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1 Bevezeto

Az idegszovetbe iltetett Gn. agyi elektrodak koriil — mint minden a szervezetbe jutod
idegen test koriil — intenziv immunrendszerbeli valaszt lehet megfigyelni. Az izolalast végzo
sejtek azért szaporodnak el, hogy minél hamarabb megszabaduljanak az idegen testtél, vagy
legalabbis a jelenlétének tulajdonithatd karos hatdsoktol. Ez a folyamat idével az elektroda
jelelvezetését is lényegesen lerontja. Egy lehetséges megoldast jelenthet a problémara a
beiiltetett targy feliiletének nanoméretekben torténd megmunkalasa. Az utdbbi években
biztatd kisérleti eredmények sziilettek arra vonatkozdan, hogy amennyiben a beiiltetett
biointerfész felillete nem mikroszkopikus simasagl, hanem az Un. extracelluldris matrix
nagysagrendjébe esé méretekben bardzdalt, akkor a jelelvezetés szempontjdbdl hatranyos
immunvalasz lényegesen kisebb mérték(i lesz. A nanostruktaralas a jel-zaj viszony
szempontjabol is tovabbi kedvezd hatdssal jarhat, hiszen az érzékeld kontaktusok fajlagos
feliiletének novelésére is lehetdséget ad.

Mivel a szélesebb korben alkalmazott agyi elektroddk hordozo anyaga szilicium, ezért
célszerli az eszkdz technologiai soraba illeszthetd nanostrukturalasi miiveleti lehetdségek
kutatasa. Egy lehetséges megmunkalasi mdd a szilicium kriogén hdmérsékleten végzett mély
reaktiv ionmardsaval eldallithato un. fekete-szilicium alkalmazasa, melynek részletesebb
vizsgalatara a Magyar Tudomanyos Akadémia Természettudoméanyi Kutatokdzpontjanak
Miszaki Fizikai- és Anyagtudomanyi Intézetében nyilt lehetéségem. Szilicium-dioxid
feliiletre levalasztott polikristalyos szilicium vékonyréteg mardsa soran arra kerestem a
hasznalt vakuumkamra kriogén hdmeérseklete, a kamraba engedett mardgazok aranya (SFs,
0,) és a plazma RF teljesitménye. A kisérletek soran megvizsgaltam tovabba, hogy a
szilicium mintazat (loading) és a polikristalyos szilicium szemcseszerkezete miként
befolyasolhatja az eredményeket. A morfologiai vizsgalatokat pasztazo elektronmikroszkopos
(SEM), pasztazd atomerd-mikroszkopos (AFM) és rontgendiffrakcios (XRD) felvételek
elemzésével végeztem el. A polikristalyos alaprétegre porlasztott platinaréteget levalasztva
alkalmam volt, az igy elkésziilt kontaktus elektrokémiai jellemzésére, melyet ciklikus
voltammetriaval és impedancia spektroszkopiaval vizsgaltam meg.

Amennyiben a vizsgalt technologiat integraljuk az agyi elektroddk megmunkalési
folyamataba, jelentdsen javulhat a kronikus beiiltetések jelelvezetési hatékonyséaga, tovabba a
kinyert elektrofizioldégiai paraméterek hosszabb tavll vizsgalhatosdga mellett, a szabadon
mozgo kisérletekhez feldldozott allatmodellek szama is csokkenhet.

Abstract

Brain tissue responses to chronically implanted neural microelectrodes by insulating the
probe itself from the biological system due to the inevitable action of glial cells. Such cell
proliferation inherently causes reduced recording capabilities, however, surface



nanostructuring of recording sites can significantly improve signal-yield in case the
extracellular matrix is mimicked. Several experimental results in literature proves that not
only the immune response can be reduced, but signal-to-noise ratio can be also increased
since specific surface of the recording sites is changed beneficially.

Commonly used microelectrodes are fabricated from silicon, which implies that a
nanostructuring method compatible with silicon technology is preferred. The so-called black
silicon, which can be realized by deep reactive ion etching at cryogenic temperature, is a
promising candidate. In my study, | had the opportunity to work on this topic in the Institute
for Technical Physics and Materials Science, RCNS, HAS. The main goal of my work was to
determine the effect of the cryogenic temperature of the vacuum chamber, the rate of etching
gases (SFs, O,) and the RF power of the plasma on the resulting surface morphology. My
manuscript also contains in-depth investigation on loading and on the grain structure of the
polycrystalline silicon film. The morphological investigation is supported by scanning
electron microscopy (SEM), atomic force microscopy (AFM) and X-ray diffraction (XRD)
analysis. Cyclic voltammetry and electrochemical impedance spectroscopy of black silicon
layers covered by sputtered platinum thin film is applied and evaluated to reveal surface
enhancement and resulting electrochemical properties provided by the proposed method.

Besides the improvement in recording quality of the electrophysiological measurements,
the number of sacrificed animals can also be limited as the long-term stability of the
implanted electrodes in chronic recording sessions may be inherently improved.

2 Elméleti attekintés

2.1 Elektrodfeliilet novelésének jelentosége bioérzékelok esetén

Idegszdvetbe iiltetett, a szokdsos, MQ nagysagrendli impedancidji elektrédaval tobbnyire
egy vagy tobb idegsejt tiizelését (SUA/MUA) lehet felvenni. Az agykutatok szaméara
ugyanilyen fontos lokalis mez6potencial (LFP) regisztralasahoz 1ényegesen Kkisebb
impedancidju eszkozre van sziikség, mivel mind a jel frekvencidja, mind annak amplitaddja
ezt koveteli meg. Az idegszovet nedves kornyezetével a beiiltetett eszkéz kapacitiv
kapcsolatban all. Ezért egy lehetséges fejlesztést jelenthet a jelérzékelés szempontjabol, ha
megnoveljik az elektroda feliiletét, hiszen ismert Osszefiiggés a kapacitdas és annak
impedancidja kozott fennallo forditott aranyossag.

Egy masik jelenség, amely gyengiti az elvezethetd jelek erdsségét a kisérleti allat
immunrendszerének természetes véalasza az idegen test jelenlétére (glidzis). Kozvetleniil a
mechanikai sériilést kovetden a gyulladasos folyamatok dominalnak: elpusztult sejtek,
szovettormelék, vér eltdvolitdsa (intenziv fagocitdzis). Ebben az un. mikroglidk jatszanak
fontos szerepet. A szovet gydgyuldsa az asztrogliasejtek rohamos szaporodasaval
(asztrogliozis) folytatodik. Ezek a sejtek ilyenkor nagyobbak az atlagos méretiieknél, és tobb
nyulvanyt novesztenek, kiilondsen a sériilt teriilet koré [1]. A gliasejtek szerepe az egészséges
idegszovetben is az idegsejtek (neuron) taplalasa és az informaciot elektromos iton tovabbito
idegsejt nyulvanyok (axon) villamos szigetelése, ezért nem meglepd, hogy a glialis heg
képzddésekor az elvezethetd jel erdssége romlik.



Egyesiilt allamokbeli kutatasok eredményeibdl arra kdvetkeztettek, hogy a glidzis mértéke
fligg a beiiltetett elektroda feliileti min6ségétdl. New York-i kutatok azt tapasztaltak, hogy
230 nm 4tlagmagassagn, 137+22 db/um? siirliségii nanostrukturalt fekete-szilicium (b-Si)
feliiletre az asztroglia sejtek gyengén tapadtak ki [2]. Az 1. ébran philadelphiai kutatok
statisztikaja lathat6 asztroglia sejtek in vitro szaporodasanak feliiletfiiggésérol.
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1. abra: asztroglia sejtdenzitas porusos Si feliilet esetén [3]

Detroiti kutatdk arra az eredményre jutottak, hogy patkany embridk idegsejtjei 64 nm-es
atlagos feliileti nanostruktiraltsag mellett tapadtak ki a legjobban. A teljesen sima és az ennél
durvabb (> 204 nm) feliiletek negativ hatassal voltak az idegsejtek kitapadasara [4].

Osszességében tehat, elmondhatd, hogy az agyi elektroddk nanoméretekben torténd
feliileti megmunkalasdnak komoly szerepe van a bioldgiai kisérletek sikerességében. A
megnovelt érzékeld feliilet mar az akut kisérletek soran is lehet6vé teszi gyengébb jelek
kihasznalva az idegsejtek és a gliasejtek kitapadasi hajlandosaga kozotti kiilonbségeket
lehetové teszi az elektrodak hosszu tavu, hibatlan hasznalatat.

2.2 Fekete-Si készitésének technologiai megoldasai

Egyik lehetséges modszer szerint [5] titan-zafir lézerrel’ 100 pm-enként 55 pm mély
barazdakat vajtak Si? feliiletbe (2. 4bra). A mintizat mechanikai hatasokkal (torolgetés)
valamint metanolos és acetonos tisztitassal Szemben tartésnak bizonyult.

