkl}. Millerovim
indeksima mogu se oznacavati i smjerovi unutar kristala.
Vektori smjera zapisani su kao viSekratnici vektora je-
dini¢ne éelije (@, b i &). Ako Zelimo ozna&iti jedan speci-
fi¢ni smjer, piSemo [UVW], dok je sa <UVW> oznacen
set simetrijski povezanih smjerova.

Galijev nitrid ¢iji éemo RBS/c spektar u nastavku de-
taljno analizirati ima wurtzitsku kristalnu strukturu (slika
(&), sto je primjer heksagonalne Bravaisove resetke. Za
oznacavanje ravnina i smjerova u heksagonalnoj reSetki
koristi se malo drugaciji pristup, zvan Miller-Bravaisov.
Osnovne kristalografske osi koje odreduju koordinate oz-
nadene su na slici sa dj, d, a3, ¢. Ravninu tako opisu-
jemo indeksima (hkil), analogno ranije opisanom pos-
tupku. Treba napomenuti da se os a3 moZe zapisati preko
d 1 a3, a pripadni indeksi povezani su relacijom h+k = —i.
1101, 191

4 Teorija defekata

Temeljno svojstvo kristala je njihova pravilna uredena
struktura. U teoriji Cesto razmatramo savrsene kristale, no
realno kristalne strukture najcesée sadrZe razne nepravil-
nosti koje nazivamo defektima. Ako su nepravilnosti
izolirane oko jednog Cvora kristalne reSetke, nazivamo
ih tockastim defektima. Moguce su i dislokacije, gdje
imamo defekte pravilno rasporedene duz nekog pravca.
Primjer su rubne dislokacije u kojima se jedna ravnina
atoma naglo prekida usred kristala, a ravnine ispod i iz-
nad nje naginju se kako bi kompenzirale nedostatak. Pla-
narni defekti javljaju se primjerice kada se sretnu dvije
razliCite strukture kristala. Primjer volumnih (bulk) de-
fekata su razne pore i pukotine. Primjeri dijela navedenih
dislokacija mogu se vidjeti na slici (7). U ovom seminaru
razmatran je doprinos iskljucivo tockastih defekata. [|11]]

Slika 8: Lijeva slika predstavlja wurtzitsku kristalnu
strukturu. Dvije boje Cestica oznaCavaju katione i an-
ione. Na desnoj slici je pogled na kristalnu strukturu iz
smjera c-osi, a osjencani dio odgovara lijevo izdvojenoj
jedinic¢noj Celiji. [[12]

S Provedba RBS/c eksperimenta

Za provodenje RBS eksperimenata potreban je izvor
kolimiranog ionskog snopa te detektor za opaZanje
rasprSenih iona. Goniometar omoguéava precizno nam-
jeStanje orijentacije uzorka u odnosu na upadni snop.
Shema mjernog postava prikazana je na slici (9). Kada
se neka od osi simetrije kristala usmjeri u pravcu upadnog
ionskog snopa (odstupanje manje od 1°), opaZamo kanali-
ranje. [8]]

Mjerenja su provedena na Institutu Ruder Boskovié¢
(IRB) koriste¢i 1MV Tandetron akcelerator. Uzorak
monokristalnog magnezijevog oksida (MgO) postavljen
je na goniometar u vakuumsku komoru eksperimentalne
linije. KoriSten je ionski snop protona energije 1 MeV.
Za detekciju rasprSenih iona koristen je silicijski de-
tektor s povrSinskom barijerom postavljen pod kutem
165°. Signali iz detektora prolaze predpojacalo, pojacalo
1 analogno-digitalni konverter (ADC) te se na racunalu
spremaju za daljnju analizu. Amplituda dobivenog sig-
nala povezana je s energijom Cestice i odreduje kanal
ADC jedinice u kojem ¢e se dogadaj zabiljeziti. Svaki
detektor ima tzv. dead time, odnosno vrijeme nakon
opaZanja jedne Cestice tijekom kojega se ne moZe razliko-
vati dolazak druge Cestice. Ako je frekvencija dogadaja
prevelika i druga Cestica dode neposredno nakon prve, de-
tektor ih tretira kao jedan dogadaj sa zbrojenom ukupnom
energijom. Time dobijemo umjetne visokoenergetske do-
gadaje, Sto nazivamo pile-up.
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Slika 7: Direktno rasprsenje i dekanaliranje Cestica zbog defekata: a) tockasti defekt; b) dislokacija (linearni defekt);
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Slika 9: Shematski prikaz eksperimentalnog postava za
RBS/c mjerenja. [§]]

