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Kapitel 1

Einleitung

Diinne Schichten spielen in unserem alltdglichen, durch Technik gepriagten, Leben eine
grofe Rolle. Sie finden Anwendung in vielen Produkten, wie etwa in optischen Daten-
speichern, als Hartstoffschichten auf Werkzeugen, reflektionsarmen Brillenglédsern oder
als Warmefunktionsschichten auf Isoliergldsern, mit deren Hilfe jedes Jahr viel Energie
eingespart wird. Es gibt eine Vielzahl von Materialien, die in solchen Schichten je nach
Verwendungszweck eingesetzt werden.

Die Stabilitat und Lebensdauer dieser diinnen Schichten hédngen neben der chemischen
Stabilitat der eingesetzten Materialien vor allem von den mechanischen Spannungen in-
nerhalb der Schichten ab. Hohe mechanische Spannungen kénnen in den Schichten zur
Rissen fithren und sie im Extremfall sogar zum Abplatzen bringen, wodurch die Schicht
natiirlich ihre Funktion verliert.

Dabher ist es essentiell, Erscheinungsweise und Ursachen von mechanischen Spannungen
in diinnen Schichten zu verstehen, um so die Qualitét der Schichten verbessern zu kénnen.
In dieser Arbeit werden deshalb die mechanischen Spannungen wahrend des Wachstums
von diinnen Schichten verschiedener Materialien untersucht. Es wurden Zinkoxid, Titan-
oxid, Zirkonoxid und Nioboxid gew#hlt, da diese chemischen Verbindungen haufig und zu
verschiedenen Zwecken in diinnen Schichten verwendet werden.

Eines der grofiten Anwendungsfelder der untersuchten Oxidschichten liegt in Wéarme-
funktionsschichten, mit denen Isolierglas beschichtet wird. Solches Glas kann einge-
setzt werden, um Heizungsverluste im Winter zu reduzieren. Die Schichtsysteme sind
im sichtbaren Strahlungsbereich transparent, wahrend sie langwellige Strahlung, also
Wiérmestrahlung, wie sie z.B. von der Heizung emittiert wird, reflektieren. Im Winter
wird so die Wéarme nicht nach auflen abgestrahlt, wahrend das Sonnenlicht nach wie vor
in die Rdume gelangt. Hierdurch wird Jahr fiir Jahr viel Energie fiir Heizung gespart. Die
untersuchten Oxide dienen dabei als hochbrechende Schichten, welche diese Schichtsyste-
me entspiegeln.

Neben diesem Einsatzgebiet, wo vor allem der optische Brechungsindex der Schichten
eine Rolle spielt, gibt es weitere spezielle Eigenschaften der Schichten, die sie fiir den
technischen Einsatz interessant machen.

So wird mit Aluminium versetztes Zinkoxid aufgrund seiner guten Leitfihigkeit bei
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gleichzeitiger Transparenz als Elektrode in Solarzellen oder in TFT-Bildschirmen einge-
setzt. Es ersetzt dabei verstédrkt die bisher verwendeten Schichten von Indium-Zinnoxid
(ITO) aufgrund der wesentlich geringeren Materialkosten.

Titanoxidschichten weisen je nach Art der Deposition verschiedene faszinierende Ei-
genschaften auf. Im Falle einer amorphen Schicht ist das Titanoxid hydrophob [4]; Was-
sertropfen, die auf eine mit amorphem Titanoxid beschichtete Scheibe fallen, perlen sofort
ab und konnen eventuellen Schmutz auf der Scheibe dabei abwaschen. Im Falle einer ana-
stas kristallinen Schicht ist Titanoxid hingegen hydrophil [104], [97]; Wasser kondensiert
auf einer solchen Schicht nicht als Tropfen, sondern benetzt die Schicht gleichméfig mit
einem diinnen Wasserfilm. Durch diesen Effekt lassen sich nun z.B. beschlagfreie Bade-
zimmerspiegel herstellen. Zusétzlich weist kristallines Titanoxid in der anastasen Phase
auch noch eine photokatalytische Wirkung auf, die Schmutz auf Fensterscheiben photo-
chemisch zerstéren kann [98].

Die Messung mechanischer Spannungen kann eine wichtige Rolle in der Optimierung
der vorgestellten Schichten spielen. Zum einen kénnen intrinsische Spannungen die Le-
bensdauer insbesondere der Schichtsysteme reduzieren, zum anderen lassen sich durch
die Messung und Analyse der mechanischen Spannungen auch wichtige Hinweise auf das
Wachstumsverhalten und die Bildung der Struktur der Schichten gewinnen. Da bei vielen
Schichten, wie z.B. beim Zinkoxid [43], fiir die Anwendung wichtige Eigenschaften wie
etwa die Textur oder die Leitfdhigkeit mit der Struktur der Schichten korrelieren, kénnen
In-Situ-Spannungsmessungen Wissen fiir die Verbesserung der Schichten liefern.

Einen weiteren Vorteil der in situ durchgefithrten Spannungsmessungen ist, dass sich
Relaxationsprozesse in den Schichten, die nach Abschluss der Beschichtung auftreten
kénnen, beobachten lassen. Die Verinderung der mechanischen Spannungen, die durch
die Relaxation hervorgerufen wird, ldsst ebenfalls Riickschliisse auf die Eigenschaften der
Schichten zu.

Diese hier vorliegende Arbeit soll nun einen Beitrag zum Verstdndnis des Entste-
hens und der Entwicklung dieser mechanischen Spannungen wéhrend des Aufwachsens
der Schichten leisten. Da in der industriellen Glasbeschichtung die Schichten aufgrund
des kostengiinstigen Prozesses mittels Sputterdeposition aufgebracht werden, wurde diese
Depositionstechnik ebenfalls fiir die Durchfithrung der Versuche dieser Arbeit verwendet.
Ein grofler Vorteil der Sputterdeposition ist dabei auch, dass man viele Schichteigenschaf-
ten, wie etwa die Struktur oder die Rauhigkeit der Schichten, iiber einen weiten Bereich
durch verschiedene Depositionsparameter einstellen kann.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Sputteranlage mit integriertem Spannungs-
messplatz konstruiert, wodurch Messungen der mechanischen Spannungen wéhrend des
Aufwachsen moglich sind. Um die Daten dieser Messungen interpretieren und Zusam-
menhénge begreifen zu kénnen, ist es indes notig, zunéchst ein Verstandnis fiir die Theorie
des Wachstums und der dabei entstehenden Spannungen aufzubauen.

Daher wird zunéchst im ersten Kapitel dieser Arbeit die Nukleation und das Wachs-
tum von diinnen Schichten, auf vorhandenen Ergebnissen und dem wissenschaftlichen
Kenntnisstand basierend, beschrieben. Dabei erldutere ich zunéchst das Wachstum auf-
gedampfter Metallschichten und beschreibe, welchen Einfluss der Sputterprozess, der in



diesem Kapitel detailliert erklart wird, auf das Schichtwachstum hat. Da der Fokus dieser
Arbeit sich auf Oxide richtet, wird auf die Besonderheiten der Strukturbildung in Oxiden
eingegangen.

Das néchste Kapitel setzt sich nun mit den mechanischen Spannungen auseinander,
indem zunéchst die grundlegenden mechanischen Prinzipien dargelegt und die Beziehun-
gen zwischen Kréften, Dehnungen und mechanischen Spannungen in Festkérpern und
diinnen Schichten definiert werden. Danach wird erldautert, wodurch mechanische Span-
nungen wahrend des Wachstums in aufgedampften und gesputterten Schichten erzeugt
werden. Um zu zeigen, wie diese Spannungen gemessen werden kénnen, wird abschliefend
in die Theorie und Praxis der Spannungsmessungen eingefiihrt.

Nachdem nun die theoretischen Grundlagen fiir die Deposition und die Spannungs-
messungen gelegt wurden, wird schliefflich im dritten Kapitel die Sputteranlage mit dem
In-Situ-Spannungsmessplatz vorgestellt. Zunédchst wird der Aufbau der Sputteranlage und
des Spannungsmessplatzes im Detail erlautert. Die Durchfithrung von Beschichtung und
Spannungsmessung an dieser Anlage wird zusammen mit den zugehorigen steuernden
Computerprogrammen beschrieben.

Nachdem nun die Anlage im Detail bekannt ist, werden im néchsten Teil der Arbeit
die mogliche Leistung der Anlage und die Zuverlissigkeit der Ergebnisgewinnung aufge-
zeigt. Dazu werden die Reproduzierbarkeit des Sputterprozesses und die Genauigkeit der
Spannungsmessungen diskutiert.

Nach dieser Charakterisierung der Anlage folgt schliellich die Darstellung der Span-
nungsmessungen an Metallen und Oxiden. Die vier Materialien Zink, Zirkon, Niob und
Titan wurden zunéchst als Metallschichten aufgebracht und untersucht. Dann wurde
Sauerstoff unter das Sputtergas gemischt, um die zugehorigen Oxide herzustellen. Bei
verschiedenen Sauerstofffliissen wurden so eine Vielzahl von Filmen unterschiedlicher
Stochiometrie aufgetragen, deren Spannungsentwicklung wahrend des Wachstums unter-
sucht wurde.

Auf diesen Daten aufbauend, werden in der Arbeit schliefllich die Mechanismen der
Spannungsentstehung in diesen Materialien vorgestellt und diskutiert. Dabei steht das
Verstandnis der zugrunde liegenden mikroskopischen Prozesse, welche fiir die Entstehung
der mechanischen Spannungen wihrend des Wachstums verantwortlich sind, im Vorder-
grund.
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Kapitel 2

Die Grundlagen des Wachstums
diinner Schichten

Da diese Arbeit die Charakterisierung der Spannungsentwicklung wahrend des Wachs-
tums diinner Schichten behandelt, machte ich zunéchst einen Uberblick iiber verschiedene
Theorien des Wachstums diinner Filme geben. Deshalb gebe ich in diesem Kapitel zuerst
eine Ubersicht iiber die verschiedenen Ansitze der Nukleation und der Struktur diinner
Schichten. Dabei gehe ich besonders auf das Wachstum wihrend der Sputterdeposition
ein, deren Funktionsweise auch im Rahmen dieses Kapitels erlautert wird. Im Anschluss
wird dann noch eine Methode zur Bestimmung der Schichtdicke diinner Schichten vor-
gefiihrt, die bei der Durchfithrung der Versuche in dieser Arbeit angewendet wurde.

2.1 Die Nukleation und das Wachstum diinner
Schichten

Die Nukleation und das Wachstum von Schichten laufen je nach dem, unter welchen De-
positionsparametern sie erfolgen, sehr unterschiedlich ab, wodurch auch die Eigenschaften
der fertigen Schicht beeinflusst werden.

Man unterscheidet beim Wachstum zunéchst zwei Félle. Zum einen kann die Deposi-
tion im oder nahe dem thermodynamischen Gleichgewicht stattfinden, wobei das Wachs-
tum durch energetische Rahmenbedingungen bestimmt wird, und zum anderen kann das
Wachstum abseits des thermodynamischen Gleichgewichts verlaufen, wobei kinetische
Aspekte iiberwiegen.

2.1.1 Wachstum im thermodynamischen Gleichgewicht

Abbildung 2.1 zeigt, wie das Wachstum nahe des thermodynamischen Gleichgewichts
verlauft. Die Atome, die auf dem Substrat oder der wachsenden Schicht auftreffen, kénnen
sich per Oberflichendiffusion auf dem Substrat bewegen. Die Aktivierungsbarriere fiir
diese Adatom-Diffusion hiangt stark von den untersuchten Materialien und auch der Ori-

5
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Abbildung 2.1: Wachstum nahe des thermodynamischen Gleichgewichts: die Adatome auf
der Substratoberfliche haben viel Zeit die energetisch giinstigste Position finden.

> Weg

entierung der Oberfldche ab, sie liegt aber im Bereich von zehntel Elektronenvolt, z.B.
betréigt sie fiir Platin auf einer Platin (111)-Oberflache 0,26 eV [61].

Wenn die Schicht im thermodynamischen Gleichgewicht aufwéchst, so haben die depo-
nierten Atome viel Energie und damit auf dem Substrat Zeit, den energetisch giinstigsten
Ort zu finden. Energetisch giinstig ist etwa die Anlagerung an Stufenkanten der Schicht
und insbesondere Ecken an der Stufenkante, wo Bindungen zu mehreren Nachbarn einge-
gangen werden koénnen.

2.1.2 Die verschiedenen Wachstumsarten

Im Folgenden mochte ich nun die verschiedenen Wachstumsarten vorstellen, die im ther-
modynamischen Gleichgewicht entstehen kénnen. Dazu muss die Mobilitdt der Adatome
auf dem Substrat sowie der Atome in der wachsenden Schicht grof} sein, so dass sich die
wachsende Schicht rein nach energetischen Vorgaben umordnen kann.

Wenn man die Nukleation einer Schicht betrachtet, so fillt auf, dass zu Beginn des
Wachstums die Grofle der Oberfliche im Verhéltnis zur Anzahl der deponierten Ato-
me grof§ ist. Aus thermodynamischen Griinden wird die Form der Nukleation daher
durch die Oberflichenenergie der Kristallebenen des deponierten Materials, der Ober-
flachenenergie des Substrats und durch die Grenzflachenenergie zwischen Substrat und
wachsender Schicht bestimmt. Je nach Hohe der verschiedenen Energiebeitrige ergeben
sich dabei nun verschiedene Arten des Wachstums, die in Abbildung 2.2 skizziert sind
und in den néchsten Abschnitten erlautert werden.

Die bestimmende Grofe fiir die vorliegende Wachstumsart ist nach dem Bauer Krite-
rium [3] die Energiedifferenz

Ay =y +7% — s,

wobei vy und 7, die Energie der freien Oberflache pro Einheitsfliche von Film und Substrat
sind. Die Grenzflachenenergie pro Einheitsfliche zwischen Film und Substrat fliefit als ~;
in die Gleichung ein.

Die Grenzflachenenergie berechnet sich hierbei nach der Dupré-Relation als

Vi =+ = By

wobei Bs; die Adhésionsenergie ist, die der Arbeit entspricht, welche aufgewendet werden
muss, um den Film entlang der Grenzfliche vom Substrat zu l6sen [101].



2.1 Die Nukleation und das Wachstum diinner Schichten 7

I

Abbildung 2.2: Vollmer-Weber (links), Frank-Van der Merwe (mittig) und Stranski-
Krastanov Wachstum (rechts).

Volmer-Weber — Wachstum

Wenn A~y > 0 ist, also die Energie der freien Oberfliche des Substrates einen geringeren
Wert aufweist als die Summe aus der Energie der freien Oberfliche des Films und der
Grenzflachenenergie, so ist es energetisch fiir das Gesamtsystem am giinstigsten, wenn
moglichst wenig Substratoberfliche bedeckt wird.

Der wachsende Film benetzt das Substrat also nicht, und der Film minimiert seine
Oberflache, weshalb Inselwachstum beobachtet wird. Die Form und kristalline Orientie-
rung der Inseln wird hierbei durch die Oberflichenenergien der verschiedenen Kristalle-
benen bestimmt, wobei die Gesamtoberflichenenergie der Inseln minimiert wird. Nach
der Wulffschen Konstruktion kann so die Gleichgewichtsform der wachsenden Kristallite
ermittelt werden. Diese Form behalten die Inseln wiahrend des weiteren Wachstums bei,
auch wenn sich die wachsenden kleinen Inseln zu grofleren zusammenschlieflen.

Stranski-Krastanov — Wachstum

Wenn Ay < 0 ist, so ist es aus energetischer Sicht am giinstigsten, wenn der wachsende
Film moglichst viel der Substratoberfliche bedeckt. Daher benetzt der Film das Substrat
und bildet eine Monolage von Atomen auf dem Substrat. Wenn die Gitterabstinde zwi-
schen Substrat und wachsendem Film nicht identisch sind, werden hierbei mechanische
Spannungen in die wachsende Schicht eingebracht (siche Abschnitt 3.2.1).

Nachdem die erste Monolage abgeschieden wurde, wéchst der Film zunéchst weiter
Lage fiir Lage auf. Allerdings wird durch das weitere Wachstum der Atomlagen der Ein-
fluss des Substrats immer weiter abgeschirmt, bis die Oberflachenenergie des Substrats 7,
sich der Oberflichenenergie des Filmmaterials v; angleicht. Gleichzeitig verschwindet die
Grenzflichenenergie ~; nahezu, da die ankommenden Atome nun auf der Filmoberfliche
aufwachsen.

Da die gewachsenen Lagen des Films jedoch noch durch die Substratwechselwirkung
in den ersten Monolagen verspannt sind, ist die Grenzflichenenergie nicht exakt null,
sondern leicht positiv aufgrund der elastischen Energie der Verspannung. Daher geht der
Film nach dem Lagenwachstum in Inselwachstum {iber, da nun A~ > 0 gilt.

Frank-Van der Merwe — Wachstum

Der dritte mogliche Fall, Ay = 0, kann bei homoepitaktischer Deposition auftreten, bei
welcher der deponierte Film aus dem gleichen Material besteht wie das Substrat. Hierbei
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Abbildung 2.3: Wachstum fern des thermodynamischen Gleichgewichts: Die Zeit, die sich
Adatome frei auf der Oberfliche bewegen koénnen, ist durch niedrige Temperatur oder
Kollisionen aufgrund einer hohen Depositionsrate reduziert.

ist die Grenzflichenenergie definitionsgeméf null und v, = ~;. Der Film wichst Lage
fiir Lage auf, denn eine Inselbildung wiirde die Oberflache vergréfiern und wére daher
energetisch ungiinstig.

2.1.3 Wachstum der Schichten auflerhalb des thermodynami-
schen Gleichgewichts

In den vorherigen Abschnitten wurden die Nukleation und das Wachstum nahe des ther-
modynamischen Gleichgewichts betrachtet. Die in dieser Arbeit hergestellten Schichten
wachsen allerdings fernab vom thermodynamischen Gleichgewicht auf, so dass die oben
beschriebenen Wachstumsarten nicht auftreten konnen. Stattdessen spielen kinetische Ef-
fekte die entscheidende Rolle beim Wachstum, deren Konsequenzen in den néchsten Ab-
schnitten erldutert werden.

Inselwachstum fern des thermodynamischen Gleichgewichts

Abbildung 2.3 zeigt den Beginn des Wachstums bei niedriger Temperatur oder hoher Rate.
Wenn die Temperatur wiahrend der Deposition niedrig ist, so ist die Mobilitét der Adatome
reduziert. Sie werden sich daher an lokal giinstigen Stellen anlagern, den global energetisch
giinstigsten Ort also nicht finden. Ein anderer Effekt tritt auf, wenn die Depositionsrate
hoch ist. In diesem Fall ist die Wahrscheinlichkeit hoch, dass Adatome aufeinander treffen
und einen Cluster bilden, dessen Mobilitdt im Vergleich zu den einzelnen Atomen stark
reduziert ist [61].

Die Anzahl der Inseln pro Fliche, also die Inseldichte IV, skaliert dabei mit einer cha-
rakterisitischen Potenz y des Verhéltnisses von Depositionsrate F' und Diffusionskonstante

D:
FA\X
N~ (=] .
(%)
Je hoher dabei die Rate ist, desto eher treffen Adatome aufeinander und kénnen einen sta-

bilen Cluster bilden. Wenn die Diffusionskonstante niedrig ist, so konnen sich die Adatome
nur schlecht iiber die Oberfliche bewegen, und die Wahrscheinlichkeit fiir das Anlagern
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Abbildung 2.4: Skizze des Potentialverlaufs einer Ebene mit Ehrlich-Schwoebel Barriere,
die ein Adatom tiberwinden muss, will es die Ebene verlassen.

an eine bestehende Insel ist gering. Statt dessen werden weitere, auf die Oberfliche ge-
langende, Adatome mit diesen Adatomen neue Inseln bilden.

Die charakteristische Potenz y wird dabei durch die kritische Inselgrofle i, also die
Anzahl der Atome des grofiten noch mobilen Clusters, bestimmt:
K
i+ 2
Wenn also der Dimer (Cluster aus 2 Atomen) unter den Depositionsbedingungen bereits
stabil ist, so betrdgt im Extremfall y = 1/3. Im anderen Extremfall, wenn selbst grofle
Cluster noch mobil sind, so ist x = 1.

X

Das Resultat fiir das Schichtwachstum ist fiir niedrige Temperatur und hohe Rate
identisch, es gibt Keimbildung an vielen Stellen auf der Substratoberfliche, und weitere
Adatome, die auf die Oberfliche auftreffen, lagern sich an diesen Keimstellen an. Aus
diesen Keimen entstehen Inseln, die separat voneinander wachsen.

Lage-fiir-Lage-Wachstum fern des thermodynamischen Gleichgewichts

Neben dem oben beschriebenem Inselwachstum kann auch unter bestimmten Bedingungen
Lage-fiir-Lage Wachstum auftreten.

Abbildung 2.4 zeigt die Skizze einer wachsenden Insel und den zugehérigen Potential-
verlauf fiir neu deponierte Atome. Man erkennt, dass es eine Energiebarriere gibt, die das
Adatom am Verlassen der Inselebene hindert, die sogenannte Ehrlich—Schwoebel-Barriere.
Wenn die Barriere sehr niedrig ist, so konnen Adatome die Ebenen verlassen und sich in
der unterliegenden Lage anlagern. Hierdurch kann die Schicht Lage fiir Lage aufwachsen.

Die Ehrlich — Schwoebel Barriere héangt vom Material und der Kristallebene ab. So
betriigt sie als Beispiel fiir die Silber (111)-Ebene 0,13 eV, wéhrend es fiir die Silber (110)-
Ebene nur 0,07 eV £ 0,01 eV betrigt [89]. Fiir andere Materialien liegt die Energiebarriere
in der gleichen Grofienordnung [61].

2.1.4 Wachstum beim Sputtern

Die Schichten wachsen beim Sputtern im allgemeinen nicht epitaktisch auf, was an der
Tatsache liegt, dass die dafiir benotigte Reinheit der Substrate und des Vakuums nicht
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Abbildung 2.5: Die Zonen verschiedenartigen Wachstums im Parameterraum des Sput-
terprozesses nach Thornton (aus [91])

vorliegen. Des weiteren ist die Rate beim Sputtern hoch und die Depositionstemperatur
niedrig, weshalb die deponierten Atome wenig Zeit haben, sich umzuordnen und energe-
tisch bevorzugte Positionen zu besetzen, wie es fiir epitaktisches Wachstum im thermo-
dynamischen Gleichgewicht nétig ist.

Es herrscht also Wachstum fern des thermodynamischen Gleichgewichts und es wird
im allgemeinen Inselwachstum beobachtet.

2.2 Die Struktur von Schichten

Neben den Theorien zum Wachstum der Schichten aus mikroskopischer Sicht, wie sie
in den vorherigen Abschnitten vorgestellt wurden, existieren Theorien, die die Struktur
von Schichten aufgrund von empirischen Beobachtungen beschreiben. Hierbei wurde die
Topographie und Struktur von Schichten betrachtet, die unter bestimmten Bedingungen
hergestellt wurden sind und diese Bedingungen mit den erhaltenen Schichtstrukturen
verkniipft. Im Folgenden werden Modelle fiir die Struktur von metallischen und oxidischen
Schichten vorgestellt.

2.2.1 Zonenmodell von Thornton fiir Metalle

Movchan und Demchishin untersuchten den Einfluss der Depositionstemperatur auf die
Struktur von Schichten, die per Elektronenstrahlverdampfung hergestellt wurden (siehe
[63]). Sie unterteilten die Strukturen in drei Zonen, die vom Verhéltnis der Depositions-
temperatur 7" zum Schmelzpunkt Ty, bestimmt werden. Durch dieses Verhéltnis wird die
Mobilitédt der Atome in Metallen festgelegt, welche dann die Struktur bestimmt.
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Basierend auf diesem Modell, welches aufgedampfte metallische Schichten beschreibt,
entwarf Thornton 1974 ein Modell der Strukturbildung von metallischen Schichten, die
durch Sputterdeposition hergestellt wurden (siche [90]). Dicke Schichten unterschiedli-
cher Metalle wurden bei verschiedenen Driicken und Temperaturen hergestellt und an-
schliefend im Rasterelektronenmikroskop untersucht. Anhand der beobachteten Topogra-
phien erweiterte Thornton das Modell auf vier Zonen, auf die sich der Parameterraum des
Sputterprozesses aufteilt. Als priméres Unterscheidungskriterium zwischen den verschie-
denen Zonen dient hierbei ebenfalls das Verhéltnis zwischen Depositionstemperatur und
Schmelztemperatur T'/Ty;. Zusétzlich wurde noch eine weitere Achse hinzugefiigt, der
Depositionsdruck. Die vier Zonen werden in Abbildung 2.5 gezeigt.

