SZAKMAI BESZAMOLO
a

27”2

A nukleacios és novekedési mechanizmus vizsgalata kémiai gozlevalasztassal eléallitott
gyémantrétegekben korroziovédelmet biztosito textara kialakitasa érdekében

c. OTKA T034397 projektrdl
2001 - 2004

1. A Kkutatas célja, a munkatervben vallalt kutatasi program ismertetése.
Elozmények

A kémiai gbzlevalasztassal (CVD) torténd gyémantszintézis gyakorlati megvalositasa [1]
megnyitotta az utat a gyémant kiilonleges tulajdonsagainak széleskorti alkalmazasa elott. A
korai levalasztasi technikdk kozos vonasa a 10—100 mbar k6z6tti nyomast C/H/(O) gézkeve-
rékkel [2] fiitészal (HF) vagy plazmakisiilés révén kozolt energia, és a 650-950 °C kozott tar-
tott hordoz6. A kiiloboz6 gyakorlati eljarasok fejlédéséhez jelentésen hozzajarult az a kisérle-
ti és elméleti kutatomunka, amely tisztazta a gazkeverékben 1étrejovo kiillonb6zo reaktiv gyo-
kok és molekulak, illetve a szubsztrat feliilet kozotti transzport folyamatok és reakciok elmé-
nizmusokat (6sszefoglalva 1d. pl. [4,5]). Bar a levalasztas sebességét és a keletkezd réteg mi-
ndségét nagyon sok faktor befolydsolja, a bevezetett szénhidrogéntdl (legtobbszor CH4 vagy
C,H») fiiggetleniil mindig hasonld gézosszetétel alakul ki, amelyben a korai mérések és elmé-
leti modellek szerint a CH3 és a C,H, domindl. A ndvekedési modellek tilnyomd tobbsége is
kizarolag ezekre alapul.

A legjobb mindségli gyémantrétegeket 0.1-1% kozotti szénhidrogéntartalma, 10-30 mbar
nyomasu keverékben, 2.45 GHz-es mikrohullamu (MW) generatorbol 1-1.5 kW teljesitmény
betaplalasaval keltett plazma segitségével, szilcium vagy molibdén hordozora, 0.1-1 pm/h
sebeséggel lehetett levalasztani. A technoldgia optimalizalasa a 90-es évek kozepétdl ipari
keretek kozott folytatodott, és ennek f6 eredménye a nagyobb nyomaéstartomanyban (100-
200 mbar), emelt (~4%) szénhidrogén tartalom mellett, 3-6 kW MW teljesitmény segitségé-
vel elért gyors, 1-10 pm/h [6] (egyes sajtdjelentések szerint akar 50 pm/h) sebességii noveke-
dés. Erdekes megjegyezni, hogy a ndvekedési sebesség sem a nyomassal, sem a betaplalt
szénhidrogénarannyal nem linearisan n6, hanem telitésbe megy [7]. Ez arra utal, hogy a na-
gyobb novekedési sebesség a gazosszetételben bekdvetkezd eloszlaseltolodas kovetkezménye
is lehet. EbbAl a szempontbol figyelemre méltd, hogy ebben a nagyobb nyomdstartomanyban
nem érvenyesek a kordabbi, 10-30 mbar-on vald novesztésre kidolgozott novekedési modellek
alapfeltevései [3], és az Osszetétel vonatkozasdban csak optikai emisszios spektroszkopiai
(OES) informaci6é all rendelkezésre, amellyel csak a CH és C, molekuldk detektalhatok.
Utobbiakbol megallapithato, hogy mig a CH/C, ardany 0.5% metan bevezetése mellett kb. 1,
addig 4% metéan esetén mar csak kb. 0.1 [7]. OES és QMS (kvadrupol-tomegspektrométeres)
mérések Osszehasonlitasa alapjan ugy tlinik [8], hogy a C, ardny 1:1 korrelaciot mutat a C,H,
arannyal, vagyis ez az elt6lodas jelentheti az egy- ill. két szénatomot tartalmazd specieszek
aranya kozotti eltolodéast. A nagyobb nyomadson érvényes gazosszetétel ismerete nemcsak a
technologia tovabbi, tudasalapu optimalizalasahoz, de a gyémantszintézis mechanizmusanak
jobb megértéséhez is hozzajarulhatna.

A feliiletkozeli gazosszetételrdl a reaktiv gyokokre is kiterjedd részletes informéciot csak
in-situ, on-line tdmegspektrometriai mérések szolgaltatnak. Lényegében minden eddigi nove-



kedési elmélet sarkkovei azok a 20 mbar koriili nyomdson végzett osszetételmérések, amiket
a W.L. Hsu altal kifejlesztett [9], posztionizacioval miikodé molekulasugar-tomegspektromeé-
terrel (MBMS) végeztek fiitoszalas [10,11,12,13], illetve MW plazma CVD koriilmények
kozott [14,15]. Az amerikai Sandia National Laboratory-ban megépitett eredeti MBMS-en ki-
viil (utolsé publikacido 1995) hasonld berendezés csak a Bristoli Egyetemen (UK) késziilt
(utolso publikacio 1999). Mindkét berendezésben a valdszinli gyokok koziil csak CHj jelen-
1étét tudtak detektalni, holott az OES mérések mellett késobbi kémiai ionizaciés QMS méré-
sek [16] is arra utalnak, hogy mas gyokdk is eléfordulnak. Az MBMS berendezésben a min-
tavétel egy nagysebességli molekulasugar révén tortént, a mintdba és a mintatartoba vagott
résen keresztiil, harom fokozatu elszivas segitségével. A hasznos jel elvalasztasat a hattértol
impulzus lizem mérési eljarassal végezték, egy mechanikus chopper segitségével. A beérke-
z6 semleges részecskéket egy keresztsugaras elektronagyu ionizalta, miel6tt a kvadrupdl to-
megspektrométerbe jutottak. Ennek a berendezésnek a nagyobb nyomastartoméanyokra vald
felskalazhatosaga erésen kérdéses. Megjegyzendd, hogy az alkalmazott 300 um-es atmérdji
rés még 20-30 mbar esetén sem biztositott effuziv dramlast, és igy a mintdban 1évd gyokok
még mérés elott rekombindlodhattak. (Valdsziniileg ezért nem detektaltak a CHs-on kiviil
mast.)

Mikozben az alapkutatas és az ipari fejlesztés kolcsonhatdsanak kovetkeztében folyama-
tosan javuld ndvesztési sebességek eredményeként a CVD gyémantrétegek piacra kertiltek
mechanikai és optikai alkalmazasokban, a lasst fejlodés a textura kontrolljanak vonatkozasa-
ban erdsen fékezte a hdelvezetési és korroziovédelmi alkalmazasokat, és az egykristalyos he-
teroepitaxia megoldatlansaga (az n-tipust adalékolaséval egyiitt) majdnem teljesen leéllitotta
a leglukrativabb teriilet,” az elektronikai alkalmazasokra iranyulé kutatast. A textira szaba-
lyozhatosaga — ideértve az egykristalyos heteroepitaxiat is — nagymértékben a nukledcid sza-
balyozhatdsadgaban rejlik. A gazdasdgos ndvesztés alapfeltétele a nagy nukleacidsiiriiség,
amit ellendérizheté mdodon legjobban az Un. bias-enhancend-nucleation (BEN) modszer, azaz
a hordozora kapcsolt kb. 200 V negativ el6feszités biztosit.'” A BEN lehetséges mechaniz-
musat illetéen kétféle elképzelés alakult ki, a plazmabol a feliiletre érkezd ionok eléfeszités
hatasra nyert energidjara vonatkozo feltételezésektol fliggden. Az egyik szerint ez az energia
1-10 eV nagysagrend, ¢és hatasa a feliiletre adszorbedlt atomok mozgékonysaganak novelése
[18]. A masik, Gn. szubplanticiés modell [19] szerint az ionok energiaja 10-100 eV nagy-
sagu, és a kezdetben levalo amorf szénrétegbe behatolva, a megndvekvd lokalis fesziiltség ré-
magokat [20,21]. Az ionenergidk nukleacids paraméterektdl vald fiiggésének ismerete a tex-
tura kontrollja szempontjabol is fontos, mert a gyémant atomok kimozditasi kiiszobenergidja
kb. 80 eV, efelett tehat a kialakuld6 gyémantmagokon masodlagos nukleacié vérhato. Az
egyes ionfajtak relativ gyakorisaga ismeretének viszont a nukleacios folyamat modellezhet6-
sége érdekében van jelentdsége.

