
1. Bevezetés

Az egyre nagyobb teljesítményű mik-
roelektronikai eszközök fejlesztése a
gyártási technológia területén is
jelentős újításokat követel. Az integ-
rált áramkörök esetében a fejlesztés
egyik fő problémája az egyre kisebbé
váló (a modern áramkörökben 20 nm
körüli) áramköri elemek vezetékezé-
sének megoldása. A vezetékeket a
félvezető- és szigetelő elemektől egy
ún. barrier réteg választja el, ami
megakadályozza a vezetékek anya-
gának diffúzióját a környező egysé-
gekbe. A hagyományos eljárás során
Ta/TaN barriert alkalmaznak, azon-
ban ennek vastagságát nem lehet a
kisebb vonalszélességek eléréséhez
szükséges 5 nm alá csökkenteni.
Újfajta barrier kialakítására az ún.
önszerveződő rétegek alkalmazása

adhatna lehetőséget. Az önszervező-
dő barrier alapötlete, hogy a vezeték
anyagát egy erős oxidképző elemmel
ötvözik, amely az előállítás során (pl.
hőkezelés hatására) a vezeték/di -
elektrikum határfelületre kiválva dif -
fúziógátló határfelületi réteget képez-
ne [1]. A korábbi kutatások alapján a
Mn ígéretes ötvözőnek bizonyult és
számos kutatás vizsgálta a barrier
képződést SiO2 felületén [1, 2].

Az alkalmazások szempontjából
fontosak a Cu-Mn vékonyréteg-rend-
szer mechanikai tulajdonságai is. A
mikroelektronikában alkalmazott ré -
te geknek komoly mechanikai követel-
ményeknek kell megfelelniük. Mind a
réteg, mind a réteg–hordozó kapcso-
lata a gyártás során dinamikus és
koptató igénybevételnek van kitéve.
Az eszközök működése során pedig
a feszültség okozta üregképződés az

egyik fő tönkremeneteli forma [3]. Az
irodalomban a Cu-Mn vékonyréteg-
rendszerről kevés mechanikai vizs-
gálat található. Megvizsgálták azon-
ban a Cu-Mn réteg hordozóhoz törté-
nő tapadását [1, 4]. A tiszta Cu köny-
nyen leválik a SiO2-ról, ugyanezt
tapasztalták az egyszerűen felvitt Cu-
Mn rétegek esetén is. A barrier kiala-
kulása után azonban a tapadás nagy-
mértékben megjavult. A kiváló tapa-
dás magyarázata, hogy a létrejövő
alrétegek nem rendelkeznek éles ha -
tárfelülettel, valamint a barrier kiala-
kulása során kémiai (kovalens) köté-
sek jönnek létre a határfelületeken
keresztül.

A Cu-Mn ötvözet kontaktus anyag-
ként való alkalmazhatóságának meg-
ismeréséhez, valamint a megfelelő
előállítási paraméterek meghatározá-
sához fontos lehet az egész anyag-
rendszert alaposabban feltérképezni.
Ennek terén még hiányosságok van-
nak az irodalomban: a Cu-Mn ötvözet
vékonyrétegek mechanikai tulajdon-
ságai, illetve a mikroszerkezet hatása
a mechanikai tulajdonságokra a tel-
jes összetételskálán még felderítet-
len terület. Jelen cikkben, egy kísér-
letsorozat első részeként 20 at% Mn-
tartalmú Cu-Mn vékonyréteg mecha-
nikai tulajdonságait vizsgáljuk, külön
figyelmet fordítva a szilárdságnöve-
lésben szerepet játszó mechanizmu-
sok megismerésére.