Zone I: T/T) <0,1

Analog zum Modell von Movchan und Demchishin sind die Kristallite in der Schicht
sehr schmal und laufen zur Spitze hin konisch zu. Sie sind durch Leerrdume voneinander
getrennt, weshalb die Filme eine geringe Dichte haben und poros sind. Der Bereich dieser
Zone erstreckt sich mit steigendem Druck zu hoheren Temperaturen.

Ubergangszone / Zone T: 0,1 < T/Ty < 0,3

Mit steigender Temperatur werden nun die Leerrdume zwischen den Kornern langsam
aufgefiillt, und die Struktur wandelt sich in feine, dicht gepackte, faserige Korner, die
zueinander Korngrenzen ausbilden. Die Korner erstrecken sich dabei nicht durch die ganze
Schichtdicke, sondern sind meist kiirzer als diese. In den Schichten wurden auflerdem
starke Zugspannungen gefunden. Es zeigte sich, dass diese Ubergangszone mit steigendem
Druck kleiner wird.

Zone I1: 0,3 <T/Ty < 0,45

In der sich anschliefenden Zone II wird kolumnares Wachstum beobachtet, wobei
die Korner sich durch die gesamte Schichtdicke erstrecken und facettierte Oberflaichen
aufweisen. Schichten, die bei kleinem 7'/T); am Rande von Zone II hergestellt werden,
erweisen sich dabei als briichig; die Biegsamkeit der Proben nimmt mit steigendem T zu.

Zone I1I: 045 < T/Ty
Bei hohen Depositionstemperaturen, wie sie fiir diese Zone gelten, entstehen grofle
Korner mit vertieften Korngrenzen, was auf eine Rekristallisation der Schicht hinweist.

Fiir die Existenz der einzelnen Zonen dient die unterschiedliche Mobilitéat der Atome
bei den verschiedenen Temperaturen als Erklarungsansatz. In Zone I ist die Mobilitéat der
Adatome auf der Oberflache sehr gering. Durch die Abschattung der Substratoberfliche
durch die Korner entstehen Leerrdume zwischen den Koérnern, die aufgrund der geringen
Mobilitiat der Atome nicht gefiillt werden, sondern auch bei hohen Schichtdicken beste-
hen bleiben. Wenn der Depositionsdruck erhcht wird, so behindert adsorbiertes Argon die
Mobilitat der Adatome weiter, so dass Zone I sich bei steigendem Druck zu einer héheren
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Material Struktur IP, — FEA, Kathoden- mechanische
(eV) spannung (V) Spannungen (MPa)
TiO, amorph /kristallin 41,79 400 -200
ZrOq kristallin 32,86 294 -1500
HfO, kristallin 31,83 276 -1000
V305 amorph 63,75 430 -10
Nb;Os5 amorph 49,06 550 -200
TayOs5 amorph — 370 -300
MoO3 amorph 66,52 570 -75
WO3 amorph — 630 -100

Tabelle 2.1: Eigenschaften von Ubergangsmetalloxiden aus [66]

Temperatur erstreckt. Bei Erhohung der Temperatur wird in der Ubergangszone T Selbst-
diffusion der Atome moglich. Es bilden sich nun Korngrenzen zwischen den Kristalliten
aus, die Leerrdume kénnen also geschlossen werden.

Bei hoherer Temperatur in Zone II ist Korngrenzenmigration méglich, und der Film
kann rekristallisieren, also GrofSwinkelkorngrenzen abbauen, und Kérner konnen wachsen.
In Zone IIT kann die Schicht komplett rekristallisieren und man sieht thermodynamische
Effekte an den Korngrenzen, die sich vertiefen, um die energetische Gleichgewichtsform
zu erhalten.

In weiteren wissenschaftlichen Arbeiten wurde das Zonenmodell ergénzt. So wurde die
Druckabhéngigkeit der Zonen durch eine Immobilisierung des Films durch ITonenbeschuss
begriindet und die Druckachse durch eine Energieachse der ankommenden Teilchen ersetzt

(siehe [59]).

2.2.2 Struktur von gesputterten Oxiden

Nachdem die Strukturbildung in metallischen Filmen in den vorherigen Abschnitten in-
tensiv behandelt wurden, soll hier nun auf die Strukturbildung von gesputterten Oxiden
eingegangen werden. Wahrend die Struktur von metallischen Filmen vom Verhéltnis zwi-
schen Depositionstemperatur und Schmelzpunkt abhéngt, ist die Lage bei Oxiden deut-
lich komplexer. Bei Oxidschichten, die mittels CVD-Prozessen (CVD = “Chemical Vapor
Deposition®, chemisch unterstiitzte Verdampfung) hergestellt werden, hat sich die Bil-
dungswéarme als wichtigster Parameter der Strukturbildung herauskristallisiert. Die Bil-
dungswarme der Oxide ist im allgemeinen hoch aufgrund der hohen Bindungsstéarke der
Metall-Sauerstoftbindungungen.

Durch diese Bindungsstéirke wird die kristalline Ordnung der wachsenden Schicht im
CVD-Prozess beeinflusst. Wenn die Bindungsstéirke klein ist, so nukleiert die Schicht
langsam, es bildet sich ein Nukleus und die Schicht wéchst einkristallin auf. Wenn hingegen
die Bindungsstéarke hoch ist, so verlauft die Nukleation der Schicht schnell und an vielen
Orten, so dass sich polykristallines Wachstum ergibt.

Untersuchungen beim Sputtern haben ergeben, dass diese Parameter nicht ausreichen,
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um die Strukturbildung beim reaktiven Sputtern von Oxiden zu erkldren (siche [65]).
Die Schichteigenschaften korrelieren weder mit der Schmelztemperatur noch mit der Bil-
dungswéarme. Die Strukturbildung konnte statt dessen auf den Beschuss der Schichten
mit energetische Teilchen, die wihrend des Sputterns am Target entstehen, zuriickgefiihrt
werden.

Die untersuchten Oxide der Ubergangsmetalle lassen sich in zwei Gruppen unterteilen,
zum einen Oxide, die amorph aufwachsen, und zum anderen Oxide, die kristallin aufwach-
sen. In Tabelle 2.1 sind die Eigenschaften der verschiedenen Oxide angegeben, die fiir die
folgenden Uberlegungen wichtig sind.

Anhand der Daten in der Tabelle erkennt man, dass ein Zusammenhang zwischen
Struktur und mechanischen Spannungen zu bestehen scheint. Dies fithrt zu der Schluss-
folgerung, dass der Beschuss mit Sauerstoffionen, welcher die mechanischen Spannungen in
den Schichten erzeugt (siche Abschnitt 3.2.5), diese Schichten auch strukturell beeinflusst.

Die Hohe der Energie der Sauerstoffionen héngt primér von der Hohe der Kathoden-
spannung ab, da diese der Beschleunigungsspannung der Ionen entspricht. Die Anzahl der
Tonen wird iiber die Differenz des lonisationspotentials der Metallatome I P, und der Elek-
tronenaffinitét des Sauerstoffatoms EAp bestimmt. Je hoher diese Aktivierungsbarriere
ist, desto weniger Sauerstoffionen entstehen am Target.

Die Oxide der Gruppen 5 und 6 des Periodensystems der Elemente weisen nun eine
hohe Aktivierungsbarriere bei hohen Kathodenspannungen auf. Daher werden die Schich-
ten dieser Materialien mit Sauerstoffionen von hoher Energie und mit geringer Rate be-
schossen, was zu amorphen Filmen fiihrt. Die Ionenenergien reichen in diesem Falle aus,
um jeweils das Material lokal stark zu erhitzen, wodurch die Atome sich umordnen und
Spannungen abbauen konnen, wie es im Davis Modell (siche Abschnitt 3.2.5) beschrieben
wird.

Die Schichten der Oxide der Gruppe 4 weisen hingegen eher niedrige Energiebarrie-
ren bei der Entstehung der Sauerstoffionen auf, weshalb viele Ionen erzeugt werden. Da
negative Ionen und Sekundérelektronen beide durch den Zerfall von angeregten Ober-
flichenzusténden erzeugt werden (siche [66]), entstehen neben den Sauerstoffionen auch
viele Sekundérelektronen. Dadurch ist die Kathodenspannung niedrig, weshalb die Schicht
mit Sauerstoffionen geringerer Energie und mit hoher Rate beschossen werden. Dies fiihrt
zu Kristallisation der Schicht und hohen mechanischen Spannungen.

2.3 Die Sputterdeposition

In dieser Arbeit werden Schichten untersucht, die mittels reaktiven Sputterns hergestellt
werden. Der Prozess des Sputterns ist also von entscheidender Bedeutung fiir die Unter-
suchungen und wird daher im Folgenden ausfiihrlich vorgestellt.
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Substrat

Magnetron

Abbildung 2.6: Skizze des Sputterprozesses: Gasatome werden im Plasma iiber dem Tar-
get ionisiert und schlagen Atome aus dem Targetmaterial heraus, die auf dem Substrat
deponiert werden.

2.3.1 Prinzip der DC-Sputterdeposition

Beim Sputterprozess wird ein Gas in einem Plasma ionisiert, und die Gasionen werden
in Richtung des aufzubringenden Materials, ,, Target“ genannt, beschleunigt. Durch den
Aufschlag und die darauf folgenden Stoflkaskaden im Targetmaterial werden Atome aus
ihren Gitterpositionen geltst und sind bei geniigender kinetischer Energie in der Lage,
das Material zu verlassen. In gewissem Abstand zum Target ist ein Substrat angebracht,
auf dem ein Teil dieser abgetragenen Atome kondensieren und so zu einem Film heran-
wachsen kann (sieche Abbildung 2.6). Neben dem Herausschlagen von Atomen aus dem
Target kénnen noch zwei weitere Effekte auftreten. Zum einen werden Gasionen im Tar-
get implantiert und zum anderen werden Sekundirelektronen erzeugt, die das Plasma
aufrechterhalten.

Damit das Plasma geziindet werden kann, muss das Sputtergas einen Druck von ca.
0,4 Pa bis 15 Pa haben. Daher ist die Sputterkammer als Vakuumrezipient ausgefiihrt
und wird mit Turbomolekular- und mechanischen Vorpumpen evakuiert. Als Sputtergas
wird normalerweise Argon verwendet, da es nicht reaktiv ist und eine grofle Masse besitzt,
weshalb es gut geeignet ist, Material aus dem Target herauszusputtern.

Das Plasma wird iiber ein negatives elektrisches Potential erzeugt, welches an das Tar-
get angelegt wird und typischerweise einige hundert Volt Gleichspannung (daher ,, DC“-
Sputtern) betriagt. Durch die Spannung werden Argonionen, die bereits in geringen Kon-
zentrationen in der Sputterkammer vorhanden sind, auf das Target beschleunigt. Sie er-
zeugen dort Sekundérelektronen, die das Target verlassen und weiteres Argon ionisieren.
Neben diesen Sekundéirelektronen ionisieren auch die von den Argonionen gelésten Elek-
tronen weiteres Argon.

Abbildung 2.7 zeigt die Kennlinie solch einer Gasentladung. Man erkennt, dass sich die
Kennlinie in zwei Bereiche unterteilt, die unselbstédndige und die selbsténdige Entladung.
Oberhalb des Durchschlagspunktes lauft die Entladung selbsténdig ab und es kommt zu
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Abbildung 2.7: Schematische Kennlinie der Gasentladung. Der Arbeitsbereich der Sput-
terdeposition ist die anomale Glimmentladung (aus [85]).

einem sich selbst erhaltenden Stromfluss. Ein am Target entstandenes Sekundérelektron
ionisiert dann im Gas genug Argonionen, dass von diesen lonen wiederum mindestens ein
Elektron aus dem Target herausgelost wird, die Gasentladung sich also selbst erhalten
kann. Die dazu benotigte Durchschlagsspannung U, hidngt vom Druck des Gases p und
dem Elektrodenabstand d ab, wobei das Produkt der beiden Werte ausschlaggebend ist.
Mit zwei Materialkonstanten A und B berechnet sich die Durchschlagsspannung zu

p-d

Uy=A—"—F—— .
’ In(p-d)+ B

Bei niedrigen Driicken fiihrt eine Druckerh6hung zu einer Absenkung der benotigten Span-
nung. Im dichteren Gas erhoht sich die Anzahl der Kollisionen der Elektronen mit Ar-
gonatomen, wodurch die Ionisierungswahrscheinlichkeit und damit die Leitfdhigkeit des
Gases steigt. Wenn der Druck jedoch zu hoch wird, werden die Elektronen zwischen den
einzelnen StoBlen nur noch wenig beschleunigt, und ihre Energie reicht nicht mehr zur
weiteren lonisation des Gases aus. Daher steigt die zur Aufrechterhaltung des Plasmas
benétigte Spannung bei hohen Driicken wieder an.

Die eigentliche Sputterdeposition findet im Bereich der anomalen Glimmentladung
(sieche Abbildung 2.7) statt, die bei zu hohem Sputterstrom in den Lichtbogen iibergeht.

Magnetronsputtern

Um den Effekt der Ionisierung des Gases zu erhchen, werden beim sogenannten Magne-
tronsputtern Magnete unter dem Targetmaterial befestigt, durch welche die Elektronen
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auf Zykloidenbahnen iiber dem Target gezwungen werden, wiahrend die Gasionen auf-
grund ihrer hoheren Masse kaum beeinflusst werden [85]. Durch die Zykloidenbahnen
der Elektronen iiber dem Target erhoht sich die Verweildauer der Elektronen und damit
die Ionisationswahrscheinlichkeit des Gases iiber dem Target stark, wodurch das Sput-
tern bereits bei niedrigeren Spannungen und geringeren Driicken moglich wird. Durch die
so gegebene Druckreduktion erhoht sich die Depositionsrate beim Magnetronsputterns im
Vergleich zum Sputtern ohne Magnetfeldunterstiitzung stark, denn die abgetragenen Ato-
me erleiden weniger Kollisionen auf dem Weg zum Substrat und werden weniger gestreut.

Nachteile gibt es beim Magnetronsputtern aber natiirlich auch. Da das Argon nun
bevorzugt dort ionisiert und die Ionen dort auf das Target beschleunigt werden, wo die
Elektronen sich auf der Kreisbahn iiber dem Target befinden, bildet sich auf dem Tar-
get unter den Elektronenbahnen eine Vertiefung, der Sputtergraben, aus. Dies limitiert
die Sputterausbeute des Targets. AuBlerdem ergeben sich ortliche Inhomogenitiaten der
Eigenschaften der hergestellten Schichten, da z.B. die Depositionsrate direkt iiber dem
Sputtergraben hoher ist als im Zentrum des Targets. Schwierigkeiten entstehen ebenfalls
beim Sputtern von magnetisierbaren Materialien, da hierdurch die Geometrie der Feldli-
nien gedndert wird.

Reaktives Sputtern

Eine Voraussetzung fiir das Sputtern eines Materials ist, dass es elektrisch leitend ist.
Die Ionen und Sekundérelektronen, die auf das Target treffen bzw. es verlassen, erzeugen
einen elektrischen Strom, dessen Stromstéirke in der Groflenordnung von 0,05 A bis 1 A
liegt. Bei nichtleitenden Targets kann dieser Sputterstrom nicht flieen, und es tritt eine
Aufladung der Oberfliche aufgrund des Ionenbeschusses ein, durch die das elektrische
Feld abgeschirmt und damit das Plasma geloscht wird. Um nun Oxidschichten, wie sie
in dieser Arbeit untersucht werden, mittels Sputterdeposition herzustellen, kénnen zum
einen unterstochiometrische oxidische Targets verwendet werden, wie dies beim Titanoxid
gemacht wurde, zum anderen kénnen die Schichten reaktiv gesputtert werden. Dazu wird
ein metallisches Target verwendet sowie dem Sputtergas ein Reaktivgas zugesetzt.

Die Gasmischung beim reaktiven Sputtern legt die Stochiometrie der hergestellten
Filme fest. Bei den Versuchen in dieser Arbeit wurden als Gase Argon und Sauerstoff
verwendet. Dabei wurde der Depositionsdruck iiber den jeweils verénderten Argonfluss in
die Anlage geregelt, wihrend der Sauerstofffluss konstant gewihlt wurde.

Die Sauerstoffzufuhr beeinflusst auch den Sputterprozess, da die Targetoberflache hier-
durch zu oxidieren beginnt. Solange der Sauerstofffluss gering ist, spielt diese Oxidation
nur eine untergeordnete Rolle, da durch das gleichzeitige Sputtern die Oberfliche des
Targets im Erosionsgraben metallisch bleibt, also nicht oxidieren kann. Steigt der Sauer-
stofffluss jedoch iiber einen gewissen Schwellenwert, so édndert sich das Sputterverhalten
des Systems drastisch, denn hier bildet sich die Oxidschicht schneller, als sie abgesputtert
wird. Hierdurch oxidiert die Targetoberfliche komplett, wodurch die elektrischen Eigen-
schaften des Targets sich stark &ndern. Der Sputterprozess geht hier vom metallischen in
den oxidischen Sputtermodus iiber. Dieser Ubergang in den oxidischen Modus héngt von
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dem Material des Targets ab und wird fiir die benutzten metallischen Targets in Abschnitt
6.1 ndher untersucht.

Dabei verlauft der Ubergang vom metallischen in den oxidischen Modus bei einem
hoheren Sauerstofffluss als der Ubergang vom oxidischen in den metallischen Sputterbe-
reich. Dieses Hystereseverhalten ist auf die unterschiedliche Sputterrate im metallischen
und oxidischen Modus zuriickzufithren. Da die Sputterrate im oxidischen Bereich kleiner
ist, reichen bereits geringere Mengen von Sauerstoff aus, um den Sputtergraben schneller
zu oxidieren, als er freigesputtert wird, wodurch das System léinger im oxidischen Be-
reich verbleibt. Umgekehrt verlduft es beim Ubergang vom metallischen in den oxidischen
Modus. Beispiele fiir das Hysteresverhalten sind bei den Messungen in Abschnitt 6.1 zu
sehen.

Ein weiterer Effekt beim oxidischen Sputtern ist das verstiarkte Auftreten von Arcing,
also unerwiinschten lokalen Lichtbogenentladungen im Plasma. Arcing tritt an Stellen des
Targets auf, wo die lokale Feldstéarke erhoht ist, wie z.B. Unebenheiten auf der Targeto-
berflache. Verstéarktes Arcing wurde beim oxididischen Sputtern aber auch am Rande des
Erosionsgrabens beobachtet, wo der Erosionsgraben an die isolierende Oxidschicht der
Targetoberfliche angrenzt und sich ebenfalls hohe Feldstérken ausbilden [67].

2.3.2 Parameter des Sputterprozesses

Neben der Zufuhr eines Reaktivgases, wie es bereits im vorigen Abschnitt beschrieben
wurde, wird der Sputterprozess und damit die Deposition der Proben durch verschiedene
weitere Parameter beeinflusst, die nun kurz vorgestellt werden sollen.

Als Regelgrofie der Spannungsversorgung des Magnetrons wurde der Sputterstrom
gewahlt. Der Sputterstrom gibt den Strom vor, der durch das Plasma flieit, und bestimmt
so die Anzahl der Ionen, die auf das Target treffen. Daher ist bei konstantem Strom mit
konstanter Depositionsrate zu rechnen. Durch den Strom werden auch die Spannung, die
am Target anliegt und die Leistung, die in das Plasma fliefit, festgelegt. Die Sputter-
spannung bestimmt, mit welcher maximalen kinetischen Energie die Argonionen auf das
Target treffen konnen.

Die kinetische Energie der Teilchen wird ebenfalls durch den Gasdruck in dem Va-
kuumrezipienten beeinflusst, denn dieser gibt die freie Weglénge der Teilchen und damit
ihren Energieverlust zwischen Target und Substrat vor. Zusammen mit dem Abstand zwi-
schen Target und Substrat hat der Gasdruck auch einen grofien Einfluss auf die Depositi-
onsrate, wobei das Produkt von Druck und Abstand p - d dabei die ausschlaggebende
GroBe ist, wie oben beschrieben wurde. Die Rate kann quantitativ durch die Keller-
Simmons-Formel beschrieben werden, die die Streuung der gesputterten Partikel durch
die Gasatome auf dem Weg zwischen Target und Substrat beschreibt [15]:

= (e ()

Neben dem Produkt vom Druck und dem Target-Substrat Abstand p - d flieBen noch die
Depositionsrate rg, die erzielt wiirde, wenn es keine Streuverluste geben wiirde, sowie eine
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Abbildung 2.8: Das Hohenprofil einer Titanprobe. Man erkennt die Schicht zwischen zwei
Griben. Die Schichtdicke dieser Probe kann oben links als 780 A, also 78 nm abgelesen
werden. Der Fehler kann als 44 nm abgeschétzt werden.

Konstante (pd), als charakteristisches Druck-Distanz-Produkt in die Gleichung ein.

Ein weiterer Parameter, der einen grofien Einfluss auf das Schichtwachstum hat, ist
die Substrattemperatur, wie es in Abschnitt 2.2.1 erldutert wird. In der im Rahmen die-
ser Arbeit konstruierten Anlage ist keine Probenheizung installiert, so dass kein direkter
Einfluss auf die Substrattemperatur moglich war. Die Temperatur wird so iiber die im
Substrat eingebrachte Energie aufgrund des Sputterns bestimmt. Mittels eines Thermo-
widerstandes wurden bei den hier vorgestellten Versuchen Substrattemperaturen von ca.
50° C bis 180° C gemessen, die vom Targetmaterial und den verwendeten Sputterpara-
metern abhingen.

Einfluss auf die wachsenden Schichten kann man ebenfalls mit einer Bias-Spannung
nehmen, welche an den Probenhalter angelegt wird. Mit Hilfe der Spannung kénnen die ki-
netischen Energien von geladenen Teilchen, die auf das Substrat treffen, verandert werden,
und es ist moglich, die Schichten gezielt von positiven oder negativen Ionen abzuschirmen.

2.4 Die Schichtdickenbestimmung mittels eines Pro-
filometers

Fiir die Versuche in dieser Arbeit und die Berechnungen der mechanischen Spannungen
spielt die Schichtdicke der gesputterten Filme eine wichtige Rolle. Deshalb mdéchte ich hier
auf eine Methode der Schichtdickenbestimmung eingehen, die von mir angewendet wurde.

Zur Bestimmung der Schichtdicken der Proben wurde ein Profilometer vom Typ Al-
phastep 200 der Firma Tencor Instruments verwendet. Es handelt sich hierbei um ein me-
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chanisches Prézisionsgerét, welches das Hohenprofil der zu untersuchenden Probe durch
mechanische Abtastung mit einer Nadel aufnimmt und auf einem Bildschirm wiedergibt.
Diese Nadel mit einem Spitzenradius von 5 um wird dabei mit einem einstellbaren Ge-
wicht von 1 mg bis 15 mg auf die Probe gedriickt und rastert diese entlang einer Linie ab.
Hierbei wird die Schichtdicke direkt gemessen, was die Messung unabhéngig von anderen
Schichteigenschaften macht.

Um nun die Schichtdicke eines Films zu bestimmen, muss er strukturiert werden, so
dass in der Schicht Graben bis zum Substrat geschaffen werden. Dies wird in dieser Arbeit
durch zwei verschiedene Methoden erreicht:

e Atzen der Probe: Zunichst werden mittels eines wasserfesten Stiftes dicht neben-
einander Linien auf die Schicht gezeichnet. Danach wird die Schicht mit einer ge-
cigneten Chemikalie (bei Zink wurde z.B. Salzsdure einer Konzentration von 0,7
% verwendet) weggeétzt, wobei die Schicht rund um die Linien entfernt wird, die
Schicht unter den Linien des Stiftes jedoch erhalten bleibt. Nun werden die Striche
des Stiftes mittels Propanol beseitigt, woraufhin die unter ihnen geschiitzte Schicht
wieder zum Vorschein kommt. Durch Vermessen der Hohe dieser iibrig gebliebenen
schmalen Schichtstiicke lasst sich die Schichtdicke bestimmen.

e Strukturierung vor dem Beschichten: Falls das Schichtmaterial sich nicht leicht &tzen
ldsst, wie es z.B. fiir Zirkon und Niob der Fall ist, miissen neben den Proben fiir
die Spannungsmessung zusétzlich Proben fiir die Schichtdickenbestimmung herge-
stellt werden. Jede dieser Proben besteht aus einem Objekttréger, auf dem vor dem
Beschichten mit einem wasserloslichen Stift eng beieinander liegende Linien aufge-
bracht werden. Dieser Objekttrager wird mit exakt den gleichen Sputterparametern,
wie sie bei der Probe zur Spannungsmessung verwendet wurden, beschichtet. Nach
Abschluss der Beschichtung werden die Linien des Stiftes durch Wasser entfernt,
wobei an diesen Stellen das Substrat wieder zum Vorschein kommt. An Stelle der
Striche befinden sich nun Grében, deren Tiefe mit dem Profilometer vermessen wer-
den kann.