Goniometar sli¢an onome na slici (9) koristen je za ori-
jentiranje uzorka. Dolje oznacena rotacija oko vertikalne
osi goniometra odgovara promjeni nagiba (#ilf). Lijevo
oznacena rotacija oko normale kristala mijenja azimut.
Kutno skeniranje uzorka (angular scan) provedeno je za
sve kombinacije azimuta i nagiba u zadanom rasponu
kuteva. Smjerovi simetrije prepoznaju se po znatno man-
jem broju unatrag rasprSenih iona snopa. Rezultat kutnog
skeniranja je graf s azimutom na x-osi i tiltom na y-
osi. Zbog brZe analize prva skeniranja rade se sa 16x16
piksela. Ako skenirano podrudje sadrzi aksijalnu os
simetrije, nastala "zvijezda" ponovno se skenira u boljoj
rezoluciji od 32x32 piksela. Na slici (I0a) prikazan je
rezultat angularnog skeniranja za uzorak MgO. Svaki pik-
sel odgovara broju RBS dogadaja skupljenim u jednoj
sekundi. Prikazani dogadaji uzimaju se iz zadanog en-

ergijskog podrucja interesa (ROI, range of interest). Na-
jcesce se ROI postavi na signale s povrsine (rub stepenice
na najvisoj energiji), jer se tamo opaZa najveca razlika
kada se javi kanaliranje. Na grafu (10a) to se vidi u
plavim podrucjima koja odraZavaju manji broj dogadaja.
U samom centru zvijezde imamo aksijalno kanaliranje,
dok je u radijalnim pravcima koji se kao zrake Sire iz
sredi$ta prisutno planarno kanaliranje.

Nakon S§to smo dobili "zvijezdu", odaberemo neku
reprezentativnu toCku za mjerenje RBS spektra u
proizvoljnom kutu. Koordinate za RBS/c biramo tako da
zasebno pogledamo ovisnost broja dogadaja o azimutu i
zasebno o tiltu za oznaCene piksele od interesa.

Projekcija izbroja po azimutu prikazana je na slici
(TOb). Odredivanje minimuma izbroja za projekcije po
azimutu i tiltu daje nam koordinate za kanaliranje.

Slijed mjerenja spektara bio je sljedeéi: RBS, RBS/c na
neozracenom (virgin) uzorku, RBS, RBS/c na ozraCenom
uzorku s defektima, RBS. Svi RBS spektri mjere se u istoj
tocki kako bi se provjerilo je li struja snopa konstantna.

U najniZim se kanalima tijekom cijelog mjerenja skupl-
jaju Sumovi, pa u usporedbi spektra sa simulacijama koje
Sumove ne uzimaju u obzir mozemo imati velika odstu-
panja u podrucju niskih energija.