2. abra: Ti:zafir 1ézerrel vajt b-Si mintazat [5]

1 A lézersugar tulajdonsagai: 800 nm hullimhossz, 100 pm Gauss-profilu folt 4tmérd, 6,1 J/cm? energia,
500 Hz-enként 65 fs-os pulzus ismétlés.
2 (11 0) egykristalyos, foszforral adalékolt, 1-30 Qcm



Szintén titan-zafir lézerrel® dolgoztak a Harvard egyetemen [6]. Véakuumkamraban
vilagitottak meg a Si* feliiletet maszkolés nélkiil. 500 Torr nyomasig kiilonbdzé gaz toltettel
kisérleteztek, és mindegyik esetben kaptak b-Si felszinformakat. Vakuumban®, N, és He gaz
kdzegben egyenetlen dombok, SFs és Cl, atmoszféraban 40 um magas, 6-10 pm? alapteriiletd,
1,5 um atmérgjii golyoban végz6dod, sima feliilett kiipok keletkeztek (ld. 3. abra). Az eljaras
érdekessége e kupok feliileti slirliségének egyenetlensége. Tapasztalataik alapjan a kapok
iranya fliggetlen a nehézségi gyorsulas irdnyatol, fliggetlen a szubsztrat adalékoltsagatol, a
megvilagitas irdnyat koveti.

3. abra: b-Si mintazat Ti:zafir 1ézerrel: a) vikuumban; b) SFg atmoszféraban [6]

Dél-Koreaban vizhiitéses reaktiv ionmard kamraban kén-hexafluorid és oxigén gaz
atmoszféraval allitottak el6 fekete-szilicium feliiletet p-tipusu egykristalyos szeleten (4. abra).
A kamra nyomasat 143-302 mTorr kdzott tartottak a reakcid gazok aranyanak (SFg/Oy) 0,5-
4,3 kozotti értékei mellett. Kisérleteik soran 100 W RF teljesitménnyel 5-20 percen at martak

[7]1.

4. abra: b-Si mintazat egykristalyos mintan: SFs/O, = 2,8; t =5 min [7]

Az intézetben egy Oxford Plasmalab 100 tipusi mély reaktiv ionmaré kamrat
hasznaltunk. A 40 mTorr vékuumra csokkentett nyomasu munkatérbe SFg és O, géazokat
engedtiink be. A mintatartd hémérsékletét cseppfolydés N, tartja —100 °C kornyékén.

3 A lézersugar tulajdonsagai: 800 nm hullamhossz, 200 pm Gauss-profilii folt atmérd, 10 kd/m? energia, 100 fs-
0s pulzus hossz.

4 (1 0 0) egykristalyos, arzénnal adalékolt, 5-10° Qm

5 A vakuumtér nyomésa kevesebb, mint 10 Torr



Szakirodalmi adatok szerint —130 °C-nal magasabb hémérsékletet kell tartani, kiilonben SFg
géz kicsapddik a feliiletre, és a kor alaku mintazat szogletesedik, mert a kristalytani irdnyok
mentén folytatodik tovabb a maras [8]. Ez a szarazmarasi technoldgia a Si kivant
mérettartomanybeli anizotrop marddasat eredményezi. Jellemzd b-Si feliileteket mutat az 5.
abra.

5. abra: MFA laboratériumaban kiilonbozo beallitasok mellett készitett b-Si feliiletek

2.3 Fekete-Si képzodési mechanizmusa Si szarazmarasa esetén

A maras inkabb kémiai jellegii és a fizikai ionbombazas kevésbé befolyasolja [9]. A
vakuumtérbe eresztett SFg és O gazok ellentétes hatast fejtenek ki. F* gyokok marjak a Si-t
¢és illékony SiFs-ként tdvoznak. A fiives mezdre hasonlito feliilet, vagyis a véletlenszertien
eloszld mikromaszkolo6 hibahelyek a plazmaban keletkez6 szilicium-oxid pornak kdszénhetdk
[10]. E por akkor alakul ki, amikor az oxigén ¢és a SiF, talalkozik a plazmaban. Visszahullva a
feliiletre helyenként egy-egy pontszerli maszkot képez a Si marésa ellen. Kozben folytatodik
F* gyokok mardasa, €s a mikromaszk éltal fedett részek kezdenek kiemelkedni a feliiletbdl. Ez
apr6 kiemelkedések falara O* gyokok szilicium-oxifluorid (SiOxFy) passzivalo réteget
képeznek. Ezt kis mértékben tudjak marni SFy" gydkok SOxFy gazok forméjaban [11]. A
végsd morfologia fligg a gazok aranyatol, a plazma RF teljesitményétdl és a homérséklettol.

2.4 Fekete-Si alkalmazasi lehet6ségei

A szakirodalomban leggyakrabban napelemek antireflexios rétegeként kivanjak
felhasznalni a fekete-sziliciumot. Ez els6re kézenfekvOnek tiinik, hiszen a nevét is onnan
kapta, hogy nem veri vissza a fényt. Kinai szerzok cikkében azonban azt olvastam, hogy
annak ellenére, hogy a napfény spektrumanak 95%-at elnyeli, a rekombinéci6 oly mértékben
megno a fekete-sziliciumban, hogy a napelem eredd hatasfoka csokken [12].

Egy masik, meglepd alkalmazasi teriilet a mechanikai rogzités. A németorszagi [lmenau
miiszaki egyetemén 1x1 cm?-es, fekete-sziliciummal boritott chipeket 5 kN erével nyomtak
Ossze [13]. Ezutan a rideg anyagok élettartam vizsgalatdhoz hasonlé modszerrel huzasi
tesztnek vetették ala a mintdkat. Kisérleteik eredményeképpen azt allitjak, hogy 90%-0s
valosziniiséggel garantalhato, hogy 110 N/cm? (1,1 MPa) erd tartja ssze a két szeletet. Az
sszekottetést még azzal mindsitették, hogy 70-85 mm?-es feliiletek kozé 100 kPa (1 bar)
nyomassal levegét pumpaltak. A rendszer szivargdsa 2 ml/perc volt. Ugyanez a szivargas
folyadékra nézve megkdozelitette a zErust, mert a kapillaris erdk elzartak a maradék hézagokat,
szorosabbra zarva az illeszkedést. gy adott a lehetéség e modszer felhasznalasaval arra, hogy
mikrofluidikai célokra tigy készitsék el a mintazatot, hogy azt két félbol illesztik Ossze.



Vizsgaltak azt is, hogy 11 szétvalasztasi és Ujra O0sszenyomasi ciklus utdn mar nem maradt
egylitt a két szelet, mert az apro Si tliskék a folyamat sordn teljesen elmorzsolodtak.

A Freiburgi Egyetemen azt tapasztaltak, hogy bizonyos fekete-Si feliileti érdesség és
specialis polimer bevonat mellett un. szuperhidrofob, onszaradasra képes a feliilet, azaz a
vizcseppek egyszeriien Osszeugranak gomb alakuva a feliileten és nem nedvesitik azt [14].

A nagy oldalaranyu (high aspect ratio) MEMS alakzatok megvalositasakor a megfeleld
paraméterck beallitasahoz egy kedvelt modszer, hogy elészor a b-Si feliilet megjelenését érik
el [8], majd a tobbi paraméteren nem valtoztatva CHF3 gazt engednek a munkatérbe [11].

Kordbban mar bebizonyitottdk, hogy az érzékeld feliilet nanostrukturaltsdga sejtek
kitapadasara jelentOs hatassal van [2], [3]. Jelen kutatas célja, hogy az intézetben jol bevalt
agyi elektroda érzékeld kontaktusainak feliiletét a fekete-Si technologiaval megnoveljiik. Ettol
a jel-zaj viszony javulasat és az elektroda nagyobb mértékii biokompatibilitasat, kronikus
beiiltetésre alkalmazhatosagat varjuk.

3 Modszerek

3.1 Kisérleti terv

Hérom kiilonb6z6 szemcseszerkezetli sziliciumot munkaltunk meg. Egykristalyos és két
kiilonb6z6 homérsékleten, 610 ill. 630 °C-on levalasztott poli-Si rétegeken dolgoztunk. A
tovabbiakban poli-Si ,,A” néven a 610 °C-on, poli-Si , B” néven pedig a 630 °C-on
levalasztott rétegre fogok hivatkozni. Az egykristalyosra pedig a c-Si roviditést haszndlom. A
szemcsezettség morfoldgiat befolyasold hatasa mellett vizsgaltuk még a kamraba engedett
gazok aranyanak, a minta hOmérsékletének és az induktivan csatolt plazma RF
teljesitményének hatasat is. Tonusforditott maszk mintdzattal mart szeletek pedig a loading
hatasarol szolgaltattak informaciot. A loading a szabad és a maszkolt feliiletek aranyat
jellemzi. A kisérletben hasznalt paramétereket az 1. tablazat foglalja 6ssze.

