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1. - INTRODUZIONE,

In questo lavoro verra descritto un metodv sperimentale per misure di spessori in
film sottili (100-1000 1.\) utilizzando 1'emissione di radiazione X indotta da fasci ionici di
energia dell'ordine del keV,

Questa possibilita apre interessanti prospettive nel campo degli acceleratori di ioni
a bassa energia in quanto consente misure "in situ” di sputtering, interdiffusione di film
sottili e ai ion mixing,

In genere, in lavori di questo tipo, la preparazione dei campioni e le analisi avven
gono in tempi successivi ed in apparati sperimentali separati, il che comporia notevoli
problemi di trasferimento di campione quando si vogliono seguire fenomeni fisici a bassa
temperatura,

Per sensibilita e percezione in profondita tale metodo risulta essere confrontabile

con il backscattering di ioni He* ad alta energia (RBS),
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2, - METODO.

L a variazione della sezione d'urto di produzione di raggi X caratteristici indotta da
fasci ionici presenta una dipendenza di tipo esponenziale, riducendosi di circa uno o du€ or
dini di grandezza quando 1'energia del fascio primario si riduce di circa un fattore due(1‘3).
Ad esempio, in Fig. 1 & riportaia la sezione d'urto di produzione delle righe M, dell'Au
(2 keV) in funzione dell'energia di un fascio di protoni,

I valori assoluti della sezione d'urto sono stati calcolati col metodo BEA (Binary
Encounter Approximation)( 1-4)

Per illustrare il metodo proposto & bene riferirsi allo schema riportato in Fig. 2.

I raggi X caratteristici prodotti da uno strato di Au, che funge da marker, sono rivelati da
un rivelatore ad alto potere risolutivo i cui detiagli verrano dati nella sezione sperimenta-
le. Tale strato funge da riferimento nel metodo proposto perch? la radiazione rivelata sa-
ria quella caratteristica di questo merker, La variabile, invece, che & connessa allo spes-

sore del film interposto tra fascio e riferimento sara l'intensita della radiaz‘one, Lo ione
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incidente, infatti, prima di eccitare 1'Au subisce una perdita di energia nel film da analizza
re, in tali condizioni prima di attraversare il marker di Au, 1'energia del fascio incidente
risultera diversa dal valore iniziale, La variazione di energia del fascio di ioni produce una
notevole variazione nell'intensita della radiazione X come previsto dalla dipendenza del
la sezione d'urto di produzione dall'energia riportata in Fig. 1.

La perdita specifica di energia di fasci di protoni con energia dell’ordine di 100 keV

@ riportata in Fig, 3; tale valore non

€ costante, ma & funzione dell'ener-

gia dzllo ione incidente e del materia
le atiraversato(5), Se ad esempio,

scegliamo 100 keV come energia del 0
fascio di protoni analizzante, la re-
lazione tra perdita di energia del fa
scio e spessore attraversato sara

quella riportata in Fig. 4 nel caso di
film di Al, Da questa figura si pud 20

constatare che 1'energia dello ione

STOPPING (eV/1015atoms xcm?)

rimane pressoche invariata nell'at-
traversare i primi 500 A di spesso-
re e subisce una rapida variazione
per spessori dell'ordine di 2000-
4000 A, Questo dato pud essere com
binato con la variazione dell'intensi

ta della radiazione emessa utilizzan

do la sezione d'urto di produzione, L 41l0 .l

100
PROTON ENERGY (KeV)

Schematicamente in Fig, 5 & mostra

to come pud essere generata la rela

FIG. 3 - Perdita specifica di energia di fasci di
protoni in targhette di Al, Cu, Ag, in funzione
sore del filny sovrapposto al marker, della energia del fascio incidente,

zione intensita di radiazione X-spes

L'energia iniziale (100 keV) individua la sezione d'urto sperimentale e quindi la re
sa di riferimento, tale resa & agsociata ad uno spes.:ore nullo del film gsovrapposto al mar
ker e funge da normalizzazione della resa che si vuole nisurare, Aumentando lo spesso-
re del film interposto, 1'energia del fascio, quando attraversa il marker, risulta variata
e a tale variazione corrispondera un dive:so valore di sezione d'urto, ovvero di resa,