Die Schichtdicke sollte fiir die Messungen im Idealfall mehr als 100 nm betragen, da
oberhalb dieser Schichtdicke das Auflésungsvermogen des Gerétes sehr gut ist und typi-
scherweise im Bereich von + 3 nm liegt. Dazu wird an verschiedenen Stellen der Probe
die Schichtdicke bestimmt und der Mittelwert berechnet. Zu beachten ist dabei, dass die
Messungen um so genauer sind, je schmaler der vermessene Graben ist, da sonst Effek-
te wie die Kriimmung des Substrats die Messgenauigkeit reduzieren konnen. Bei guten
Proben kann die Auflosung des Gerédtes noch wesentlich besser sein als die oben ange-
gebene Abweichung von £+ 3 nm. Ein typisches Beispiel fiir eine durchgefiithrte Messung
der Schichtdicke wird in Abbildung 2.8 gezeigt, wo eine Erhebung von 78 nm in einer
Titanschicht vermessen wurde.
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Kapitel 3

Die Entstehung mechanischer
Spannungen in diinnen Schichten

Da das Ziel dieser Arbeit die Untersuchung von mechanischen Spannungen in diinnen
Schichten ist, werden in diesem Teil der Arbeit Theorien zu mechanischen Spannungen
behandelt, die notwendig sind, um die Messergebnisse richtig interpretieren und verstehen
zu koénnen.

Dabei wird sowohl auf die mechanischen Spannungen im Allgemeinen, als auch im Be-
zug auf diinne Schichten eingegangen. Zunéchst werden dabei Erscheinungen der Dehnung
und Verspannung im Ein- und Dreidimensionalen definiert und diskutiert. Im néchsten
Schritt mochte ich erldutern, welche Ursachen es fiir mechanische Spannungen in diinnen
Schichten gibt, wobei ich insbesondere auf die Spannungen wihrend der Sputterdeposi-
tion eingehen werde. Schliefilich werden verschiedene Methoden der Spannungsmessung
vorgestellt.

3.1 Die mechanischen Spannungen im Festkorper

3.1.1 Definition der mechanischen Spannung und Dehnung im
Eindimensionalen

Mechanische Spannungen in Festkorpern kénnen durch eine Kraft hervorgerufen werden,
die auf den Korper wirkt [16]. Abbildung 3.1 zeigt eine Kraft F', die auf einen Draht der
Lange [y auf einer Fliche A wirkt und dabei den Draht um die Strecke Al dehnt.

Die mechanische Spannung ¢ im Draht und seine Dehnung ¢ sind nun definiert als:

21
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Abbildung 3.1: Mechanische Spannungen im eindimensionalen Fall.

Zwischen der mechanischen Spannung und der Dehnung besteht nach Hookes Gesetz
der lineare Zusammenhang

c=F-¢,

wobei die Konstante E die Elastizitdtskonstante des gedehnten Materials ist.

Neben der Dehnung in Richtung der wirkenden Kraft wird der Festkorper senk-
recht dazu gestaucht. Diese Stauchung &’ ist linear zur Dehnung ¢ mit der Proportio-
nalitdtskonstante v, die Querkontraktionszahl oder Poissonzahl genannt wird:

e =rv-¢.

Die hier vorgestellten Beziechungen zwischen der Spannung und der Dehnung gelten
nur fiir kleine Dehnungen, die elastisch verlaufen. Elastische Dehnungen zeichnen sich
dadurch aus, dass die Dehnung reversibel ist, sich also komplett zuriickbildet, wenn die
angelegte Kraft verschwindet. Fiir metallische Festkorper liegt das Limit fiir elastische
Dehnung bei ungeféihr e = 1073 (siche [83]).

Bei hoheren mechanischen Spannungen ist die Dehnung nicht mehr reversibel; das Ma-
terial wird plastisch verformt. Wenn die Spannungen weiter ansteigen, wird der Festkorper
schliefSlich reiflen.

3.1.2 Mechanische Spannung und Dehnung im Dreidimensiona-
len

Nachdem die Grundlagen anhand des eindimensionalen, homogen verspannten Falls
erldutert wurden, werden in diesem Abschnitt nun Spannungen im Dreidimensionalen
behandelt.

Wenn ein Korper duleren Kriften ausgesetzt ist, so benotigt man einen Tensor zweiter
Ordnung & = 0;;, um seinen Spannungszustand vollstdndig beschreiben zu kénnen:

Oxy Ozy Ogxz

Qll

Oyz Oyy Oyz
Ozz Ozy Oz
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Abbildung 3.2: Definition der Komponenten der mechanischen Spannungen im dreidimen-
sionalen Fall. Auf die drei orthogonalen Fliachen des abgebildeten Wiirfels wirken jeweils
eine Normalkraft und zwei Scherkréfte.

In Abbildung 3.2 sind die einzelnen Spannungskomponenten o;; aufgefiihrt, die auf-
treten. Sie korrespondieren mit einer Kraft in Richtung ¢, die auf Ebenen senkrecht zur
Richtung j wirkt. Die Spannungskomponenten mit ¢ = j sind daher Normalspannungen,
die Komponenten mit ¢ # j sind Scherspannungen.

Wegen der Erhaltung des Drehimpulses miissen die Spannungen im Korper symme-
trisch verteilt sein, weshalb auch der Tensor @ symmetrisch ist. Daher gilt fiir die Scher-
SPaNNUNEEN: 0., = Oy, Oyg = Ogy UNd 0,y = 0y .

Durch die mechanische Spannung wird der Korper natiirlich verformt. Die Dehnung
ist analog zur Spannung ebenfalls ein symmetrischer Tensor zweiter Ordnung & = ¢;;:

Exx Exy Euxz

O]}

Cyz Eyy Eyz
Ezz E€zy Ezz

3.1.3 Hookesches Gesetz

Wie im eindimensionalen Fall gibt es auch im dreidimensionalen einen Zusammenhang
zwischen der Spannung & und der Dehnung z :

= 045 = Uijki€k (31)

ol Q|
I

C -
S .

Qll o

& gij = SijkiOki - (3.2)
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C11 C12 Cqq Isotropie

Material [GP&] [GP&] [GP&] (Cu - C12)/(2044)

Ag 124 93 46 0,34

Al 108 61 29 0,81

Cu 186 157 42 0,31

Ni 247 147 125 0,40

Si 166 64 80 0,64
Diamant | 1076 125 576 0,83

Tabelle 3.1: Beispiele der drei Parameter ¢, ¢19 und cyy fiir verschiedene kubische Ein-
kristalle (Werte iibernommen aus [81])

Cijin wird als Festigkeit (,,Stiffness“), S;;i als Nachgiebigkeit (,Compliance®) bezeich-
net. Beides sind Tensoren vierter Ordnung mit 3* = 81 Eintragungen. Nun sind sowohl
der Spannungstensor als auch der Dehnungstensor symmetrisch, so dass auch Cjjz; und
Sijrr symmetrisch sind, wodurch sich die Anzahl der unabhéngigen Komponenten auf 36
reduziert.

Aus den Gleichungen 3.1 und 3.2 folgt auflerdem:

=C-E=C-8-5 =0=8".

Qll

Um die Rechnung mit Spannungen und Dehnungen iibersichtlicher darzustellen, bietet
es sich an, einfach die sechs Komponenten der Spannung und Dehnung als Vektoren
zu schreiben, die iiber eine Matrix verkniipft werden. Dabei ist es Konvention, bei den
Scherdehnungen einen Faktor 2 hinzuzufiigen (siehe [105]).

So vereinfacht sich die Beziehung zwischen Spannung und Dehnung im dreidimensio-
nalen Fall zu:

G = ¢-E
Ozx Ci1 C12 C13 Cia Ci5 Cig Exx
Oyy Co1 Co2 C23 Coqa Co5 Co6 Eyy
N Ozz o C31 C32 (33 C3a C35 C3p Ezz
Oyz Cq1 C42 C43 Cyq C45 Cy6 2. Eyz
Oz Cs1 Cs2 Cs3 Csa Cs5 Csg 2-€
Ozy L C61 Ce2 Ce3 Cea Co5 Co6 2. Exy

Es ist nun moglich, iiber Symmetrien des Festkorpers die Matrix zu vereinfachen.
Wichtig fiir diese Arbeit sind zwei Sonderfille: Zum einen der kubische Fall fiir die ver-
wendeten Siliziumsubstrate und zum anderen der isotrope Fall fiir die polykristallinen
Schichten.
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Abbildung 3.3: Berechnetes E und v eines Siliziumeinkristalls in verschiedenen Richtungen

zu den (100)-Ebenen (aus [25])

Im Falle eines kubischen Einkristalls vereinfacht sich die obige Gleichung zu

0-2727

€11 C12
Ci2 Cn
| G2 G2
10 0
0 O
L0 0

0 0
0 0
0 0
Cqq 0
0 cu
0 0

o O O OO

Caq |

62727

Eyy

622
2-¢&y,
2.6,
2 Eqy

Beispiele der drei Parameter cqq, ¢1o und cyy fiir verschiedene kubische Einkristalle
sind in Tabelle 3.1 zusammengefasst. Dabei wurde auch ein Wert fiir die Isotropie (c¢1; —
c12)/(2cq4) der elastischen Eigenschaften aufgefiihrt.

Im Falle einer isotropen Schicht erreicht die Isotropie (¢11 — ¢12)/(2¢44) den Wert eins.
Dadurch vereinfacht sich die Matrix weiter, und es bleiben nur noch zwei unabhéngige
Komponenten iibrig:

€11 C12

C12 (11

Ci12 (12
=10 0
0 O

0 O

0

o O O O

0

C11 — C12

2

[\

Die beiden im Abschnitt 3.1.1 eingefithrten Materialkonstanten, den Elastizitdtsmodul
F und die Poissonzahl v, kann man fiir den isotropen Fall einfach berechnen (siche [69]):

Sll

1
E
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Abbildung 3.4: Biaxiale Spannungen in einem diinnen Film. Die Spannungen liegen nur
in der Filmebene vor, in z-Richtung sind die Filme spannungsfrei.
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Hierbei wurde anstelle der oben eingefiihrten Matrix C;; das Pendant S;; verwendet, mit
dem man die Dehnung aus den Spannungen ausrechnen kann. Mit Hilfe der folgenden
Beziehungen, die fiir isotrope Materialien gelten, kann man nun die beiden Materialkon-
stanten auch durch ¢;; und ¢;9 ausdriicken:

S11+ Siz (1-v)-E
Cy = & O =
1 (Sll —812) . (5’11—1—2-812) 1 (1—{—1/) . (1—21/)
—S12 v-F
Cia = & (O = ) 3.4
= (S11 — S12) - (S11 +2- S12) 2 (I1+v)-(1-2-v) (34)

In anderen Féllen als dem isotropen Fall ist es nicht so einfach moglich, £ und v
zu berechnen, da die beiden Werte dann richtungsabhéingig sind, wie in Abbildung 3.3
gut zu sehen ist. Daher miissen die elastischen Eigenschaften jeweils fiir die einzelnen
Kristallrichtungen separat angegeben werden.

3.1.4 Biaxiale Spannungen in diinnen Filmen

Fiir diese Arbeit wurde die Spannungsentwicklung in diinnen Schichten untersucht, wobei
zu bedenken ist, dass in solchen diinnen Filmen Spannungen in der vertikalen Richtung
relaxieren kénnen. Daher herrschen biaxiale Spannungen, die nur in der Filmebene wirken
(siehe Abbildung 3.4), wihrend die vertikale Spannungskomponente wegfillt:

0,, = 0

Oy = Oggp = Oyy -
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Damit gilt fiir die Spannungen nach Gleichung 3.3 in einem isotropen Film:

Op = Ozz =C11 Ezz+C12° (gyy + €zz)
Op = Oyy = C11°Eyy + c12 - (53733 + €zz)

= Epp = Eyy = &b
und

0 = Oz =C11 €52+ Cr2° (53733 + 5yy)
2'C12
S Eyy = — “Ep .
11

Einsetzen in die obige Gleichung ergibt fiir oy:

2 + C12
o, = C11-€p+ 12 (ep — - €p)
C11
2.¢?
12
= (c11+ 12 — ) - €,
C11

woraus mit Gleichung 3.4 das Hookesche Gesetz fiir den biaxialen Fall folgt:

E

1—v

Op = *Ep .

3.1.5 Definition der Filmkraft

In vielen Verdffentlichungen wird anstelle der mechanischen Spannungen in der Schicht die
sogenannte Filmkraft f angegeben. Dieser Wert kann aus den mechanischen Spannungen
berechnet werden als
F
f = d_e =0 - d f s
die Filmkraft beschreibt also die Kraft F', die pro Einheitsbreite d. in der Schicht der
Schichtdicke d; wirkt und dabei die mechanischen Spannungen erzeugt.

Aus einem Graphen der Filmkraft ldsst sich einfach das Verhalten der mechanischen
Spannungen ableiten. Wenn die Filmkraft linear ansteigt oder abfillt, so korrespondiert
dies mit einer konstanten positiven oder negativen Spannung in der Schicht, was einer
Zugspannung oder Druckspannung entspricht. Bleibt die Filmkraft konstant, so sinkt mit
1/ds der Betrag der Spannung in der Schicht, egal ob Zug- oder Druckspannungen vorlie-
gen. Die Probe ist genau dann spannungsfrei, wenn die Filmkraft ebenfalls verschwindet.

Obwohl sich mechanische Spannungen und Filmkraft einfach ineinander iiberfithren
lassen, ist es gerade bei geringen Schichtdicken vorteilhaft, die Filmkraft anstelle der
mechanischen Spannungen zu betrachten, wie es in Abschnitt 5.3.3 néher erlautert wird.
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3.2 Die Ursachen von intrinsischen mechanischen
Spannungen in diinnen Schichten

Mechanische Spannungen finden sich in nahezu allen Schichten, schon beim Aufwachsen
entstehen Spannungen in den Schichten. Die Entstehung der Spannungen in verschiede-
nen Arten von Schichten verlauft dabei unterschiedlich; sie ist abhéngig von der Art des
Wachstums und dem aufgebrachten Schichtmaterial. Des weiteren kénnen auch Wechsel-
wirkungen zwischen Schicht und Substrat oder thermische Effekte die Ursache fiir Schicht-
spannungen sein. Dabei wirken verschiedene Mechanismen der Spannungsentstehung, die
im Folgenden fiir verschiedene Schichten vorgestellt werden.

3.2.1 Spannungen in epitaktischen Schichten

Epitaktische Schichten wachsen als Einkristall auf einkristallinen Substraten auf. Um sol-
che Schichten herzustellen, wird stets ein Substrat gewahlt, dessen Gitterabstand dhnlich
dem des Schichtmaterials ist. Wenn die Schicht nun mit geringer Rate und bei hoher Tem-
peratur aufwéchst, so konnen die ankommenden Atome sich gut umordnen und passen
sich dem Substrat an.

Epitaktische Schichten kénnen stark verspannt sein, was durch eine mogliche Gitter-
fehlanpassung zwischen Substrat und Schicht zu erkldren ist. Wenn der Gitterabstand
des Schichtmaterials sich von dem des Substrats leicht unterscheidet, so passt sich die
erste Monolage der Schicht an den Gitterabstand des Substrats an und wichst dadurch
verspannt auf.

Die Dehnung der Schicht entspricht dabei genau der Fehlanpassung an das Substrat,

Qs — ar

g = 5
Qs

wobei a; der Gitterabstand des Substrats und a; der Gitterabstand der Schicht ist.
Wenn die Spannungen hoch sind, konnen sie in den folgenden Lagen der Schicht durch
Versetzungen reduziert werden.

3.2.2 Spannungen in polykristallinen Schichten

In polykristallinen Schichten ist die Lage komplizierter als in epitaktischen Schichten. Hier
werden die Spannungen nicht durch epitaktisches Wachstum auf dem Substrat vorgegeben,
sondern es gibt eine Vielzahl von Ursachen fiir Schichtspannungen. So kénnen Effekte in
der Schicht wie etwa Rekristallisation oder auch ein feinkérniges Aufwachsen der Schicht
zu Spannungen fithren. Verschiedene Mechanismen der Spannungsentstehung wéhrend des
Wachstums von polykristallinen Schichten werden nun im Folgenden dargestellt.

Korngrenzen als Ursache fiir Spannungen

Polykristalline Filme, insbesondere solche mit kolumnarem Wachstum, weisen eine hohe
Konzentration von Korngrenzen auf, welche die in ihrer Lage zuféllig orientierten Kris-
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tallite trennen.

Diese Grenzen zwischen den Kornern weisen eine geringere Dichte auf als die Kérner
selbst. Daher erfahren die angrenzenden Atome eine Kraft in Richtung der Korngrenze,
was zu einer Dehnung der Koérner und damit zu einer Spannung fithrt. Da die Korner
hierbei aufeinander zu bewegt werden und damit die Schicht kompaktiert wird, ergibt
sich eine Zugspannung in der Schicht.

Die Spannung ist proportional zur Gesamtfliche der Korngrenzen senkrecht zur Schich-
tebene und daher linear zu der inversen Korngréfle; Schichten mit kleineren Kérnern
weisen also hohere Spannungen auf. Die Spannung wird bestimmt durch die elastischen
Konstanten E und v, die KorngréBe © und eine Konstante d, welche die Distanz bestimmt,
um die sich die Atome an der Korngrenze zueinander bewegen:

B FE
C1-—v O

| aul

o

Die Konstante d ist proportional zum Ionenradius der Atome 7o (siehe [99]), so dass
sich die Gleichung weiter vereinfachen lésst zu

FE To

1—v ©°

ag ~

Spannungen durch Rekristallisation

Innerhalb der Schichten kann es zu Umordnungen im Atomgitter und Verdnderungen der
Struktur kommen, wenn die Atome der Schicht mobil genug sind. So kann die Schicht
wahrend der Deposition und auch danach rekristallisieren. Wahrend dieses Vorgangs wer-
den Defekte in der Schicht ausgeheilt, und die durchschnittliche Korngrofle des polykris-
tallinen Films nimmt zu.

Durch das Ausheilen der verschiedenen Defektarten (Korngrenzen, Leerstellen, Punkt-
defekte etc.) fiihrt Rekristallisation im Allgemeinen zu einer Verdichtung der Schicht. Da-
durch wird das Volumen des Films reduziert, und deshalb werden Zugspannungen erzeugt,
da der Film mit dem Substrat fest verbunden ist.

Andererseits fithrt die hohe Mobilitdt der Atome, welche diese Rekristallisation
ermoglicht, auch zu grofleren Kérnern wéhrend des Wachstums und damit zu einer Re-
duktion der Konzentration der Korngrenzen, was zu geringeren Zugspannungen in der

Schicht fiihrt.

Verunreinigungen in der Schicht als Ursache fiir Spannungen

Waéhrend der Deposition kénnen Verunreinigungen den Spannungszustand der wachsen-
den Schicht beeinflussen. So kénnen Verunreinigungen in das Gitter an Zwischengitter-
plétzen eingebaut werden und so zu Druckspannungen fiihren.

Der Einfluss der Verunreinigungen héngt auch von ihrer Reaktivitdt und dem chemi-
sches Verhalten der Schicht gegeniiber ab. So kénnen z.B. Sauerstoff oder Wasserstoff an
Korngrenzen adsorbieren und reagieren, was die Schicht immobilisiert. Aufgrund der so
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bewirkten geringeren Korngréfie kénnen hierdurch Zugspannungen herbeigefiihrt werden
(siche [46]).

Spannungen durch Adatom-Diffusion in die Korngrenzen

In Filmen, deren Atome mobil sind, wurden bei zunehmender Schichtdicke Druckspannun-
gen beobachtet (siehe auch Abschnitt 3.2.4). Es wurde festgestellt, dass diese Spannungen
bei Depositionsende sofort relaxieren und bei Fortsetzung der Deposition sogleich wieder
in voller Stdrke vorhanden sein kénnen (siche [22] [21]).

E. Chason fiihrte diese Beobachtungen auf die Diffusion von Adatomen in die Korn-
grenzen zuriick (siehe [7]). Wéhrend der Deposition befindet sich die Schichtoberflache
nicht im Gleichgewicht; das chemische Potential der Oberfliche ist wahrend der Depo-
sition hoher als ohne Deposition. Diese Erhohung des chemischen Potentials dringt die
ankommenden Atome in die Korngrenzen hinein, was eine Druckspannung in der Schicht
erzeugt, da die Korngrenzen dadurch leicht auseinander gedriickt werden. Da durch die
Spannung das chemische Potential der Korngrenzen erhoht wird, stellt sich wieder ein
Gleichgewichtszustand ein.

Die Potentialdifferenz zwischen Oberflaiche und Korngrenze berechnet sich so:

Ap = prs — prgp = Apo + opps + 0 - 2,

wobei ps und g4 die chemischen Potentiale der Oberfléche und der Korngrenzen wéhrend
der Beschichtung sind. Der Potentialunterschied zwischen der Oberfliche und den Korn-
grenzen im Zustand ohne Beschichtung wird hier als Apg bezeichnet, wahrend dpu, die
Erh6hung des chemischen Potentials an der Oberfliche aufgrund der Beschichtung ist
und o - € die Erhéhung des chemischen Potentials innerhalb der Korngrenzen aufgrund
der mechanischen Spannungen bezeichnet.

Wenn Ay positiv ist, werden die Atome, die auf der Oberfliche ankommen, in die
Korngrenzen gezogen. Die mechanischen Druckspannungen, die hierdurch erzeugt werden,
sind proportional zur Anzahl der Atome innerhalb der Korngrenzen.

Wenn nun die Deposition gestoppt wird, so sinkt das chemische Potential auf der
Oberfléche schnell ab, da die Adatome sich an die Schicht anlagern. Durch diesen Abfall
des chemischen Potentials flieen die Atome aus den Korngrenzen wieder hinaus, und die
Spannung wird wieder abgebaut. Die Relaxation der Spannung verlauft dabei exponentiell.

3.2.3 Spannungen durch Substrat—Schicht—Wechselwirkung

Neben den Spannungen, die durch die Schicht selber hervorgerufen werden, kénnen auch
Wechselwirkungen zwischen Schicht und Substrat die Ursache fiir Schichtspannungen sein.

Diffusion und chemische Reaktionen als Spannungsursache

Wenn der wachsende Film und das Substrat reagieren und eine Verbindung oder Legierung
eingehen, so dndert sich das Volumen der betroffenen Schichtregion, was zu Spannungen
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fiihrt. Allerdings ist die Grofle dieser Spannungen schwierig zu erfassen, da zum einen eine
Diffusion zwischen den beiden Stoffen stattfinden und zum anderen auch eine Relaxation
der Spannungen durch die Reaktion hervorgerufen werden kann.

Die Diffusion von Verunreinigungen oder Bestandteilen des Substrats in die Schicht
oder umgekehrt kann auch zu Spannungen fithren. Je nach Art des Einbaus in die Schicht
und der Reaktivitiat der Stoffe fithrt dies zu Druckspannungen, falls das Gitter aufgewei-
tet wird, oder zu Zugspannungen, falls der diffundierende Stoff z.B. das Kornwachstum
behindert.

Thermische Spannungen

Eine weitere Moglichkeit zur Entstehung von Spannungen in Schichten besteht in ther-
mischen Spannungen, die durch Temperaturveranderungen hervorgerufen werden [18].
Thermische Spannungen treten fast immer in Schichten auf Substraten auf, denn die De-
positionstemperatur entspricht selten der Temperatur, bei der die Schicht ihre Anwendung
findet.

Die thermischen Spannungen entstehen durch die unterschiedlichen thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten der Schicht oy und des Substrats a;, durch die eine Dehnung her-
vorgerufen wird, wenn die Temperatur sich um AT von Ty auf T dndert:

E E T
Oth — ——— *Eth = / (Oéf—Oés)dT.