A BME Atomfizika Tanszék Feliiletfizikai Laboratéoriumaban (BME-AFT) 1994-ben
(itthon els6ként) épitettiink egy MW plazmaval miikodé CVD berendezést, j0 mindségi,
tiszta gyémantrétegek eldallitasara, és 1998-ra kifejlesztettiink egy Uin. ionsugér tomegspekt-
rométert (IBMS) ami alkalmas a plazma hordozoéfeliilet-kozeli iondsszetételének és az ionok
energiaeloszlasanak in situ, on line mérésére BEN koriilmények kozott [22]. Az IBMS maig
egyediilallo berendezés a vilagon, amelynek elsd alkalmazéasaként sikeriilt igazolnunk, hogy

"A magas homeérsékletli, nagy teljesitményii, nagyfrekvencids és nagysebességli analdog mikroelektronikai esz-
kozoket mindsité Keyes index10*-szer, a nagysebességii logikai aramkordkre vonatkozo Johnson-index kb. 50-
szer jobb gyémdntra, mint sziliciumra [P. Soukiassian, V. Derycke, F. Semond, V. Yu. Aristov, Micro-
electronics Journal 36, 969 (2005)].



az ionenergiak ténylegesen megfelelnek a szubplantacios modellben alkalmazott feltételezés-
nek [23]. Méréseink szerint az elsé gyémantmagok megjelenésével megndvo elektronemisz-
szi6 keltette masodlagos DC plazma az ionenergidk jelentds megnovekedéséhez, és igy — ma-
sodlagos nukleédcio révén — a szubsztrattdl szdrmazo orientacids-informacio elvesztéséhez ve-
zet [24].

Az egykristalyos heteroepitaxia irdnyaba mutatd eddigi legsikeresebb kisérletek a gyé-
manthoz képest nagyon kis racsallando kiilonbséget mutatd egykristalyos iridium bufferréte-
gen torténtek [25,26,27]. Az ebben hasznalt, empirikusan megéllapitott BEN paraméterek je-
lentdsen eltértek azoktol, amik Si hordozd esetén optimalisnak bizonyultak. Feltételezhetd,
hogy az iridiumon torténd nuklacié optimizalasaval a heteroepitaxids gyémantréteg mindsége
is tovabb javithat6. Megjegyzendd, hogy altaldban a BEN fémhordozokon vald alkalmazésa-
r6l nagyon kevés adat all rendelkezésre. Tekintve, hogy a feliileti reakciok szubsztratfiiggdek,
¢s ez befolyasolhatja a feliiletkozeli gazréteg Osszetételét, annak, valamint az egyes ionfajtak
energiajanak kimérése fontos informaciot szolgaltathat.

Ceélkitiizesek

Palyazatunk az IBMS fejlesztésére és tovabbi alkalmazasara iranyult a CVD gyémantszin-
tézis elméletéhez és gyakorlatdhoz valo hozzajarulas érdekében.

1. Elsddleges (bar meglehetdsen kockazatos) célunk az volt, hogy az IBMS-t alkalmassa te-
gyiik, a nukleacio mellett, a ndvesztés kozbeni gazosszetétel kimérésére is, hogy azutan meg-
hatérozhassuk a kiilonféle aktiv molekuladk és gyokok emelt nyomast (100 mbar kortili) leva-
lasztas esetén érvényes aranyat. Az IBMS eredetileg a nukleacids szakasz iondsszetételének
vizsgalatara késziilt, amikor a viszonylag alacsony ionizaltsagi foku plazmabol az ionokat az
alkalmazott eléfeszités hajtja a hordozofeliilet és az abba preparalt mintavételez6 nyilés felé.
Ez nem tette sziikségessé, a bonyolult miikodési feltételek pedig lehetévé, hogy az IBMS-t a
beérkezd semleges részek utdlagos ionizalasara szolgald (un. cross beam) elektronagyaval
szereljiik fel. Elvben az egyes szénhidrogén molekuldk és gyokok ionizaltsagi foka adott
plazmakoriilmények kozott eltérd lehet, tehat az iondsszetétel nem feltétlentil tiikrozi a plaz-
ma hordozofeliilet kozeli tényleges Gsszetételét. Az sem sziikségszeri, hogy a koriilmények
(pl. metan/hirdogén arany) valtozasaval az iondsszetétel valtozasa monoton kdvesse a tényle-
ges Osszetétel valtozasat. Ugyanakkor korabbi méréseink [23] mégis erre utaltak: az IBMS-
sel mérhetd ioneloszlas fliggése a bevezetett CH, aranyatol a 25 mbar koriili tartoményban jol
kovette a (posztionizacidval miikodé) MBMS mérés [15] eredményeit. Az azonos koriilmé-
nyek kozott végzett MBMS ¢és IBMS mérések hasonlosaga adott reményt arra, hogy utobbi
segitségével is kaphatunk a tényleges plazmadsszetételre, vagy legalabb annak metdnarany
fliggésére vonatkoz6 informacidt, és a kisnyomasit MBMS méréseket referenciaként hasznal-
va a magasabb nyomasu (100 mbar koriili) ndvesztés koriilményei kozott végzett IBMS mé-
rés kalibralasaval meghatarozhatd lesz, mennyiben tér el az Osszetétel az alacsonyabb (25
mbar) nyomdason érvényesektol.

2. A novesztés IBMS vizsgalata mellett a nukleaciot is tovabb kivantuk tanulmanyozni. Itt
harom feladatot kivantunk megoldani.

2.a. Els6, kozvetlen alkalmazasra irdnyuld célkitiizésiink azon az elképzelésen alapult,
hogy az ionenergiak IBMS-sel torténd folyamatos mérése modot ad azok visszaszabalyo-
zasara az elofeszités megfeleld valtoztatasaval, és igy lehetdvé teszi a masodlagos mag-
képzddés akadalyozasat vagy elOsegitését: magyaran a kialakuldé szemcseméretek ill. a



textura kontrolljat. Ennek a feladatnak kiilonos jelentdsége volt az MTA-MFA-val kozos,
parhuzamosan futé OTKA-T034821 projektiink szempontjabol, amely korrozioalld gyé-
mantbevonattal rendelkez6, mikromegmunkalt szilicium-alap gazaramlasmérd szenzorok
kifejlesztésére iranyult. Az a projekt kisméretli, komplex feliiletek bevondsat igényelte.
Korabban az MW-plazma CVD eljarést szinte kizarolag sik feliiletekre valo levalasztasra
hasznaltak, mig komplex, makroszkopikus feliiletek bevondsara tobb fiitdszalas HF-CVD-
t alkalmaztak.