Combinando i valori di spessore con quelli di sezione d'urto, a parita di energia,
8i pud determinare 1'attenuazione della intensita della radiazione X emessa dall'Au rife-

rita allo spessore del f{lm sovrastante,
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FIG, 4 - Perdita di energia del fascio di protoni in funzione dello spes-
sore del film di Al

Nel grafico di Fig. 5 il film utilizzato & costituito da Al. Adoperando i valori dei gra
fici di Fig. 3 e di Fig. 4 risulta che 1'intensita della radiazione emessa a 100 keV & attenua-
ta del 50% quando i protoni attraversano un film di Al di 1000 A di spessore come si vede
da Fig, 6, Questo dato individua il campo di applicazione di tale metodica.

Variando l'energia del fascio incidente, la metodica proposta pud essere ancora ado-
perata, ma la sensibiliti risuita variatal9), In Fig. 6 sono riportate alcune relazioni spes-
sore-intensitd per protoni da 100, 200 e 500 keV ; come 8i pud constatare aumentando 1'e-
nergia, aumenta lo spessore da attraversare per avere variazioni significative di resa, In
altri termini per misurare spessori pit elevati bisogna avere energie piil elevate,

Questa condizione presenta comunque dei 1im{ti, aumentando lo spessore bisogna te
ner conto dei fenoment di assorbimento del film - dei raggi X emesst dal marker, Per
righe dif 2keV (Mqg-Au), spessori di circa 4 um di Al attenuano la radiazione per piti del 90%,

rendendo impraticabile la misura,
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FIG. 5 - (a) Sezione d'urto di produzione sperimentale delle righe Mg dell'Au
in funzione dell’energia: l'energia iniziale & 100 keV; (b) Perdita di energia

per un fascio di protoni da 100 keV in funzione dello spessore di Al attraver-
sato; (c) Variazione della sezione d'urto di produzione, normalizzata al valo

re corrispondente a 100 keV, in funzione dello spessore del film di Al
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FIG. 6 - Resa normalizzata di produzione di raggi X delle righe Mq4 del marker
di Au, calcclate secondo la BEA 1in funzione dello spessoure del film sovrastan-
te di Al, per varie energie del fascio di protoni incidente,




Oltre ad un limit e superiore nella misura dello spessore, esiste un limite inferiore:

tenendo conto dei valori della sezione d'urto di produzione (10-25 cmz), per ottenere valori
significativi di conteggi ( ~ 104), 100 keV di protoni risultano una scelta ottimale per spe:-

sori dell'ordine di 1000 A°,

3. - APPARATO SPERIMENTALE,

In Fig. 2 ¢ rappresentato lo schema dell'apparato sperimentale utilizzato. Un acce-
leratore di ioni di energia dell'ordine di 100 keV (impiantatore ionico) & stato usato per
hombardare il campione da analizzare. La superficie del campione & posta a 45° rispetto
alla direzione del fascio primario.
I raggi X emessi dal campione vengono rivelati in una direzione che forma 90° col
fascio primario e 45° con la superficie del campione.
11 rivelatore utilizzato & un Si(Li) caratterizzato da una finestra di ingresso di Be,
di area 30 mm?2 e spessore di 25 um. L'impulso di tensione rivelato & amplificato, conver
tito in forma digitale e memorizzato in un analizzatore multicanale. Durante le misure il i
vuoto nella camera @ di circa 10-6 Torr. Il fascio di protoni utilizzato ha una energia di

100 keV e una corrente di 150 nA; la dimensione trasversale del fascio & di 25 :n:'nz.

I campioni analizzati sono stati preparati evaporando vari materiali su meta super-
ficie di Au, Tale sistema ci ha permesso di misurare la resa X proveniente dall'Au scoper
to e quella proveniente dall’Au coperto dal film. Le misure sono state confrontate a parita
di carica accumulata sul campione, I film utilizzati sono stati calibrati con 1'analisi di back

scattering di ioni Ile*(m.