0, SFs SFs/0, I1dé T RF ICP loading
(sccm) (sccm) arany (min) (°C) (W) (W) (%)
Egykristalyos -110
L 10-15 40 267-4 | 1 | -100 | 23 | 700 | 10
(c-Si) 290
o . -110
610°Cospoli | 615 | 40 | 2674 | 1 | -100 | 23 | 700 | 10
(poli-Si ,,A”) 290
630 °C-0s poli | 10-15- 2.2 67- L
s op 40 ’ 1 -100 | 1-2-3 700 10-90
(poli-Si ,,B”) 20 4 -90

1. tablazat: A Kkisérleteink soran alkalmazott paraméterek.




3.2 Mintakészités

3.2.1 Poli-szilicium vékonyréteg levalasztasa LPCVD mddszerrel

ey

oxidacioval 100 ill. 500 nm vastagsagi SiO, réteget novesztettiink. Erre a szigeteld rétegre
valasztottunk le 1 um polikristalyos Si vékonyréteget Tempress LPCVD berendezéssel. Két
kiilonboz6 hémérsékleten is dolgoztunk: 100 nm-es oxidra 610 °C-on, 500 nm-es oxidra
630 °C-on novesztettik a poli-Si-t. A két kiillonb6z6 levalasztasi hémérséklet eltérd
szemcseszerkezetet eredményez, igy vizsgalhatd a kristalyos Osszetétel hatdsa is. A
levélasztasi folyamat gy zajlik, hogy a T hémérsékletii, 250 mTorr nyomésra szabalyozott
vakuumkamraba 250 sccm térfogatarammal szilan (SiHa) gazt engediink be. A termolizis
kovetkeztében a szubsztrattal talalkozva a szilan gazbol szilard Si valik le és a maradék H,
gaz eltavozik. Ebben a hdmérséklet-tartomanyban a rétegndvekedés kémiai reakcio kontrollalt
[15]. Tlyenkor reakcié csak a feliileten torténik. Ha nem csak a feliileten torténne, akkor a
hopiheszertien lehulld Si-részecskék miatt laza szerkezetli réteget kapnank, amely tele van
hibahelyekkel és nem reprodukalhaté [16]. A 1égkorinél alacsonyabb nyomasra a réteg
tisztasdga miatt van sziikség. Ekkor nagyobb a szilan molekuladk atlagos szabad uthossza.

3.2.2 Szilicium mély reaktivionmarasa

A megfelelden elokészitett szeletek nanostrukturalasat Oxford Plasmalab 100 tipusu mély
reaktiv ionmar6d kamraban végeztiik. Kriogén hdmérsékleten a maras kémiai komponense
kevésbé dominans [8], emiatt a maras inkabb anizotrop jelleget 61t. A mintatartot cseppfolyos
nitrogénnel hutottik, és —110, —100 és —90 °C-os homérsékletet értiink el. A munkatérben
40 mTorr nyomast allitottunk be, majd el6zetesen 60 percig O, plazmaval tisztitottuk. Végiil
1 percig az adott marasi paraméterekkel prekondicionaltuk a kamrat. Ezutan tettiik be zsilipen
keresztiil a szeletet. A szeletekre elézetesen felvitt fotorezisztet litografiai technikakkal
mintaztuk meg, igy alakitva ki meghatarozott nagysagti szabad polikristalyos Si feliileteket. A
loading értékét a maszkmintdzat alapjan szamitottuk ki. A loading a szabad és a maszkolt
feliiletek aranyat jellemzi. Az dsszes kisérlet folyaman 40 sccm alland6 értékii volt a Si-mard
SFg gaz aramlasi sebessége. Ehhez engedtiink hozza O,-t, 10, 15 és 20 sccm mennyiségben.
700 W-os induktivan csatolt plazmaban 1 percig tartott egy—egy marasi ciklus. Az egyes
sorozatok kiilonboztek még az RF teljesitményben, ezt 1, 2 és 3 W kozott valtoztattuk.

3.3 Rétegvizsgalat

3.3.1 Pasztazo elektronmikroszkdpia (SEM)

Szekunder elektron detektalason alapulod felvételeket készitettink egy LEO 1540-es
téremisszios elektronmikroszkoppal. Azért valasztottuk ezt az optikai mikroszkopidval
szemben, mert azzal legfeljebb 2000-szeres nagyitas érhetd el, esetiinkben viszont sziikség
volt a sok tizezerszeres nagyitasi lehetéségére is.

A vizsgalt teriiletet keV® nagysagrendii energiaju elektronnyalabbal besugarozzuk, ez
kdlcsonhatasba 1ép a mintaval, majd a kiilonboz0 tulajdonsagu keletkezett részecskéket — az
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eszkOz tipusatdl fiiggben — felhasznaljuk emberileg lathaté kép alkotasara. Az emlitett
szekunder elektronok a minta nyalab feldli oldalan, 1-10 nm mélységben keletkeznek ugy,
hogy a beesd e’-sugar kilok egy-egy gyengén kotott, kiilsd palyan elhelyezkedd elektront a
minta atomjairdl. Ezeket az elektronokat egy detektor Osszegyljti és jelerdsiton keresztiil
tovabbitja a képernyd elektronika felé. A teljes kép ugy all 6ssze, hogy a besugarzo e-nyalab
pontrol pontra végigpasztdzza a vizsgalando teriiletet, mikozben ezzel szinkronban a
képalkoto elektronika is pontrél pontra megjeleniti a megfeleld informaciot.

A szekunder elektron érzékelésén alapuld képalkotas sordn a hely szerinti felbontast az -
nyalab mintdn megjelend mérete és a nyalab—minta kdlcsonhatasi térfogat hatirozza meg.
Mivel a szekunder elektronok kolcsonhatasi térfogata a legkisebb, ezért segitségiikkel érhetd
el a SEM-ek legfinomabb lateralis felbontasa, de még ez is nagyobb, mint az atomi méretek;
akkora felbontashoz mas eszkdzre van sziikség. A nagyitast geometriai viszonyok hatarozzak
meg: hanyszor nagyobb a képernyd a nyaldb altal a mintdn befutott teriiletnél. Fontos
jellemz6é még a mélységélesség, amely forditottan aranyos a nagyitassal [17].

Kisérletezésiink soran feliilnézeti képek ¢€s toretek oldalnézeti felvételeihez hasznaltunk
Si-csticsok alakjat, és vertikalis méreteit kivantuk megallapitani a SEM képek segitségével.
Azért, hogy tobb képi informacidhoz jussunk, a feliilnézeti képeket 30°-o0s, az oldalnézeti
képeket 10°-os 1atoszog alatt készitettiik. Ugyanekkora 14tdszogbdl késziilt felvételeket
elemzett Ivan Talian és munkatarsai [18]. A bees6 e’-sugar energidja 4-5keV kozott
valtozott. Felvételeinket a mintatartohoz rogzité vezetd szénszalag kozelében készitettiik,
hogy a csucsokban végzddo feliiletnél hangstilyosabban jelentkezd toltddés képmindség rontd
hatasat minél jobban elkertilhessiik. Egy adott teriiletrdl tobb kiilonbdz6, 30 000, 50 000 és
100 000-szeres nagyitasu felvételt készitettiink.

3.3.2 Ciklikus voltammetria (CV)

Harom-elektrodos elektrokémiai mérési eljaras. Sematikus rajza a 7. dbran lathatd. A 6.
abran egy ciklikus voltammogram lathatd. A bemeneti gerjeszto jel egy fesziiltség flirészjel,
melynek fel- és lefutasi meredeksége jellemzi a mérést, és a mérendd rendszer kdvetelményei
szerint (pl. milyen anyagbdl késziilt elektrodat mériink) kell beéllitani. A vizszintes tengelyen
az eldre bedllitott vizsgalati fesziiltség tartomanyt abrazoljuk. A fiiggbleges tengelyen
aramértékeket abrazolunk. A lokalis aram cstcsértékek egyenes ardnyossdgban vannak az
elektroda vezetd feliiletének nagysagaval. Ezért hasznaltam ciklikus voltammetriat a fekete-Si
maras fajlagos feliiletnovelésének kimutatasahoz.