2.b. Masodik, a gyémantnukleacié mechanizmusara iranyul6 célkitlizésiink azzal az iroda-
lomban irdrdl idére felbukkano, a sajat tapasztalataink altal is megerdsitett megfigyeléssel
allt kapcsolatban, hogy a nukledciostirliség gyenge fliggést mutat a szubsztrat hdmérsék-
letét6l. Ez természetesen Osszefligghet a feliileten lezajlé folyamatok sebességével, de a
valtozo homérsékleteken a szubsztrat felett bealld eltérd kvazi-stacionarius gazdsszetétel-
bdl érkezd ionok valtozo energiaeloszlasaval is. Ezért célul tiiztiik ki a szubsztrathdmér-
séklet és a nukleacio soran mérhetd ionenergiak kozotti dsszefiiggés vizsgalatat.

2.c. Végiil pedig azt terveztiik, hogy vizsgalni fogjuk a BEN paraméterek valtoztatdsanak
hatésat fém-hordozokon valé nukleacid esetén. Itt elsédlegesen az Ir-on alkalmazott BEN
esetén az ionenergidk eloszlasanak IBMS-sel valo kimérését, és ennek alapjan a nukleéacio
optimalizalasat kivantuk végrehajtani. Emellett azonban — kiilonds tekintettel palyédzati
partneriink, a szubsztratpreparacioban ill. a textra- és morfologiai vizsgalatokban segitsé-
get nyujtd MTA Kémiai Kutatokdzpont (MTA-KKK) tavlati kutatasi érdekeire a korrdzid
terén — ugyancsak terveztiik Cu és Ni feliiletén a gyémantnovesztéshez sziikséges BEN pa-
raméterek meghatarozasat.

Kutatasi terv

A projekt munkaterve az aldbbi litemezést tartalmazta:

1.

év

2

* Az elofeszités dinamikus visszaszabalyozasanak vizsgalata Si hordozon (BME-AFT).
* A szubsztrathomérséklet és a nukledcio osszefiiggésének vizsgalata (BME-AFT).
* Textura és morfologia vizsgalatok (MTA-KKK).

év*

* A 3 kW-os generator megvasarldsa, a reaktor felskaldzasa (BME-AFT).
* Nukledcios vizsgalatok fém szubsztratokon (BME-AFT).
* Textura és morfologia vizsgalatok (MTA-KKK).

3. év*

* Az IBMS beiizemelése és kalibracioja a nagyobb nyomastartomanyra (BME-AFT).
* Tiilyukmentes gyéemantrétegek eloallitasa Cu hordozon (BME-AFT).
* Korrozios vizsgalatok (MTA-KKK).

4. ¢é

év
* A plazmaosszetétel kimérése a nagy nyomastartomanyban kiilonbéz6 paraméterek
mellett (BME-AFT).
* Tiilyukmentes gyéemantrétegek eloallitasa Ni hordozon (BME-AFT).
* Korrozios vizsgalatok (MTA-KKK).

* A munkaterv megfogalmazésakor, a megitélt koltségvetés ismeretében eldre jeleztiik, hogy
a nagyobb nyomadson torténd levalasztashoz sziikséges beruhdzasok koziil a generatort csak a



masodik évben, a nagyobb nyomas melletti IBMS méréshez sziikséges plusz turboszivattyut
pedig tovabbi forrasok megszerzése fiiggvényében tudjuk elvégezni.

2. A targykorben kidolgozott elméletek, modszerek, eljarasok.
A) Plazmadosszetétel meghatarozasa in situ ionizacios tomegspektrometriaval

A projekt sordn elvileg 0j eljarast fedeztiink fel az MW-CVD réteglevalasztas kozben a hor-
dozofeliilet-kozeli gazosszetétel in situ, online tomegspektrometrias mérésére, amellyel min-
den eddigi eljarasnal alkalmasabb arra, hogy a metastabil gyokok részardnyat is pontosan
meghatdrozza. Mint emlitettiik, az el6feszitéses nukleacido kozben IBMS-sel mért iondssze-
tétel metanarany fiiggése a CHa/H, gdzkeverékben jelentds hasonlosagot mutatott az MBMS-
ben a semleges részecskék posztionizacidoval mért dsszetételének valtozasaval. Az IBMS-sel
mért relativ ionosszetételnek a hordozora kapcsolt negativ fesziiltségtol valo fiiggésére kapott
eredménylink arra utalt, hogy az Osszefligg a részecskék ionizacios energidinak egymashoz
képesti viszonyaval. Ezt azzal értelmeztiik, hogy az eldfeszités nem csak ionokat gyorsit a
hordozofeliilet fel¢, hanem elektronokat is az ellenkezd irdnyba, és a gyorsitott elektronok a
feliiletkozeli részecskéket litkozés révén ionizaljadk (akarcsak a posztionizaciora hasznalt
elektronsugar az MBMS-ben). Kimérve az ionhozamok fesziiltségfiiggését (CHs-ra és H
atomokra 1d. 1. 4bra), a kiiszobionizacios technikéval torténd QMS mérésekbdl jol ismert
gorbéket kaptuk. Esetiinkben az intenzitas alacsony fesziiltségeknél sem nulla, mert a
plazméban eleve is jelen van minden részecske ionja, de a fesziiltség novelésével két ugras
figyelhetd meg: elébb a semleges részecskék litkozéses ionizacidjakor (amikor az elektronok
atlagenergidja eléri az ionizacios potencidlt), majd a nagyobb molekulébdl iitkdzéses disszo-
ciacio révén vald iontermelés kovetkeztében (amikor az atlagenergia eléri az in. megjelenési
potencialt).
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1.abra A mért CH," és H' fluxus a negativ eléfeszités fiiggvényében

Az ugrasok nem olyan élesek, mint az ultranagyvakuumban torténd posztionizacio esetén (hi-
szen az ,alkalmazott” elektronenergidnak a kisnyomasu térben szélesebb eloszldsa van), de
egyértelmiien azonosithatok. Az egyes molekuldk és gyokok ionizacids (IP) és megjelenési
(AP) potencidljai ismertek [28], és az intenzitdsugrasokhoz tartozd fesziiltségek fiiggvényé-
ben megjelenitve (2. dbra) az elektron-energia és a fesziiltség kozott linearis kalibracios gor-
bét adnak, amire mas részecskék adatai is jol illenek. A kalibracios gorbe segitségével min-



den részecske esetén bedllithatd egy olyan fesziiltség, amely mellett a részecskék iitkdzéses
ionizaciodja biztositott, de iitkdzéses disszociacioval vald termelésiik még nem kovetkezik be.
Ez lehetdséget ad a feliiletkozeli redlis plazmadsszetétel teljes (semleges részecskéket is ma-
géaban foglalo) kimérésére. Az IBMS sajatsagai biztositjak, hogy a gyokoket is detektalni tud-
juk. Ez a ,.in situ ionizacids QMS Osszetételmeghatarozasi modszer” , akar 100 mbar nyomas
esetén is alkalmazhatd, és — mivel egyarant miikodik tiszta és gyémantbevonatu Si feliilet
esetén, igy valdsziniileg tobbféle hordozonal is hasznalhatdé. Tudomdasunk szerint nincs mas
olyan tomegspektrometrids modszer, amellyel a jelenlevd Osszes, erdsen reaktiv gyok is
kimutathat6. Az eljarast a Diamond & Rel. Mater. folydiratban publikaltuk [29].
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2. Abra. Korrelacié a CH; és a H ismert IP ill. AP értékei és azon fesziiltségek kozott, ahol az ugrasok
megjelennek az 1. Abran.