6 Obrada podataka

6.1 RBX, program za simulaciju i analizu
spektara

Program RBX madarskog fizicara Endrea Kétaia
omogucava simulaciju i analizu spektara kanaliranja,
kao i obi¢nog RBS spektra za sve kombinacije projektila
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Slika 10: a) Rezultat kutnog skeniranja MgO uzorka. Jasno su uocljivi smjerovi simetrije i karakteristi¢ni oblik koji
podsjeéa na zvijezdu; b) Projekcija izbroja po azimutu za srediSte zvijezde pod a).

i mete i za energije snopa izmedu 100keV i 10MeV.
RBX nije prije koriSten u Laboratoriju za interakciju
ionskih snopova na Institutu Ruder Boskovi¢ gdje sam
radila na seminaru. Nakon S§to se u program unesu
parametri eksperimentalnog postava i elementni sastav
mete, spektar se simulira tako da se meta razlomi na
slojeve i u svakom se izvrijedne prikladne poluempirijske
formule za gubitak energije. Detalji dubinskog sastava
uzorka (prisutnost filmova na supstratu, njihova debljina,
elementni sastav, udio defekata,...) unose se rucno i
prilagodavaju dok se simulacija ne poklopi s eksperi-
mentalnim vrijednostima. Program je napravljen 1984.
godine, a posljednja verzija je iz 2002. godine. [13]JU
okviru ovog seminara jedan od mojih ciljeva bio je
prouciti RBX program i njegove mogucnosti te ga
primijeniti za analizu GaN RBS/c spektara.

6.2 Primjena: GaN

Uzorak GaN ozracen je snopom iona zlata energije 2
MeV. Doze su sljedeée: 1 (f), 2 (f2), 5 (f3) i 10 (fy)
iona/nm?. Za RBS mjerenje koriten je snop “He energije
1.7 MeV. Detektor je postavljen pod kutem 170°, pokriva
prostorni kut od 2.5 msrad i ima energijsku rezoluciju 16
keV. Pretpostavljena je efikasnost od 100%. Orijentacija
uzorka za RBS/c mjerenja bila je duZ c-osi (slika (3)).

6.2.1 Spektar u proizvoljnom kutu

Analiza kreée od spektra u proizvoljnom kutu. Nakon §to
se u RBX unesu svi prethodno navedeni parametri prove-
denog eksperimenta, na spektru u proizvoljnom kutu
odreduje se ukupna doza kojom je uzorak bio ozracen ti-
jekom RBS mjerenja. Ovo je jako bitan parametar za sim-
ulaciju spektara i moZe se dobro odrediti samo u mjerenju
u proizvoljnoj orijentaciji. Ukupni naboj koji odredimo
na spektru u proizvoljnom kutu mora ostati isti za simu-
lacije svih ostalih spektara (neozraceni uzorak, f;-f;). To
je nuzno za odredivanje to¢nog udjela defekata. Kada
bi se koristila veca doza, onda bi odredena koncentracija
defekata bila ispod realne. Visokoenergijski rub spektra
u proizvoljnom kutu koristi se za energijsku kalibraciju
kanala. Za razmatrani spektar GaN doza iznosi 25600
nC, a energijska kalibracija je 1.770 keV/kanal. Kako
u RBX-u treba ru¢no unijeti sastav uzorka, za spektar u
proizvoljnom kutu imamo samo supstrat koji se sastoji od
Ga i N s jednakim atomskim udjelom od 0.5.

6.2.2 Spektar neozracenog uzorka

Za kanaliranje je potrebno unijeti nekoliko dodatnih
parametara u opis uzorka. Osim elementnog sastava sup-
strata, potrebno je znati kristalnu strukturu, orijentaciju
i parametar reSetke. Kao S$to je ranije napomenuto, ori-
jentacija je duZ c-osi, kristalna struktura je wurtzitska i



pripadni tabli¢ni parametar reietke iznosi 3.186A.

Za dobru reprodukciju spektra neozraCenog uzorka
potrebno je dodati malo defekata u kristal. Pretpostavl-
jaju se tockasti defekti s atomskim udjelom izmedu 0.001
10.004. Materijali nisu savrSeni ni u neozra¢enom stanju,
ali u usporedbi s ozracenim uzorcima imaju oko 100 puta
manji udio defekata. Alternativno, ako snop nije savrSeno
kolimiran, dio iona ne upada na kristal uz pravac simetrije,
ne ude u kanal kristala i njihova rasprSenja doprinose
spektru jednako kao kad bi u kanalu bilo defekata.