Az aramjel eldjelébdl a folyamat anddos ill. katddos jellege kdvetkezik. Tekintsiik el0szor
az anodos folyamatra jellemzd részeket. A 0 — 250 mV tartoméanyban két, jol elkiilonithetd
csucs jelenik meg. Ezek a feliileten adszorbealdodott hidrogén oxidacidjanak jelei [19]. A
hidrogén a feltételezések szerint itt foként atomos, kemiszorbeélt formaban van jelen, hiszen a
Pt atomosan koti meg a hidrogént (Pt-H). Ez a teriilet sokszor csak UPD H néven hivatkozott,
ami az underpotential deposited hydrogen roviditésébdl ered. Magyarul eldlevalasi
szakasznak nevezziik. Eldlevalasnak vagy adatomos levalasnak nevezziik azt a jelenséget,
amikor az illetd anyag a levalasi potencidljanal pozitivabb potencidlon adszorbealédik mas
anyagu elektrod felilletén. Negativ fesziiltség tartomanyban (U <-0,24 V) H;, gaz fejlodés
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indul meg, ez indokolja a mérési fesziiltségtartomany beallitast. Az adszorbealt hidrogén
oxidacidjara jellemz6 két cstics utan egy kisaramu, az abszcisszdval parhuzamos szakasz
kovetkezik, amely az Un. elektrokémiai kettdsréteg-tartomany. Nekem a feliiletndvekedés
kimutatasdhoz elegendd volt e két szakasz vizsgélata.

Az Intézetben Gamry Reference 600 tipusii potenciosztattal dolgoztam. Az elektrolit
kozege kisérletem soran kénsav (0,5 mol H,SO,) volt. A konstans potencialon 1évé referencia
elektréda egy Radelkis Ag/AgCl elektrod volt, mig ellenelektrodanak egy 10 cm hosszu,
1 mm atmér6ji Pt huzalt hasznaltam. A referencia elektréda hasznalaton kiviil 3 mol KCl-ben
van tarolva, hogy az alland6 potencialja biztositva legyen. Sem a referencia, sem pedig az
ellenelektroda nem hasznalhaté fel masik méréshez — kiilonosen nem klorral kapcsolatos
méréshez (pl. sés viz kdzeg) —, mert a kloridionok nagyon jol adszorbealddnak a platina
feliiletén. Ko6tddésiik olyan erds, hogy — legalabbis részlegesen — még a hidrogén atomokat is
kiszoritjak a feliiletrdl. A kloridionok adszorpcidja hatassal van a platina oxidacidjara is. A
kettosréteg-tartomany hosszabb lesz, mert az adszorbealédd kloridionok mind az
oxidkiépiilést, mind a hidrogénadszorpcidt gatoljak. A munkaelektrodra kapcsoltam minden
mérési ciklusban az egyes mintakat. Minden minta 0,5 cm oldalhosszusagii és 100 nm
porlasztott platina vékonyréteggel boritott. Minden egyes mérés soran 10 ciklust futtattam
2 mV-os 1épéskozzel, 500 mV/s -os gerjeszto fiirészjel mellett 0-1,4 V tartomanyban.

Cyclic Yokammetry
2,000 ms

1,000 ma,

Im (&)

0,000 &

1,000 ma,
0,000°% 500,0 m+ 1,000 % 1,500 %

Vi v Ref)
6. abra: Pt-val fedett elektrodak CV gorbéje (fekete: referencia; lila: BS24)

A fajlagos feliiletndvekedést az eldlevalasi szakasz alatti teriiletek integraljainak
Osszehasonlitdsabol lehet nyomon kovetni. A 6. abran az latszik, hogy a referencidnak
hasznalt sima (azaz nem nanostrukturalt), de porlasztott Pt-val fedett, és a b-Si technologiaval
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nanostruktiralt, ugyancsak Pt-val fedett elektrodak CV gorbéi kozott az eldlevalasi szakaszon
mekkora a kiilonbség. Ez a tapasztalat biztatd arra nézve, hogy sikeriilhet az agyi jelelvezetés
szempontjabol oly kedvezd, a korabbinal kisebb impedanciaju kontaktust eldallitani a b-Si
technoldgia alkalmazédsanak felhasznalasadval. Ezt az eredményt arnyalhatja a kovetkezd
fejezetben ismertetett elektrokémiai impedancia spektroszkopia.

3.3.3 Elektrokémiai impedancia spektroszképia (EIS)

Harom-elektrodos elektrokémiai mérési eljaras. Sematikus rajza a 7. abran lathato. A
mérés soran az allandé potencidlon levé referencia elektroda (R) és a mérendd, un.
munkaelektroda (W/WS) kozotti fesziiltség hatasara toltésvandorlas indul el, s ez a munka- és
az ellenelektroda (C) kozotti aram megmérhetd. Az aramerGsség, azaz a mozgo
toltéshordozok szama fligg az elektroddk feliiletét6l. A mérés soran kapott eredményt
altalaban gy elemzik, hogy megkeresik a vizsgalt rendszer idealis aramkori elemekbdl allo,
koncentralt paraméterti helyettesitd képét.

WIWS C

7. abra: a harom-elektrédos elrendezés sematikus rajza [20]

Mivel a valdsagban nem létezik tokéletesen linearis rendszer, ezért akkora bemend jel
tartomanyon mériink, hogy a vizsgalt rendszer viselkedése linedrisnak legyen tekinthetd.
Altaldban szinuszos gerjeszté fesziiltséget alkalmaznak a mérések soran, aminek
kovetkeztében nem feltétleniil szinuszos, de periodikusan valtoz6 aram valaszjel adodik. Az
AC mérésnek az is elonye, hogy az ellentétes eldjelli periddusokban ellenkezd kémiai
folyamatok zajlanak.

Az Intézetben Gamry Reference 600 tipusu potenciosztattal dolgoztam. Az elektrolit
kozege kisérletiink soran Ringer oldat volt. A konstans potencialon 1évé referencia elektroda
egy Radelkis Ag/AgCl elektréd volt, mig ellenelektrodanak egy 10 cm hossza, 1 mm
atmérdjii Pt huzalt hasznaltam. A munkaelektrodra kapcsoltam minden mérési ciklusban az
egyes mintakat. Minden minta 0,5 cm oldalhosszasaga és 100 nm porlasztott platina
vékonyréteggel boritott. Osszesen 15 db mintat hasonlitottam dssze EIS méréssel: egy sima
Pt-val fedett Si mintat és 14 kiilonb6zé marasi paraméterekkel eldallitott Pt-val fedett b-Si
feliileti. mintat, hogy megallapitsam, mely marasi paraméterek eredményezik a legjobb
villamos tulajdonsagu feliiletet. Az EIS mérésbdl a feliiletnovekedésre is lehet kovetkeztetni.

Az EIS mérés szokasos kiértékelési modja az elektrod-elrendezés koncentralt paraméterti
aramkori  helyettesitOképének megallapitasa. A legnépszerlibb modell a Randles
helyettesitokép, amely egyszeriisége ellenére altalaban megfeleld pontossaggal hasznalhato.
Az alacsonyabb mérdfrekvencidkon kapott pontok értelmezéséhez az Un. Warburg
impedanciat is figyelembe kell venni. Az igy ad6dé egyik lehetséges helyettesitoképet mutatja
a 8. abra. Tartalmaz egy oldat soros ellenallast (R,), egy elektromos kettésréteg kapacitast
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(Cy), egy toltés transzfer / penetracios / kémiai polarizacios ellenallast (Rp) és az emlitett
Warburg impedanciat (W).

Fu Rp W

8. abra: Randles helyettesitokép Warburg impedanciaval

M¢ég egy tovabbi dologgal szoktdk pontosabba tenni a helyettesité képet a Warburg
impedancia figyelembevételén kiviil. A kett6sréteg kapacitas nem egy tokéletes kapacitas,
ugyanis az elektrodoknak is van inhomogenitasa, pl. a feliileti érdessége és az oldatnak is van
inhomogenitasa, ¢s a fazistolas értéke is kisebb mint 90°, ezért a nagyon preciz szamitasokhoz
a kapacitas helyére egy Un. konstans fazisi elemet (CPE — Constant Phase Element) szokas az
aramkori modellbe beilleszteni az olyan elektrokémiai kiértékeld szoftverekben, melyek a
felhasznalo altal definialt egyedi helyettesitoképekkel is tudnak szamolni [21]. Az Intézetben
elérhetd Gamry Echem Analyst 6.02 szoftver erre lehetdséget nyuajtott. A pontosabb modellel
szolgalo, masik helyettesitdkép a 9. dbran 1athato.

Tl
alpha
> TATAYA
R.E. Fu W E
Rp Wi

9. abra: CPE-t és Warburg impedanciat tartalmazé Randles helyettesitokép
3.3.4 Atomero6 mikroszkodpia (AFM)

A két kiilonbozd, 610, ill. 630 °C-on levalasztott poli-Si  vékonyrétegek
szemcseszerkezetének kiilonbségét kivantuk vizsgalni AFM-mel.