2. Alkalmazott anyagok és kísérleti
módszerek

A Cu-Mn vékonyrétegeket egyenára-
mú (DC) magnetronos porlasztással
növesztettük ultranagy vákuumú be -
rendezésben. A háttérvákuum
<1·10–5) Pa volt, porlasztógázként
Ar-gázt használtunk 2·10– 1Pa nyo-
máson. A kétkomponensű rétegek-
hez a két targetet (99,999% tisztasá-
gú Cu és 99,95% tisztaságú Mn)
külön magnetron forrásba helyeztük.
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A hordozó Si egykristályon lévő ter-
mikus SiO2 volt. A rétegek kívánt
összetételét a két komponens növe-
kedési sebességének szabályozásá-
val értük el, ami a gyakorlatban a
magnetronok teljesítményének meg-
felelő beállítását jelentette [5]. A vizs-
gálandó 20 at% Mn-tartalmú rétegen
kívül két referenciaréteget készítet-
tünk: 100 at% Cu- és 100 at% Mn-tar-
talommal. Minden réteget szobahő-
mérsékleten növesztettünk, és vas-
tagságuk egységesen ~1 μm volt. A
rétegek növekedési sebességét
~0,3-0,4 nm/s-nak választottuk.

A rétegek mechanikai tulajdonsá-
gait nanoindentációs méréssel vizs-
gáltuk. A fel-leterhelési görbéket
Berkovich-indentorral  vettük fel Mic -
ro Materials Nanotest 600 típusú
berendezésen az ELTE TTK Anyag -
fizika Tanszéken. A kapott benyomó-
dás (h) – terhelőerő (P) görbékből a
keménység és a rugalmassági modu-
lus meghatározását az Oliver–-Pharr-
módszer [6] alapján végeztük. A hor-
dozóhatás kiküszöbölésére a maxi-
mális benyomódást a rétegvastagság
tizedére korlátoztuk [7]. A terhelőerő
10—2500 μN tartományban mozgott,
a terhelési sebesség ~5–10 nm/s volt.
Minden mintán 50, egymástól 1 μm
távolságra elhelyezkedő pontban tör-
tént mérés. Eredményként a mérési
pontokra egyesével kiszámolt értékek
számtani középértékét fogadtuk el.

A Cu-Mn rétegek mikroszerkeze -
tének vizsgálatát transzmissziós elekt -
ronmikroszkópia (TEM) segítségével
végeztük. Az itt bemutatott mikrosz -
kópos és diffrakciós vizsgálatok egy
200 keV-on működő Philips CM-20
és egy 300 keV-on működő
JEOL-3010 elektronmikro-
szkóppal történtek. Az in -
dentá ciós be nyomat környe-
zetének szerkezetét bemuta-
tó metszetek fókuszált ion-
nyaláb (FIB) technika a l -
kalma zá sá val készültek [8]. A
határolt területű diffrakciós
felvételeket a Process Diff -
raction [9] programmal érté-
keltük ki.

3. Eredmények és kiér té -
kelésük

Az 1a ábrán a 20 at% Mn-tar-
talmú réteg keresztmetszeti

TEM-képe látható. A felvétel egy FIB-
technikával kivágott lamelláról ké-
szült, a vágás egy indentációs benyo-
mat középső síkjában történt a hor-
dozóra merőlegesen. Megfigyelhető
a benyomat geo metriája: a benyomat
két oldal egyenese a terhelés irányá-
val ~65°- és ~77°-os szöget zár be,
ami megfelel a Berkovich-indentor
alakjának. A képen a hordozóra me -
rőlegesen növekedő oszlopszerű
szemcséket figyelhetünk meg. A
szemcsék mérete: 100-150 nm hosz-
szú oszlopok, átmérőjük ~15 nm. A
rétegvastagságnál jelentősen rövi-
debb szemcsék jelenléte arra utal,
hogy a szemcsék növekedését egy a
felületükön képződő záróréteg meg-
akadályozta és ennek felületén új
oszlopos szemcsék kezdtek növe-
kedni. Ez a jelenség az ismételt mag-
képződés, amely egy kisebbségi
második fázis kialakulásának tulajdo-
nítható [10]. A má sodik fázis a szem-
csék felületén helyezkedik el, korábbi
munkánk során amorf Cu-Mn-ként
azonosítottuk [5]. Az 1a ábrán az osz-

lophatárok világos kontrasztja sejteti
a szemcsehatárokon lévő amorf fázis
jelenlétét. Az 1b ábrán a réteg diffrak-
ciója látható, a diffrakciós maximu-
mok az fkk kristályszerkezetre jellem-
zőek.