B) Az emelt nyomasu gyémantnovesztés know-how-janak kidolgozasa és az IBMS be-
rendezés tovabbfejlesztése ilyen korillmények kozott végzendo osszetételmérések érde-
kében.

Természetesen az emelt nyomast novesztés kdzben torténd mérés kivitelezéséhez sziikség
volt egyrészt a reaktor felskalazasara, és az irodalombol ismert paramétermezében a mi reak-
torunkra érvényes know how kikisérletezésére, valamint az IBMS berendezésen — tobb 1¢ép-
csOben végrehajtott — jelentds miiszaki fejlesztésre. Az aldbbiakban roviden ezeket foglaljuk
Ossze.

B.1. Az IBMS fejlesztése

Az IBMS rendkiviil komplex kovetelményeknek kell eleget tegyen ahhhoz, hogy mind a
BEN folyamat, mind a névesztés on-/ine vizsgalhatd legyen. A mérést egy kvadrupol tomeg-
spektrométer és a hozza csatolt energia analizator végzi UHV kornyezetben, a mikrohullam-
mal gerjesztett kinyomasu plazmatérbdl a felfiitott és elektromosan el6feszitett mintdba pre-



paralt kb. 10 pm-es nyildson keresztiil véve mintat. A termikus és elektromos zavarforrasok
nagy szdma miatt az eredeti konstrukcidoban a tomegspektrométer tomegskaldja nem volt kel-
16en stabil, igy azt 1ényegében minden egyes mérési pontban kalibrélni kellett. Ez nagyon las-
stva tette a mérést a BEN id6tartaméahoz viszonyitva. A ndvekedés kdzbeni emelt nyomasu
mérések tovabbi harom jelentds miiszaki problémat vetettek fel. E18szor is a plazméba taplalt
nagyobb mikrohullamu teljesimény nagyobb héterhelést jelent a mintatartonak és az eléfeszi-
t0 elektroddnak. Emiatt a mintatartot hiiteni kell, hogy a 750-900 °C hémérséklettratoményon
beliil maradjon. (A mintaflités lehetdségét tovabbra is meg kellett tartani a kisnyomasu no-
vesztési és nukleacids vizsgalatokhoz, de a hdmérséklet PID elvii finommszabalyozasdhoz az
emelt nyomdasti mérések esetén is sziikséges.) Masodszor, a novesztés kozbeni mérésnél al-
kalmazott kisebb el6feszités miatt kisebb az analitikai kamréba jutd ionhozam, igy a mérés
érzékenységén javitani kell. Harmadszor, a reaktorkamra nagyobb nyomasa mellett fenn kell
tartani az UHV koriilményeket az analitikai kamraban. Ezért a kovetkezd technikai feladato-
kat kellett megoldani:

- a mintatartd és az eléfeszitd elektroda hiitésének megoldasa,

- azionoptika attervezése az egyszertsités és a melegedéstdl vald megovas érdekében,

- a kvadrupol tomegspektrométer (QMS) pozicionalasanak megoldasa (korabban ezt a
feladatot is az ionoptika végezte), valamint burkolatinak elektromos fiiggetlenitése
("elemelése") a kamra foldelt falatol,

- az analitikai kamra vakuumanak javitasa.

A CVD vakumkamrara egy specialis flans késziilt amelyen keresztiil vizet lehet bevezetni, a
mintatartd koré pedig egy hiitd elem kesziilt. Az atdramlé viz kb. 100-150 °C-kal csokkenti a
mintatartd hdmérsékletét. Ahhoz, hogy a hiitd elem szamadra elég hely legyen a mintafiitést is
atterveztiik. Atterveztiik és vastagabb anyagbol legyartottunk egy 1j el6feszitd elektrodat,
amely igy jobban el tudja vezetni a plazama fel6li oldalt éré hdt, tovabba allithatd a magas-
saga is. Az elektromos szigeteléseket 1) kvarcgytiriire cseréltiik.

Az ionoptika atépitésénél az elsddleges szempont az volt, hogy egyrészt megdvjuk a melege-
déstol masrészt egyszerisitsiik, mivel a QMS poziciondlasdnak megoldasaval nem lesz sziik-
ség az ionnyalab x-y eltéritésére. Ennek érdekében harom egymastodl fiiggetleniil szabalyoz-
hato elektronikus lencsét terveztiink, mely a QMS tetejére integralhato, és nem tud konduktiv
héatadassal melegedni. Az elkésziilt ionoptika a 3. dbran lathatdé. A henger alaku lencsék
rozsdamentes acélbol késziiltek, elektromos elszigetelésiiket aluminium-oxid keramidkkal ol-
dottuk meg. Az ionoptika potencialterét illetve fokuszalasat szamitogépes szimulacioval el-
lendriztiik (4.4bra). A szimulaci6 azt mutatja, hogy 10 fokos szog divergencia esetén is képes
az optika az ionokat a QMS belépd apertirajara fokuszalni.

7 2

Az ionoptika egyszertsitése illetve a jobb reprodukalhatosag érdekében a QMS pozicionala-
sanak kérdését meg kellett oldani. Egy olyan kitamasztd gydr(t terveztunk, amely 0,1 mm
pontosan a kamra tengelyében tartja a QMS-t. Az elektromos és vakuumtechnikai szempon-
tok figyelembe vételével késziilt gylri a 3. abra aljan lathatd. Megfelel6 keramiak behelyezé-
sével a gylra elszigetelhet6 a kamratdl. A bemarasok mérete elegendd, hogy a gy(ri ne
okozzon nyomaskulonbséget, tovabba az elektromos vezetékeknek is marad hely. A pozi-
cionalas megoldasa szukségtelenné tette, hogy az ionoptikat a rendszer minden megbontasa
utan Gjra be kelljen allitani. A QMS kulsd haza fémes kapcsolatban allt az egész kamraval,
ezaltal mindig fold potencialon volt. Felmeriilt az igény, hogy elektromosan fuggetlenitsiik a
kamratol és a rakapcsolt feszultség segitségével elektromosan elemeljuk a potencialjat, és igy
noveljuk az ionnyalab intenzitasat. Ennek érdekében rovidebbre kellett esztergaltatni a QMS

hazat tartd elemet. A vakuumbevezeton megfeleléen kialakitott fészkekbe aluminium oxid



keramiakat helyeztunk, amely elektromosan elszigeteli a tartot. A rogzitést szintén
keramiakkal elszigetelt csavarok végzik.
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3. abra. Az uj ionoptika a pozicionald gytriivel 4. abra. Az ionoptika szimulacioja

A rendszer atvitelét illetve ennek esetleges id6fuggését a reaktor kamraba beépitett stabilizalt
cross-beam ionforrassal vizsgaltuk. A rendszer stabilitasat 3 perces egységekben vizsgaltuk
0,05mA 0,5mA és SmA emisszidos aram mellett (5.4bra). Eredményének megfeleléen a QMS
méréskozbeni Gjraskalazasa szikségtelenné valt.
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5. abra. A rendszer stabilitasa kiinb6z6 ionaramok melett

A QMS vakuumszintjének biztositdsara az analitikai kamrara felszereltiink egy masodik 250
l-es turbomolekularis szivattyt. Az 1j molibdén mintaleszoritok nagyobb erdvel nyomjak a
mintat a mintatartohoz ezaltal jobb szigetelés jon létre a két kamra kozott. A két szivatty
egyiittes hasznalataval és a jobb mintaleszoritissal még 100 mbar esetén is 510~ mbar alatt
marad a nyomas az analitikai kamraban.



