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Метод регистрации потенциала зарядки диэлектриков при ионном

облучении по сдвигу границы тормозного рентгеновского спектра
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Предложен метод измерения высоковольтных потенциалов по сдвигу границы тормозного рентгеновского

спектра при зарядке диэлектриков ионами. При облучении ионами Xe+ для генерации мягкого тормозного

рентгеновского излучения предложено использовать зондирующий пучок электронов. Для нивелирования

эффекта компенсации заряда на поверхности подобрана величина тока зондирующего пучка электронов.

Получены значения равновесных потенциалов зарядки типичных изоляторов (Al2O3-керамика, Al2O3

(сапфир), SiO2 и тефлон) при разных энергиях облучения ионами. Проведено сравнение полученных данных

с результатами спектрометрических исследований.
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Введение

Активные поиски новых радиационно- и температуро-

стойких материалов [1,2] для разработок современных

ядерных систем привели к росту числа работ как в

области исследования самих материалов, так и в обла-

сти радиационной физики диэлектриков [3,4]. Так, при
исследовании диэлектрических образцов стандартными

методами в двухлучевых сканирующих электронных

микроскопах с фокусированным ионным пучком (ФИП-

СЭМ) происходит сильная зарядка диэлектриков как

при электронном, так и при ионном облучении [5,6].
Если на данный момент проблеме зарядки диэлектриков

при электронном облучении посвящено значительное

число работ, то проблема зарядки диэлектриков при

ионном облучении не является до конца изученной.

При этом подавляющее большинство немногочисленных

публикаций посвящено исследованию процесса зарядки

для мишеней, состоящих из тонких диэлектрических

пленок [7–11] на проводящей заземленной подложке.

Несмотря на то что глубина пробега облучающих ионов

меньше, чем толщина исследуемых пленок, для таких

образцов существенное влияние оказывают токи утечки

через материалы пленочных образцов, уменьшающие

поверхностный потенциал. Другим важным фактором,

уменьшающим равновесное значение поверхностного

потенциала, является захват вторичных электронов, сге-

нерированных на диафрагмах или окружающих образец

деталях камеры и оборудования, положительно заря-

женной поверхностью. Важность учета и влияние этой

проблемы продемонстрированы в работах [12,13]. Так, в

публикации [14] изучался процесс зарядки массивного

(не пленочного) образца кварца при облучении ионами

He+ с энергиями от 1 до 4 keV. При этом указанный рав-

новесный поверхностный потенциал VS, определенный

экспериментально, не превосходил нескольких десятков

вольт.

Одним из методов измерения высоковольтных по-

тенциалов зарядки в процессе эксперимента является

ионно-зеркальный метод, описанный в работе [15]. Здесь
равновесный поверхностный потенциал +VS рассчиты-

вался по величине аккумулированного заряда Qt , опре-

деляемого из эксперимента. Но такой метод дает лишь

оценочные результаты (погрешность 50%). Другим ме-

тодом измерения кинетики +VS диэлектрика в процессе

облучения их пучками ионов является спектрометриче-

ский метод [12,13]. Но данный метод тяжело реализуем

в современных коммерческих установках ФИП-СЭМ и

требует дополнительного оборудования.

В настоящей работе предложен метод для оценки

поверхностного потенциала зарядки при ионном облу-

чении, который легко реализуется в установках ФИП-

СЭМ, оборудованных приставкой для рентгеноспек-

трального микроанализа. Он также позволяет подтвер-

дить правильность выводов, которые были сделаны в

работах [12,13]: величина поверхностного потенциала

для массивных диэлектриков близка к ускоряющему

потенциалу ионного источника, а существенное зани-

жение потенциала поверхности является результатом

захвата положительно заряженным образцом вторичных

электронов.
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1. Методика эксперимента

В случае отрицательной зарядки диэлектрика при

облучении его электронным пучком граница тормозного

спектра рентгеновского излучения сдвигается в сторону

меньших энергий на величину зарядки −qVS по причине

уменьшения энергии падающего электронного пучка

E0 − qVS . Данный метод также применяется для измере-

ния высоковольтных потенциалов зарядки диэлектриков

при облучении электронными пучками [16].

При облучении диэлектрических материалов ионны-

ми пучками (метод PIXE) интенсивность как харак-

теристического, так и тормозного рентгеновского из-

лучения значительно меньше, чем при электронном

облучении [17]. В настоящей работе предложен метод

исследования высоковольтной положительной зарядки

диэлектриков при ионном облучении, основанный на

сдвиге спектра тормозного рентгеновского излучения.