A benyomat alatti területet vizsgál-
va a deformáció nyoma az oszlop-
szerkezetben mintegy 0,4 μm mély-
ségig figyelhető meg (az 1a ábrán
szaggatott vonallal körbevett terület).
Ebben a térfogatban az oszlopok
összetöredeztek. A deformált térfogat
a rétegvastagság felső 2/5 részét
öleli fel, így hordozóhatással a ke -
ménységmérések kiértékelésekor
nem kell számolnunk.

A rétegen végzett nanoindentációs
mérések egy tipikus erő-elmozdulás
(P(h)) görbéje látható a 2. ábrán. A
felterhelési szakaszban rugalmas és
képlékeny alakváltozás megy végbe,
a két tartomány határa nem jelölhető
ki. A leterhelési szakaszban az anyag
rugalmasan relaxál, szaggatott vonal
jelöli a kezdeti meredekséget, mely-
nek segítségével a rugalmassági

modulus számítható.
Az 1. táblázatban össze-

hasonlíthatjuk a 20 at% Mn-
réteg és a két referencia
réteg (Cu és Mn) mechanikai
tulajdonságait: a rétegek
erő-elmozdulás P(h) görbéi-
ből számított ke ménység
(H), rugalmassági mo dulus
(E), H/E hányados és rugal-
mas regeneráció (erug / eképl)
értékeket. A Cu-réteg ke -
ménysége (4,1 GPa) jó
egyezést mutat az irodalom-
ban található ha sonló vas-
tagságú Cu-rétegen mért
3,8 GPa-os értékkel [11]. 20
at% Mn-tartalomnál a ke -

1. ábra. A 20 at% Mn-tartalmú minta és az indentációs benyomat keresztmetszete.
a) világos látóterű átnézeti kép, b) a réteg diffrakciója

2. ábra. A 20 at% Mn-tartalmú minta erő-elmozdulás
diagramja
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ménység a Cu értékéhez képest
háromszorosára nő (12,6 GPa), ami
feltételezhetően több szilárdságnöve-
lő mechanizmus együttes eredmé-
nye. A Cu-réteg modulusa (101,7
GPa) több irodalmi adattal is megfe-
lelő egyezést mutat [12, 13], a 20 at%
Mn-tartalmú minta modulusa (99
GPa) pedig a Cu-réteg modulusának
nagyságrendjébe esik. A nanoin den -
tációs mérésekből meghatározható
két gyártástechnológiai szempontból
is fontos arányszám: a H / E hánya-
dos és a rugalmas regeneráció mér-
téke (erug / eképl). A H / E hányados a
réteg kopásállóságáról ad információt
[14], jellemzően a 0,1 fölötti értékeket
tartják megfelelőnek, ennek a 20 at%
Mn-tartalmú réteg megfelel (1. táblá-
zat). A rugalmas regeneráció mértéke
közvetetten információt ad a maradó
alakváltozásról, ami a gyártás során
előforduló folyáshatárt meghaladó
igénybevételek miatt fontos. A számí-
tott értékek alapján a 20 at% Mn-tar-
talmú réteg háromszoros rugalmas
regenerálódásra képes a Cu-réteg-
hez viszonyítva (1. táblázat).

A TEM-felvételeken megfigyelt
morfológiák segítségével meghatá-
rozhatjuk, mely szilárdságnövelő
mechanizmusoknak tulajdonítható a
20 at% Mn ötvözéssel elért 8,5 GPa-
os keménységnövekedés. Mivel ezek
a mechanizmusok egymással párhu-
zamosan működnek, így hatásuk
összegezhető:

(1)

ahol H a mért keménység, HCu a Cu
referenciaréteg keménysége, DHsz a
szilárd oldatos keményítés, DHD a
szemcseméret csökkentése, DHF-R a
Frank–Read-források nehezített mű  -
ködése és DH2.f a második fázis által
létrehozott keménységnövekedés.