1—v 1—v Jn

Sofern die Ausdehnungskoeffizienten nicht temperaturabhéngig sind, vereinfacht sich
die Berechnung der thermischen Spannungen zu
E

Uth::‘(af—as)'AT.

Die thermischen Ausdehnungskoeffizienten vieler Materialien sind z.B. in [9] aufgefiihrt.

3.2.4 Wachstumsspannungen in aufgedampften Metallen

Wenn Schichten auf polykristallinen oder amorphen Substraten aufwachsen, wie z.B. Glas
oder Silizium mit einer Oxidschicht, so bilden diese aufgrund der schwachen Wechselwir-
kung mit dem Substrat zunéchst Inseln (siche Abschnitt 2.1).

Die Grofie dieser Inseln hangt von der Mobilitét der Atome ab, welche bei Metallen
durch das Verhéltnis zwischen Depositionstemperatur und Schmelztemperatur des Ma-
terials gegeben ist. Je hoher die Mobilitét ist, desto gréfler sind die Inseln und um so
geringer ist die Inseldichte. Dies liegt daran, dass dann fiir die auf dem Substrat depo-
nierten Atome eine erhohte Wahrscheinlichkeit besteht, dass sie auf dem Substrat eine
bereits existierende Insel erreichen, bevor sie sich am Substrat anlagern.

Daher verlduft das Wachstum sehr unterschiedlich, je nachdem wie das Verhaltnis
zwischen der Depositionstemperatur 7" und dem Schmelzpunkt Ty, ist. Man unterscheidet
zwei Falle:
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Abbildung 3.5: Verlauf der Filmkraft in verschiedenen aufgedampften Metallen niedriger
Mobilitat (aus [46])

T /Ty < 0,25 — Metalle geringer Mobilitdt und

T /Ty > 0,25 — Metalle hoher Mobilitét.

Metalle geringer Mobilitét

Metalle geringer Mobilitdat werden als feinkérnige Schichten abgeschieden. Die Korngrofie
ist gering und dndert sich nicht mit der Schichtdicke. Es herrscht kolumnares Wachstum
analog zu Zone 2 im Zonenmodell, welches in Abschnitt 2.2.1 beschrieben wird.

Diese Schichten weisen ein einfaches Spannungsverhalten wihrend des Aufwachsens
auf. In Abbildung 3.5 ist der Verlauf der Filmkraft (sieche Abschnitt 3.1.5) fiir drei Metalle
mit hohem Schmelzpunkt abgebildet. Die Filmkraft nimmt in allen Féllen linear zu, was
konstanten Zugspannungen in der Schicht entspricht.

Diese Zugspannungen resultieren aus dem feinkérnigen Wachstum der Schichten und
der dadurch gegebenen hohen Konzentration von Korngrenzen in der Schicht. Da hier
die Korngrofle unabhéngig von der Schichtdicke ist und iiber die gesamte Schicht hinweg
konstant bleibt, dndert sich die Konzentration der Korngrenzen genauso wenig wie die
dadurch hervorgerufenen Spannungen.

Die Spannungen in der Schicht relaxieren nach Beendigung der Deposition nicht, da
das Material sich aufgrund der Immobilitdt der Atome nicht umordnen kann. Allenfalls
ist das Entstehen thermischer Spannungen zu beobachten, wenn sich die Temperatur nach
Abschluss der Deposition dndert.
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Abbildung 3.6: Verlauf der Filmkraft in verschiedenen aufgedampften Metallen hoher
Mobilitat (aus [46])

Metalle hoher Mobilitit

Metalle hoher Mobilitat weisen schon im Anfangsstadium des Wachstums eine geringere
Inseldichte auf, die sich in Form gréflerer Inseln und dann gréerer Kérner durch das
gesamte Wachstum der Schicht fortsetzt. Die Korner der Schicht kénnen zudem rekristal-
lisieren, wodurch auch Kornwachstum stattfinden und damit die Anzahl der Korngrenzen
abgebaut werden kann.

In Abbildung 3.6 ist der Verlauf der Filmkraft fiir verschiedene Metalle mit niedrigem
Schmelzpunkt aufgezeichnet. Man erkennt zunéchst bereits an der Skala des Graphen,
dass die Spannungen hier um eine Groéflenordnung unter den Spannungen in den Schichten
niedriger Mobilitét liegen. Aulerdem féllt auf, dass die Spannungen in den Schichten zu
Beginn positiv sind und nach einiger Zeit in den Bereich der Druckspannungen wechseln.
Als dritter Unterschied ist zu bemerken, dass die Spannungen hier nach dem Ende der
Deposition relaxieren.

Im Anfangsbereich des Wachstums sind Zugspannungen zu beobachten, die auf die
gleiche Ursache zuriickzufiihren sind wie bei den Metallen niedriger Mobilitét; die Inseln
beriihren sich und formen Korngrenzen, die zu den Zugspannungen fithren. Das Maxi-
mum der Zugspannungen wird mit der Bildung eines geschlossenen Films in Zusammen-
hang gebracht (siehe [46]). Nachdem der Film sich geschlossen hat, setzen andere Effekte
ein, die zu Druckspannungen fiihren, wie etwa die Adatom-Diffusion in die Korngrenzen.
Diese erlaubt neben der Moglichkeit, die Spannungen aufgrund der Mobilitdt der Atome
abzubauen, auch eine zweite Erkldarung fiir die schnelle Relaxation der Schicht nach Be-
endigung der Beschichtung. Auch eine Korngrenzenreduktion, oder eine Neuorientierung
der Korngrenzen kann den Abbau der Zugspannungen bewirken.

Aus der Position des Maximums der Zugspannungen kann mit Spannungsmessungen
die Dicke der Schicht beim Zusammenwachsen bestimmt werden. Wenn man nun an-
nimmt, dass die Inseln die gleiche Breite wie Héhe haben, kann daraus auf die Inseldichte
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Abbildung 3.7: Verlauf der Filmkraft in Chrom bei verschiedenen Depositionstemperatu-
ren aus [46].

zu Beginn des Wachstums geschlossen werden.

Ubergang von niedriger zu hoher Mobilitiit

Jedes Metall kann sowohl eine niedrige als auch eine hohe Mobilitéit aufweisen, je nachdem,
bei welchen Temperaturen es deponiert wird. In Abbildung 3.7 werden Spannungsdaten
aus [46] gezeigt, die wihrend der Deposition von Chromschichten bei unterschiedlichen
Substrattemperaturen aufgezeichnet wurden.

Chrom hat einen Schmelzpunkt von 2180 K, die Substrattemperaturen betrugen 300
K, 473 K und 573 K, was einem Verhéaltnis zwischen Depositionstemperatur und Schmelz-
punkt von 0,14, 0,22 und 0,26 entspricht.

Man erkennt, dass die Spannungen in der Chromschicht, die bei der geringsten Tem-
peratur hergestellt wurde, sich verhalten wie wéhrend der Deposition eines immobilen
Metalls. Die Schichtspannung ist positiv und iiber die gesamte Schichtdicke konstant, die
Filmkraft verlauft nahezu linear. Auflerdem wird nach Abschluss der Deposition keine
Spannungsrelaxation beobachtet.

Im Gegensatz dazu verhélt sich die Spannung in der Chromschicht, die bei der héchsten
Temperatur hergestellt wurde, wie es fiir mobile Metalle erwartet wird. Es gibt zunéchst
Zugspannungen, die in Druckspannungen iibergehen und schliellich relaxieren.

Dass der Ubergang zwischen immobilem und mobilem Verhalten nicht abrupt, son-
dern flielend verlduft, sieht man an der Probe mittlerer Temperatur. IThre Messkurve liegt
zwischen den beiden Extremen. Die Filmkraft verhélt sich im Anfangsbereich des Wachs-
tums wie bei einem Metall hoher Mobilitédt, das heifit sie steigt zunéchst linear an, und
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fallt dann leicht ab. Im weiteren Verlauf nimmt sie dann aber linear zu, was wiederum
dem immobilen Fall entspricht.

3.2.5 Spannungen bei der Sputterdeposition

Die bisher vorgestellten Modelle der Spannungsentstehung waren allgemeiner Natur,
sie treten bei allen Depositionstechniken auf und beriicksichtigen nicht die speziellen
Verhéltnisse beim Sputtern. Das Besondere an der Sputterdeposition ist der Beschuss
der wachsenden Schicht mit energetischen Teilchen, deren Energie vom Depositionsdruck
abhéngt.

Dieser Beschuss der Schicht wiahrend des Wachstums ist einer der dominierenden Effek-
te der Spannungsentstehung bei gesputterten Schichten. Es gibt dabei zwei Mechanismen,
welche die Spannungen in den Schichten beeinflussen. Zum einen kann die direkte oder
indirekte Implantation von Teilchen in die Schicht Druckspannungen erzeugen, und zum
anderen kann lokales Aufschmelzen der Schicht auch Spannungen abbauen.

Implantation von Teilchen in Schichten

Wenn eine Schicht mit Teilchen bombardiert wird, so kénnen diese in der Schicht implan-
tiert werden. Die Eindringtiefe U hingt dabei von der Energie der Partikel und der Dichte
der Schicht ab:

2/3
Ep/ |
P

¥ ~

Werte fiir die Eindringtiefe von Argon mit einer Energie von 100 eV in einigen Metallen
wurden aus [99] iibernommen:

Metall ‘ Al Ti Cr 7r Nb Mo W
Eindringtiefe (nm)‘0,414 0,368 0,237 0,381 0,299 0,251 0,207

Man sieht, dass die Eindringtiefe im Bereich von atomaren Abstédnden liegt. Das Argon
gibt seine Energie iiber Stofle an die Atome der Schicht ab. Wenn die Energie, die an
ein Atom iiber direkte StoBle oder eine Stoflkaskade iibertragen wird, hoch genug ist,
kann es von seiner Gleichgewichtsposition im Kristallverbund entfernt werden. Wenn die
Temperatur 7'/T); dabei gering ist, kann es nicht wieder durch thermische Anregung in
die Ursprungslage relaxieren und wird die neue Position beibehalten. Dadurch kommt es
zu Gitterverzerrungen in der Schicht, wodurch Dehnungen und damit Spannungen in der
Schicht hervorgerufen werden.

Die Grofle der Dehnung ¢ ist proportional zu dem Anteil der versetzten Atome in der
Schicht n/N:

n
d~—.
N
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Abbildung 3.8: Die mechanischen Druckspannungen in einer Schicht als Funktion der ki-
netischen Energie der bombardierenden Teilchen nach dem Davis Modell. Die drei Kurven
entsprechen drei verschiedenen Werten von R/j; es sind zwei interessante Bereiche des
Graphen hervorgehoben, die im Text erldutert werden (Graph nach [11]).

Die Anzahl der versetzten Atome ist bestimmt durch den Fluss j der energetischen
Teilchen auf die Schicht und die Wahrscheinlichkeit Y, dass ein Ion ein Atom aus der
Gleichgewichtslage entfernt. Diese Wahrscheinlichkeit steht im proportionalem Verhaltnis
zur deponierten Energie in dem untersuchten Schichtgebiet, welche vom Bremsvermogen
(,,stopping power*) der Schicht fiir die energetischen Teilchen abhéngt. Damit ergibt sich
eine Abhéngigkeit der Anzahl der versetzten Atome vom Impuls des Teilchens, und damit
von der mathematischen Wurzel der Teilchenenergie FE,:

n=Y-j~\E,-J.
Daraus folgt schliellich fiir die Spannung in einer Schicht:

=>0~\/Ep-j.

Dieser Effekt fiir den Spannungsaufbau in Schichten wird ,,atomic peening“ genannt
und tritt sowohl bei der Sputterdeposition als auch bei Ionenbeschuss von Schichten auf.

Modell zur Spannungsentstehung und Relaxation von Davis

Neben der Spannungserzeugung in Schichten durch Beschuss mit energetischen Teilchen
kann im Gegensatz dazu auch eine Relaxation der Spannungen hervorgerufen werden.
Wenn die Teilchenenergie hoch genug ist, kann es zu einem lokalen Aufschmelzen (,,ther-
mal spike“) der Schicht kommen, durch das Spannungen durch Restrukturierung abgebaut
oder Atome, die auf Zwischengitterplatzen Spannungen erzeugt haben, aus der Schicht
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entfernt werden kénnen. Beispiele fiir Messungen des Spannungsabbaus bei Ionenbeschuss
findet man z.B. in [68] oder [57].

Ein Modell, das von C. Davis (siche [11]) aufgestellt wurde, beschreibt sowohl den
Spannungsaufbau als auch den Spannungsabbau in Schichten unter Ionenbeschuss. Nach
diesem Modell berechnet sich die Spannung in der Schicht nach:

o(Ey,) =Y \/Fp

"R/j+0,016-p- (Ey/Eo)?

wobei Y = E/(1 — v) der biaxiale Modul der Schicht, E, die Teilchenenergie und
Ey eine Energieschwelle ist, die den Relaxationsprozess beschreibt [74]. Daneben ist auch
das Verhiltnis von dem Fluss R der deponierten Atome der Schicht zu dem Fluss j der
energetischen Teilchen wichtig. Der Parameter p bezeichnet eine Materialkonstante.

In Abbildung 3.8 sind nun die Spannungen fiir verschiedene Fille dargestellt. Es sind
drei Kurven mit unterschiedlichem Verhéltnis aus Depositionsrate und energetischem Teil-
chenfluss zu sehen. Man erkennt, dass Teilchenbeschuss bei niedriger Energie deutliche
Druckspannungen erzeugt, wéihrend fiir hohe Teilchenenergien die Spannungen gering
sind.

Man kann nun zwei Bereiche voneinander trennen:

(I) Teilchenbeschuss mit niedriger Energie erzeugt sehr hohe Spannungen in den Schich-
ten.

(IT) Teilchenbeschuss mit hoher Teilchenenergie baut Spannungen in den Schichten ab.

Eine Anwendung dieses Modells wurde bereits in Abschnitt 2.2.2 gezeigt, wo die Struk-
tur und die Spannungen in Oxiden der Ubergangsmetalle mit Hilfe dieses Modells erklart
wurden.

Resultierende Spannungen bei der Sputterdeposition

Abbildung 3.9 zeigt die Endspannungen in gesputtertem Molybdén bei verschiedenen
Depositionsdriicken. Die Spannungen, welche die Schichten nach der Deposition aufweisen,
héngen dabei stark von dem Depositionsdruck ab.

Die Ursache fiir dieses Verhalten liegt in der Tatsache begriindet, dass die Druck-
spannungen in der Schicht durch energetischen Teilchenbeschuss erzeugt werden. Da hier
metallisch gesputtert wurde, besteht der Teilchenbeschuss aus reflektiertem Argon. Die
Energie und die Anzahl der Teilchen hidngen stark vom Druck ab, da die Gasatome die
mittlere freie Wegldnge der Teilchen mit steigendem Druck reduzieren und diese Teil-
chen auf dem Weg zur Schicht gestreut werden. Bei jeder Streuung verlieren sie Energie,
wodurch die Schicht nicht mehr so stark beschossen wird.

Da Molybdén einen hohen Schmelzpunkt von 2896 K besitzt, erwartet man fiir eine
aufgedampfte Schicht ein Verhalten der Spannungen analog zu Metallen geringer Mobi-
litdt, also konstante Zugspannungen. Und diese Art der Spannungen kommt auch zum
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Abbildung 3.9: Verlauf der resultierenden Spannungen in de-magnetron gesputtertem Mo-
lybdén bei verschiedenen Depositionsdriicken (aus [99])

Vorschein, sobald der Teilchenbeschuss der Schicht durch den steigenden Druck geringer
wird.

Bei weiter ansteigendem Druck sinkt die Spannung dann wieder ab, da durch den
hohen Gasdruck verstidrkt Verunreinigungen in die Schicht eingebracht werden, die zu
Druckspannungen fiithren und so die Zugspannungen wieder abschwéchen [99].

3.3 Verschiedene Methoden der Spannungsmessung

Nachdem nun die Theorie der mechanischen Spannungen in verschiedensten diinnen
Schichten diskutiert wurde, stellt sich die Frage, wie man diese Spannungen messen kann.
Es gibt verschiedene Methoden der Spannungsmessungen in diinnen Schichten. Hier wer-
den die zwei verbreitetsten Methoden, Rontgenanalysen und Messungen, die auf der Sub-
stratkriimmung basieren, in verschiedenen Variationen kurz vorgestellt und ihre Vor- und
Nachteile erldutert.

3.3.1 Rontgenmethoden (XRD)

Eine Art der mechanischen Spannungsmessungen basiert auf der Analyse der Schichten
mittels Rontgenstrahlen. Genauer betrachtet, sind es keine Spannungsmesungen, son-
dern Dehnungsmessungen, da hierbei die durch die Spannungen hervorgerufene Gitterab-
standsénderung gemessen wird.

Dazu wird die Probe mit Rontgenstrahlung beleuchtet und die Reflektion der Strah-
lung an der Probe winkelaufgelost analysiert. Die Rontgenstrahlung hat typischerweise ei-
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Abbildung 3.10: Kérner in unverspannten (links) und verspannten Schichten (rechts)

ne Wellenléinge von A = 1,54 A was der Ka-Linie von Kupfer entspricht, welches iiblicher-
weise in Rontgenrohren verwendet wird. Das Licht interferiert an den Netzebenen der
Korner in der Schicht, und das resultierende Spektrum kann anhand der Bragg-Gleichung
interpretiert werden:

2d -sin(0) = A .

Uber den gemessenen Winkel © kann man also den Netzebenenabstand d messen. Die
Dehnung ¢ dieser Netzebenen erhédlt man, wenn man den gemessenen Wert mit dem
Netzebenenabstand dy einer spannungsfreien Schicht vergleicht:

d — dy
dy

Gitterabstinde in gedehnten Schichten

Wenn man eine Schicht, die keinerlei mechanische Spannungen aufweist, betrachtet (Ab-
bildung 3.10 links), so erkennt man, dass der Ebenenabstand dy von gleichen Ebenen
unabhéngig vom Winkel v ist, den diese Ebenen zur Schichtoberfliche haben.

Durch das Einbringen einer Spannung o in die Schicht erzeugt man nun nach Hookes
Gesetz eine Dehnung in Richtung der Spannung, aber auch eine Stauchung senkrecht
zur Spannung, die von der Poissonzahl v des Materials abhéngt. Diese makroskopische
Deformation iibertriagt sich auf die Kristallite der Schicht, so dass die Ebenen senkrecht
zur Spannung auseinander gezogen werden, wihrend die Ebenen parallel zur Spannung
nédher aneinander riicken. Der Ebenenabstand d &ndert sich also je nach Winkel der Ebenen
(siche [10]).

Da die Spannungen in isotropen diinnen Schichten biaxial vorliegen, ergibt sich damit
fiir die Dehnung der Gitterabsténde in den drei Félle, die in Abbildung 3.10 rechts gezeigt
werden:
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Definition der Dehnung €= d ; do ,
0

. 2v

(I)  Ebenen parallel zur Oberfliche ¢ = —5 7
. 1—-v
(IT)  Ebenen senkrecht zur Oberfliche ¢ = 7 7
1 2

(III) Ebenen beliebig verkippt €= _Z;V .o -sin®¢) — Ey 0.

Dabei ist zu beachten, dass die rontgenographischen elastischen Konstanten (REK)
fir ' und v des Schichtmaterials benotigt werden (siche [38]).

XRD: ©/20-Messung

In der normalen Rontgenanalyse (XRD, X-Ray Diffraction) in Bragg-Brentano-Geometrie
wird nur der Abstand d der Kristallebenen parallel zur Probenoberfliche vermessen (siehe
z.B. [55]). Ein Vergleich mit dem im unverspannten Fall erwarteten Gitterabstand dy ergibt
die Dehnung ¢ des Abstandes der Gitterebenen, die parallel zur Oberfliche verlaufen:

_d—d,
===

£

Da die in dieser Geometrie gemessenen Gitterebenen parallel zur Filmoberfliche und
damit parallel zu den zu erwartenden biaxialen Spannungen liegen, ergibt sich fiir die
Spannung, wie oben gezeigt:

E E d—dy

=%t Tw T

Zum Berechnen der Spannung werden also der elastische Modulus F, die Poissonzahl v
(z.B. aus [51]) und der relaxierte Gitterabstand dy in guter Genauigkeit benotigt. Diesen
relaxierten Gitterabstand erhélt man am leichtesten aus einer Datenbank (z.B. [78]), al-
lerdings sind die Netzebenenabstédnde dort oft fiir Einkristalle bestimmt worden, weshalb
Abweichungen bei diinnen Schichten zu erwarten sind. Alternativ kann die Schicht ab-
gelost, zerkleinert und als Pulverprobe vermessen werden, da beim Ablésen der Schicht
vom Substrat die mechanischen Spannungen des Materials verschwinden.

Das Hauptproblem bei dieser Messmethode stellt also der Fakt dar, dass der relaxierte
Gitterabstand dy der Schicht fiir eine exakte Bestimmung der Spannungen sehr genau
bekannt sein muss, denn ein kleiner Fehler wirkt sich hier sehr stark aus.

XRD: sin?y-Messung

Genauer in der Dehnungsbestimmung ist die Methode, die Gitterabsténde von Ebenen zu
vermessen, die unterschiedliche Winkel zur Filmoberfliche haben. Dazu wird die Probe
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Abbildung 3.11: Rontgenanalyse einer Zinkoxidprobe: Es wurden ©/20-Scans bei ver-
schiedenem Kippungswinkel ¢ aufgenommen. Man erkennt, dass kein Peak iiber die ge-
samte Verkippung der Probe sichtbar ist.

um verschiedene Winkel ¢ gekippt und jeweils eine © /20-Messung durchgefiihrt. Dadurch
werden jedesmal die Absténde der Ebenen analysiert, die einen bestimmten Winkel ) zur
Oberflache haben.

Wie oben beschrieben, ist der Gitterabstand der Kristallebenen in der Schicht von
ihrem Winkel zur Oberfliche abhéngig, so dass sich fiir die gemessene Dehnung und den
Gitterabstand hier ergibt:

1
£ = —{E—V-siHQ(w)-a—Q%-a
d—dy  1+4+v v
o - E -sm(w)-a—QE-a
I+v v
sd = Z -sm2(w)-d0-0—25-d0-0—|—d0.

Wenn man nun bei einer verspannten Probe die gemessene Gitterkonstante d {iber
sin?(¢)) auftriigt, so erhélt man eine Gerade, deren Steigung proportional zur Spannung
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ist:

14+v

d ~
E

~dy - o -sin®(¢) . (3.5)

Wenn man die Messpunkte nun auftrigt und den Messdaten eine Ausgleichsgerade
anpasst, so kann man die mechanische Spannung der Schicht daraus bestimmen. Es ist
dabei zu beachten, dass dieser einfache Fall nur fiir isotrope Schichten gilt.

Man erkennt, dass in diesem Fall der relaxierte Gitterabstand dy nur als linearer Term
in die Rechnung eingeht; er kann also problemlos einer Datenbank entnommen werden.
Diese Messmethode ist daher wesentlich genauer als die im vorherigen Abschnitt beschrie-
bene Methode.

Allerdings muss bei dieser Messmethode idealerweise die Verkippung der Gitterebe-
nen in der Schicht zuféllig verteilt sein, damit bei verschiedenen Winkeln ein Messsignal
vorliegt. Insbesondere beim Zinkoxid, das sich durch eine hohe Texturierung auszeichnet,
sind daher nur schwer Messungen méglich.

Abbildung 3.11 zeigt das Ergebnis solch einer Messung an Zinkoxid, die im Rah-
men dieser Arbeit vorgenommen wurde. Es wurden ©/20-Messungen bei verschiedenem
Verkippungswinkel 1 aufgenommen und graphisch aufgezeichnet. Man erkennt, dass bei
geringem Verkippungswinkel die (002)-Ebenen bei 20 = 33,6° vorherrschen, diese aber
bei einem Kippwinkel von v = 30° vollstandig verschwinden. Diese hohe Texturierung des
Materials zeigt sich auch bei der Verteilung der (101)-Ebenen, die einen Winkel von 61,59°
zu den (002)-Ebenen haben. Da der GroBteil der (002)-Ebenen parallel zur Oberflache der
Schicht liegt, liefert der (101)-Peak erst bei passender Verkippung ein Signal. Das Gleiche
gilt fiir die (100) Ebenen, die einen rechten Winkel zu den (002) Ebenen haben und daher
erst bei hohen Verkippungen der Probe in den Messdaten sichtbar werden.