При этом для генерации тормозного рентгеновского

излучения используется электронный зонд с меньшим

на несколько порядков по величине током, чем ток

ионной зарядки. Ионный пучок большей плотности,

чем зондирующий электронный ток, заряжает область

исследуемого образца и обеспечивает в дальнейшем

динамическое равновесное состояние зарядки. После

зарядки образца включается электронный зондирующий

пучок с минимально возможным для получения спектра

тормозного рентгеновского излучения током. Ввиду того

что образец в процессе ионного облучения заряжается

до потенциала +qVS, энергия падающего электронного

зонда будет увеличиваться в положительном поле заряд-

ки до величины E0 + qVS, а соответствующий тормозной

спектр рентгеновского излучения будет сдвигаться в

область больших энергий. И по этому сдвигу также

представляется возможным определить положительный

потенциал зарядки. Недостатком данного метода явля-

ется частичная разрядка исследуемого образца зонди-

рующим током. Для оценки влияния этого эффекта

было проведено варьирование величины зондирующего

тока, что позволило подобрать отношение падающего

и зондирующего тока, дающее максимальное значение

измеренного потенциала. Но при этом величина зон-

дирующего тока не может быть слишком малой, так

как выбранного времени накопления спектра может

не хватить для получения достаточной для определе-

ния высокоэнергетической границы спектра тормозного

рентгеновского излучения статистики.

Экспериментальное исследование процесса зарядки

ионами Xe+ проводилось на электронно-ионном ска-

нирующем микроскопе Helios G4 PFIB, оборудованном

рентгеновским детектором EDAX Elite, установленном

в лаборатории Advanced Imaging Core Facility в Скол-

ковском институте наук и технологий. При этом прово-

дились апробация методики и исследование зарядки на

следующих диэлектрических образцах: монокристалли-

ческих SiO2 и Al2O3, а также дегуссите (керамика из

Al2O3) и тефлоне. Вначале выбранный образец заряжал-

ся расфокусированным пучком ионов Xe+ с энергией

Ei0 = 8 или 16 keV и током I i0 = 5 nA в течение 5min.

При этом область зарядки составляла 100× 100µm.

После чего включался зондирующий электронный пу-

чок с энергией Ee0 = 1 keV и током Ie0 = 0.4 nA, и

одновременно запускалось накопление рентгеновского

спектра. Время накопления спектра составляло 200 s.

При этом заряжающий ионный пучок Xe+ продолжал

облучение заданной области в течение всего процесса

регистрации рентгеновского спектра. Для оценки ве-

личины разрядки зондирующим электронным пучком

проводился эксперимент на монокристаллическом SiO2

с токами Ie0 = 0.2, 0.4, 0.8 и 1.6 nA.

2. Результаты экспериментов
и их обсуждение

На рис. 1 представлены спектры тормозного рентге-

новского излучения, снятые на SiO2, заряженном расфо-

кусированным пучком ионов Xe+ c Ei0 = 8 keV и током

I i0 = 5 nA при разных значениях тока зондирующего

электронного пучка Ie0. Как показали наши эксперимен-

ты, граница тормозного спектра при токе Ie0 ≤ 0.4 nA

практически не сдвигается, а уже при больших токах

сдвиг границы существен.

Рассмотрим ошибку, возникающую за счет разряд-

ки поверхности заряженного диэлектрика зондирующим

электронным пучком. При зарядке исследуемого образ-

ца SiO2 ионным пучком Xe+ с энергией Ei0 = 8 keV

максимально возможный потенциал зарядки ограни-

чивается величиной 8 kV. При этом, если облучать

такую заряженную поверхность электронами с энер-

гией Ee0 = 1 keV, то максимально допустимое значе-

ние энергии рентгеновских фотонов будет составлять

Ei0 + Ee0 = 9 keV. Из предположения, что максимально

возможный потенциал зарядки будет составлять 8 kV,

можно найти, что приведенная погрешность не будет

превышать значение

γ = 1−
eVS0

(Ei0 + Ee0)
, (1)

где VS0 — равновесное значение потенциала поверхно-

сти, измеренное по сдвигу спектра тормозного рентге-

новского излучения. Зависимость приведенной величины

поверхностного потенциала от отношения тока ионного

пучка к току зондирующего пучка показана на рис. 2.