Szilárdoldatos keményítésnél ho -
mogén ötvözetkoncentráció esetén
az ötvözet szilárdsága a következő
módon növekszik [15]:

(2)

(3)

ahol GCu a Cu nyírási modulusa,
XMn a Mn atomhányada, e a rácsban
keltett rugalmas deformáció és r az
adott elem atomsugara. A szilárdság
változására a (2) és (3) képletek
alapján, GCu = 48 GPa, XMn = 0,25,
rCu = 0,128 nm [16] és rMn = 0,127 nm
[17] értékek mellett ∆ s = 0,73 MPa-t
kapunk. A folyáshatár és keménység
között háromszoros szorzót feltéte-
lezve a szilárd oldatos keményedés
∆Hsz = 2,2 MPa növekményt okoz a
keménységben, ami három nagyság-
renddel kisebb a Cu és a 20 at% Mn-
tartalmú réteg közötti 8,5 GPa
keménységnövekedésnél. Így a szi-
lárd oldatos keményítés szerepe elha-
nyagolható.

A szemcseméret csökkenésével a
határok fajlagos felülete megnövek-
szik, így az anyagot felépítő atomok-
nak nagyobb hányada vesz részt a
diszlokációk megállításában. A szem-
csefinomítás szilárdságnövelő hatá-
sát Hall [18] és Petch [19] mérte meg.
A keménységre felírt összefüggés:

(4)

ahol HH-P a polikristály keménysé-
ge, H0 az egykristály keménysége, d
a jelentős diszlokáció mozgás irányá-
ba vett karakterisztikus szemcsemé-
ret és h a szemcsehatár ellenállását
jellemző akadályozási paraméter.
Nanokristályos Cu-re meghatározott
h = 316 MPa√μm [20] értékkel szá-
molva d = 15 nm esetén a szemcse-
méret-csökkenés DHd= 2,6 GPa ke -
ménységnövekedést eredményez a
tiszta Cu egykristályhoz képest.
Tehát a 8,5 GPa-os keménységnöve-
kedés kb. 1/3-a a szemcseméret
csökkenésének tulajdonítható.

Nanoszemcsés anyagoknál a
Frank–Read-források nehezített mű-
ködése is szerepet játszhat a szilárd-

ságnövelésben. Ahogy a szemcse-
méret egy nagyságrendbe kerül a
diszlokációforrások méretével, a for-
rások megindítása egyre nehezebbé
válik, ami növeli a szilárdságot és
csökkenti az alakíthatóságot. A
Frank–Read-források méretének
szem cseméret miatti csökkenésével
a hurkok kibocsátásához szükséges
feszültség az (5) képlet alapján
növekszik [21]:

(5)

ahol τ a forrás megindításához
szükséges nyírófeszültség, GCu a Cu
nyírási modulusza, b a Burgers-vek-
tor mérete és x a diszlokációt megkö-
tő két akadály távolsága. A Burgers-
vektor mérete a rácsállandóból
(a = 0,3677 nm az 1b diffrakcióból
kiértékelve) számítható: b=a/√2=0,26
nm (fkk rács esetén). Esetünkben a
két akadály a két szemcsehatár, így
x =d =15 nm. GCu=48 GPa [16],
b=0,26 nm és x=15 nm értékekkel
számolva a források megindításához
szükséges nyírófeszültség τ=1665
MPa. Ez alapján a Frank–Read-forrá-
sok nehezített működése DsF-R@1,67
GPa szilárdságnövekedést eredmé-
nyez, ami háromszoros szorzót felté-
telezve DHF-R @ 5 GPa keménység-
növekedésnek felel meg.

Azonban a Frank–Read-források
működése parciális diszlokációk
révén is megvalósulhat. Erre utal,
hogy a deformált térfogatban lévő
szemcsékben (oszlopokban) jelentős
számú síkhiba található. Egy ilyen
területet láthatunk a 3. ábrán. Az
ábrán nyilakkal jelölt lamellák vastag-
sága 5-8 darab (111) sík vastagság-
nak felel meg (kb. 1,1-1,7 nm), hosz-
szukat a kristály (oszlop) mérete kor-
látozza. A lamellák sűrűsége egyes
szemcsékben eléri a 0,1 nm-1-t, vas-
tagságuk az egy atomrétegtől
(~0,206 nm) általában 1-2 nm-ig ter-
jed. A parciális diszlokációk Bur gers-
vektora rövidebb, e záltal a források
megindításához szükséges fe -
szültség is kisebb, (5) képlet.