Die aufgenommenen Daten zeigen also klar, dass hier keine Dehnungsmessung moglich
ist, da keiner der Peaks in einem grofleren Verkippungsbereich vorliegt.

XRMD (X-Ray Microdiffraction)

Eine weitere Methode, Spannungen mittels Rontgenstrahlen zu messen, ist die Einzel-
kornanalyse mittels XRMD (X-Ray Microdiffraction) (siche [75]). Dabei wird die kristal-
lographische Orientierung und der Spannungszustand einzelner Korner in der Schicht mit
einem starken, fokussierten Rontgenstrahl bestimmt.

Dazu wird hoch energetische weifle Rontgenstrahlung verwendet, wie sie etwa von
Synchrotronquellen erzeugt wird. Das weile Rontgenlicht wird auf eine Flidche von bis zu
0,8 pm x 0,8 pum fokussiert und die Probe unter dem Strahl bewegt, so dass immer wieder
einzelne Korner vom Rontgenlicht beschienen werden.

Die Analyse der Kristallebenen in einem Korn erfolgt nun mit einem Flidchendetektor,
der das sogenannte Laue-Beugungsbild des Korns aufzeichnet. Mittels eines Computers
werden die Punkte des Beugungsbildes den Netzebenen jedes einzelnen Korns zugeordnet
und indiziert. Durch den Vergleich der Netzebenen mit Literaturwerten erhilt man den
Spannungstensor jedes einzelnen Korns.
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Abbildung 3.12: Verkriimmung einer Probe aufgrund von Schichtspannungen

Im Gegensatz zu anderen hier vorgestellten Methoden der Spannungsmessung liefert
diese Methode nicht Informationen iiber die Gesamtspannungen in der Schicht, sondern
speziell iiber die individuellen Spannungen innerhalb der einzelnen Kornern einer Schicht.

3.3.2 Messung der Spannung iiber die Substratkriimmung

Eine weitere Messmethode fiir mechanische Spannungen basiert auf der Beobachtung der
Kriimmung des Substrats [71]. Wenn eine Schicht mechanische Spannungen aufweist, so
ist sie gedehnt und wird versuchen, diese Dehnung abzubauen. Wenn die Schicht nun auf
einem Substrat aufgewachsen ist, so kann sie die Dehnung nur bedingt abbauen, da das
Substrat dem entgegen wirkt. Dadurch werden Schichten, die verspannt auf einem Sub-
strat befestigt sind, dieses kriimmen (siehe Abbildung 3.12), wodurch man die Spannung
der Schicht bestimmen kann.

Der englische Wissenschaftler G. Stoney leitete schon 1909 eine Formel her, welche
diese Anderung des Kriimmungsradius R mit der Spannung oy in der Schicht verkniipft
(siehe [86]):

1 B,
AL s ,
T CR 61— dy (36)

Hierbei sind E, der elastische Modul und v, die Poissonzahl des Substrats, d ist
die Substratdicke, dy die Dicke des Films. Die groe Stérke dieser Methode ist, dass die
mechanischen Eigenschaften der Schicht nicht in die Rechnung eingehen; es reicht daher
aus, die mechanischen Eigenschaften des Substrats zu kennen.

Wenn man die auf einen Film wirkende Filmkraft f, also die Kraft pro Einheitsbreite
(,film force“), ausrechnen mochte, so muss man in der Gleichung die Schichtdicke dy
wegfallen lassen:

2
f_al. B

R (3.7)
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Die beiden aufgefiihrten Gleichungen gelten nur fiir Schichten, die im Verhéltnis zum
Substrat diinn sind und fiir Proben, die geringe Kriimmungen erfahren. Falls diese Be-
dingungen nicht zutreffen, muss mit modifizierten Gleichungen gerechnet werden, wie sie
in [26] aufgefiihrt sind.

Die Kriimmung des Substrats kann nun auf verschiedene Art gemessen werden. Neben
mechanischen und kapazitiven Methoden sind auch optische Verfahren sehr verbreitet.

Mechanische Bestimmung der Kriimmung

Die Kriimmung einer Probe durch Spannungen kann durch eine einfache mechanische
Messung bestimmt werden, wenn die Spannungen grofl genug sind. Dazu wird die Probe
in einem Profilometer abgerastert und so die Probenform und damit die Kriimmung direkt
gemessen.

Kapazitive Messung der Kriimmung

Viel genauer ist eine kapazitive Messung der Kriimmung. Um die Kriimmung kapazitiv
messen zu konnen, wird das Substrat auf einer Seite eingeklemmt und damit elektrisch
kontaktiert. Die freie Seite bildet zusammen mit einer Metallplatte einen Plattenkonden-
sator, iiber dessen Kapazitéit sich der Abstand vom Substrat zu der Metallplatte messen
ldsst. Das Substrat muss dazu zunéchst metallisiert werden, damit es elektrisch leitend
ist.

Optische Methoden der Kriimmungsmessung

Die Kriimmung kann auch optisch gemessen werden. Wie in [1], [14] und [74] beschrieben,
gibt es im 1. Physikalischen Institut A der RWTH-Aachen bereits einen Spannungsmess-
platz, in dem Proben mit einem Laser abgerastert und damit ihre Kriimmungen bestimmt
werden koénnen.

Diese optischen Messungen sind naturgeméafl ungenauer als die kapazitiven Messungen,
da Luftbewegungen die Fehler der optischen Komponenten oder ungenaue Justage des
optischen Weges die Messgenauigkeit reduzieren. Der Vorteil der optischen Verfahren liegt
in der Tatsache begriindet, dass sich alle Proben vermessen lassen und keine schwierige
Probenjustage notig ist.

Bei den fiir diese Arbeit vorgenommenen Messungen wurde ein Zweistrahlsystem ange-
wendet, wobei zwei Laserstrahlen parallel auf die jeweilige Probe fallen und ihre Reflektion
dazu dient, den Kriimmungsradius der Probe zu messen (siche Abschnitt 4.2). Auch an-
dere Spannungsmessplitze arbeiten nach diesem Prinzip, z.B. die in den Referenzen [6]
und [77] beschriebenen. Der Vorteil dieser Methode liegt darin, dass sie unempfindlicher
gegen Vibrationen der Probe oder Luftbewegungen ist, da die zwei Laserstrahlen hierbei
im Gegensatz zur abrasternden Methode simultan gestort werden.

Es ist allerdings zu beriicksichtigen, dass als Bedingung fiir eine erfolgreiche Messungen
mit dem Zweistrahlsystem vorausgesetzt werden muss, dass die Probe sich unter Spannung
gleichméfig kriimmt.



3.3 Verschiedene Methoden der Spannungsmessung 45

Die Fortfithrung dieser Idee sind Vielstrahlsysteme, die mittels eines Etalons viele
parallele Strahlen erzeugen [88]. Ein Etalon ist eine planparallele Platte aus Glas, das auf
einer Seite leicht und auf der anderen komplett verspiegelt ist. Der Laserstrahl wird durch
diese planparallele Platte in viele parallele Strahlen aufgespalten, welche auf die Probe
treffen und deren Reflektion die geometrische Beschaffenheit der Probe zeigt.
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Kapitel 4

Der Aufbau und die Steuerung der
Anlage

Fiir die im Rahmen dieser wissenschaftlichen Arbeit durchgefithrten Versuche wurde
eine Sputteranlage mit angeschlossenem Spannungsmessplatz konstruiert, die es mir
ermoglichte, mechanische Spannungsmessungen wéhrend der Deposition von Schichten
durchzufithren. Da diese Anlage die wesentliche Voraussetzung bildet fiir die von mir er-
zielten Forschungsergebnisse, wird im Folgenden deren Aufbau und Bestandteile beschrie-
ben. Dabei werden auch die Funktionen der einzelnen Anlagenteile und deren Steuerung
und Bedienung im Detail, verbunden mit den dazu notwendigen Uberlegungen, darge-
stellt.

Die Sputteranlage mit In-Situ-Spannungsmessplatz besteht aus einer Vakuumkammer,
welche die Sputterkathoden und die zu beschichtenden Proben enthilt, aus einem Laser-
aufbau, der auflen an der Vakuumkammer angebracht ist, und aus einem Schirm, der in
einer Distanz von wenigen Metern zur Anlage steht.

4.1 Die Vakuumkammer

Die Vakuumkammer wurde selbststéindig von mir entworfen, von technischen Zeichnern
des I. Physikalischen Instituts gezeichnet und in der Werkstatt des Instituts hergestellt.
Kopien der technischen Zeichnungen befinden sich im Anhang C.

In Abbildung 4.1 wird ein schematischer Querschnitt der Anlage gezeigt. Die Kammer
besteht aus einer Edelstahlrohre mit einem Durchmesser von 250 mm, die durch Flansche
abgeschlossen ist. In der Abbildung auf der linken Seite am Ende der Hauptrohre befindet
sich die Turbopumpe vom Typ TMU 521 P der Firma Pfeiffer Vakuumtechnik (sieche [92]),
am anderen Rohrenende ist die Lineardurchfithrung befestigt, durch die der Probenhalter
entlang der Langsachse der Rohre verschoben werden kann. Der Probenhalter bewegt sich
oberhalb einer Blende, die in der Mitte der Rohre eingebaut ist und Aussparungen iiber
den Sputterkathoden hat.

Zwei Rohre von 150 mm Durchmesser sind unten an der Kammer angeschweifit; in
ihnen befinden sich die Sputterkathoden und ihre Shutter. Die Sputterkathoden sind in

47
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Abbildung 4.1: Schematischer Querschnitt der Vakuumkammer

ihrer Hohe verschiebbar, so dass der Abstand vom Target zum Substrat innerhalb eines
weiten Bereichs frei wihlbar ist. Standardméfig wird ein Abstand von 75 mm zwischen
Sputterkathode und Substrat gewéhlt, was dem Durchmesser des Targets entspricht. Ge-
geniiber den Sputterkathoden an der Oberseite der Anlage befinden sich zwei CF-100
Flansche mit Fenstern von 100 mm Durchmesser, durch welche die Riickseite der Proben
itber den Sputterkathoden sichtbar ist. An beiden Flanschen kann der Spannungsmess-
platz befestigt werden. Zwei weitere Fenster sind an CF-40 Flanschen seitlich neben den
groflen Fenstern angebracht und erlauben Lichteinfall in die Kammer sowie den Blick auf
die Proben iiber den Sputterkathoden.

Unten an der Anlage befindet sich der Gaseinlass, der iiber einen CF-40 zu Swagelok
Ubergang mit den Gasdurchflussreglern der Anlage verbunden ist. Die drei Gase (Argon,
Sauerstoff und Stickstoff) werden iiber separate Rohre von den Gasflaschen zu den drei
Durchflussreglern geleitet und hinter ihnen gemischt, bevor sie iiber ein Rohr zur Anlage
stromen.

In der Abbildung sind die Positionen der Druckmessrohren nicht eingetragen. Sie be-
finden sich beide auf der Hohe der Blende, eine am rechten Ende iiber dem Gaseinlass,
die andere auf der linken Seite unterhalb des kleinen Fensters. Details iiber den Aufbau
der Anlage finden sich in Anhang C, in dem die technischen Zeichnungen wiedergegeben
sind und erldutert werden.
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Abbildung 4.2: Funktionsskizze (links) und Photo (rechts) des Aufbaus zur Erzeugung
zweier paraller Laserstrahlen

4.2 Der Aufbau des Spannungsmessplatzes

Der Spannungsmessplatz misst die mechanischen Spannungen in der wachsenden Schicht
mittels der Substratkriimmung, deren Grofle mittels zweier Laserstrahlen bestimmt wird.
Um moglichst rauscharm zu messen, wurde ein Zweistrahlsystem verwendet, wobei zwei
parallele Laserstrahlen auf die Probe gelenkt werden, um anhand ihrer Reflektion den
Kriimmungsradius der Probe zu bestimmen.

Der Aufbau des Geréts, mit dem die zwei parallelen Laserstrahlen erzeugt werden,
wird in Abbildung 4.2 skizziert. Man erkennt den Laser, dessen Strahl durch einen Strahl-
teiler aufgespalten wird. Die zwei Strahlen werden nun mittels dreier Spiegel umgelenkt
und dabei parallelisiert. Die Spiegel sind kippbar und verschiebbar angebracht, so dass
man den Abstand der Strahlen und ihren Winkel zueinander einstellen kann. Weitere De-
tails iiber den Laseraufbau finden sich in [74]. Der weitere Verlauf der Laserstrahlen ist
in Abbildung 4.3 skizziert. Die Strahlen fallen zunéchst auf einen grofien Umlenkspiegel,
der das Licht durch ein Fenster in die Kammer lenkt. Der Spiegel ist hohenverstellbar
und durch Mikrometerschrauben kippbar an einem Halter angebracht. Es ist ebenfalls
moglich, den Spiegel entlang der Langsachse der Anlage durch Betétigung einer Mikro-
meterschraube zu verschieben (siehe Photo in Abbildung 4.2). Das Fenster, durch welches
die Laserstrahlen auf die Probe fallen, sitzt leicht geneigt auf dem Flansch der Anlage,
damit Reflektionen am Glas aus dem Strahlengang hinaus gelenkt werden.

Nachdem die Laserstrahlen in die Depositionskammer eingetreten sind, werden sie von
der Riickseite der Probe reflektiert. Nun treffen die Laserstrahlen wieder auf den Umlenk-
spiegel und werden am Laseraufbau vorbei auf einen Schirm gelenkt. Damit die Strahlen
in die Kammer hinein- und wieder hinaustreten, miissen die Hohe des Umlenkspiegels
und die Hohe der zwei Laserstrahlen aufeinander abgestimmt werden. Der Winkel des
Umlenkspiegels muss ebenfalls passend gewihlt werden. Falls die Strahlen auf die Probe
fallen, aber nicht aus der Anlage hinaus reflektiert werden, kann man den Probenhalter
zuséitzlich um die Langsachse mit Hilfe der drehbaren Lineardurchfithrung kippen. Damit
die Strahlen nach dem Austritt aus der Kammer nicht wieder auf den Laseraufbau treffen,
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Laseraufbau Schirm
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Abbildung 4.3: Funktionsprinzip des gesamten Spannungsmessplatzes mit Erzeugung der
Laserstrahlen (Mitte), Reflektion an der Probe (links) und schliefllich Analyse des Ab-
standes der Laserstrahlen auf dem Schirm (rechts)

ist dieser leicht versetzt zur Léngsachse der Anlage angebracht worden.

Die Laserstrahlen enden nun auf dem Schirm, der im Abstand einiger Meter zur Anlage
steht. In den Versuchen, die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrt wurden, betrug der
Abstand vom Substrat zum Schirm (b in Abbildung 4.3) zwischen vier und sechs Metern.
Der Schirm selber besteht aus einem Holzrahmen, in dem ein Transparentpapier glatt
gespannt ist und ist auf einer optischen Bank befestigt.

Hinter dem Schirm ist eine Kamera angebracht, die von der Riickseite des Schirms aus
das Bild der Laserstrahlen ungehindert aufzeichnen kann. Die Kamera ist hohenverstellbar
iitber Stangen an der optischen Bank befestigt. Der Abstand zwischen Schirm und Kamera
kann frei gewédhlt werden und muss je nach untersuchter Probe unterschiedlich eingestellt
werden. Die optische Bank ist fest auf einem hohenverstellbaren Stdnder verschraubt,
so dass ihre Hohenposition einstellbar ist. Aufgrund der variablen Konstruktion lasst
sich der Schirm mit Kamera auch leicht in der Horizontalen verschieben, so dass die
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Schirmposition der Position der Laserstrahlen angepasst werden kann. Der Abstand zur
Anlage ist ebenfalls je nach Problemstellung frei wahlbar.

Vor dem Schirm ist noch eine Glithlampe angebracht, die durch einen Computer, des-
sen Funktion und Steuerprogramme im weiteren Verlauf dieses Kapitels erlautert werden,
gesteuert wird. Durch Aufleuchten dieser Lampe werden der Anfang und das Ende des
Depositionsprozesses im Kamerabild signalisiert, so dass bei der Aufzeichnung der La-
serstrahlen auf dem Schirm durch den Anstieg der Helligkeit erkennbar ist, wann die
Deposition gestartet und gestoppt wird. Dieses Vorgehen ist notwendig, da ansonsten
keinerlei Kopplung zwischen der Kamera und der restlichen Anlage besténde.

4.3 Die Komponenten der Anlage und ihre Steue-
rung durch den Computer

In diesem Abschnitt werden die einzelnen Komponenten der Anlage im Detail beschrieben
und erlautert, wie diese gesteuert werden.

4.3.1 Steuerungscomputer

Die gesamte Anlage wird von einem Computer aus gesteuert. Der Rechner ist ein han-
delsiiblicher PC, der mit einem 800 Mhz Duron Prozessor der Marke AMD und 256 MByte
Hauptspeicher ausgestattet ist.

Um die vielen Komponenten der Anlage an den Computer anschlieBen zu konnen,
wurde er mit zwei Erweiterungskarten ausgestattet. Zum einen erweitert eine PCI Karte
vom Typ EX-41098 der Firma ExSys die Anzahl der seriellen Schnittstellen um acht, so
dass insgesamt zehn serielle RS-232 Schnittstellen zur Verfiigung stehen. Zum anderen
stattet die Karte ME-2600i der Firma Meilhaus Electronic den Computer mit 16 ana-
logen Eingéngen und 32 digitalen Ein-/Ausgéngen aus (siehe [58]). Diese Karte wurde
gewahlt, da sie neben den analogen Eingéingen auch vier analoge Ausginge bereithélt.
Die Auflésung der analogen Ein- und Ausginge der Karte betragt 12 Bit; die Anschliisse
dieser Karte werden iiber eine Anschlussbox hergestellt, die in der elektronischen Werk-
statt des I. Physikalischen Institutes angefertigt wurde.

Die Kamera zur Vermessung der Laserstrahlen auf dem Schirm wird iiber eine USB
(Universal Serial Bus) Schnittstelle vom Standard 1.1 an den Computer angeschlossen. Da
die aufgenommenen Filme der Kamera wéahrend der Verarbeitung viel Platz benotigen,
wurde der Rechner nachtriaglich mit einer 120 GByte Festplatte ausgestattet.

4.3.2 Probentransport mit der Lineardurchfiihrung

Die Lineardurchfithrung wurde von der Firma Vab Vakuumanlagenbau hergestellt und
triagt die Bezeichnung LD40-500 S. Sie weist einen Hub von 50 c¢cm auf und endet in
einem CF-63 Kreuz. An diesem wurde eine Stromdurchfiihrung angebracht, um den Wert
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des Thermowiderstandes auslesen zu koénnen. Uber die Stromdurchfithrung ist auch das
Anlegen einer Bias-Spannung an den Substrathalter moglich.

Der Probenhalter kann iiber einen Bereich von 50 cm innerhalb der Anlage verschoben
werden. Die Bewegung wird durch einen Schrittmotor auf der Unterseite der Durchfithrung
bewirkt, welcher vom Messrechner kontrolliert wird.

Der Schrittmotor ist an eine Steuerungskarte (siche [52]) in einem 19” Gehéduse ange-
schlossen, die ihn mit Strom und Steuerungsimpulsen versorgt. Die Messkarte des Com-
puters ist mit dieser Steuerungskarte verbunden und kann den Schrittmotor steuern, das
heilt ihn einschalten, die Richtung festlegen und mittels elektrischen Pulsen von 5 V die
Bewegung initiieren. Diese Impulse werden von der Steuerungskarte auf die Spannung des
Schrittmotors umgesetzt und weitergeleitet.

So ist es moglich, mit einfachen Rechteckspulsen den Motor zu steuern. Die Genau-
igkeit dieser Bewegung ist sehr hoch, ein Puls entspricht einer Bewegung des Proben-
halters von 3 um; es wird also eine Strecke von einem Zentimeter mittels 3333 Pulsen
zuriickgelegt. Diese hohe Genauigkeit birgt allerdings Probleme bei der Ansteuerung. Um
den Probenhalter mit geniigender Geschwindigkeit bewegen zu kénnen, miissen Impulse
von sehr kurzer Dauer in sehr schneller Abfolge an den Schrittmotor gesendet werden.
Die Pulse werden durch ein LabView Programm erzeugt, welches eine Pulslange von 0,7
ms und einen Pulsabstand von 0,1 ms ansetzt. Da in diesem Teil des Programms jedoch
auch noch Umrechnungen zwischen den Schritten des Motors und der bewegten Distanz
in cm und eine Priifung des Endabschalters implementiert sind, ist die Pulslinge in der
Realitédt hoher, erlaubt aber dennoch eine Bewegung von ca. 3 mm pro Sekunde.

Um diese Geschwindigkeit erreichen zu konnen, werden wihrend der Bewegung alle
sonstigen Steuerprogramme der anderen Komponenten abgeschaltet, so dass die gesamte
Rechenleistung des Computers fiir die Bewegung zur Verfiigung steht.

Die Lineardurchfithrung ist mit einem Endabschalter abgesichert, der das Ende der
Bewegung der Lineardurchfithrung in Richtung des Herausfahrens markiert. Der Schalter
dient primér dem Schutz der Lineardurchfithrung, wird aber auch zur Kalibration der
Position genutzt. Sobald der Endabschalter beriihrt wird, wird der Motor abgeschaltet,
und das Messprogramm setzt die interne Position auf den Endwert von 49,32 cm zuriick.
Es gibt an der Lineardurchfithrung nur einen Endabschalter, da die andere Endposition
von der geometrischen Lage und Beschaffenheit des Probenhalters mitbestimmt wird, so
dass sie nicht einfach festgelegt werden kann.

4.3.3 Stromversorgung der Sputterkathoden

Das Netzteil, welches die Sputterkathoden mit dem zum Sputtern nétigen Strom versorgt,
wurde von der Firma Hiittinger entwickelt und besitzt die Produktbezeichnung PFG
1500 DC (siehe [12]). Es kann nur eine Sputterkathode mit Strom versorgen, man kann
die Sputterkathoden also nicht parallel betreiben. Uber einen elektrisch angesteuerten
Umschalter ist es jedoch moglich, die Hochspannung des Netzteils zwischen den beiden
Sputterkathoden umzuschalten. Da jedoch nicht immer beide Sputterkathoden gleichzeitig
in der Anlage eingebaut sind, wird der Umschalter aus Sicherheitsgriinden nicht eingesetzt,
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da sonst die Spannung versehentlich an die Kathode aulerhalb der Anlage angelegt werden
konnte. Als Schutz fiir die Sputterkathoden ist ein Durchflusswéachter im Kiihlkreislauf
der Anlage integriert und mit einem Schutzschalter des Netzteils verbunden, so dass die
Spannungsversorgung nur funktioniert, wenn ausreichend Kiihlwasser fliefit.

Obwohl das Netzteil auch mit einem Bedienfeld zur manuellen Steuerung ausgestattet
ist, wird es komplett vom Computer iiber die serielle RS-232 Schnittstelle kontrolliert.
Dabei werden sowohl die Sollwerte der Betriebsparameter festgesetzt, als auch die aktu-
ellen Istwerte, also die vorhandene Spannung, Leistung und die Stromstérke, abgelesen.
Auch die Fehlermeldungen des Systems werden angezeigt; typische Fehler sind etwa zu
geringer Wasserfluss im Durchflusswichter oder ein Kurzschluss im Target.

Wiéhrend der Deposition iiberlédsst der Computer die Kontrolle der Regelparameter
der Spannungsversorgung, welche diese Parameter autonom iiberwacht. Es kénnen jedoch
jederzeit Anderungen der Sollwerte vom Computer iibermittelt werden, und auch das
Ausschalten der Spannungsversorgung wird vom Computer initiiert.

4.3.4 Gasdurchflussregler

Die drei Gasdurchflussregler der Anlage sind vom Typ El-Flow der Firma Bronkhorst und
steuern den Einlass des Sputter- und der Reaktivgase in die Vakuumkammer. Der Regler
fiir das Argon weist einen Maximalfluss von 200 sccm (scem = Standard-Kubikzentimeter
Gas pro Minute) auf, wihrend die beiden Regler fiir Sauerstoff und Stickstoff jeweils iiber
einen maximalen Durchfluss von 100 sccm verfiigen. Mittels der Gasdurchflussregler ist
es moglich, den Gesamtdruck der Anlage innerhalb eines Bereichs von 0,01 Pa bis 20 Pa
einzustellen.