Az atalakitdsok eredményeképpen az IBMS rendszer tobb mint két 6ran keresztiil stabilan
tizemel 2500 Watt mikrohulldmu teljesitmény mellett 100 mbaron.

B.2. Gyémantnovesztés emelt nyomdason
Az emelt nyoméson torténd gyémantndvesztés leirdsa természetesen megtalalhat6é az iroda-

lomban (6.abra) de know-howjat az adott reaktorra ki kell dolgozni. (Esetiinkben nem egy
novesztésre, hanem vizsgalati lehetéségekre optimalt reraktorrdl van szo.)
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6. abra Az emelt nyomasu gyémant CVD sebességének fliggése a ndvesztési paraméterektdl [6].

Az élltalunk viszgdlt paramétermezdt tobb peremfeltétel is behatarolja. Mindenekel6tt, az
analitikai kamra UHV koriilményeinek biztositasat 100 mbar-ig tudtuk (az adott koltségvetés
mellett) megoldani. A biztonsdgosan hasznalhato reaktor teljesitmény (2500 W) mellett a
specialis hiitérendszer teljesitménye még éppen elegendd volt a 750-900 °C kozotti szubszt-
rathdmérséklet biztositdsahoz. A 2500 W teljesitmény és 100 mbar nyomas mellett 100 sccm
gazaramba, a hidrogén gaz mellé bevezetett metanarany fliggvényében vizsgalva a ndvekedé-
si sebességet, az 1. Tablazatban lathato optimalis eredményeket kaptuk. (A novekedési sebes-
séget novesztés kozben lézeres interferometriaval mértiik, és egyes esetekben utdlag, profilo-
metriaval ellendriztiik.) Osszehasonlitasul feltiintettiik a rendszeriinkben végzett kisnyomasu
novesztések adatait is.

1. Tablazat. Optimalis novekedési sebesség fliggése a metanaranytol 2500 W
MW teljesitmény mellett 100, ill. 25 mbar nyomason.

Nyomas [mbar] | Metanarany [%] | Novekedési sebesség [nm/h]
100 0.35 150
100 1.00 300
100 4.00 807
100 8.00 nem nd gyémant
25 0.35 107
25 1.00 150
25 4.00 nem nd gyémant

Mint lathato, a 2500 W, 100 mbar és 4% metanarany mellett elért 0.8 pm/o6ras novekedési
cstuicssebességiink valamivel kisebb mint a [6]-ban leirt produkcids reaktoré (v.0. 6. dbra), de
tobb mint Gtszordse a sajat kisnyomasu rekordunknak. A megfeleld szubsztrathdmérséklet



nalunk 890°C volt, valamivel magasabb, mint a [6]-ban kozolt 850 °C: ez is jelzi a reaktorok
kiilonbozdségét. Megjegyzendd, hogy [6] szerint 2.5 pm/ora sebesség felett a rétegeknek mar
jelentds amorf széntartalma van. A 7. dbra a mi rétegiinkr6l a BME Atomfizika Tanszékén
késziilt SEM képet mutatja. Bar a felvétel sajnos rossz mindségli, mégis jol lathatéan facetalt
szemcsékbdl épiil fel a réteg. Az amorf szén jelenlétét jol jelz6 Raman mérés megszervezése
(mivel az a Tanszéken nem all rendelkezésre) még folyamatban van.

7. abra. SEM felvétel a 2500 W, 100 mbar, 100 ssm gazaram, 890 °C hordozohémérséklet és 4% metanarany
mellett 0.8 pm/ora sebességgel nétt gyémantrétegrol. A marker jel 1 pm-nek felel meg.

C) A nukleacio szabalyozasa az el6feszités valtozatatasaval

Projektiink egyik, a nukleacidval kapcsolatos célkitiizése egy olyan eljaras kidolgozasa volt,
amellyel a BEN folyamat soran a masodlagos nukledcidé kézben tarthatod. Elképzelésiink az
volt, hogy IBMS mérések alapjan szabalyozva az eléfeszitést, és igy a beérkezd ionok ener-
gidjat a gyémant atomelmozditasi kiiszobe alatt tartva a masodlagos magképzddés vissza-
szorithato. Ezt az elképzelést sikeriilt kisérletileg igazolnunk [30]. Eredménylink alapjan, a
Geépészeti €s Kohaszati Zsiri altal tiamogatott OTKA T034821 sz. projektiink keretében, fel-
hasznalva az eléfeszités nukledcid kozbeni dinamikus szabalyzasanak otletét, sikeriilt olyan
eljarast kidolgozni, amellyel haromdimenzidban strukturalt hordozora tilyukmentes gyé-
mantbevonatot lehetett késziteni [31].

3. Az elért eredmények

A) Gazosszetétel mérése IBMS-sel kis és emelt nyomasu gyémantlevalasztasi koriilmé-
nyek kozott.

A projekt fo célkitlizését, az IBMS alkalmassa tételét a feliiletkozeli gazosszetétel teljes
(semleges molekuldkat és gyokoket is magaban foglald) Osszetételének kimérésére gyémant-
novekedési koriilmények kozott 100 mbar-ig, a 2. pontban leirtak szerint teljesitettiik. Az 1j,
in situ ionizacidos QMS modszer segitségével mérve kiillonb6zd szénhidrogének részaranyat a
H, gazhoz adott CH, arany fliggvényében, 0.35 és 8% kozott, mar a kisnyomasu tartomany-
ban is (p = 25 mbar, MW teljesitmény 900 W, a Si szubsztrat hdmérséklete 740 °C) a korabbi



ismeretekhez képest 1j eredményeket [29] kaptunk (8.a abra). Mikdzben a korabbi mérések-
kel 6sszhangban a leggyakoribb részecskék az acetilén molekuldk (C,H;) és a metil gyokok
(CH3), az MBMS-sel korabban [15] nem detektalt C,H gyokok mennyisége kvantitative meg-
kozeliti az utdbbiakét (megerdsitve a kémiai ionizacios QMS [16] kvalitativ jelzését), vala-
mint tovabbi gyokok is megjelennek. Méréseinket dsszehasonlitva az MBMS eredményekkel
(8.b. abra), a stabil részecskék viselkedését illetden jo egyezés mutatkozik, de latszik, hogy
az MBMS a ndvekvd szénhidrogénmennyiséggel novekvé mértékben a CH3 részaranyat is
nagysagrendileg alulbecsli. Ez nyilvadnvaldan a gyokok mérés kozben bekovetkezd rekombi-
mutatta, hogy a CH; ¢és C;H gyo6kok egylittes mennyisége dsszemérhetd az acetilén molekulé-
kéval, és igy kérdésésessé teszik a tisztan acetilén reakciokon alapuld névekedési modellek
kinetikai helyességét. A C,H gyokoket eddig teljesen figyelmen kiviil hagytak. Termokémiai
gazmodellek a flitdszalak kozelében érvényes homérséklet mellett sem josoljak jelenlétiiket
[32], de elméleti plazmamodellezés is csak kis koncentraciot josol [33]. Ugyanakkor megmu-
tattdk, hogy a szubsztrat kozelében a feliileti reakciok miatt a C;H mennyisége nagysagrendet
ndhet [34]. Mégis, a korai tomegspektrometrias mérések alapjan a modellalkotasnal elhanya-
goltak oket [3]. Méréseink alapjdn azonban ugy tlinik, a C;H gyokok szerepet jatszhatnak a
gyémantnovekedésben. Az emelt nyomasti mérések igencsak megerdsitik ezt a gyanut.