6.2.3 Simulacije ozracenih spektara uz N>Ga

Na slici prikazani su izmjereni (tocke) i simulirani
spektri (crtkane linije). Za potrebe simulacije dubin-
ski sastav uzorka s pripadnim udjelom tockastih defekata
dusika i galija zadan je svakih 1000 A (100 nm). U
prvom pokusSaju reprodukcije eksperimentalnih rezultata
pretpostavilo se da je udio defekata dusika puno veci od
udjela defekata galija. Za f; spektar prikazan na slici (I2))
80% dusika je izbaCeno sa svojih kristalnih poloZaja, a
za spektre f,-f4 dusik je potpuno neureden. Na slici (T3))
prikazan je atomski udio defekata galija. Simulacije ne
reproduciraju Sumove, pa na niskim energijama postoji
znatno odstupanje od izmjerenih vrijednosti. PovrSinski
se signal takoder ne reproducira (slika[IZp), ali moguce je
dodati koeficijent korekcije. Na istom grafu vidi se kako
simulacija malo oscilira u vi§im kanalima spektra f4. To
bi moglo biti zbog velike varijacije defekata iz sloja u sloj,
pa simulacija daje grublju prilagodbu na prijelazima.
Proracun dosega iona zlata od 2 MeV-a u SRIM-u daje
prosje¢nu vrijednost 248.4 nm u GaN gustoée 6 g/cm?.
TRIM simulacija na slici (IT)) sugerira da dio iona moZe
prodrijeti i do 500 nm.

Za dane energije iona zlata nalazimo se upravo u
uokvirenom dijelu kvalitativnog grafa gdje dominira
nuklearna zaustavna moé. Vrijednosti dobivene SRIM
simulacijama to potvrduju. Kako ioni prodiru dublje u
metu i gube energiju, zaustavna mo¢ raste dok ne dosegne
maksimum i ponovno po¢ne opadati sve dok se ion ne
zaustavi. Postoji dakle dubina na kojoj je udio defekata
maksimalan, §to se jasno vidi na reproduciranim du-
binskim profilima defekata (I3). Na slabije ozra¢enom
uzorku f; profil defekata odgovara ocekivanom dometu
zlata. Profil defekata uzorka f; ima maksimum otprilike
200 nm dublje od ocekivanog. Na uzorcima f3 i f4 uocljiv

-- Target Depth --

Slika 11: Trajektorije iona zlata (2 MeV) u GaN simuli-
rane programom TRIM.

je dugi rep defekata nakon maksimuma koji se proteze
¢ak do 2.5um. Moguce objasnjenje ovih odstupanja su
izbijeni atomi mete koji imaju dovoljno energije da prave
Stetu u materijalu dublje nego $to sami ioni zlata mogu
doprijeti. To bi opravdalo pretpostavku da je duSikovih
defekata viSe, jer se njima u sudarima sa zlatom prenosi
puno viSe energije nego galiju. No ostaje pitanje mogu li
1 izbijeni atomi prodrijeti duboko koliko ova RBX simu-
lacija predvida. Indikacija da ovako drasti¢no razliit udio
defekata moZda nije najbolje rjeSenje dolazi zbog prisut-
nosti N stepenice u simuliranim spektrima koje u mjeren-
jima nisu prisutne (slika[T2jp). To ukazuje na znatno manji
udio dusikovih defekata od pretpostavljenog. Tragom tog
opaZanja napraviti ¢emo alternativnu analizu, ali sada uz
pretpostavku jednakih udjela defekata Ga i N.