Die Ansteuerung erfolgt wieder iiber den Computer, diesmal analog iiber die Messkar-
te. Dabei wird jeweils eine Spannung zwischen 0 V und 10 V angelegt, wobei 0 V einem
Fluss von 0 sccm und 10 V dem maximalen Fluss entspricht.

Da die Genauigkeit der analogen Ausgéinge der Messkarte bei 12 Bit liegt und der
Ausgabebereich der Karte auf 0 — 10 V eingestellt wird, ergibt sich eine Quantisierung
der ausgegebenen Spannung von 2,44 mV mit einer Fehlerabweichung von + 1,22 mV.
Daraus resultiert ein minimaler Gasfluss von 0,24 sccm + 0,12 scem fiir Sauerstoff und
Stickstoff und von 0,48 sccm 4 0,24 scem fiir Argon. Der maximale Fehler im Gasfluss
kann also 0,12 scem fiir Sauerstoff und Stickstoff bzw. 0,24 sccm fiir Argon betragen.

An den Durchflussreglern kann der tatséchliche Gasfluss abgelesen werden. Er wird
dafiir als analoges Signal zwischen 0 V und 10 V ausgegeben, welches mit der Messkarte
iitber einen analogen Kanal eingelesen wird. Da dieses Signal insbesondere bei kleinem
Gasfluss in kurzer Zeit stark schwankt, werden iiber eine Zeit von 33 ms jeweils 250
Messungen durchgefiihrt und das arithmetische Mittel berechnet. Da es beim Auslesen der
Werte zeitweise zu Problemen durch Masseschleifen im System kam, wird die Messkarte
im differentiellen Messmodus betrieben, wodurch solche Probleme verhindert werden.
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4.3.5 Druckmessung

Insgesamt sind drei Druckmessrohren an der Kammer angeschlossen.

Der Vordruck wird iiber eine Compact Pirani Gauge Messrohre der Firma Pfeiffer
Vakuumtechnik gemessen. Der Druck in der Kammer wird von zwei Druckmessrohren
bestimmt und angegeben. Zum einen besitzt die Anlage eine Compact Full Range Gauge
Messrohre von Pfeiffer Vakuumtechnik, die innerhalb des gesamten erreichbaren Druck-
bereichs funktioniert. Zum anderen ist ein Gasreibungsvakuummeter vom Typ SVG1 der
Firma saes getters in der Anlage installiert, welches den Druck im fiir die Beschichtungen
wichtigen Bereich von 0,01 Pa bis 10 Pa genau messen kann.

Der Vorteil der Gasreibungsmessrohre ist, dass sie den Druck aufgrund der Reibung ei-
ner rotierenden Kugel an der diese umgebenden Atmosphére bestimmt, was die Messung
nahezu unabhéngig von der Gaszusammensetzung macht. Daher wird der Depositions-
druck in der Anlage anhand der Messwerte dieser Messrohre festgelegt. Der Nachteil dieser
Messrohre ist die lange Messzeit, die Druckmessungen nur alle zwei Sekunden erlaubt.

Die Full-Range Gauge wird dagegen dazu benutzt, den Basisdruck der Anlage zu be-
stimmen; sie wird aber auch fiir die Druckregelung, die im néchsten Abschnitt beschrieben
wird, bendtigt.

4.3.6 Druckregelung wihrend der Deposition

Der Druck wahrend des Sputterns wird iiber den Argonfluss gesteuert, welcher durch die
Gasdurchflussregler (Abschnitt 4.3.4) konstant gehalten wird. Zur Regelung des Drucks
stehen zwei Messwerte zur Verfiigung. Die Werte der Gasreibungsmessrohre liegen etwa
alle zwei Sekunden vor und sind aufgrund der speziellen Messmethode als exakt anzusehen.
Der gemessene Druckwert der Full Range Gauge wird hingegen mehrfach pro Sekunde
aktualisiert, ist aber stark abhéngig vom Verhéltnis von Argon und dem Reaktivgas in
der Sputterkammer und kann deutlich vom wahren Druckwert abweichen.

Aufgrund der langen Messintervalle der Gasreibungsmessréhre kann die Druckrege-
lung nicht alleine auf diesen Messungen basieren. Daher wird ein kiinstlicher Druckwert
berechnet, der zusétzlich zu diesen Druckwerten den Druckverlauf der Full Range Gau-
ge beriicksichtigt. Dies ist moglich, da wéihrend der Deposition das Verhéltnis zwischen
Sputter- und Reaktivgas in der Anlage nahezu konstant bleibt und die Messwerte der
Full Range Gauge so zur kurzzeitigen Abschéitzung des realen Drucks dienen kénnen. Das
verwendete Verfahren und die auf einem PI-Regler basierende Drucksteuerung sind in
Anhang B.1.1 im Detail beschrieben.

4.3.7 Temperaturmessung

Die Temperatur in der Kammer kann {iber eine Sonde gemessen werden, die anstelle ei-
ner Probe in den Probenhalter eingelegt wird. Die Messvorrichtung besteht aus einem
normalen Probenhalter, in dem ein Siliziumsubstrat festgeklebt ist, welches identisch mit
den Siliziumsubstraten fiir die Spannungsmessungen ist. Auf der Riickseite des Substrats
ist mit keramischem, thermisch leitendem Kleber ein Thermowiderstand vom Typ KTY
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84-130 der Firma Philips Semiconductors angebracht worden. Uber zwei vakuumtaugliche
Kabel wird das Signal des Thermowiderstandes iiber eine Stromdurchfiihrung am Ende
der Lineardurchfithrung nach auen geleitet. Dort wird es abgegriffen und der Widerstand
mittels eines Multimeters vom Typ 34401-A der Firma Agilent Technologies bestimmt.
Das Multimeter wird vom Computer iiber die serielle Schnittstelle gesteuert, die Wider-
standswerte werden ausgelesen und in die Temperatur am Probenort umgerechnet. Eine
genaue Beschreibung des Ausleseprozesses findet sich in Abschnitt B.1.3.

4.3.8 Kamera

Die Kamera ist eine handelsiibliche Webcam, die per USB-Schnittstelle an den Mess-
rechner angeschlossen wurde. Als Modell wurde die Kamera ,,Quickcam Pro 4000¢ der
Firma Logitech ausgewahlt, da diese einen CCD-Chip als Sensor enthélt und solche Sen-
soren im allgemeinen rauschérmer sind als Sensoren auf CMOS-Chip Basis, die sonst
standardméfig in Kameras verwendet werden.

Die Kamera ist hinter dem schon beschriebenem Schirm der Anlage angebracht, so
dass sie das Bild der Laserstrahlen auf dem Schirm ungehindert aufzeichnen kann. Sie ist
an der optischen Bank befestigt, auf der auch der Schirm montiert ist. Da das Kamerabild
ein Breite- zu Hoheverhéltnis von 1,3 hat und der interessante Wert der Messungen der
vertikale Abstand der zwei Laserstrahlen ist, wurde die Kamera um 90° gedreht ange-
bracht, so dass der aufgenommene Bereich in der vertikalen Richtung grofer ist.

Steuerung der Kamera

Zur Steuerung der Kamera wurden die mitgelieferten TWAIN-Treiber, jedoch nicht die
Programme von Logitech verwendet, da es besseren Ersatz auf dem freien Softwaremarkt
gibt. So wurde ,,VirtualDub® (siche [95]) eingesetzt, ein sehr flexibles Programm, das
unter der GNU General Public License (GPL, siehe [30]) vertrieben wird, also fiir den
nicht kommerziellen Einsatz frei verwendbar ist.

Die Software VirtualDub dient bei den durchgefithrten Messungen drei Einsatzzwecken:

e Zum einen wird sie zum Aufnehmen der Filme verwendet. Hierzu kann das Pro-
gramm in den Aufnahmemodus versetzt werden, in dem es das Kamerabild mit-
samt seinem Histogramm in Echtzeit anzeigt und es moglich ist, Parameter wie
Belichtungszeit, Empfindlichkeit des CCD-Chips, Weilabgleich, Farbséttigung und
Helligkeit so einzustellen, dass die Aufnahme die zwei Laserstrahlen deutlich abbil-
det. Nach Einstellung der Parameter kann man nun die Position der Laserstrahlen
als Film aufnehmen. Dabei werden die Bilder der Kamera in Echtzeit auf der Fest-
platte des Messrechners gespeichert, wobei aus Geschwindigkeitsgriinden das native
Bildformat der Kamera gewihlt wurde. Dadurch wird jedes einzelne Bild im IYUV-
Format mit einer Gréfie von 450 KByte im aufgenommenen Film abgespeichert. Als
Bildwiederholungsrate wurden 5 oder 10 Bilder pro Sekunde (frames per second, fps)
gewdhlt. Die Grole jedes einzelnen Bildes betrédgt hierbei 640 x 480 Bildpunkte.



56 Kapitel 4. Der Aufbau und die Steuerung der Anlage

e Nach der Aufnahme muss der Film in Einzelbilder zerlegt werden, die dann jeweils
mit der Bilderkennungssoftware (sieche Abschnitt 4.5.3) untersucht werden. Dies ge-
schieht ebenfalls in VirtualDub; unter dem Meniipunkt , File - Save image sequence*
kann man dort den geladenen Film in Einzelbildern mit fortlaufender Nummer auf
die Festplatte schreiben. Als Bildformat wurde das Windows Bitmapformat ,,bmp*
verwendet, wobei jedes Einzelbild unkomprimiert als jeweils 900 KByte grofie Datei
abgespeichert wird.

e Die Datenrate der aufgenommenen Filme ist sehr hoch; daher betriagt die Dateigrofie
typischerweise mehrere hundert Megabyte bis zu vier Gigabyte. Um diese Daten-
mengen sichern zu kénnen, werden die Filme mit einem effizienten Kompressionsver-
fahren rekodiert. Unter dem Punkt ,, Video - Compression* kann man einstellen, mit
welchem Kompressionsverfahren (,Codec” - Coder-Decoder) der Film neu kodiert
werden soll, unter ,, File - Save as avi“ kann man die neue Filmdatei nun abspeichern.
Als Codec beim Rekodierungsprozess wurde XVid (siche [102]) verwendet, der als
freier Mpeg-4 Codec verfiighar ist und sehr gute Kompressionseigenschaften auf-
weist. Fiir die Einstellung des Codec wurde die hochste Qualitétsstufe gew#hlt, so
dass Abweichungen zwischen dem unkomprimierten Original und den archivierten
Filmen marginal sind. Die Grole der neuen Filme féllt durch die Anwendung der
neuen Kodierung typischerweise um den Faktor 50 geringer aus als die der Originale,
wodurch Sicherheitskopien der Dateien leicht zu erstellen sind.

Da der Computer fiir die Bearbeitung von Filmen viel Zeit benotigt, kann man un-
ter VirtualDub auch verschiedene Aufgaben in einer Liste zusammenfassen, um sie dann
nacheinander ausfiihren zu lassen. Dies ist insbesondere beim Rekodieren der Filme sinn-
voll, da dieser Prozess langwierig ist. Die Informationen dariiber, welche Filme auf welche
Weise konvertiert werden sollen, werden in einer Datei abgespeichert, und die Konvertie-
rungen konnen dann automatisch hintereinander durchgefiihrt werden. Da allerdings auch
das Erstellen dieser Datei viele Konfigurationsschritte und Einstellungen benétigt, habe
ich ein Programm in LabView geschrieben, welches die benétigten Schritte automatisch
vornimmt und diese Datei automatisch, den Anforderungen entsprechend, dndert.

4.4 Der Sputterprozess

4.4.1 Beschichtungsprozess

Das Beschichten einer Probe ist ein relativ einfacher Prozess. Zunédchst muss der
gewiinschte Depositionsdruck eingestellt werden und die Probe iiber die Blendentffnung
oberhalb der Sputterkathode gebracht werden. Als néchster Schritt wird das Netzteil der
Sputterkathode mit den gewiinschten Werten programmiert und das Magnetron einge-
schaltet. Nach dem Einsputtern kann man den Shutter 6ffnen und die Probe beschichten.
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Einstellen des Depositionsdrucks

Bevor man den Depositionsdruck einstellt, sollte man sowohl die Argon-, als auch die
Reaktivgasleitung durchspiilen, um eventuelle Lufteinschliisse zu beseitigen. Aulerdem
muss man zunéchst sicherstellen, dass die Turbopumpe auf halbe Leistung eingestellt ist,
da die Druckregelung dies vorsieht und hierfiir ausgelegt ist.

Nun kann man den Depositionsdruck festlegen, indem man im Kontrollprogramm den
gewiinschten Druck in die Druckregelung eingibt, diese startet und abwartet, bis der Druck
den gewiinschten Wert erreicht.

Positionierung der Proben

Die Positionierung der Proben wird ebenfalls iiber das Kontrollprogramm geregelt. Es
ist wichtig, dass man zunéchst die tatséchliche Position der Lineardurchfithrung mit ih-
rem Wert im Kontrollprogramm vergleicht. Falls es Abweichungen gibt, sollte man die
Lineardurchfithrung soweit herausfahren, bis sie den Endabschalter auslost. Dies rekali-
briert den Positionswert im Programm, so dass die Position nun mit der realen Position
iibereinstimmt.

Danach kann man die erste Probe so positionieren, dass sie sich genau iiber der Offnung
der Blende oberhalb der Sputterkathode befindet. Weitere Proben kann man nun einfach
anfahren, da dem Programm der Abstand der Proben im Probenhalter bekannt ist.

Einstellen des Netzteils

Die Parameter des Netzteils werden im Kontrollprogramm eingestellt. Man kann wéhlen,
ob mit konstantem Strom, konstanter Leistung oder konstanter Spannung gesputtert wer-
den soll. Nach der Wahl des Modus und des gewiinschten Sollwertes kann man den Strom
der Sputterkathode iiber das Programm einschalten und damit das Plasma ziinden. Bei
niedrigen Driicken kann es vorkommen, dass das Plasma nicht ziindet (Fehlermeldung auf
dem Netzteil: |, Qutput no load*). In solch einem Fall sollte man den Druck erhéhen, das
Plasma ziinden und den Druck anschlieend wieder auf den gewiinschten Wert reduzieren.

Eine andere Fehlermoglichkeit ist ein Kurzschluss der Sputterkathode, der z.B. durch
herabgefallene Metallpartikel (Fehlermeldung Nummer 9: , Short Circuit®) ausgelost wor-
den sein kann. Dies ist nur durch Offnung der Anlage und Reinigung des Targets zu
beheben. Gleiches Vorgehen ist auch gefordert, falls die Anzahl der detektierten Arcs
schnell zunimmt.

Ein zu geringer Wasserfluss im Kiihlkreislauf der Anlage erzeugt ebenfalls eine Fehler-
meldung (,Interlock 2°).

Beschichtung der Proben

Nun kann der Prozess der Beschichtung der Probe beginnen. Im Kontrollprogramm muss
die Depositionszeit eingestellt und der Shutterautomatismus gestartet werden. Der Shut-
ter sollte sich dabei sofort 6ffnen und die Beschichtung der Probe sollte jetzt erfolgen.
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Nach Ablauf der eingestellten Zeit schliefit sich der Shutter wieder automatisch, und die
Beschichtung ist damit beendet.

4.4.2 Bedienung des Kontrollprogramms

Die Abbildungen 4.4, 4.5 und 4.6 zeigen das Programm zur Kontrolle der Sputteranlage
in drei verschiedenen Ansichten. Das Computerprogramm ist in zwei Hauptbereiche un-
tergliedert. Im oberen Bereich befinden sich die Anzeigeinstrumente, welche die Druck-,
Sputterkathoden- und Fehlerdarstellung betreffen. Im unteren Bereich sind die Kontroll-
instrumente angebracht fiir die Kontrolle des Drucks, der Spannungsversorgung und der
Steuerung der Probenposition. Ein dritter Bereich befindet sich rechts iiber dem Infor-
mationsfenster. Hier konnen die Notausschalter fiir die Spannung, den Shutter und den
Gasfluss sowie ein Ausschaltknopf fiir das Programm betétigt werden.

In den néichsten Abschnitten dieser Arbeit werden nun die Funktionen des Kontroll-
programms beschrieben. Dazu habe ich in den Abbildungen Markierungen in Form von
Buchstaben (fiir die Anzeigeinstrumente) und Ziffern (fiir die Kontrollinstrumente) zur
Erlauterung angebracht, die auf die einzelnen Elemente des Programms verweisen.

Anzeigeinstrumente

Druckanzeige (vgl. Abbildung 4.4):

a) ,Reported Gas Flow* zeigt die einzelnen Gasfliisse an, die gerade an den Gasfluss-
reglern gemessen werden.

b) Anzeige der verschiedenen Driicke:

»Reported Pressure®: Druck der Full Range Gauge,

., Vordruck“: Vordruck zwischen mechanischer Vorpumpe und Turbopumpe,

LwSpirotor Pressure: Druck des Gasreibungsvakuummeters,

Lopirotor Temp “: Temperatur des Gasreibungsvakuummeters.

c) Die graphische Anzeige verdeutlicht in verschiedenen Farben den Druck der Full
Range Gauge, den Druck des Gasreibungsvakuummeters und den Wert der Druck-
vorhersage, der durch Interpolation der beiden Driicke berechnet wird (siehe Ab-
schnitt B.1.1).

Parameter der Sputterkathode (vgl. Abbildung 4.5):
d) Die Statusanzeige weifit darauf hin, ob eine Spannung an den Sputterkathoden an-

liegt, ob der Shutter gevffnet ist, ob Fehler vorliegen und wieviele Arcs das System
detektiert hat.
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Abbildung 4.4: Programm zur Kontrolle und Ansteuerung der Sputteranlage: Ansicht der
Druckregelung und Druckanzeige

e) Die Felder ,Set Points“und ,actual Values* zeigen die Soll- und Istwerte der Span-
nung, der Leistung und des Stroms an. Dabei ist zu beachten, dass nur einer der
drei Sollwerte der eigentliche Regelparameter ist, wihrend die anderen Maximal-
werte angeben, die das System nicht {iberschreiten wird.

f) Die graphische Anzeige verdeutlicht den zeitlichen Verlauf der Istwerte der Span-
nung, der Leistung und des Stroms.

Darstellung der Fehlermeldungen (vgl. Abbildung 4.6):

g) In der Liste ,Error Messages“ werden alle Fehlermeldungen und Probleme der An-
lage mit Angabe des Fehlers und dem Zeitpunkt des Auftretens protokolliert. Diese
Liste wird automatisch in der Datei , Error.log®“ abgespeichert.

h) Die Statusanzeige zeigt die Parameter der Messkarte.
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Abbildung 4.5: Programm zur Kontrolle und Ansteuerung der Sputteranlage: Ansteuerung
und Anzeige der Parameter des Netzteils

Kontrollinstrumente
Druckkontrolle (vgl. Abbildung 4.4):

1) Anzeige der automatischen Druckregelung:

e _active”. Ein- und Ausschalter der Druckregelung.
o Set Pressure®: Sollwert des Drucks, der erreicht und gehalten werden soll.
o predicted Pressure: Wert des interpolierten Drucks, auf den geregelt wird.

o slow it down*: Aktivierung einer Verlangsamung der Druckregelung, die mit
steigendem Druck zunimmt. Diese wird benotigt, um hohe Driicke exakt regeln
zu konnen, da dort die Antwort des Systems auf eine Anderung des Gasflusses
nur langsam erfolgt und die Druckregelung sonst schnell iiberreagiert.

e  Massflow woke up“ | ,Massflow at low value“: Wenn der Wert fiir den Gas-
fluss neu gesetzt wird, dauert es einige Zeit, bis der Gasflussregler reagiert
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Abbildung 4.6: Programm zur Kontrolle und Ansteuerung der Sputteranlage: Ansicht der
Ansteuerung der Lineardurchfiihrung und der Liste der Fehlermeldungen

und die Anderung umsetzt. Die Druckregelung wartet auf das Einstellen des
neuen Gasflusses und signalisiert dies durch Aktivierung der Kontrollleuchte
,Massflow woke up“. Bei niedrigen Fliissen ist es schwierig festzustellen, ob der
Gasflussregler reagiert, weshalb die Kontrollleuchte ,Massflow at low value“
signalisiert, dass die Druckregelung nicht auf die Reaktion des Gasflussreglers
wartet.

2) Manuelle Einstellung des Gasflusses: Mittels Einstellens der Schieber und anschlie-
Benden Betétigens des Schalters ,Set Gas Flow* kann man den Gasfluss auch ma-
nuell setzen. Wahrend die automatische Druckregelung aktiv ist, sieht man auf der
Skala auch die Einstellungen, welche durch die automatische Regelung am Argon-
fluss vorgenommen werden. Wenn man die Probe reaktiv beschichten will, muss
man durch Betétigen des entsprechenden Schiebers den Sauerstoff- oder Stickstoff-
fluss manuell einstellen.
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Kontrolle der Stromversorgung und des Shutters (vgl. Abbildung 4.5):
3) Shutterkontrolle:

e _Time to open Shutter /msec* legt die Zeit in ms fest, wie lange der Shutter
geoffnet sein soll. Die Zeit kann noch gedndert werden, wenn der Shutter bereits
geoffnet ist.

o Time now“ zeigt die Zeit in ms an, die seit Shutteréffnung vergangen ist. So-
bald dieser Wert die Offnungszeit iiberschreitet, die im Feld dariiber angegeben
ist, schlieft der Shutter wieder.

e automatic Shutter - Go“ startet den automatischen Shutter.
o _abort - STOP* schliefit den Shutter sofort wieder.

o running“ leuchtet auf, solange der Shutter offen ist.
4) Kontrolle der Stromversorgung der Sputterkathoden:

e ,mode” ermoglicht die Wahl von Spannungs-, Leistungs- oder Stromregelung
als Sputtermodus.

o Value“ legt die Spannung in Volt, die Leistung in Watt oder den Strom in
Ampere fest.

o _Power” legt fest, ob das Netzteil den Strom zur Sputterkathode ein- oder
ausschaltet. Dies geschieht unmittelbar, nachdem die vorgenommenen Einstel-
lungen zum Netzteil iibertragen werden.

e  SetPower!“ iibertragt die festgelegten Parameter in das Netzteil der Sputter-
kathoden und schaltet gegebenenfalls den Strom der Sputterkathoden ein.

Kontrolle der Lineardurchfithrung und Speicherung der Messdaten (vgl. Abbildung 4.6):

5) ,Position /em* zeigt die aktuelle Position der Lineardurchfiihrung an. Wenn ,, The
End*“ aufleuchtet, ist die Lineardurchfiihrung gegen den Endabschalter gefahren und
wurde ausgeschaltet.

6) Steuerung der Linardurchfithrung:

e _go to Position /em* setzt das Ziel, welches die Lineardurchfithrung anfahren
soll.

e Betitigung von ,go 1 Sample in“ oder ,go 1 Sample out” verringert oder ver-
groflert das Ziel der Lineardurchfiihrung jeweils um 3,6 cm, was dem Abstand
zweier Proben auf dem Probenhalter entspricht.

e Move It! - GO startet die Bewegung der Lineardurchfithrung und schal-
tet die Anzeige ,Moving“ ein. Sobald sich die Lineardurchfithrung bewegt,
erscheint ein Fenster, welches die jeweils aktuelle Position anzeigt und eine
Abbruchméglichkeit bietet.
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7) Messdatenspeicherung: Solange der Punkt ,Save Data“ aktiviert ist, werden alle
wesentliche Messdaten und Parameter der Anlage in die bei ,,Filename“ eingetragene
Datei abgespeichert. Solange gespeichert wird, leuchtet die Anzeige ,Saving Data. .. “
auf, und unter ,saving Data as:“ erscheint zur Kontrolle nochmals der Pfad und
Dateiname.

4.5 Die Messung der mechanischen Spannungen

Die mechanischen Spannungen in der wachsenden Schicht werden {iber die Kriimmung
des Substrats gemessen. Die Messung erfolgt iiber zwei Laserstrahlen, die parallel auf die
Riickseite der Probe fallen und dort unter einem Winkel reflektiert werden, der von der
jeweiligen Substratkriimmung abhéngt. Die Strahlen werden auf einem Schirm, der sich
in einem geeignetem Abstand zur Anlage befindet, mit Hilfe einer Kamera vermessen.

Dazu muss zunéchst die Kamera im zweckméfiigen Abstand zum Schirm installiert
und kalibriert werden. Danach kann die eigentliche Messung stattfinden. Die aufgenom-
menen Bilder der Kamera werden im néchsten Schritt automatisch analysiert und die
Kriimmung der Probe aufgrund der gewonnenen Daten berechnet. Schliellich kénnen in
einem weiteren Schritt die mechanischen Spannungen aus den Kriimmungsdaten bestimmt
werden.