MBMS

1
> Al —— CH3
e L W OO e —o—CH,
———
T—¥——y |-e—cCH C L —A=CH,
014 %><;\ —&—CH, o ~—o ~v—CH,
E o ] e
g & o N4 ——CH, B o—>m——"8 o— o 1BMS
r ~., |—~<-cH| % T —=—CH
g !\ ® O 2 \D 3
LT T N — S bl E gpd W —e—CH,
£ \* >§ﬁ ~6—CH, .§ \"\V‘V . —A—CH,
3 m><g ~*—CH, & g ~9—C,H,
1E-3 o 1E-3 \
' * v
1 10 1. 1‘0
Methan Content % Methan Content %
(a) (b)

8. Abra. A kiilonb6z6 szénhidrogének IBMS-sel mért részaranyanak fiiggése a betaplalt metanaranytol (a),
Osszehasonlitva az MBMS mérések [15] eredményével (b).

A 2. pontban leirtaknak megfelelden a felskalazott reaktorban lehet6vé valt a nagyobb
novekedési sebességet eredményez6 emelt nyomast novesztés, és az IBMS-en végrehaj-
tott fejlesztések révén mérni tudtuk a gazosszetételt 100 mbar-os gazkeverékben begyij-
tott plazma esetén is. Hangstlyozzuk, hogy ezek a mérések a majd 900°C-ra melegedd
mechanika kovetkeztében nagyon nehezek, igy a projekt zarasaig csak 2 metanosszetétel-
nél mértunk (1d. 4. pont). A legnagyobb gyakorisagh OsszetevOkre az 0sszehasonlitast a
kisnyomast eredményekkel a 9.a abra mutatja. A legfeltiindbb a C,H gyokok részaranya-
nak ugrasszert novekedése. A 9.b abra mutatja a kilonb6z6 szénhidrogének részaranya-
nak valtozasat kis- €s emelt nyomast kornyezetben, a mi reaktorunkban kozel optimalis
novekedési korulmenyek kozott: azaz 25 mbar 0ssznyomas, 0.35% metanbetaplalas,
740°C hordozohdémérséklet, illetdleg 100 mbar, 4% és 890°C mellett.” (Az utdbbi para-
méterek is 0sszhangban vannak az irodalmi adatokkal [6]). Mint lathato, kis nyomasa no-
vesztésnél a dominans Osszetevok a metil gyokok és az acetilén, de szamottevé mérték-
ben jelen vannak a CH, és C,H gyokok is. Ugyanakkor emelt nyomast novesztésnél mar
a C,H dominal, olyannyira, hogy egymaga az 6sszes mérhetd szénhidrogének 78%-at

" Az alkalmazott MW teljesitmény elébbi esetben 900, az utébbinal 2500 W volt.



teszi ki, mikozben minden mas 0sszetevo aranya 10% alatt marad! Megjegyzendd, hogy a
C,H arany novekedése elsdsorban a C,H, rovasara torténik, de a kis mennyiségben meg-
jelend atomos C kivételével minden mas 0sszetevd aranya csokken! Figyelembe véve a
két novesztés kozti rétegépulési sebességnovekedést, a kisnyomasa kornyezetben elért
0.1 ym/h-r6l az emelt nyomnasnal mért 0.8 ym/h-ra, kézenfekvOnek tlinik a feltételezés,
hogy ez a mintegy 8-szorosara nétt C,H arany egyenes kovetkezménye!

Hydrocarbon fractions as a function of methane Hydrocarbon fractions at optimal growth
feed conditions
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9. abra. a) A legfontosabb szénhidrogén részaranyainak valtozasa a metanbevezetés fiiggvényében, ill. b) az
Osszes detektalt szénhidrogén részardnya az optimalis ndvesztés koriilményei kozott, 25, illetve 100 mbar
nyomason.

Megjegyzendd, hogy az egy és két szénatomos specieszek kozott altalunk mért arany a
nyomas novelésével 1.05-r8l 0.19-re csokken, ami 0sszhangban van a CH/C, arany OES mé-
rések Aaltal jelzett csokkenésével 1.-r6l 0.1-re [7]. Méréseinkben ezutobbiak lényegében
elhanyagolhatonak bizonyultak (az OES viszont csak ezeket detektalja nagy érzékenységgel),
de a tendencia a nagyobb szénatomszami komplexek felé [8] igazolodott. Eredményeink
ugyanakkor azt mutatjak, hogy a gyémant novekedési tartomanyaban ez elsésorban a C,H
arany megnovekedésének kovetkezménye.

Bar két mérési pont alapjan nem lehet kijelentést tenni a C,H ardny és a novekedési sebesség
kozotti osszefiiggés jellegérol, de eredményiink legalabbis kvalitativ szinten erdsen arra utal,
hogy a gyémantréteg épiiléséért elsésorban a CoH gyokok a felelések. Ez persze nem jelenti
sziikségszerlien azt, hogy csak ezek a gyokok képesek a rétegépitésre, de valoszinlisitik, hogy
a C;H gyokok reakcioi a feliilettel gyorsabbak, mint a tobbi szénhidrogéné.

Elméleti szamitasokbol régen ismeretes, hogy a C,H abszorbcids energidja minden alacsony
index, sik vagy teraszos gyémantfeliileten jelentdsen (legalabb 3-4 eV-tal) nagyobb, mint az
Osszes tobbi specieszé [35,36], ennélfogva, a feliiletre érkezé C,H gyokok sokkal hatéko-
nyabban kotédnek meg, mint mas széhidrogének. Igy — feltéve, hogy a C;H gyokok megko-
tddése gyémantszerkezetet eredményez — korantsem volna meglepd a feliiletkozeli C,H kon-
centracio ¢és a gyémantnovekedés jelentds felgyorsuldsa kozti aranyossagi Osszefiiggés.
Sajnos a kisnyomdéson végzett mérések, illetve a feliilet hatdsat figyelmen kiviil hagy6 elmé-
leti plazmamodellezés eredményére hagyatkozva eddig senki nem vizsgalt C,H alapu gyé-
mantndvekedési mechanizmust. Ugyanakkor, a fullerén fragmentacio révén argon atmosz-
féraban torténd nanokristalyos gyémantndvesztés mechanizmusat altaldban a nagyon reaktiv
C, molekulakra alapozzdk [37,38]. E molekuldk képesek kozvetlen kemiszorpcidval tovabb-



épiteni a gyémantstrukturat.” Valoszinii, hogy az ekkor lejatszodo reakciok a C,H kemi-
szorpcid utdn is végbemehetnek.

Mindezt figyelembe véve, fenti — még publikdlasra var6 [39] — eredményiink, ha még nem is
bizonyitja perdontéen, de rendkiviil plauzibilissé teszi, hogy a gyémantréteg levalasztas a
C,H gyokoknek koszonhetd, és utobbiak koncentracidja novelésével felgyorsithatd. Ugy
gondoljuk, hogy munkank nagy mértékben hozzéjarulhat egy kiilonleges, sokat vitatott fizi-
kai folyamat megértéséhez, és egy nagyjelentdségli technologia fizikai tudason alapuld opti-
malizélasahoz.