6.2.4 Simulacije ozracenih spektara uz N=Ga

Za sve spektre ponovno je zadan profil svakih 100 nm, ali
ovog je puta atomski udio defekata dusSika i galija strogo
jednak. Na slici (I4) prikazani su spektri s novim sim-
ulacijama. Na uvecanom dijelu (I4p) vidimo da N ste-
penice viSe nema. Za N>Ga (slika (T3)) i za N=Ga (slika
(T5)) dobili smo jednake dubine maksimalnog oStecenja
kristalne strukture, ali za N=Ga imamo puno dulji rep de-
fekata koji prema RBX simulaciji prodire ¢ak do 3um.

RBS/c mjerenja ne daju vise informacija koje bi nam po-
mogle da odredimo koja je od razmotrenih opcija stvarno
prisutna u analiziranim uzorcima. Prema simulacijama
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provedenim u ovom seminaru vjerojatniji se Cini slucaj u
kojem dusik ipak nije potpuno neureden, zbog odsustva
N stepenice u eksperimentalnim spektrima. Konac¢ni
odgovor mogu pruZiti dodatne analize drugim metodama
(npr. TEM).

7 Zakljucak

U sklopu ovog seminara proucili smo temelje RBS
metode i njene kanalirajuée varijante. Postupak pripreme
i provedbe mjerenja promatran je tijekom analize uzorka
MgO u Laboratoriju za interakciju ionskih snopova na
IRB-u. Analiza spektara u programu RBX odradena je
na uzorcima GaN ozracenih zlatom. Provedene su sim-
ulacije za dva moguca profila defekata (N>Ga i N=Ga).
Oba daju jednake dubine maksimalnog oSteenja koje su
nesto veée od ocekivanih vrijednosti prema SRIM sim-
ulacijama. Neobicno je §to smo u oba slucaja takoder
dobili da defekti prodiru sve do par mikrometara dubine,
Sto je daleko van dometa iona zlata u GaN. Moguce ob-
jasnjenje je da izbijeni atomi uzorka imaju dovoljno en-
ergije da unose defekte dublje u kristal. Na temelju dos-
tupnih podataka tesko je zakljuciti koji je profil defekata
vjerojatniji. Slu¢aj N>>Ga daje N stepenicu koje nema u
spektru. S druge strane N=Ga pretpostavka vodi na visi
udio defekata i dublje oSteCenje materijala, Sto jos vise
odstupa od predvidanja SRIM simulacije. Potrebna su
daljnja istraZivanja uzorka GaN drugim metodama da se
utvrdi tocan profil defekata. Unato¢ svemu, RBX pro-
gram pruzio je vrijedan uvid u razumijevanje karakteris-
tika RBS spektara i principa na kojima se RBS mjerenja
mogu Koristiti za analizu oSteenja kristalnih materijala.
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GaN: izmjereni spektri i pripadne simulacije za slu¢aj N>>Ga
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Slika 12: Graf prikazuje eksperimentalne podatke mjerenja (tocke) i pripadne simulacije (crtkane linije) dobivene
RBX-om uz pretpostavku da tockastih defekata dusSika ima puno viSe od defekata galija. U umetku a) uvecan je
dio spektra kako bi se bolje vidjela stepenica za duSik predvidena simulacijom. Pod b) se vidi kako simulacija ne
reproducira povrSinski signal.
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Slika 13: Dubinski profil tockastih defekata galija. Za f; spektar atomski udio defekata dusika je 0.8, a za spektre f,-f4

iznosi 1.
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GaN: izmjereni spektri i pripadne simulacije za slucaj N=Ga
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Slika 14: Graf prikazuje eksperimentalne podatke mjerenja (toCke) i pripadne simulacije (crtkane linije) dobivene
RBX-om uz pretpostavku jednakog udjela tockastih defekata dusika i galija. U umetku a) uveéan je dio spektra u
kojem je za N>Ga bila prisutna N stepenica. Umetak b) prikazuje povrSinske signale za spektar neozra¢enog uzorka

i f;-f4 spektre.
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Slika 15: Dubinski profil tockastih defekata uz pretpostavku njihovog jednakog udjela za Ga i N.
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