4.5.1 Kalibration des Kamerabildes

Da die Optik der Kamera natiirlich nicht perfekt ist und im Bild Tonnen- und Kis-
senverzerrungen auftreten, muss die Kamera vor der Messung kalibriert werden. Diese
Kalibration muss jedes Mal vollzogen werden, sobald die Position der Kamera oder ihr
Kippwinkel in Relation zum Schirm geédndert werden, da sich dann die Geometrie der Ab-
bildung wandelt. Dabei sollte auch darauf geachtet werden, dass das Kamerabild scharf
eingestellt ist.

Bevor die Messung gestartet wird, wird daher ein Kalibrationsbild in Form des Aus-
drucks eines Musters von dunklen Punkten im Abstand von jeweils 0,25 c¢m, im Bild-
bereich der Kamera auf dem Schirm befestigt und mit der Kamera abgebildet. Mittels
dieser Aufnahme kann nun das Kamerabild kalibriert und die geometrische Verzerrung
der Abbildung korrigiert werden.

Die Software zur Analyse des Kalibrationsbildes (siche Abbildung 4.7) erkennt die
dunklen Punkte auf dem aufgenommenen Bild und erstellt eine Liste, in der ihre Koordi-
naten im Kamerabild gespeichert und auf die Festplatte geschrieben werden.

Anschlieend wird das Kalibrationsbild wieder entfernt, und die Spannungsmessung,
also das Filmen der Bewegung der Laserstrahlen auf dem Schirm, kann beginnen. Dieser
Film wird nun weiter durch die Software ausgewertet, und die Position der Laserstrahlen
und ihre Abstédnde zueinander werden selbstédndig vom Computerprogramm bestimmt.
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Abbildung 4.7: Programm zur Kalibration des Kamerabildes. Links ist das Originalbild
des Kalibrationsrasters zu sehen, rechts sind die Punkte vom Programm identifiziert und
durch Linien verbunden worden. Unten sind die einzelnen Punkte aufgelistet, wie sie auf
der Festplatte abgespeichert werden.

4.5.2 Durchfithrung der Messung

Die Bewegungen der Laserstrahlen auf dem Schirm werden als Film mit einer Bildrate
von 5 oder 10 Bildern pro Sekunde durch das Programm ,, VirtualDub® (siehe 4.3.8) auf
der Festplatte des Messrechners abgespeichert.

Vor der Aufnahme des Films muss sichergestellt sein, dass die Laserstrahlen gut sicht-
bar sind und sich auch nicht wdhrend der Messung aus dem aufgenommenen Bereich
des Schirms entfernen konnen. AuBerdem ist die Lampe, die beim Offnen des Shutters
aktiviert wird und die damit im Film den Beginn des Depositionsprozesses markiert, so
auszurichten, dass ihr Aufleuchten gut auf dem Film sichtbar sein wird.

Es ist wichtig, dass die Aufnahme deutlich vor dem Offnen des Shutters und dem
Beginn des Beschichtungsprozesses gestartet wird, da man damit das Rauschniveau der
Messung bestimmen kann. Wahrend der Messung ist es wesentlich, dass der Computer
nicht mit weiteren Programmen als dem Aufnahme- und dem Kontrollprogramm belastet
wird, da sonst einzelne Bilder des Films nicht rechtzeitig auf der Festplatte gespeichert
werden und damit verloren gehen konnen. Daher ist auch die Angabe im Aufnahmepro-
gramm VirtualDub mit der Bezeichnung ,lost frames“ zu beachten, da diese die Anzahl
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der nicht abgespeicherten Bilder anzeigt.

Beim Schlieflen des Shutters wird wieder die Lampe kurz aufleuchten und damit das
Ende des Depositionsprozesses markieren, was allerdings keinesfalls das Ende der Kame-
raaufzeichnung sein sollte, da interessante Relaxationseffekte in den ersten Minuten nach
Depositionsende auftreten konnen.

4.5.3 Analyse der Bilder

Nachdem die Messungen abgeschlossen sind, werden die aufgezeichneten Filme in einem
weiteren Schritt in ihre einzelnen Bilder zerlegt (siche Abschnitt 4.3.8). Diese Einzelbilder
werden nun sequenziell von einem von mir geschriebenen Programm eingelesen, wobei die
Position der Laserstrahlen bestimmt und damit die eigentlichen Messdaten aus den Vi-
deoaufzeichnungen extrahiert werden. Die Analyse der Bilder erfolgt nach der eigentlichen
Messung und wird am sinnvollsten iiber Nacht vorgenommen, da wéahrend der Messung
grofle Mengen von Bildern aufgenommen wurden und deren gesamte Analyse lange dauert.

Segmentierung des Bildes

Jedes Bild liegt in 24 Bit RGB Format in einer Auflésung von 640 x 480 Bildpunkten, also
in insgesamt 307200 Bildpunkten, vor und wird in LabView als Array einer Gréfle von
3 x 307200 = 921600 Bytes dargestellt. Dabei ist der erste Eintrag jedes Bildpunkts der
Rotanteil R, der zweite Eintrag der Griinanteil G' und der dritte Eintrag der Blauanteil B.
Die Farbtiefe des Bildes wird nun auf 2 Bit reduziert, also in ein schwarz-weiles Format
umgewandelt, in dem die Laserstrahlen als weile Punkte vor schwarzem Hintergrund er-
scheinen. Dazu wird das Ursprungsbild zunéchst in ein Intensitétsbild umgestaltet, wobei
die Helligkeit der neuen Bildpunkte sich wie folgt berechnet:

: R?

neuer Bildpunktwert = RiCtBrl
Dadurch werden die Bildpunkte mit der héchsten Rotintensitét zu den hellsten Bildpunk-
ten. Zusétzlich wird das Bild auf eine maximale Intensitdt von 1000 normiert, wobei die
Punkte minimaler Intensitit auf null skaliert werden. Da teilweise der Fall auftritt, dass
die zwei Laserstrahlen stark unterschiedliche Intensitét aufweisen, ist es deshalb moglich
das Kamerabild in zwei Teile zu zerlegen, die einzeln auf die gleiche Maximalintensitét
skaliert werden. Dadurch erhalten die hellsten Punkte in beiden Teilbildern, also die zwei
Laserstrahlen, die gleiche Intensitét.

Ein Beispiel fiir das Ergebnis der Umrechnung solch eines Bildes wird in Abbildung 4.8
gezeigt. Man erkennt, dass die zwei Laserstrahlen sich deutlich vom Untergrund abheben.

Nach dem Hervorheben der roten Bildbereiche wird die Farbtiefe des Bildes auf 2 Bit
mittels eines Schwellenwertes reduziert. Dazu werden alle Bildpunkte, deren Intensitét
einen Schwellenwert von 2% der Intensitéit des hellsten Punktes iiberschreitet, auf weif3
abgebildet. Der Rest des Bildes bleibt schwarz. Die Schwelle x wird je nach Gréfle und
Aussehen der Laserspots individuell gewé#hlt, typische Werte liegen im Bereich z = 33%
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Abbildung 4.8: 3-D Darstellung eines Bildes der zwei Laserstrahlen nach Reduktion auf
die Rotintensitét, alle Bildpunkte mit einer Intensitéit oberhalb der Schwelle werden weif3

dargestellt, alle darunter schwarz. (Aus Darstellungsgriinden wurde die Intensitét renor-
miert. )

bis 90%. Dieses Vorgehen entspricht einem Schnitt bei fester Intensitidt quer durch das
gesamte Bild und die Laserstrahlen, wie es in Abbildung 4.8 dargestellt ist, wobei nur
Punkte, deren Intensitét iiber dem Schnitt liegt, weifl dargestellt werden. Diese Festlegung

wird fiir beide Teile des Bildes separat getroffen, so dass der Schwellenwert fiir jeden der
beiden Laserstrahlen individuell angepasst werden kann.

Identifikation und Separation der Laserstrahlen

Nun miissen die zwei Laserstrahlen in dem Schwarz-Wei-Bild erkannt werden, um ihre
jeweilige Position zu bestimmen. Dazu wird zunéchst ein Algorithmus verwendet, der
die zusammenhéngenden, weilen Gebiete des Bildes erkennt und als zusammengehérig
markiert.

Aus der Liste dieser zusammenhéngenden Gebiete werden nun die zwei groBten Gebiete
ausgewdhlt, da diese meist der Position der Laserstrahlen entsprechen.

In einigen Féllen kann es vorkommen, dass die Laserstrahlen stark unterschiedliche In-
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tensitit besitzen und um den starkeren Strahl herum starke Beugungsringe zu erkennen
sind, die in ihrer Gré8e den zweiten Laserstrahl iibertreffen. In solch einem Fall wiirde die
beschriebene Auswertung durch die Software den Beugungsring als zweiten Laserstrahl
erkennen. Um diesen Fehler zu vermeiden, besteht die Moglichkeit, dass als zweiter La-
serstrahl nicht das zweitgrofite Gebiet gewéhlt wird, sondern das Gebiet, welches am wei-
testen entfernt zum ersten Laserstrahl liegt. Dieses Gebiet muss dabei eine Mindestgrofie
aufweisen, so dass in diesem Fall das Erkennen der Laserstrahlen zuverlissig funktioniert.

Nachdem nun die Gebiete des Bildes, die von den Laserstrahlen belegt sind, identifi-
ziert wurden, wird der Schwerpunkt ihrer Gebiete berechnet, wodurch man die genauen
Positionen der Laserstrahlen im Bild erhalt.

Berechnung des Abstandes der Laserstrahlen

Um den Abstand der Laserstrahlen in c¢m auszudriicken, benutzt das Computerpro-
gramm das Kalibrationsbild, dessen Erzeugung in Abschnitt 4.5.1 beschrieben wurde.
Dazu iiberpriift die Software, welchen Punkten des Kalibrationsbildes die zwei Laser-
strahlen am néchsten sind, und berechnet ihren Abstand zu diesen Punkten vektoriell.
Nun wird bestimmt, welchen Abstand diese zwei Punkte zueinander haben, indem die
dazwischen liegenden Punkte gezéhlt werden.

Der Abstand zu den zwei néchstliegenden Kalibrationspunkten und der Abstand dieser
zueinander werden addiert, und diese Summe ergibt den Gesamtabstand der Laserstrahlen
in Zentimetern.

Dieses Verfahren funktioniert aber nur so lange, wie beide Laserstrahlen innerhalb des
Punkterasters des Kalibrationsbildes bleiben. Sobald einer der Laserstrahlen an den Rand
des Bildes gerit, kann der Algorithmus keine Abstéinde mehr bestimmen.

Bedienung des Bildauswertungsprogramms

Die oben beschriebenen Schritte zur Auswertung der Bilder werden selbststindig von
einem Auswertungsprogramm durchgefiihrt. Dazu verlangt das Programm zunéchst nach
den Ergebnisdateien der Bildkalibration die in Abschnitt 4.5.1 beschrieben ist, um dann
nach einem einzelnen Bild zur Analyse oder nach einem Verzeichnis auf der Festplatte
zu fragen, dessen Bilder in alphabetischer Reihenfolge eins nach dem anderen analysiert
werden sollen.

Abbildung 4.9 zeigt dieses Programm, dessen Bedienungselemente nun erlautert wer-
den sollen, wobei durch Zahlen auf die einzelnen Programmpunkte verwiesen wird.

1. Im oberen Bereich des Bildauswertungsprogramms sind zwei Bilder zu sehen, links
das Kamerabild nach Umwandlung in Graustufen, rechts nach Erkennung der zwei
Laserstrahlen, wie es in Abschnitt 4.5.3 beschrieben ist. Im rechten Bild ist zusétzlich
das Gitter des Kalibrationsbildes (siche Abschnitt 4.5.1) eingeblendet, und die Punk-
te des Gitters, mit deren Hilfe der Abstand der Laserstrahlen bestimmt wird, sind
hervorgehoben. Man erkennt auch den Vektor, der den Laserstrahl mit dem néchsten
Kalibrationspunkt verbindet.
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Abbildung 4.9: Programm zur automatischen Bildanalyse; oben links ist das Inten-
sitétsbild der Laserstrahlen zu sehen, rechts daneben die erkannten Laserstrahlen iiber
dem Kalibrationsbild. Unten rechts werden die gemessenen Absténde aufgezeichnet.

2. Der vertikale Balken zwischen den Bildern dient dazu, die horizontale Separation
des Bildes einzustellen, mit deren Hilfe zwei Teile des Bildes unabhéngig vonein-
ander in Graustufen umgewandelt werden. Der Wert der Umfang der Separation
wird numerisch im Feld ,separation“ angezeigt; der Schalter ,autosep“ erlaubt die
automatische Einstellung der Separation der zwei Bildteile. Dazu wird der Median
der letzten zehn Mittelwerte der zwei Laserpositionen genommen.

3. In den Feldern ,upper limit %“ und ,lower limit %“ wird der Schwellenwert zwi-
schen 0 und 1 eingestellt, der als Kriterium fiir die Farbzuweisung von schwarz oder
weiB fiir die zwei Teilbilder dient (Vgl. Segmentierung des Bildes auf Seite 65). Die
Felder rechts daneben geben die Grofle der erkannten Laserstrahlen, in Bildpunkten
ausgedriickt, an.

4. Auf welche Weise das Graustufenbild der Laserstrahlen oben links im Programm er-
stellt wird, kann man im Feld , Method“ unten links einstellen. Die Moglichkeit ,red
intensity “ beinhaltet die Methode, die in Abschnitt 4.5.3 auf Seite 65 erlautert wird.
Alternativ kann man auch ,intensity“ wahlen, wobei dann einfach die Intensitét je-
des Bildpunktes als Grauwert verwendet wird. Das darunterliegende Feld erméglicht
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die Wahl zwischen den zwei Auswahlmodi der Laserstrahlen, die in Abschnitt 4.5.3
auf Seite 66 beschrieben werden.

Die Liste rechts neben den zwei Auswahlboxen zeigt alle zusammenhéngenden Ge-
biete der Laserstrahlen an, die erkannt wurden und im Bild oben rechts in verschie-
denen Farben zu sehen sind.

5. Uber der Liste der erkannten Gebiete werden der aktuelle Dateiname und Pfad
angezeigt; der Schalter ,File - Directory“ erlaubt die Wahl, ein einzelnes Bild oder
gleich ein komplettes Verzeichnis von Bildern der Reihe nach untersuchen zu lassen.
,Pause* ermoglicht das Pausieren der Analyse und die Freigabe der Rechenleistung
des Computers; , Display on - off“ schaltet die Anzeige der beiden Bilder auf dem
Bildschirm an bzw. aus, um die Rechenzeit zu verkiirzen.

6. Damit die Absténde der Laserstrahlen korrekt berechnet werden kénnen, muss die
Einbaurichtung der Kamera vorgegeben werden, denn je nachdem, wie die Kamera
gekippt ist, dndert sich die Richtung der Raumachsen im Bild. Der Gitterabstand
des Kalibrationsbildes muss ebenfalls angegeben werden; er betriagt typischerweise
0,25 cm. Rechts neben dem Drehknopf erhélt man nun als Resultat die Daten des
aktuell analysierten Bildes. Die Positionen der Laserstrahlen im Bild, der Abstand
der Laserstrahlen in Bildpunkten und schliefilich der korrigierte Abstand in cm
werden hier angezeigt.

7. Unten rechts wird der Abstand der Laserstrahlen der letzten 1024 analysierten Bilder
graphisch dargestellt. So kann man schon wahrend des Beginns der Analyse erste
Trends in der Spannungsentwicklung erkennen und diese begutachten.

Der Auswahlkasten links iiber dem soeben erwédhnten Graphen gibt das Vorzeichen
des Strahlabstandes vor. Je nach Orientierung der Kamera und je nachdem, ob sich
die Strahlen iiberkreuzen, bevor sie auf den Schirm fallen, muss der entsprechende
Wert gewéhlt werden.

4.5.4 Spannungsermittlung

Nachdem in den letzten Unterkapiteln erldutert wurde, wie der Abstand der zwei Laser-
strahlen vermessen wird, steht nun noch ein weiterer Schritt an, um die Aufgabe zu l6sen
diese gewonnenen Daten in Spannungsdaten umzuwandeln.

Dazu miissen die gemessenen Abstidnde der Laserstrahlen zunéchst in den jeweili-
gen Kriimmungsradius des Substrats umgerechnet werden. Zusammen mit der jeweiligen
Schichtdicke miissen diese Werte deshalb in Gleichung 3.6 oder 3.7 aus Abschnitt 3.3.2
eingesetzt werden.

Um den Prozess zu vereinfachen, habe ich ein weiteres Programm geschrieben, wel-
ches die Messdaten einliest und zunéchst mit Hilfe der geometrischen Beschaffenheit des
Systems und des Abstands der Laserstrahlen den Radius der Probe berechnet (siche Ab-
bildung 4.10). Der Radius der Probe errechnet sich mit dem Abstand der Laserstrahlen
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auf der Probe s, dem Abstand zwischen Probe und Schirm b und dem gemessenen Abstand
der Strahlen auf dem Schirm d,, zu
b-s

R=2- .
dy — s

Die Anderung des reziproken Radius ist proportional zur mechanischen Spannung; al-
lerdings bendétigt das Programm noch die Kenntnis der mechanischen Eigenschaften des
Substrats und die Depositionsrate, um schliellich die Spannung auszurechnen.

Das Programm liest die Daten ein und stellt zunéchst anhand der Intensitéatsdaten fest,
in welchen Bildern der Shutter geoffnet und geschlossen wurde, da zu diesem Zeitpunkt ja
die Signallampe aktiviert wurde (sieche Abschnitt 4.5.2). Der Startpunkt der Deposition
wird nun als ty = 0 festgelegt, und die Zeitachse wird hinzugefiigt. Zusétzlich muss das
Programm wissen, wieviele Bilder pro Sekunde aufgenommen wurden, was durch den
Benutzer angegeben wird.

Nun wird auch die Schichtdicke zu jedem Zeitpunkt wahrend der Deposition berechnet,
indem die vorgegebene Depositionsrate mit der vergangenen Zeit der Beschichtung multi-
pliziert wird. Vor der Deposition ist die Schichtdicke null, nach Abschluss der Deposition
bleibt ihr Wert konstant.

Zur Berechnung der Kriimmungsédnderung wird noch der urspriingliche Radius R
der Probe vor der Deposition durch Mittelung der Messwerte vor Beginn der Deposition
berechnet. Falls die Werte von ¢, oder Ry vom Programm nicht angemessen bestimmt
wurden, konnen sie im Analyseprogramm nachtréglich vom Benutzer korrigiert werden.

Nun berechnet das Programm fiir alle Messdaten mit ¢ > 0 den reziproken Radius
1/R jedes Messwertes und bestimmt die mechanischen Spannungen in der Schicht daraus
auf drei Methoden:

e Standardmethode: die Spannung errechnet sich direkt aus Stoneys Gleichung (Glei-
chung 3.6), indem die Kriitmmungsénderung 1/R — 1/ Ry zusammen mit der jewei-
ligen Schichtdicke eingesetzt wird. Dieser Wert spiegelt die Gesamtspannung in der
Schicht wieder. Zusétzlich kann aus dem Fehler der Ratenbestimmung noch ein ab-
soluter Fehler dieses Spannungswertes ausgerechnet werden. Nach gleicher Methode
wird auch die Kraft pro Schichtbreite f berechnet.

e Globale lineare Analyse: Da die Schichtspannungen ab einer gewissen Schichtdicke
oftmals konstant verlaufen, weisen die Messdaten ein lineares Verhalten auf und
lassen sich durch eine Gerade anpassen. Die Steigung dieser Geraden entspricht
dabei genau einem bestimmten Spannungswert.

e Lokale lineare Analyse: Hierbei wird die Messkurve ebenfalls linear angepasst, al-
lerdings nur lokal {iber typischerweise 20-50 Messpunkte. Dieser Wert spiegelt dann
nur die Spannung wieder, die wahrend der Deposition dieses Bereichs in der Schicht
erzeugt wurde.

Da die Messdaten oftmals verrauscht sind, besteht die Moglichkeit, sie im Analysepro-
gramm zu mitteln. Dabei konnen sowohl die eingelesenen urspriinglichen Daten, als auch



4.5 Die Messung der mechanischen Spannungen 71

die berechneten Werte gemittelt werden. Hierzu stehen drei verschiedene Algorithmen zur
Auswahl:

e Arithmetische Mittelung: bei Mittelung iiber n Werte errechnet sich der Mittelwert

1 2
;= —- Z x;. Diese Methode gléttet die Daten und wirkt dabei als Tiefpass.
n . “
j=i—n/2

e Medianbildung: der Median iiber n Werte sortiert diese Werte der Grole nach und
gibt den mittleren Wert aus. Dies filtert insbesondere Spitzen im Signal sehr effektiv
aus. Da diese Methode nur Sinn ab n = 3 macht, werden geringere Werte von n auf

3 abgebildet.

e Medianbildung und anschlieBende arithmetische Mittelung: Zunéchst wird der Me-
dian auf die Daten angewendet, danach wird noch gemittelt. Diese Methode liefert
die besten Ergebnisse, da hierbei sowohl Spitzen im Signal entfernt und zusétzlich
die Daten noch geglédttet werden.

Die Ausgabe der berechneten Daten erfolgt in einer Datei, deren Dateiname aus dem
Namen der eingelesenen Datei mit dem Zusatz ,-stress® besteht. Die urspriinglichen
Messdaten werden in die Ausgabedatei ibernommen, und die berechneten Daten wer-
den hinzugefiigt. In den zugefiigten Spalten werden die Zeitachse, die Schichtdicke, die
Spannungswerte, die Fehler der Spannungswerte und die Ergebnisse der lokalen linea-
ren Spannungsbestimmung abgespeichert. Hinzu kommt noch die Filmkraft, die das Pro-
gramm ebenfalls ausrechnet. Am Ende der Datei werden noch das Ergebnis der globalen
linearen Spannungsbestimmung und die vom Versuchsleiter eingegebenen Einstellungen
des Analyseprogramms abgespeichert, damit die Analyse nachvollziehbar bleibt.

Bedienung des Spannungsanalyseprogramms

Die Bedienung des Analyseprogramm erfordert die Eingabe vieler Parameter und soll
hier nun néher erldutert werden, wobei die einzelnen Programmbereiche wieder durch
Buchstaben gekennzeichnet sind.

a) Im obersten Bereich ,Input® finden sich die Originaldaten, die vom Programm ein-
gelesen wurden. Mit ,,change sign of kdy“ kann bei Bedarf das Vorzeichen der Mess-
daten gedndert werden. ,output file“ gibt den Pfad und den Dateinamen an, unter
dem die errechneten Spannungsdaten ausgegeben werden.

b) In diesem Bereich werden die Daten der Messung und der Probe eingegeben
und angezeigt; ,deposition time“ enthélt die Depositionsdauer, die das Programm
selbststandig bestimmt hat. In ,d of parallel beams /em“ und ,d sample < screen
/cm“miissen der Abstand der Laserstrahlen auf der Probe und der Abstand von der
Probe zum Schirm eingegeben werden. In ,frames /sec” wird die Bildfrequenz der
Messung eingetragen. Die Depositionsrate und ihren absoluten Fehler muss der Ex-
perimentator in , Rate of deposition /nm per sec* angeben. In ,rel. Error* wird dann
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Abbildung 4.10: Programm zur Auswertung und Berechnung der Spannungen. Oben wird

der reziproke Wert des Radius des Substrats gezeigt, darunter die Daten der berechneten
Spannungen.

der relative Fehler der Rate angezeigt. Der griine Schalter, der mit ,,Go!“ bezeichnet
ist, startet die Analyse. Sobald er gedriickt wird, sollte man keine Parameter mehr
verdndern, da dies zu undefinierten Ergebnissen fithren kann.

c) Die Substrateigenschaften werden in diesem Bereich eingetragen. Als Standardwer-
te sind die Eigenschaften von diinnen Glaspldattchen und von Siliziumsubstraten
vorgegeben; die Werte kénnen aber bei Bedarf gedndert werden.

d) Dieser Bereich dient dazu, die Werte der Verdnderung des reziproken Radius zu
visualisieren, die berechneten Werte von 1/R werden in einem Graphen iiber der
Zeitachse aufgetragen. Wenn der Schalter ,Autoscale gedriickt wird, so zeigt der
Ausschnitt des Graphen automatisch den Anfangsbereich der Deposition an und
andert die Cursorposition, so dass dieser in die Mitte des Graphen weist. Dieser
Cursor kann auch mittels des Schalters ,use cursor for correction® genutzt werden,
um den Anfangszeitpunkt ¢y und die Anfangskriimmung 1/Ry fiir die Berechnung
der Spannungswerte zu korrigieren, wobei die automatische Skalierung des Bildes
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)

sinnvollerweise ausgeschaltet werden sollte.