Как видно из рис. 2, погрешность измерения по-

верхностного потенциала при отношении I i0/Ie0 ∼ 12.5

может быть не более 2.5%, что является приемлемым

для представленного метода. При этом, если умень-

шать величину зондирующего электронного тока до

значения I i0 ≤ 200 pA, то сильно уменьшается скорость

счета спектрометра и за выбранное время накопления

спектра не удается накопить достаточную для опреде-

ления высокоэнергетической границы спектра выборку.
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Рис. 1. Сдвиг границы спектра тормозного излучения для SiO2, заряженного расфокусированным пучком ионов Xe+ c Ei0 = 8 keV

при разных значениях тока зондирующего электронного пучка Ie0 : a — 200 pA, b — 400 pA, c — 800 pA, d — 1600 pA. Энергия

зондирующего электронного пучка Ee0 = 1 keV.

Это приводит к увеличению погрешности определения

этой границы спектра, а тем самым и к определению

поверхностного потенциала образца. Таким образом,

для оценки равновесного значения поверхностного по-

тенциала зарядки диэлектриков при ионном облучении

можно подобрать соотношение значений плотности за-

ряжающего и зондирующего тока. И также из этой

зависимости видно, что при отношении I i0/Ie0 > 12

(при условии, что зондирующий ток I i0 > 200 pA) ток

зонда не существенно разряжает исследуемый образец.

Недостатком данного метода является относительно низ-

кая точность определения границы спектра тормозного

рентгеновского излучения ввиду малой статистики на

высокоэнергетической границе спектра.

На рис. 3 приведены зависимости поверхностного

потенциала VS(E0) от энергии первичных ионов, изме-

ренные по сдвигу спектра вторичных ионов в процессе

зарядки (из работы [12]) и по представленной методике.

Ионно-спектроскопические исследования проводились

для образцов SiO2, сапфира и тефлона при облучении их

ионным пучком Ar+, сформированным дуоплазматроном

Арденне. При определении значений поверхностного

потенциала по представленному методу из измерен-

ного значения границы тормозного спектра вычитает-
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Рис. 2. Зависимость приведенной величины поверхностного

потенциала (eVS0)/(Ei0 + Ee0) от отношения силы тока ионного

пучка к силе тока зондирующего пучка электронов I i0/Ie0 .

Штриховыми линиями показан диапазон относительной по-

грешности 2.5%.

ся энергия зондирующего тока электронов — 1keV.

Несмотря на то что в представленном сравнении зарядка
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Рис. 3. Зависимость равновесного значения потенциала по-

верхности для разных образцов от кинетической энергии

первичного пучка ионов инертных газов VS(E0), измеренных
двумя разными способами: методом спектрометрии вторичных

ионов [12] при облучении образцов ионами Ar+ (1) и по сдвигу

границы спектра тормозного рентгеновского излучения при

зарядке образцов ионами Xe+ (2).

проводилась при облучении ионами разных инертных

газов, результирующие значения поверхностного по-

тенциала VS хорошо укладываются на одну прямую,

близкую по значению к потенциалу ионной пушки E0/e.
Как видно из рис. 3, при правильной подборке зонди-

рующего тока оба метода дают схожие результаты. Но

в отличие от спектрометрического метода, этот подход

не дает кинетических результатов, а только значение

равновесного состояния зарядки. Также можно сделать

вывод, что значение равновесного потенциала зарядки

для инертных газов не зависит от химического состава

инертного газа, а только от энергии падающего ионного

пучка.

Заключение

Предложен новый метод определения равновесного

потенциала зарядки при ионном облучении, позволяю-

щий проводить исследования в стандартных ФИП-СЭМ

системах, оборудованных энергодисперсионным рентге-

новским спектрометром. Данный метод при правиль-

ной подборке величины зондирующего тока позволяет

получить значения равновесного потенциала зарядки с

приемлемой погрешностью — не более 2.5%. Представ-

ленный метод не позволяет получать кинетические ха-

рактеристики зарядки, но позволяет измерять значение

равновесного потенциала поверхности диэлектрика.

Большое влияние на точность измерения указанным

методом оказывает точность определения высокоэнер-

гетической границы спектра тормозного рентгеновско-

го излучения. В процессе апробации нового метода

было показано, что величина равновесного потенциала

зарядки диэлектриков при ионном облучении близка

к ускоряющему потенциалу источника ионов. Другими

словами, для ионного облучения в килоэлектронвольт-

ном диапазоне энергий отсутствует механизм, регули-

рующий равновесное значение потенциала поверхности.

Из сравнения метода спектрометрии вторичных ионов

с предложенным методом видно, что равновесное зна-

чение поверхностного потенциала при зарядке ионами

аргона и ксенона практически одинаково.
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