B) A gyémantnuklacioval kapcsolatos vizsgalatok

Az IBMS informdciot szolgaltatott a hordozoéra beérkezd ionaram kémiai Osszetételérdl és
energiaeloszlasarol az eléfeszitéses gyémant nukledcio folyaman. A mérési eredmények elsd
izben tették lehetévé, hogy — a dominans ionfajtak, és azok atlagos energiajanak ismeretében
— a nukle4cid mechanizmusdra tett feltételezéseket direkt kvantum-molekuladinamikai szi-
mulacidval vizsgaljuk, a valos korulményeknek megfelel paraméterek mellett. Eredménye-
ink azt mutattak [40], hogy dacara a szubsztrat eltérd kémiai osszetételelének és a sokkal ma-
gasabb hdmérsékletnek, az atomi folyamatok a CVD-ben alkalmazott BEN soran nagyon ha-
sonloak a tetraéderes amorf szén ionsugaras szintézise soran végbemendkhdz. Szemben a
BEN esetére modositott szubplantacidés modell feltételezésével [21], az ionbombazas hatésa
itt is az sp’-konfiguracioban levé széntartalom novekedésével jar, és a megnovekedett sp’-
tartalom fenn is marad (legalabb is a szimuldci6 idOtartama alatt). A szamitdsok szerint a CHj
¢és CoH, primer részecskék koziil dominans hatdsa az acetilén ionoknak van, amelyek azon-
ban atomjaikra szakadnak a becsapodéaskor. Az eredmények azt mutatjak, hogy az ionbomba-
zas okozta siirliség- és sp’-arany novekedés az idealis fesziiltségtartomanyban a feliilettd] 5-8
A-ra kovetkezik be. Kordbban XPS mérések alapjan azt talaltuk [Katai Sz., PhD Thesis,
(2000)], hogy epitaxiasan texturalt gyémantréteg éppen akkor jon létre a ndvesztében, ha a
nukledcié soran kialakulé amorf szénréteg (amelyben a gyémdant nukledcid6 megindul)
vastagsaga 4-8 A kozott van. Ez arra utal, hogy ilyenkor a nuklecié a hatérfeliileten indul be.

Munkank soran jelentds erdfeszitéseket tettiink a szubsztrathdmérséklet és a nukledcio dssze-
fliggésének vizsgalatdra. Az eredmények azt mutatjak, hogy az irodalomban korabban jelzett
valtozasok nem hozhatok 0sszefiiggésbe semmilyen szignifikans eltéréssel az egyes ionfajtak
energia — intenzits eloszlasaiban. Ennek alapjdn valdszinlinek tartjuk, hogy a nukleéacio
szubsztrathdmérséklet fliggésére utald kozlések, amelyek a nukleaciot kovetd rovid ndvesztés
eredményére tdmaszkodnak, részben a gyémant CVD reprodukcios problémaibol fakadnak,
részben a feliileti reakciok sebességével allhatnak 0sszefliggésben.

4. Bejelentett és megadott szabadalmak.

* T rr . r r rar r r r . . . r
Nagymennyiségii atomos hidrogén tdvollétében, azok maré hatdsa nélkiil rendkiviil nagy lesz a méasodlagos
nukleacio esélye: ez okozza a nanométeres szemcseméretet.



5. A szerz6désben vallaltaktol valo esetleges eltérések okai.

Mikozben a gyémantndvesztés kozbeni plazmadsszetétel kis és emelt nyomason torténd ki-
mérése (1d. 1.1), a C,H gyokok ndvekedésben jatszott jelentds szerepének kimutatasa nagyon
magas technikai szinvonali munkéval elért jelentds sikerként értékelhetd, és a nukleacionak
az eldfeszités segitségével vald szabalyzasa (Id. 1.2.a) pedig hasznos gyakorlati eredmény,
projektiinkben kudarcot is ell kellett konyvelniink. A fémeken végzett nukleacids vizsgalata-
ink (Id. 1.2.c) nem vezettek értékelhetd eredményre, de a novesztés kdzbeni Osszetételmérés
megvalositasa is elhuizodott, a projekt jo egyéves csuszasat vonva maga utan.

A fémeken alkalmazott BEN vonatkozasaban — tudatdban az ulmi csoport iridium buffer-ré-
teg segitségével sziliciumon valo heteroepitaxia iranyaban végzett (majd 2004-ben publikalt)
munkajanak, valamint tekintettel a Cu és és Ni hordozon tapasztalt nehézsségekre — gy don-
tottlink, hogy utdbbiakat 1ényegében feladva az eldbbire koncentralunk. Sajnos Ulmbol mind-
Ossze egyetlen mintat kaptunk, és az sem volt alkalmas az IBMS méréshez sziikséges minta-
vételezd rés kialakitasara. igy OTKA partneriinknek, az MTA KKK-nak az MTA MFA-val
fennalld egylittmiikddését kihasznalva (de 1ényegében ,,barter-jellegli szivesség” igénybevé-
telével) szereztiink be altalunk megfelelden preparalt szilicium hordozora 1ézeres parologta-
tassal levalasztott amorf Ir rétegeket. Sajnos elkovettiik azt a hibat, hogy a jelzett rétegvastag-
sdgot nem ellendriztiikk. A jelentés munkaraforditassal, tobb BEN paraméter valtozatatdsa
mellett végzett IBMS mérések altal talalt ,,effektusrol” (1d. 2. Részjelentés) a mérések Ossze-
hasonlito elemzésekor deriilt ki, hogy az a til vékony, és eleve sem 0sszefiiggd Ir réteg teljes
elmarddasanak a kovetkezménye. Ez késdbb mar pdtolhatatlannak bizonyul6 idéveszteséghez
vezetett.

A késedelmet azonban objektiv akadalyok is okoztdk. Projektiink a kért 12 (6 +2 + 2 + 2)
MFt tdmogatasbol 9 MFt-t kapott meg, amit menetkdzben 14 %-kal tovabb csokkentettek.
Hazai viszonyok kozott ugyan még ez is jelentékeny (!) OTKA tdmogatasnak szamit, de
minddssze évi 8000 Euro egy ilyen nagy technikai raforditast igényld projekt végrehajtasara
mas forrasok megszerzését tette sziikségessé. Miutan mds alapkutatast tamogatd pénziigyi
forrds nemigen létezett az adott iddszakban, ez csak kiilon vallalt — szintén idéigényes — ipari
kutatas hozadékabol volt lehetséges. Kiilon (nyilvan nem egyedi) problémat jelentett, hogy a
megitélt timogatas kutatasi évek kozotti megosztasa 2-2-2-3 MFt volt, igy a 3kW-os genera-
tor megvasarlasaval eleve egy évet varni kellett. (A negativ eredménnyel jar6é 1.2.b feladat
végrehajtasara eleve ezért is kertiilt sor!) Az elengedhetetlen tovabbi turboszivattythoz sziik-
séges masfél millidt kiilon forrasbol csak Gjabb egy évvel késébb tudtuk megszerezni. (Csak
megjegyzem, hogy az MBMS-ben kis nyomasnal alkalmazott harom, egyenként 180, 1000 és
510 Vs teljesitményii turboszivattyuval szemben, mi az emelt nyomast mérést két 250 1/s-os
turboval megoldottuk!) Réadasul a varakozas miatt lejart garancialis id6 utan, az els6 emelt
nyomast novesztési kisérletek kozben meghibasodd generator javitasa Gjabb félmilliot és ha-
rom honapot igényelt. Legnagyobb problémank azonban a hazai kutatdstdimogatas azon sajat-
sagabodl szarmazott, hogy nincs kozvetlen kapcsolat a targyi koltségekre megszerezhetd pénz,
illetve a személyi koltségek oroszlénrészét kitevd doktori ill posztdoktori dsztondijak kozott.
Ennek kovetkeztében a sziikséges munkaerd kérdése vagy a projekt elején vagy a végén ren-
dezetlen, és — tekintettel pl. a doktori dsztondijak és ipari fizikusok jelenlegi kezddfizetése
kozott meglévo 2-es faktorra és a perspektiva hianyara — menetkdzben is bizonytalan. Ese-
tiinkben a gyémantndvesztéssel kapcsolatos know how atmentését az idokozben ledoktoralt
¢és posztdok 4llas hidnyaban a szakmat elhagyd Katai Szabolcsnak az OTKA tamogatas ter-
hére fizetett (nagy nehezen engedélyezett), csekély tandcsadoi dij tette lehetdvé. Viszont az 6
segitségével betanitott, a projektre ,,szerzett” allami PhD 6sztondijas, Kovats Antal is tavo-
zott a projekt vége elott. Szerencsénkre, az ipari kutatointézeti allas mellet (ahol a nalunk
szerzett vakuumtechnikai és plazmafizikai tudasat is kamatoztatni tudja) a mai napig is bese-