Az AFM képalkotasa is letapogatason alapul. Rugalmas lapka végén igen hegyes, idealis
esetben egyetlen atomban végzddo ti helyezkedik el. Tipustol fiiggden vagy a mintat vagy ezt
a tl tartdt lehet a tér hdrom irdnyaba mozgatni. A képalkoto elektronika a tiitarto feliiletérdl
visszaverddo 1ézersugar kitérésébdl vagy az elmozdulést érzékeld piezoelektromos detektor
jeleibdl kovetkeztet a vizsgalt felillet topografidjara. Létezik kontakt és non-kontakt
lizemmodja. Kontakt esetben a Van der Waals tipusti erdk koziil a taszité erd dominal.
Visszacsatolo elektronika segitségével ezt az erdt allando értéken tartva torténik a
letapogatason alapul6 képalkotas. Non-kontakt tizemmodban tdvolabb van a tii a mintatol, igy
mar vonzo tipusu Van der Waals erd hat koztiik. A tit tartd lapkat kHz nagysagrendjében
rezgésbe hozzuk a rendszer rezonanciafrekvencidjahoz kozel. Ekkor a rezgésben bekovetkezo
érzékelt valtozasokat tulajdonitjuk a feliilet topografiajanak [22], [23].
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Az intézetben elérheté AIST SmartSPM 1000 tipusu eszkozzel tapping vagy kopogtatd
tizemmoddban 2 pm x 2 pm méretl teriileteken mértem. Egy—egy, 512 képpont felbontasa sor
pasztazasa 1 s ideig tartott. Egy mintat tobb helyen is letapogattam, az egyes felvételek soran
kigytjtottem a ti fiiggéleges kitérésének maximumat, szdmtani és négyzetes kozépértékét
(RMS).

3.3.5 Rontgendiffrakcio (XRD)

A mérés soran nagy (sok szaz elektronvolt) energiaju rontgensugarzassal vilagitjuk meg a
vizsgalt mintat. A rontgen fotonok hullimhossza az atomi méretek (A) nagysagrendjébe esik,
ezért, mint minden elektromagneses hullam, ha optikai raccsal talalkozik, a besugarzott minta
atomjaival taldlkozva a rontgensugér elhajlast szenved. Mint ismeretes, a koherens hulldmok
interferenciaja a faziskiilonbség fliggvényében erdsitést vagy gyengitést eredményezhet. A
rontgensugarak detektalt szorasi interferenciaképén az erdsités és kioltas helyeibdl a minta
kristalyszerkezetére kovetkeztethetiink. Diffrakcios kisérletekben csak a rugalmas szordst
vizsgaljuk. Rugalmas szdéras (mas néven Thompson széras) alatt azt értjiik, amikor a minta
atomjainak elektronfelhdjébe iitk6z0 rontgen foton nem veszit energidgjabol. A mérési
eredményeket diffraktogramokon abrazoljuk (ld. 30. abra), a rontgensugarak intenzitasat az
un. 20 szog fliggvényében, ahol a 0 a kristalysikok €s a beesési sugar altal bezart szog. A
kristalyszerkezet megallapitasahoz segitségiinkre van a Bragg-egyenlet: ni =2d-sinf (d:
kristalytani sikok tavolsaga) [24].

3.3.6 Képfeldolgozas

crer

marasi hibahelyek siirlisége és a keletkezett felszinformak vertikalis méretei. Ezeket SEM
felvételek kiértékelésével allapitottam meg. A képeket az Imagel nevii szabad felhasznalasu
szoftverrel dolgoztam fel.

Minden képet eldszor skaldzni kellett: a mikroszkop altal kozolt méretskala alapjan
beallitottam, hogy egy képpont mekkora valés méretnek felel meg. Igy mar meg lehetett
mérni az aktualis latomezd teriiletét. A hibahely stiriiség megallapitasahoz feliilnézeti,
egészen pontosan 30°-o0s 1atdszogbdl készitett felvételeket készitettiink. Erdemes volt ndvelni
a kontraszton, nehogy hamis eredményeket regisztraljunk. Végiil a szoftver beépitett, lokalis
képpont fényesség maximum keresd funkcidjaval leszamlaltattam a latomezén szerepld
csucsokat. A hibahely stirliséget jellemzé mérdszam egyszerii hanyados képzéssel szdmithato:

Si csucsok darabszama 5

b um
latdmez6 terilete H

A vertikalis méretekhez keresztmetszeti, azokrol 10°-os latdszog alatti felvételeket
készitettiink. A ferde 14t6szog miatt a megmért vertikalis méretek eltérnek a valoditol. A
pontos értéket tigy kapjuk meg, ha a mérési eredményt elosztjuk a latdszog koszinuszaval
[25]. Megallapitott méreteink az eredeti Si felszintél mért rétegfogyas és a tiiskék relativ
nagysaga. Ahol az oxid hatarat elérve tapasztaltam, ott lemértem az aldmarddas mértékeét is.
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4 Eredmények

crer

hatasait. Két jol elkiilonithetd szempontbol kozelitek: a DRIE kamraban beallitott, a szilicium
szempontjabol kiilsé koriilmények és a marasnak kitett szilicium mint anyag jellemzdinek
hatasait kovetem nyomon.

4.1 Marasi paraméterek hatasa

4.1.1 HOmérséklet

A minta hémérsékletének tulajdonithatdé hatasokat gy allapitottam meg, hogy a tobbi
kamra paraméteren nem valtoztatva —110, —100 és —90 °C-on martunk, és ugyanezt
elvégeztem a harom kiilonbozé szemcseszerkezeti mintakon. Osszegezve az tapasztalhato,
hogy a novekvo hémérséklettel egyre tobb Si marodik ki a feliiletbol. Ez 0sszhangban van a
szakirodalmi tapasztalatokkal [8], miszerint a kriogén homérsékletre azért van sziikség, mert
az gyengiti a Si kémiai marodasat.

Részletesebben a 630 °C-on levalasztott poli-Si esetén (BS10, BS11; Id. 10. abra) a
magasabb hémérséklet hatdsdra magasabbak lesznek az oszlopok (mélyebbek a volgyek) és az
oxid réteg hataranal jelentkezik alamarodas is (1d. 10. b) abra).

3000M  EHT= 500 kY 2 Moo - 000XX 200NM  ENT = 5.00 kY
o Wi=3gmm e 16 b P | Wi= 30 mm

10. abra: Poli-Si ,,B” hdmérsékletfiiggése: a) BS10: —110 °C; b) BS11: -100 °C

A 10. a) és b) abrakon bal oldalt f6liil, az ives alakzat a fotoreziszt, ami rajta maradt a
maszkolni kivant poli-Si rétegen. A b-Si tiiskék és a poli-Si réteg alatt lathatd vilagos sav az
egykristalyos szubsztratra novesztett oxid. A mintak feliileti jellemzésére szolgald adatokat a
2. tablazatban foglaltam Gssze.

oszlopslirliség | oszlopmagassag | alamarddas
(db/pm?) (nm) (nm)
-110°C 39,39+9,12 528+121 =
-100 °C 25,58+4,42 798+58 54+24

2. tablazat: Kozos paraméterek: 630 °C poli, 15 sccm O,, RF 3 W, ICP 700 W

A 610 °C-on levalasztott polinal (BS20, 22, 24; Id. 11. abra) az oszlopok alakja tobbnyire
valtozatlan, a hdmérséklet emelkedésével n6 az atlagos oszlopmagassag mind a mellett, hogy
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kozben az oszlopok teteje egyre lejjebb keriil a kiindulasi poli szinttél. Az oszlopok kozotti
volgyek alja is egyre lejjebb kertiil, -90°C-on alamaro6das jelentkezik.

11. abra: Poli-Si ,,A” hémérsékletfiiggése: a) BS20: —110 °C; b) BS22: -100 °C; ¢) BS24: -90 °C

A mintak feliileti jellemzésére szolgald adatokat a 3. tablazatban foglaltam 0ssze.

oszlopslirliség | oszlopmagassag | alamarddas
(db/um?’) (nm) (nm)
-110°C 27,2+8,16 708+50 =
-100 °C 26,11+6,24 752497 —
=90 °C 18+3,77 770£102 23+5

3. tablazat: Kozos paraméterek: 610°C poli, 15 sccm O,, RF 3 W, ICP 700 W

Egykristalyos mintan (BS21, 23, 25) azt tapasztalni, hogy —100 °C-t6l elkezdi fogyasztani
az oszlopok csucsait (Id. 12. abra). Egyediil az egykristalyos esetben lehetett megfigyelni,
hogy az oszlopok alakja nagy mértékben valtozott: —110 °C-r6l —100 °C-ra a korabban sima
feliiletdi, jol elkiilonithetd kupok osszezsufolodott kupocskakka valtoztak (ld. 13. abra). A
mintak feliileti jellemzésére szolgald adatokat a 4. tablazatban foglaltam Ossze.