4, - RISULTATI SPERIMENTALIL

Film di Al di spessore noto (500 A® - 4000 A®) sono stati utilizzati per verificare il
metodo proposto, utilizzando fasci di protoni da 100 keV, I risultati sperimentali dell’atte-
nuazione della resa delle righe M emesse dall'Au quando il fascio di protoni attraversa il
film di Ai da misurare e lo spessore del film stesso di Al, sono riportate in Fig, 7.

I dati sperimentali mostrano un buon accordo come andamnento funzionale con quando
previsto dai calcoli utilizzando la BFA. Un confronto piu stringente mostra una discrepanza
del valore assoluto di circa un fattore due. Per interpretare tale deviazione bisogna ricorda
re che { parametri introdotti nelio schema di calcolo proposto sonr due: perdita specifica
dei protoni nel film da analizzare e sezione d'urto di produzione delle righe M dell'Au.

Sul primo dato vi & un'ampia letteratura sperimentale e teorica e deviazioni dell'or-
dine del 5% non possono spiegare le discrepanze osservate nel nostro metodo!5), Tale situa
zione non si verifica per la sezione di produzione dei raggi X dove la letteratura risulta pid

povera e deviazioni tra i vari modelli proposti sono ancora in discussione, sopratutto nell'in
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FIG. 7 - Relazione tra l'attenuazione della resa e lo spessore di Al usando l'ap-
prossimazione BEA e la dipendenza di energia sperimentale della sezione d'urto
di produzione di raggi X.

vallo di energia di nostro interesse(9-7),

Per ovviare a questa carenza abbiamo determinato con il nostro apparato sperimenta
le 1 andamento della resa di produzione della riga Mg in funzione dell'energia del fasciodi protoni.
Nell'inserto di Fig. 7 sono riportati tali valori, che per comodita di rappresentazione sono
stati normalizzati alla BEA, al valore di 100 keV. Come si pud constatare la dipendenza
dall'energia misurata risulta diversa da quelia prevista dalla BEA, I calcoli sono stati ripe
tuti includendo questo nuovo dato sperimentale e { risultati sono riportati sernpre in Fig, 7
con linea continua; in questo caso l'accordo con i dati sperinientali risulta notevolmente mi-
gliorato, Il confronto tra { dati sperimentali e schema di caicolo coinvoito nel metodo propo
sto consente di chiarire che 1'unico dato adoperato al fine della valutazione dello spessore
risulta essere la perdita specifica di energia nel film stesso; questo dato ¢ ben noto con buo
na precisione. La sezione d'urto di produzione di raggi X non & essenziale conoscerla a prio
ri, ma adoperando lo stesso apparato sperimentale pu6 essere determinata ed introdotta nel

lo schema di calcolo come parametro noto,




In questo modo la metodica proposta risulta essere autoconsistente ed alquanto
precisa,

L'errore statistico nella misura dello yield di produzione delle righe Mg, dell'Au
implica una indeterminazione nello spessore del film misurato. Se adoperiamo un conteg
gio di circa 104 per resa non attenuata, tale inaeterminazione risulta dell'ordine dell'l,7%
su 1000 AC e del 3,8% su 3000 AC di Al. Tale metodo & stato applicato a film di Al, Cu, Ag
di diverso spessore (200 A®- 3500 A®), 1 risultati sono mostrati in Fig. 8: i punti speri-
mentali sono in buon accordo con le previsioni (curva continua) ottenute utilizzando i valo

ri della sezione d'urto sperimentale.
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FIG. 8 - Risultati sperimentali della resa normalizzata delle righe M,
dell'Au per vari spessori di Al, Cu, Ag.




5. - CONCLUSIONI.

La misura "in situ” di spessori di film sottili utilizzando fasc: ionici di energia com
presa tra 50 e 100 keV risulta essere un metodo alquanto flessibile che i essere applica-
to a qualunque tipo di materiale,

L'unico parametro che interviene nella determinazione dello spessore ¢ la perdita
specifica di energia del fascio di protoni nel film considerato, Nel nostro caso sono stati
adoperati film di Al, Cu, Ag,

Aumentando 1'energia del fascio primario la percezione in profondita del metodo anu
menta e pud raggiungere 10 um con fasci da 1 MeV(s). In questo caso interviene un al‘ro f¢

nomeno che ¢ quello dell'autoassorbimento che verra discusso in un lavoro successivo.
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