git az AFT-n folyo gyémantkutatasba, és jelentds érdemei vannak az IBMS-sel val6 6sszeté-
telmérés eredményességében. A textira szabalyozasaval és a fémeken torténd nukleacidval
kapcsolatos munkat végzd, az MTA-KKK részérdl fiatal kutatoként a projektben résztvevd
Kovachné Csorbai Hajnalka, a projekt id6tartama alatt kétszer sziilt, majd a maésodik sziilés
utan GYES-re ment. Bar az 1.2.a pontban leirt célt segitségével sikerrel megoldottuk, de
kiesését nem tudtuk potolni, aminek kovetkeztében az 1.2.c-ben leirt cél elérésben elszenve-
dett késedelmet mar nem tudtuk behozni.

Meg kell azonban azt is jegyezni, hogy a munkatervtdl pozitiv irdnyban is eltértiink a mérési
adatokra alapuld, publikaciot eredményezd molekuladinamikai szimulédcio révén. Ezen tal-
menden hissziik, hogy projektiink eredményei kompenzaljak a felsorolt hidnyossadgokat.

6. Referenciak, szakértoi vélemények, hivatkozasok.

A projekt jelentds technikai fejlesztést és beruhdzast igényld f6 eredményei még nagyon
frissek vagy a jelentés irdsanak idején még publikalatlanok. A mukénk iranti figyelmet, nem-
zetk6zi elimerését a témavezetd meghivasa jelzi a 2001-es European Conference on
Diamond and Related Materials nemzetkozi bizottsdgaban.

7. A Kkutatasi téma tovabbi lehetséges iranyai, az eredmények felhasznalasanak,
hasznositasanak lehetéségei.

Munkank eleve alkalmazés-orientalt alapkutatés, és igy eredményeink kozvetlen alkalmazha-
tosaga is garantalt. A nukleacid eléfeszitéssel valo szabalyozasara kidolgozott eljarasunkat az
OTKA T034821 projektben fejlesztettiik tovabb komplex feliiletek korr6zioallod (tiilyukmen-
tes) gyémantbevonattal valo ellatasra, ami az MTA-MFA 4ltal fejlesztett gazszenzorokban ta-
lal alkalmazast. Véleményliink szerint az IBMS éltalanosan is alkalmazhat6 plazmadsszetétel
in situ ionizdcioval torténd meghatarozasara, de ahhoz, hogy ez részvételiinkkel torténjen,
nyilvan tovabbi, egyiittmikodésben végzett projektek sziikségesek. Legnagyobb eredmé-
nylink kétségkiviil a gyémant CVD sebessége €és a C,H részarany kozotti valoszinli dsszefiig-
gés felfedése, ami igen jelentésen hatassal lehet a novesztési technologia tovabbi javitasara.
Sajnos azonban, mig pl. az NSZK-ban a 90-es évek kozepén koncentralt tdmogatasban
(Schwerpunkttheme) részesiilt gyémantkutatds nyoman a nagyvéllalalatok (AEG, Siemens)
pénziigyi részvételével szdmos, ma is jol mitkddo kisvallalkozas (spin-off) sziilettet a techno-
logia kiilonféle teriileteken vald kiaknazasra és specifikus tovabbfejlesztésére, ez hazdnkban
aligha torténhet meg. Ugyanakkor jelentds érdemiinknek tekintjiik, hogy munkank nyoman,
részben a ndlunk kidolgozott know-how-ra épiilve [41] tovabbi gyémantkutatasok indultak
meg az MTA KKK-ban (az NKFP 3a/0059/2002 projekt keretében, amibdl mar szabadalom
beadvany is sziiletett) ¢s az MTA MFA-ban (ahol a mar emlitett mikromegmunkalt szenzor-
alkalmazasokon kiviil vizsgalatok indultak gyémantrétegek kontaktaldsara kialakitdsanak le-
hetdségét vizsgaltak vakuumparologtatéas és implantacié kombinalasaval).

Sajat tovabbi munkénk irdnyat tekintve magatdl értetddd lenne a C,H szerepének tovabbi
vizsgélata kiilonboz6 paraméterli, emelt nyomasti novesztési koriilmények kozott. Ra kell
azonban mutatni arra, hogy ezek a mérések rendkiviili modon id6- és koltségigényesek. A
900 °C kortil végzett, a méréstechnikai fejlesztések dacéra is hosszi (minden részecskét a tel-
jes energiablakban vigzsgdld) mérések alatt a molibdén mintaleszoritok és néhany maés
alkatrész lényegében megolvad. Ezért minden emelt nyomasi mérés utan tulajdonképpen
részben Gjra kell épiteni a berendezést, ami tekintettel bonyolultsdgara nem kis €s egyszerii
munka. Mindez persze azt is jelenti, hogy az itt leirt, két értkelhetd, emelt nyomasu mérést



szamos probalkozas elézte meg. A nagyobb nyomaésok esetén a plazma begyujtadsaval a
homérséklet még emelkedik, igy abba az iranyba egyelére nem mozdulhatunk, és jelen, a
témat illetéen munkaerdhianyos helyzetiinkben az is meggondolandd, hogy egy koztes nyo-
mason probaljunk vizsgalatokat végezni. Célszeriibbnek latszik megvizsgalni az irodalomban
az alacsony hémérsékletli novesztés érdekében kis nyomason alkalmazott oxigén beeresztés,
illetve a nanoszemcsés gyémantnovesztésnél hasznalt argon hatasat a szénhidrogén-osszeté-
telre. Utdbbira, az ezen a téman Ph.D.-z6 Csikvari Péter segitségével mod is van.

8. A kutatas megvalositasahoz kapott egyéb tamogatasok — a forrasok feltiintetésével.

9. Nyilatkozat.

,Hozzajarulok ahhoz, hogy a T034397 OTKA nyilvantartasi szamt kutatds eredményei
alapjan késziilt zardjelentésemet, az OTKA Bizottsdg nyilvanossagra hozza, illetve a
tudomanyos kozosség szamara ismert, elérhetd archivumban archivélja.

Datum:Budapest, 2006. 1. 31.

Dr. Deak Péter
egyetemi tanar,
témavezeto
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