200nm  EHT = 5.00 200nm  EHT = 5.00 kY
H WO = 34mm X WD = 36 mm

12. abra: Egykristilyos minta h6mérsékletfiiggése: a) BS21: —110 °C; b) BS23: -100 °C
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EHT = 5.00 2 e X 200 nm EHT = 5.00
—

WD = 6.0 mm iz =53 mm

13. abra: C-Si minta feliileti alakzatok hémérsékletfiiggése:
a) BS21: oszlopsiiriiség: 7,59+2,53 db/um?; b) BS23: oszlopsiiriiség: 22,54+5,9 db/pm?

oszlopstlirliség | oszlopmagassag
(db/um?) (nm)
-110°C 7,59+2,53 1039+39
-100 °C 22,54+5,9 700+157
=90 °C 20,81+4,74 719+116

4. tablazat: Kozos paraméterek: egykristalyos, 15 sccm O,, RF 3 W, ICP 700 W
4.1.2 REF teljesitmény

Szemcseszerkezettdl, O, aramtol és homérseklettdl fliggetleniil azt tapasztalni, hogy a
nagyobb RF teljesitmény élesebb felszinformakat eredményez, valamint tobb anyagot mar Ki.
A mérési eredményeket az 5. tablazatban foglaltam 6ssze. A jelenségek nyomon kovethetok a
14, és 15. abrak Osszehasonlitdsaval. Bal oldalt (a)) feliilnézeti, jobb oldalt (b))
keresztmetszeti felvételek lathatok.

K
~ 100Nm ENT= 400Ky fsachm czmm et CRE <cn 200nm  EHT=5.00ky *m
" = W= o SR SN e A H wp=s5mm

14, abra: BS3: 2 W, 630 °C poli, 15 sccm O,, —110 °C
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% 200nm  EHT = 4.00 k¥ 4 300nm  EHT= 500 kY
— | — I

W= 5.4mm

15. abra: BS10: 3 W, 630 °C poli, 15 sccm O,, 110 °C

Erdekes eset a BS9 és BS12 mintak (16. és 17. dbrak) dsszehasonlitasa. BS9-hez képest
feltételezhetd, hogy azért lett BS12-ben alacsonyabb az 4tlagos oszlopmagassag, mert a
kiindulasi poli-Si réteg vastagsaga kevés, a mélyebbre mar6 hatas a csucsok fogyasztasaban
¢s a nagyobb mértékii alamarodasban jelentkezett.

W0 = A8mm

2000Mm  EHT = 5.00 kY
[

16. abra: BS9: a) 2 W, 630 °C poli, 20 sccm O,, =90 °C; b) oszlopmagassag: 888+62 nm;
alamarodas: 27+4 nm

Mea = S000KX JOONM  EHT = 5.00 k¥
I—l W= 27mm

Wo=55mm

k. 200nm  EHT = 4.00 K
—

17. abra: BS12: a) 3 W, 630 °C poli, 20 sccm O,, —90 °C; b) oszlopmagassag: 608+42 nm;
alamarodas: 38+3 nm
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ICP 700 W 15 sccm 0,, -110°C 20 sccm 0,, -90°C
lobsiriisé S
ozzlzo(:)‘:::;::agg 610 °C poli 630 °C poli egykristalyos 6:;2"(: aldmarddas
RE2 W (db/um?) | 39,32+13 | 71,68+14,05 | 22,07+6,77 36,036 BS9
(nm) 422+130 355+6 690+76 888+62 27+4
RE3 W (db/um?) | 27,2+8,16 39,39+9,12 7,594+2,53 23,945 BS12
(nm) 708+50 528+121 1039+39 608+42 38+3

5. tablazat: RF teljesitmény hatasa a b-Si morfologiara

Eredményeink O0sszhangban vannak francia kutatok 2010-ben publikalt tapasztalataival
[26], miszerint a plazma RF teljesitménye a Si nanostruktirak alakjara van hatassal.

4.1.3 02 gazaram

Szemcseszerkezett6l fliggetleniil azt tapasztaltam —110 °C-on, hogy ha az O, aram 10-r6l
15 sccm-re valtozik (ami a SFe/O, gazarany 4-r6l 2,67-re valtozasat jelenti), akkor kevesebb
anyag marodik ki: kisebbek lesznek az oszlopok, vastagabb poli-Si réteg marad (Id. 18. abra),
valamint stiribben talalhatok oszlopok a feliileten.

e 200NM BN = A00KY 3 2000Mm  EHT = 4.00 ki
P | Wi=23mm o 0= 23mm

b

18. abra: Poli-Si ,,A” rétegfogyas O, fiiggése: a) BS16: oszlopmagassag: 783+116 nm, alamarédas: 10614 nm;
b) BS17: oszlopmagassag: 422+130 nm

A mérési eredményeket a 6. tdblazatban foglaltam Ossze. Francia kutatok is azt
allapitottak meg, hogy a SFe/O, gazarany hatarozza meg a feliileti mikromaszkok, ezaltal a
kialakul6 b-Si oszlopok stirtiségét [26].

0, dram oszlopslirliség | oszlopmagassdg | alamarddas
(scem) (db/um?) (nm) (nm)

Egykristalyos 10 2,36+0,62 1973+131 —
15 22,07+6,77 690+76 -

610 °C-0s poli 10 9,42+2,15 783+116 106+14
15 39,32+13 422+130 —
o . 10 47,28+5,25 482+13 —
630 °C-os poli 15 71681405 | 355+6 ~

6. tablazat: Kozos paraméterek: —110°C, RF 2 W, ICP 700 W
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Egykristalyos mintanal (BS18, 19) nem igazan fogy a réteg teteje, az oszlopok nem sokkal
alacsonyabbak a kiindulasi rétegnél (vo. 19. dbra). Az O, dram novelésével a jol elkiilonithetd
kupok dsszezsufolodott kiipocskakka valtoztak (ld. 20. abra).

200 nm EHT = 400 kY v:5p EHT = 300 k¥
— W0 = 27 mm o0 | [ = W= 28 mm

EHT = 5.00KV * EHT = 5.00 k¥
W= T1mm . o =] wo=71mm

20. abra: C-Si minta feliileti alakzatok O, fiiggése: a) BS18: 10 sccm O,; b) BS19: 15 sccm O,

A 610 °C-on levalasztott poli-Si ,,A” esetén (BS16, 17) a kisebb gazaram melletti
kiilonallo, csucsos tetejli hengerek az egykristalyoséhoz hasonld Osszezstufolodott
kapocskakka valtoztak (1d. 21. abra).

EHT = 5.00 k¥
Wo=70mm

ooaxx ZO0NM  EHT = 5.00 kY
B __w-iamm

21. abra: Poli-Si ,,A” feliileti alakzatok O, fiiggése: a) BS16: 10 sccm O,; b) BS17: 15 sccm O,
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A 630 °C-on levalasztott poli-Si ,,B” esetén (BS2,3; BS8,9) az O, aram novelése simabb
falu 6sszezsufolodott kiipocskakat eredményezett (Id. 22. abra).

i 200 EHT = 400 KY

: Wog - 100 e N e S
ezt - e e ez o Sz = 3864 o ©om sz A% tem 2ner amae SPHE-SE
| T ] wmpamn 2 S e i

22. abra: Poli-Si ,,B” feliileti alakzatok O, fiiggése:
a) BS8: SF¢/O, = 2,67, oszlopsiiriiség: 71,83 db/um?; b) BS9: SF4/O, = 2, oszlopsiiriiség: 36,03 db/pm>

Hasonlo paraméterfliiggést vizsgaltak Dél-Koreaban is [7]. Az azsiai kutatok azonban
szobahémérsékleti (< 20 °C) mintakkal dolgoztak. Ez a kisérlet tobbek kozott azért is érdekes
lehet, mert esetiinkben az 6 eredményeikkel ellentétes kovetkeztetéseket vonhatunk le. Mert
6k p-tipusu, egykristalyos mintdikon azt tapasztaltik, hogy a nagyobb SFg/O, gazarany
szlikséges a marasi sebesség noveléséhez, de emellett a csokkend O* gydk koncentracid
gyengiti az oldalfalak passzivalasat, és végeredményben tobb anyag kimarddasat, az oszlopok
ritka eléfordulasat jegyezték fel (Id. 23. abra). Kisérletem soran van olyan eredmény, melyben
—90 °C-on 2,67-r61 2-re csokken a SFe/O, gazarany (15-r61 20 sccm-re valtozik az O, aram).
En ilyen, ellentétes 6sszefiiggésben tapasztaltam a hasonld végeredményt: nagyobbak lesznek
az oszlopok, a poli-Si teljesen elfogy az oszlopok kozotti volgyekbol olyannyira, hogy kis
mértékii alamarodas is tapasztalhato (ld. 24. abra), valamint ritkabban talalhatok oszlopok a
felilleten (ld. 22. abra). A marasi homérsékleten kiviil kiillonbozott a két kisérlet a Si
szemcsézettségében is: ezt a jelenséget a 630 °C-on levalasztott poli-Si ,,B” vékonyréteget
marva figyeltem meg.