Azonban a síkhibák kép-
ződéséhez szintén nyíró-
feszültségre van szükség,
így a Frank–Read-for  rá -
sok nehezített működése
által okozott keménység-
növekedés hozzávetőle-

1. táblázat. A Cu, a 20 at% Mn és a Mn-réteg mechanikai tulajdonságai
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gesen egyenlő teljes és parciális
diszlokációk esetén.

A második fázis szilárdságnövelő
szerepének feltárásához annak spe-
ciális elhelyezkedését kell figyelembe
venni. A második fázis jelen esetben
amorf Cu-Mn, ami a Cu(Mn) szilárd-
oldat szemcsék határán helyezkedik
el, vastagsága 1-2 monoréteg [5]. 
Sz i  lárdságnövelő hatását úgy fejti ki,
hogy nehezíti a deformáció to -
vábbvitelét a következő szemcsébe,
azaz növeli a szemcsehatár ellenállá-
sát jellemző akadályozási paramétert
(h), (4) képlet.

Az egyes mechanizmusok szilárd-
ság növelő hatását az (1) képlet szerint
összegezve a 20 at% Mn-tartalmú réteg
számított keménysége a szemcseha -
tár menti amorf fázis szilárdságnövelő
hatása nélkül (H=11,7 GPa) elég jól kö -
zelíti a mért 12,6 GPa értéket. A számí-
tott és mért érték közötti 0,9 GPa kü -
lönbség legalább részben a szemcse-
határokban lévő második fázis szilárd-
ságnövelő hatásának tulajdonítható.

4. Összefoglalás

Szobahőmérsékleten DC magnetron
porlasztással előállított 20 at% Mn-
tartalmú Cu-Mn ötvözetréteg mecha-
nikai és szerkezeti tulajdonságait
vizsgáltuk. A lehetséges deformációs
mechanizmusok feltárásához transz-
missziós elektron mik roszkópiával
vizs gáltuk egy nanoindentációs be -
nyomat környezetét. A réteg ~15 nm

átmérőjű, oszlopszerű Cu(Mn) szilárd
oldat szemcsékből állt, a kisebbségi
amorf Cu-Mn fázis a szemcsehatáro-
kon helyezkedett el. A benyomat
közelében a szemcsék megtörtek,
felismerhető volt a deformált térfogat
határa a réteg felületétől kb. 0,4 μm
mélységben. A deformált térfogatban
jelentős számú síkhiba található,
azaz a deformáció részben parciális
diszlokációk mozgásával történt. A
nanoindentációs mérések alapján
meghatároztuk a réteg ke ménységét
(12,6 GPa), rugalmassági modulu -
szát (99 GPa), H/E hányadosát
(0,18) és rugalmas regenerációjának
mértékét (51 %). Megállapítottuk,
hogy a 20 at% Mn-nal történő ötvö-
zés háromszorosára növeli a Cu ke -
ménységét és javít a Cu dinamikus-
és koptató igénybevételekkel szem-
beni ellenállásán. A keménység nö -
vekedése főként a ~15 nm-es szem-
cseméretnek köszönhető, egyrészt a
Frank–Read-források nehezített mű -
ködése, másrészt a Hall–Petch-effek-
tus miatt. Ezen túlmenően a szem-
csehatárokon jelen lévő vékony
amorf réteg és ez által a Hall–Petch-
összefüggésben szereplő h tényező
növekedése is járulékot ad a ke -
ménység növekedéséhez.
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3. ábra. A deformált terület egy kristá-
lyának nagy felbontású képe. A képen lát-
ható lamellák (fehér nyilakkal jelölve) a
benyomathoz közeli tartományban helyez-
kednek el. Az ábrán fehér vonal jelöli az
{111} típusú síkok nyomvonalát