Kiilon 0Osszefoglalom a két kisérlet jellemzdit, hogy egyszeriibb legyen az
Osszehasonlitasuk. Tehat, Dél-Koreaban p-tipust egykristalyos mintakon, 5-20 perces marasi
idovel, szobahdmérsékleten (< 20 °C), 143-302 mTorr kdz6tti nyomast kamraban, 100 W RF
teljesitménnyel, 1,5 ill. 2,8 SF¢/O, gazaranyt atmoszféraval dolgoztak (Id. 23. 4bra).
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23. abra: b-Si morfologia marasi gazaranytol fiiggésének dél-koreai kisérlete [7]:
a) SF¢/O, = 1,5; a kiapok atlagos atmérdje: d = 0,6 pm; b) SF¢/O0,=2,8; d=0,2 pm
Mi, az MFA-ban 630 °C-on levalasztott polikristalyos Si vékonyréteggel fedett mintakon,
1 perces marasi id6vel, kriogén homérsékletii (—90 °C), 40 mTorr nyomast kamraban, 2 W
RF teljesitménnyel, 2,67 ill. 2 SFe/O, gazaranyu atmoszféraval dolgoztunk (Id. 22. és 24.
abra).

TS TR 00" - .
2 Mm Broae “ i . Ii_lgnm EHT = 5.00 kY

24. abra: Poli-Si ,,B” rétegfogyas O, fiiggése:
a) BS8: oszlopmagassag: 314+57 nm; b) BS9: oszlopmagassag: 888+62 nm, alamarédas: 27+4 nm

4.2 Loading hatasa

4.2.1 Microloading

A mintadarabok feliileti mintazatit BIOPRESS 8 maszkkal (egy nyomdasmérd
maszksorozatanak membranmaré maszkja), fotolitografids tuton alakitottuk ki. Ez
nagysagrendileg 10%-nyi marasnak Kkitett, szabad Si feliiletet jelent. A 4.1. és 4.3.
alfejezetekben targyalt Osszefliggések mind microloadingos kisérletekb6l szarmazo
eredmények. A kupszeri tiiskék, oszlopok eltérd siirliségben, de egyenletesen oszlanak el a
feliileten.

4.2.2 Macroloading

A Kkisérlet korai szakaszaban, amikor még nem volt pontosan ismert a DRIE kamra
paramétereinek kivanatos értéke, tobb esetben is azt tapasztaltuk, hogy a marasi ciklus
teljesen felemésztette a maszkkal nem fedett, rendelkezésre allo polikristalyos vékonyréteget.
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Ez a tapasztalat adta az Gtletet ahhoz, hogy a fotoreziszt eltavolitdsa utdn, immar 90%-0s
loading mellett is kisérletezziik a kamra paraméterek morfologiat befolyasold hatasat.

Osszefoglalva, az mondhaté el, hogy a macroloadingos mintakbol joval tobb anyag
maroddott ki. Szembetiind kiilonbség, hogy a feliileti hibahelyek siirlisége, a microloadingos
mintakkal ellentétben, az aperttra széle felé névekszik (Id. 25. abra).

v 2000M EHT=400K¢ X o oKz EHT = 5.00 k¥
H =5TmN — wo=52mm

25. abra: Loading hatasa poli-Si ,,B” feliileti mintazatara: a) BS2: 10%o; b) BSlinv: 90%;
Ko6z6s paraméterek:, 10 sccm O,, —110 °C, RF 2 W, ICP 700 W

A DRIE soran a mart alakzatot az befolyasolja jelentdsen, hogy a mintazando feliilet
mennyire jo hdvezetd, valamint villamos szempontbdl vezeté vagy szigetelé. A micro- és
macroloading soran kapott morfologiai kiilonbséget az is befolyasolhatta, hogy a
microloadingos maras soran az Osszefliggd poli-Si vékonyrétegen még jelentds teriileteket
fotoreziszt lakk is fedett, mig a macroloadingos kisérletekben egyaltalan nem volt mar lakk a
feliileten és a poli-Si vékonyréteg sem volt Osszefiiggd, amely kiilonbség hatassal lehet a
hévezetési tulajdonsagokra.

4.3 Szemcsézettség hatasa

Héarom kiilonb6z6 szemcseszerkezetli Si alapanyagon vizsgaltam a mély reaktiv ionmaras
kamraparamétereinek hatasat a kialakult morfologiara: 630 és 610 °C-on levalasztott poli-Si
vékonyrétegen valamint a kiinduldsi (100) egykristalyos szeleten. Mindhdrom
szemcseszerkezet mintaval tobb kilonb6zo kamrabeallitasok mellett is kisérleteztunk, a
paramétereket az alabbi tablazatokba foglaltam Ossze:

oszlopslirliség | oszlopmagassag | alamarddas
(db/um’) (nm) (nm)
Egykristalyos 2,36+0,62 1973+131 -
610 °C-os poli 9,42+2.15 783+116 106+14
630 °C-os poli | 47,28+5,25 482+13 —

7. tablazat: Ko6zos paraméterek: 10 sccm O,, —110 °C, RF 2 W, ICP 700 W
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oszlopslirliség | oszlopmagassag | alamarddas
(db/pum?’) (nm) (nm)
Egykristalyos | 22,07+6,77 690+76 -
610 °C-os poli 39,32+13 422+130 -
630 °C-os poli | 71,68+14,05 355+6 -

8. tablazat: Kozos paraméterek: 15 sccm O,, —-110 °C, RF 2 W, ICP 700 W

oszlopslirliség | oszlopmagassag | alamarddas

(db/um?) (nm) (nm)
Egykristalyos 7,5942,53 1039+39 -
610 °C-os poli | 27,2+8,16 708+50 -

630 °C-os poli | 39,39+9,12 528+121 -

9. tablazat: Kozos paraméterek: 15 sccm O,, —110 °C, RF 3 W, ICP 700 W

26. abra: Szemcseszerkezet hatasa a b-Si felszinformara:
a) BS18: c-Si; b) BS16: poli-Si ,,A”; ¢) BS2: poli-Si ,,B” (vo. 7. tablazat)

oszlopsliriliség | oszlopmagassag | alamarddas
(db/um?) (nm) (nm)
Egykristalyos 22,54+5,9 700+£157 —
610 °C-os poli | 26,11+6,24 752+97 -
630 °C-os poli | 25,58+4,42 798+58 54+24

10. tablazat: Kozos paraméterek: 15 sccm O,, —100 °C, RF 3 W, ICP 700 W

s

27. abra: Szemcseszerkezet hatdsa a b-Si marasi sebességre:
a) BS23 c¢-Si; b) BS22: poli-Si ,,A”; ¢) BS11: poli-Si ,,B” (vo. 10. tablazat)

Az els6 harom esetre (7., 8., 9. tablazat) az a tendencia latszik igaznak, hogy rendre (c-Si,
poli-Si ,,A”, poli-Si ,,B”) egyre siirtibben talalhatok oszlopok a feliileten, ezek viszont egyre
kisebbek, azaz egyre kevesebb anyag marodik ki (Id. 26. abra). A negyedik esetcsoporton
beliil nem tapasztalni jelentds kiilonbségeket (v6. 10. tablazat). A feliileti atlagos
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oszlopstriiség szinte valtozatlan, az oszlopok atlagos magassaga viszont a tobbivel ellentétben
novekvo (Id. 27. abra).

A DRIE soran jelentdsen befolyasolja a mart alakzatot az, hogy a mintdzandé feliilet
mennyire jo hévezetd, valamint villamos szempontbol vezetd vagy szigeteld. Egy szigeteld
anyag feltoltddik, s ezzel modositja a becsapodd ionok 1utjat. Feltételezhetden ennek
koszonhetd, hogy az egykristalyos szeleteken szabalyosabb alakzatokat lathatunk, mivel itt
nincsen kozel oxidréteg a felszin alatt. E hatds pontosabb igazolasahoz tovabbi kisérletre
volna sziikség. Mondjuk multi-kristalyos (napelemhez hasznalatos) vagy SOI szeleten. De ez
a vizsgalat mar tavolabb esik f6 érdeklddési teriiletiinktol.

A két kiilonb6z6é homérsékleten levalasztott polikristalyos réteg szemcseszerkezete kdzott
is kell legyen kiilonbség. Ennek pasztazo atomerd-mikroszkdpos (AFM) és rontgendiffrakcios
(XRD) mérésekkel jartam utana.

Az AFM mérés azt mutatja, hogy a poli-Si ,,A” szemcséi nagyobbak.

0.20 um
0.00 um
28. abra: poli-Si ,,B” feliilet 3D AFM képe 29. abra: poli-Si ,,A” feliilet 3D AFM képe
poli-Si ,,B” poli-Si ,,A”
max. szemcse 187 nm 265 nm
RMS 24,5 nm 34,8 nm

11. tablazat: AFM mérés mérdoszamai: legnagyobb szemcseméret és a szemcseméretek négyzetes kozépértéke

A diffraktogramon (30. abra) szépen latszik a kiilonbség. A poli-Si ,,A” (610 °C-on
levalasztott) mintaban erds (110) orientacid van, a (220) vonal jo erds, a tobbi meg gyengébb.
A poli-Si ,,B” (630 °C-on levalasztott) mintaban az (111)-es vonal a legerdsebb, a (220) sem
gyenge, de a tobbi vonal is jol lathat. Ez utdbbit 6sszehasonlitva egy Si por mintaval nagy
hasonlosag mutatkozik. Ebbdl arra lehet kovetkeztetni, hogy a poli-Si ,,B” vékonyrétegben
nincsen dominans kristalytani irany. A kétdimenzios detektor képei alapjan azért lehet latni,
hogy ebben a mintdban van egy enyhe (111) és (110) textara egyszerre.
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30. abra: Poli-Si ,,A” és poli-Si ,,B” mintak felhasznalasaval készitett rontgendiffrakcios felvétel
(fekete: poli-Si ,,A”; kék: poli-Si ,,B”; piros: Si por)

4.4 Impedancia

A 31. 4bradn jol lathato, hogy a sima, referencia elektréddhoz képest miként valtozott a
feliileti nanostruktiralas hatasara az elektroddk impedanciaja. A cs6kkenés annak tudhato be,
hogy a nanoméretekben barazdalt feliiletii elektroda 1ényegesen kapacitivabban viselkedik,
mint sima tarsa. Az EIS mérést kiértékeld szoftverrel lehetdségem volt a helyettesitOképekben
szerepld aramkori elemek értékeinek meghatdrozasara. Warburg impedanciat és CPE-t
tartalmaz6é Randles helyettesitOképpel szamoltam. Erre a pontossagra azért volt sziikség, mert
az elektrokémiai modszerek feliiletfliggése igen gyenge, de jelen kisérletben éppen ennek a
feliiletfiiggésnek a hatasara voltam kivancsi. A legjellemzdbb kapacitas értékeket a 12.
tablazatba gylijtottem Ossze.
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Potentiostatic EIS
10,00 kohm

1,000 kohm

Zmod (ohm)

100,0 ohim

10,00 ohm
100,0 mHz 1,000 Hz 10,00 Hz 100,0 Hz 1,000 kHz 10,00 kHz 100,0 kHz

Freg (Hz)

31. abra: Az impedancia abszolitértékének frekvenciamenete (fekete: referencia; piros: BS05; zold: BS10; lila: BS24)

kapacitas
(KF)
referencia 5,63
BS5 23,69
BS10 23,95
BS24 47,52

12. tablazat: EIS helyettesitoképbdl szamitott kapacitas értékek

A kisérlet soran 22 kiilonb6z0 marasi kombinacidt vizsgaltam meg. Az EIS mérést
azonban csak 14 kiilonb6z6, poli-Si ,,A” és poli-Si ,,B” mintakon végeztem el. Az
egykristalyos €és a macroloadingos mintakat kihagytam, mivel ezek csak a b-Si technologia
jobb megértéséhez segitettek, de az elektrodagyartashoz nem fogjuk éket hasznalni. Mind a
14 minta Bode-diagramjanak amplitidomenete a BS05 és BS24 kozott mozgott. Egyediili
kivétel volt a BS10. Az eredmények alapjan a BS24 minta paraméterei tlinnek a
legkedvezobbnek a kis impedancias elektrodat igényld biologiai alkalmazashoz. Bizonyos
mérésekhez azonban, ahol kifejezetten a kisfrekvencias (< 100 Hz) jelekre kivancsiak,
indokolt lehet a BS10 technologiajaval késziilt elektréd hasznalata. A 13. tablazatban
Osszefoglaltam az elektrdda érzékeld feliiletének nanostruktaralasdhoz a fekete-Si technologia
javasolt paramétereit.
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Minta | SFs | O, |SF/O,| 1d6 | T | RF | IcP :f‘:' osz. sir. c
tipusa | (sccm) | (sccm) | ardany | (min) | (°C) | (W) | (W) (nn?)- (db/um?) (uF)
630 °C 528 39,39

BS10 ooli 40 15 2,67 1 -110 | 3 | 700 4121 19,12 23,95
610 °C 770 18

BS24 ooli 40 15 2,67 1 -90 3 | 700 1102 1377 47,52

13. tablazat: bioelektréd gyartasahoz javasolt b-Si el6allitasi és jellemz6 paraméterei

5 Jovobeni tervek

A fekete-szilicium modszerrel torténé feliileti nanostruktaralasi 1épést szeretnénk
beilleszteni a szokasos bioelektroda gyartds technoldgiai 1épéssoraba. Az ilyen forméban
tovabbfejlesztett elektrodaval eldszor ellendrzé méréseket végeznénk annak megallapitasara,
hogy a nanostruktaralt feliilet mennyire ellenalld az idegszovetbe torténd beiiltetés
mechanikai hatasaival szemben. A tovébbiakban, amennyiben az 0j elektroda mint Gsszetett
rendszer fizikailag az elvartak szerint miikodik, kovetkezhetnek azok a biologiai mérések,
amelyek remélhetéleg igazolni fogjak a jelelvezetés mindségének javulasat. Egyrészt az
aramkornek a feldolgozandoé jeltartomanyhoz torténd optimalizalasanak, masrészt a kisérleti
allatok szervezetére gyakorolt kevésbé karos hatasnak koszonhetéen. Ebben a kisérlet
sorozatban az MTA TTK Kognitiv Idegtudomanyi ¢és Pszichologiai Intézetének
Osszehasonlito Pszichofiziologia Csoportjaval (vez.: Dr. Ulbert Istvan) dolgozunk &ssze.

6 Osszefoglal6

A biologiai kisérletek soran felmeriilt jelelvezetési problémakra megoldast jelenthet az
elektroda feliiletének nanoméretli struktiralasa. A fekete-szilicium technologia alkalmas
modszernek igérkezik erre, mivel konnyen beilleszthetonek tlinikk a mar jol bevalt
eszkozgyartasi 1épéssorba. Mivel ezt a modszert Magyarorszagon még nem alkalmazta senki,
ezért sziikséges volt kitapasztalni, hogy mik azok a hatdsok és milyen médon mutatkoznak

crer

A munkdt a szakirodalmi tapasztalatok mentén kezdtem el. A fekete-Si eldallitasi
modszerek kozil az Intézetben megvalosithato és az elektroda gyartasi sordhoz jol illeszkedd
modszert kellet valasztani. Munkam soran megismerkedhettem az MFA laborkultarajaval, 0j
eszkozokkel ¢és 1) mérési modszerekkel taldlkoztam, amelyek jol kiegészitették az
irodalmakban olvasott 1j ismereteket és hozzajarultak szakmai 6nbizalmam fejlddéséhez.
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31. abra: Az impedancia abszolutértékének frekvenciamenete (fekete: referencia; piros: BS05;
701d: BS10; 11121 BS24) oottt 27

9 Koszonetnyilvanitas

Ko6szonom konzulenseimnek a szakmai segitséget, tamogatast. Mindig éreztem, hogy
tamogatnak, barmikor készségesen segitségemre voltak. Ko6szondom mindazok munkajat,
akiknek segitsége nélkiil ez a projekt nem valosulhatott volna meg: az MTA TTK MFA
Mikrotechnolégia osztaly munkatarsainak, akik a mikromegmunkalas miveleteiben részt
vettek; Eordogh Imrének a képfeldolgozashoz adott tanacsokat; Dr. Horvath Zsoltnak a
rontgendiffrakciot; Nguyen Quoc Khannak az AFM, Marton Gergelynek az elektrokémiai
mérésekhez nyujtott segitséget; Dr. Zagyvai Péternek ¢és Zagyvai Martonnak az adatok
kiértékelésének statisztikai vonatkozadsairol mondottakat; Horvath Domonkosnak az
elektrodakkal szemben tamasztott agykutatoi elvardsok ismertetését.
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