Neben der Korrektur der Anfangskriimmung mittels des Cursors kann diese auch
manuell durch das Feld ,,Correction“in diesem Bereich des Programms durchgefiihrt
werden. Der Wert von 1/ Ry, der ohne Korrektur genutzt wird, ist in ,,before Correcti-
on“ aufgefiihrt, ,corrected 0“ zeigt den korrigierten Wert an. Unter diesen Anzeigen
befinden sich die Einstellungsmoglichkeiten, um die Daten zu mitteln und damit das
Rauschen zu reduzieren. Dabei kénnen in ,average 1/R“ und ,average o“ die An-
zahl der Datenpunkte eingestellt werden, {iber die in den Eingabedaten und in den
Ausgabedaten gemittelt werden soll. Daneben wird jeweils die Auswahl zwischen
den drei Methoden der Rauschunterdriickung in den zugehérigen Feldern gegeben.

Rechts iiber diesen Anzeigen finden sich die Einstellungsmoglichkeiten fiir die lokale
lineare Analyse der Messdaten, wobei man im Feld ,local Fit Range* festlegen kann,
iiber wieviele Messpunkte die Daten jeweils linear angepasst werden sollen. Durch
die Einstellung ,average local fit“ ist es moglich, die erhaltenen Daten mitteln zu
lassen. Die Einstellung fiir die globale lineare Analyse wird in ,global Fit Range“
gegeben, der berechnete Spannungswert kann in ,global Stress /MPa“ abgelesen
werden.

Das Endergebnis, der Verlauf der mechanischen Spannungen, wird im Graphen im
unteren Bereich des Programms dargestellt. Dabei gibt die farbige Kurve die Daten
aus dem lokalen linearen Fit wieder. Darunter sind noch die Ausgabedaten in Form
einer Liste aufgefiihrt, wie sie in der Ausgabedatei der Programms auf der Festplatte
abgespeichert werden.

Fehlermeldungen Beim FEinsatz des Programms zur Berechnung der mechanischen
Spannung von Schichten kann es aufgrund der Aufwendigkeit der Berechnungen und der
groflen Datenmengen zu Fehlern bei der Programmausfithrung kommen. Auf zwei mégliche
Fehlerquellen und deren Vermeidung mochte ich im Folgenden hinweisen:

e Da das Programm sehr viel Speicher bendtigt und dieser Speicherbedarf wéhrend

der Benutzung mit zunehmender Zeit ansteigt, kann es passieren, dass die Reaktion
des Programms schnell trage wird. Hier bietet sich deshalb an, die Einstellungen des
Programms schon vor dem Einlesen der Messdaten zu téatigen. Dies ist insbesondere
bei groffen Datenmengen von Vorteil.

Eine mogliche Fehlermeldung, die auftreten kann, besteht in einer Warnung, dass
die Zeitachse nicht erstellt werden konnte, da die Intensitdtsdaten nicht eindeutig
waren. In diesem Fall ist es ratsam dem Hinweis der Fehlermeldung zu folgen und
das Programm ,SetStart-EndOfMeasurement zu benutzen.

Abbildung 4.11 zeigt dieses Programm, das helfen soll, den Start- und Endzeitpunkt
der Deposition manuell festzulegen. Es enthélt zwei Graphen, zum einen im unteren
Bereich die gemessene Intensitdt und zum anderen im oberen Bereich den Mess-
wert, sprich den Abstand der Laserstrahlen auf dem Schirm. Zur Unterstiitzung
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output file ' HEAZn0501044Zn2d4-050104-Bildanalyse-StanEnd.rob

Abbildung 4.11: Hilfsprogramm, um in unklaren Féllen den Anfang und das Ende der
Beschichtung in den Messdaten zu ermitteln.

des Benutzers versucht das Programm, in den beiden Graphen Peaks zu finden,
die auf ein Offnen bzw. Schliefen des Shutters hinweisen. Auf der linken und rech-
ten Seite sind Listen erkennbar, in denen die gefundenen Peaks aufgefiihrt werden.
Die Empfindlichkeit dieser Peakerkennung kann durch Verstellen der beiden Werte
Lkdy-Treshold” und , Intensity-Treshold“ gesteuert werden. Zusétzlich besteht die
Moglichkeit, mit den beiden Fadenkreuzen in den Graphen anhand des Kurvenver-
laufs die Zeiten, wo Shutteraktivitédt vorliegt, abzulesen.

Die abgelesenen Werte miissen nun in die Felder ,starting Frame“und ,ending Fra-
me“ eingetragen werden. Nach dem Driicken der ,Set Start-End“Taste werden die
dann Daten in einer neuen Datei auf der Festplatte gespeichert. Der neue Dateiname
setzt sich aus der Bezeichnung der eingelesenen Datei und dem Zusatz ,-StartEnd*

zusammen.
Da der nun manuell festgelegte Start- und Endzeitpunkt der Deposition als Signal

der Intensitéat abgespeichert wird, kénnen die Daten nun ohne Schwierigkeiten durch
das Analyseprogramm eingelesen und fiir die weiteren Berechnungen verwendet wer-

den.



Kapitel 5

Die Charakterisierung der Anlage

In diesem Kapitel wird die Vorgehensweise bei den Messuntersuchungen dieser Arbeit
iiberpriift. Es wird kontrolliert, ob die Messungen reproduzierbar und die Messergebnisse
richtig sind.

Dazu wird zunéchst die Zuverldssigkeit des Sputterprozesses verifiziert, indem die
Streuung der Depositionsrate von unter identischen Parametern hergestellten Proben ana-
lysiert wird.

Danach wird der Spannungsmessplatz auf sein Auflosungsvermégen in Theorie und
Praxis untersucht. Dazu wird die Aufnahmegenauigkeit der Kamera beleuchtet und das
Rauschen des Spannungsmessplatzes bestimmt. Dabei werden verschiedene Rauschquel-
len identifiziert, deren Einfluss auf die Genauigkeit der Spannungsmessung anschliefend
untersucht wird.

Nach der Analyse des Rauschens, das wihrend der Messungen auftreten kann, werden
reale Messungen des Spannungsverlaufs in diinnen Schichten untersucht. Dabei wird die
Reproduzierbarkeit von Spannungsmessungen an Schichten, die unter identischen Depo-
sitionsparametern hergestellt werden, tiberpriift.

Am Schluss des Kapitels wird schliefllich die Giiltigkeit der mit der Anlage durch-
gefithrten Untersuchungen durch den Vergleich mit einer anderen Untersuchungsmethode
iiberpriift.

5.1 Die Reproduzierbarkeit des Sputterprozesses -
Stabilitit der Depositionsraten

Um Spannungen in situ iiber die Substratkriimmung bestimmen zu koénnen, muss die
Schichtdicke zu jedem Zeitpunkt der Deposition genau bekannt sein. Da es nicht moéglich
ist, die Schichtdicke einer Probe wihrend der Deposition zu bestimmen, wird angenom-
men, dass die Schichtdicke wiahrend der Beschichtung linear ansteigt, dass also die Depo-
sitionsrate wahrenddessen konstant bleibt.

Um nun die Reproduzierbarkeit der Raten beim Sputterprozess in der Anlage zu unter-
suchen, wurden Proben bei verschiedenen Driicken zwischen 1 Pa und 5 Pa mit ansonsten
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Zinkoxid: Druck: 1-5 Pa, Strom: 0,37 A, OQ-FIuss: 25 sccm
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Abbildung 5.1: Die Depositionsraten von Zinkoxid bei verschiedenen Driicken, konstantem
Sauerstofffluss und konstantem Strom

identischen Prozessparametern hergestellt. In Abbildung 5.1 sind die Depositionsraten bei
verschiedenen Driicken aufgezeichnet. Die Depositionsrate wurde fiir jede Probe iiber die
mittels Profilometer bestimmte Schichtdicke und die Beschichtungszeit berechnet.

Man sieht, dass die Depositionsraten bei den gewéhlten Driicken sehr stabil sind und
nur geringfiigig Schwankungen auftreten. Die Fehlerbalken spiegeln dabei die Bandbreite
der gemessenen Schichtdicke der einzelnen Schicht wieder, wobei die geringfiigigen Un-
terschiede der Schichtdicke auf die Auflésung des Profilometers und Inhomogenitéaten der
Schicht zuriickzufithren sind. Dieser beobachtete Fehler betrug ungefihr 0,005 nm/s un-
abhéngig von der Depositionsrate. Um die Schwankungen der Depositionsrate quantitativ
zu betrachten, wurden die Werte tabellarisch zusammengefasst:

Druck Rate Standardabweichung relativer Fehler
1 Pa |0,444 nm/s + 0,006 nm/s 1,2 %

1,75 Pa | 0,325 nm/s + 0,016 nm/s 49 %
3 Pa | 0,180 nm/s + 0,018 nm/s 9,9 %
5Pa | 0,124 nm/s + 0,016 nm/s 12,9 %

Aus den Daten wird deutlich, dass die Reproduzierbarkeit der Rate im allgemeinen
positiv zu bewerten ist. Insbesondere bei geringen Depositionsdriicken und damit verbun-
dener hoher Rate macht sich die Héhe der Abweichung nur wenig bemerkbar. Hier betragt
der relative Fehler der Rate nur 1,2 %. Fiir hohere Depositionsdriicke sinkt die absolute
Rate, und der relative Fehler steigt an; hier erreicht die Abweichung in der Rate bis zu
12,9 %.

Diese Schwankungen der Rate iibertragen sich direkt auf die Messergebnisse der be-
rechneten Spannungen in der Schicht, da in diese die Rate linear einflieft. Daher ist der
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Abbildung 5.2: Die horizontale Position eines Laserstrahls auf dem Schirm

Fehler der Spannungsmessung bei hohen Depositionsraten aufgrund der geringeren Unge-
nauigkeit in der Ratenbestimmung ebenfalls geringer.

5.2 Das Auflésungsvermogen der Kamera

Die Auflésung der Spannungsmessung wird in dieser Anlage durch die Genauigkeit der
Abstandsmessung der zwei Laserstrahlen bestimmt, da hierdurch die Kriimmungen der
Proben und damit die Spannungen errechnet werden. Deshalb werden nun zunéchst die
apparativen Grenzen des optischen Systems beleuchtet. Die Laserstrahlen werden mittels
einer Kamera aufgenommen, deren Auflosung durch den CCD-Chip in ihrem Inneren auf
640 x 480 Pixel (,Picture Elements®, Bildpunkte) festgelegt ist.

Wie grof§ die Flache ist, die auf einem dieser 307200 Bildpunkte abgebildet wird, héngt
davon ab, wie grofl die Gesamtfldche des Schirms ist, die von der Kamera erfasst wird, also
vom Abstand der Kamera zum Schirm. So bildet die Kamera etwa bei einem typischen
Abstand von 6,5 cm eine Gesamtfliche von 10,5 cm x 7,5 cm ab. Die auf einen Bildpunkt
abgebildete Fldche betrdgt in diesem Fall also 0,164 mm x 0,156 mm. Da man als Fehler
der Auflésung jeweils den halben Abstand zwischen den Bildpunkten erhélt [70], liegt die
Auflésung des Kamerabildes somit bei 0,164 mm =+ 0,082 mm in vertikaler und 0,156 mm
4 0,078 mm in horizontaler Richtung.

Der Abstand der Kamera zum Schirm wird bei der Messung so eingestellt, dass beide
Laserstrahlen auf den aufgenommenen Bildern zu sehen sind. Daher hingt die Gréfle der
aufgenommenen Fliache des Schirms davon ab, wie grofl der Abstand der Laserstrahlen
wihrend der Messung ist, denn die Entfernung der Kamera Schirm kann entsprechend
gewahlt werden. Je ndher die Laserstrahlen beieinander sind, desto grofler wird insofern
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die laterale Auflosung der Messung, da die Kamera nidher an den Schirm herangeschoben
werden kann.

Diese Flexibilitéat ist der grofie Vorteil dieser Konstruktion gegeniiber anderen Verfah-
ren, wie positionsempfindlichen Detektoren, die eine feste Auflosung und Detektorfliche
haben. Da der Abstand der Kamera zum Schirm wéahrend der Messung nicht gedndert
werden kann, muss vor der Messung abgeschéitzt werden, wie sich der Abstand der Laser-
strahlen verdndern wird und in welcher Distanz die Kamera vor dem Schirm angebracht
werden soll.

Nun sind die Laserstrahlen deutlich grofier als ein Punkt des Kamerabildes, und die
Position des Strahlschwerpunktes wird iiber 100 — 1000 Punkte, je nach Groéfle des La-
serstrahls, ermittelt. Hierdurch wird die Auflésung der Messung auf Subpixelgenauigkeit
erhoht.

Abbildung 5.2 zeigt einen Ausschnitt aus einer Messung der Position eines Laserstrahls.
Man erkennt, dass es keine Quantisierung des Messsignals gibt. Die Position des Laser-
strahls wird mit Subpixelgenauigkeit berechnet; die Auflosung der Positionsbestimmung
ist also wesentlich hoher als die eigentliche Auflosung des Kamerabildes.

5.3 Das Rauschen in der Spannungsmessung

Neben den apparativen Begrenzungen der Messgenauigkeit gibt es natiirlich ein die Posi-
tion der Laserstrahlen beeinflussendes Rauschen, welches die Genauigkeit der Messungen
mindert. Mogliche Quellen fiir das Rauschen sind Luftbewegungen, welche die Laserstrah-
len ablenken, und Vibrationen der Anlage, welche die Probe leicht verkippen und damit
die Reflektionsrichtung der Laserstrahlen verdndern kénnen.

Durch verschiedene Messungen wurde festzustellen versucht, welchen Einfluss diese
Rauschquellen auf die Messungen haben.

5.3.1 Rauschen durch Luftbewegungen

Im Unterschied zu dem ebenfalls im I. Physikalischen Institut A vorhandenen FEx-Situ-
Spannungsmessplatz ([1], [74], [14]), in dem nur ein Laserstrahl die Probe abrastert, der
empfindlich gegeniiber Luftbewegungen ist, wird an diesem Spannungsmessplatz ein Zwei-
strahlsystem eingesetzt.

Dieses soll die starke Empfindlichkeit gegen Luftbewegungen reduzieren, da hierbei
jeder der beiden Laserstrahlen simultan den gleichen Einfliissen ausgesetzt ist und sich
dadurch ihr Abstand zueinander eigentlich theoretisch nicht &ndern sollte.

Um die Empfindlichkeit des Messplatzes gegeniiber Luftbewegungen zu testen, wurde
eine 3,5 m lange Papierrchre zwischen der Kammer und dem Schirm aufgehéngt, die
jegliche Luftbewegung in diesem Bereich verhinderte.

Nun wurden zwei Langzeitmessungen mit Hilfe eines Planspiegels, der auf dem Fenster
der Anlage lag, iiber eine Zeitdauer von 30 Minuten jeweils mit und ohne Rohre durch-
gefiihrt. Die Positionen der Laserstrahlen auf dem Schirm wurden in horizontaler (x) und
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vertikaler (y) Richtung gemessen und ihr Abstand in vertikaler Richtung bestimmt. Die
Daten wurden tabellarisch zusammengestellt:

mit Rohre ohne Rohre
Position von Laserstrahl 1 (x/y) | 129,5/161,7 Pixel 144,2/158,8 Pixel
Standardabweichung (x/y) 1,41/0,59 Pixel 3,62/1,28 Pixel
Position von Laserstrahl 2 (x/y) | 311,1/467,2 Pixel 326,3/464,0 Pixel
Standardabweichung (x/y) 1,71/0,43 Pixel 3,72/1,49 Pixel
Abstand der Laserstrahlen (Ay) 1,206 cm 1,203 cm
Standardabweichung (Ay) 0,0020 cm 0,0020 cm

Man erkennt deutlich an der Standardabweichung der Positionen der beiden Laser-
strahlen auf dem Schirm, dass die Rohre tatséchlich die Bewegung der Laserstrahlen
verringert, also die Laserstrahlen effektiv vor Luftbewegungen schiitzt. Die durch Rau-
schen begriindete Verdnderung der Positionen der Laserstrahlen reduziert sich durch diese
Mafinahme um bis zu 71 % im Vergleich zu den Versuchsbedingungen ohne schiitzende
Rohre.

Allerdings stellt man auch fest, dass die Verwendung der Rohre bei der Messung des
Abstandes der beiden Laserstrahlen keinen Einfluss auf das Rauschen der Messung hat.
Das Rauschen der Abstandsmessung betrigt jeweils den gleichen Wert, unabhéngig davon
ob die Rohre eingesetzt wird oder nicht.

Die zwei Strahlen werden also durch die Luftbewegung tatséchlich synchron gestort,
wodurch die Positionsschwankungen sich nicht auf den Abstand der Strahlen zueinander
auswirken.

5.3.2 Rauschen durch Vibrationen

Wie man leicht bei der Bedienung der Anlage herausfindet, wird ein Grofiteil des Rau-
schens auch durch Vibrationen der Anlage hervorgerufen. Die Proben werden durch die
Vibrationen bewegt oder fangen selber an zu vibrieren, wodurch sich die Laserstrahlen
natiirlich ebenfalls hin und her bewegen.

Die Vibrationen der Anlage konnen durch verschiedene Faktoren ausgelost werden, die
im Folgenden einzeln erlautert werden.

Vibrationen der Vorpumpe

Die Membranvorpumpe vibriert sehr stark. Um den Ubergang der Vibrationen iiber den
Boden auf die Anlage zu verhindern, ist sie auf Gummiwiirfeln gelagert. Zusétzlich wurde
der Vakuumschlauch von der Pumpe zur Anlage mit einem Vibrationsddmpfer versehen.
Der Schlauch fiihrt zunéichst zu einem metallenen Ubergangsstiick, das auf einem schwe-
ren Block aus Aluminium festgeschraubt ist, wodurch die Schwingungen des Schlauchs
geddmpft werden. Von dort wird ein vibrationsddmpfender Schlauch zur Turbopumpe
geleitet, so dass die Schwingungen der Membranvorpumpe nicht zur Kammer gelangen
konnen. Dabei ist wichtig zu beachten, dass kein Kabel, das von der Anlage zu den Mess-
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und Versorgungsgeriten fithrt, die Vorpumpe direkt oder indirekt beriihrt, da sonst die
Vibrationen der Pumpe auf diesem Wege die Anlage erreichen kénnten.

Vibrationen durch die Turbopumpe

Die Turbopumpe dreht sich bei voller Leistung mit einer Frequenz von 833 Hz, wobei
diese Frequenz zur Leistungsreduktion verringert werden kann. Zum Beschichten wird die
Pumpe daher bei einer Frequenz von 433 Hz betrieben, die in dieser Héhe gewéhlt wurde,
damit sie abseits der Resonanzfrequenzen der Anlage liegt. Zusétzlich ist die Pumpe iiber
ein schwingungsddmpfendes Ubergangsstiick mit der Anlage verbunden, das Vibrationen
der Pumpe von der Kammer fern halt.

Einfluss von Trittschall

Vibrationen des Raums, die etwa durch starken Wind, Offnen und SchlieBen von Tiiren
oder durch Bewegungen der Experimentatoren hervorgerufen werden, kénnen in die Appa-
ratur einkoppeln und auf verschiedenen Wegen Rauschen in den Messungen verursachen.

Schwingungen von Schirm und Kamera Zunéchst kénnen der Schirm und die
Kamera in Schwingungen versetzt werden. Da aber sowohl die Kamera als auch der
Schirm fest auf einer optischen Bank installiert sind, sollten solche Schwingungen kei-
nen Einfluss auf die Messung haben, da sich die Position der Kamera zum Schirm nicht
andern kann. Dennoch ist der Aufbau der optischen Bank auf dickem Schaumstoff gela-
gert, auf dem noch eine schwere Metallplatte zur Schwingungsdédmpfung liegt. Die gleiche
Dampfungsmatte wird auch als Unterlage fiir Messungen mit dem Rastertunnelmikro-
skop in atomarer Auflésung gebraucht. Daher ist die Koppelung von Vibrationen auf den
Schirm und die Kamera unwahrscheinlich.

Schwingungen des Probenhalters Die zweite Moglichkeit, wie Vibrationen die Mes-
sung beeinflussen kénnen, ist ein Bewegen des Probenhalters. Er ist am Arm der Linear-
durchfiihrung befestigt, welcher aufgrund seiner Lange von bis zu 50 cm sehr empfindlich
auf StoBle reagiert und leicht zu schwingen anfingt. Beriihrungen der Lineardurchfithrung
oder ihrer Halterung iibertragen sich sofort als Schwingungen der Laserstrahlen auf dem
Schirm. Ebenfalls sichtbar als Bewegung der Strahlen, wenn auch nicht so stark, kénnen
sich harte Tritte auf dem Fuboden bemerkbar machen.

Um festzustellen, wie stark diese Vibrationen des Probenhalters die Messung beein-
flussen, habe ich zwei Testmessungen durchgefiihrt. Zum einen wurde analog zu den Ex-
perimenten in Abschnitt 5.3.1 ein Kalibrationsspiegel auf das Fenster der Anlage gelegt
und iiber langere Zeit vermessen. Dann wurde bei gleicher Kameraeinstellung eine Probe,
die in der evakuierten Anlage im Probenhalter eingebaut war, untersucht. Dabei habe
ich die Positionen der Laserstrahlen auf dem Schirm in horizontaler (x) und vertikaler
(y) Richtung vermessen und ihren Abstand in vertikaler Richtung bestimmt. Die Daten
wurden nun tabellarisch aufgefiihrt:
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Abbildung 5.3: Frequenzverteilung des Rauschens der Position eines Laserstrahls, der von
einer Probe in der Anlage (rechts) und einem Spiegel auf der Anlage (links) reflektiert
wird. Die Reflektionen der Probe weisen Schwingungen von 0,6 Hz in horizontaler und
von 1 Hz in vertikaler Richtung auf, wihrend die Reflektionen des Spiegels keinerlei aus-
geprigte Schwingungsfrequenzen haben.

Spiegel

Probe

Position von Laserstrahl 1 (x/y)
Standardabweichung (x/y)

298,2/309,9 Pixel
0,17/0,78 Pixel

142,3/168,8 Pixel
0,38/1,23 Pixel

Position von Laserstrahl 2 (x/y)
Standardabweichung (x/y)

305,2/376,86 Pixel
0,19/0,87 Pixel

332,7/493,2 Pixel
0,42/1,30 Pixel

Abstand der Laserstrahlen (Ay)
Standardabweichung (Ay)

1,04 cm
0,0039 cm

5,05 cm
0,0041 cm

Man erkennt anhand der Standardabweichung der Positionen der Laserstrahlen auf
dem Schirm, dass die Probe stirker vibriert als der Spiegel und die Strahlen dadurch
ein vergleichweise groferes Rauschen bei der Positionsmessung erzeugen. Allerdings sieht
man auch, dass diese Vibrationen die Messwerte des Abstandes der Laserstrahlen nicht
verindern. Die zwei Strahlen werden namlich von den Vibrationen synchron gestort, wo-
durch die Positionsschwankungen sich nicht auf den Abstand der Strahlen zueinander
auswirken konnen.

Um diesen Effekt der synchronen Stérungen ndher zu untersuchen und um festzustel-
len, welche Frequenzen im Rauschspektrum bevorzugt vorkommen, habe ich die Mess-
daten einer Fourier-Transformation unterzogen. Dabei wurde zuvor der Mittelwert der
Messdaten mit null festgelegt, damit die Darstellung der Frequenzdaten klarer wird.

Das Schwingungsspektrum ist in Abbildung 5.3 dargestellt. Man erkennt, dass bei
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Abbildung 5.4: Rechts: Das Frequenzspektrum der vertikalen Positionen der zwei Laser-

strahlen, die von der Probe reflektiert werden, ist identisch (siehe rechtes Diagramm),
wahrend ihr Abstand Ay (siehe linker Graph) keinerlei Schwingungsfrequenzen aufweist.

dem rechts abgebildeten, von der Probe reflektierten Laserstrahl Schwingungen von 1 Hz
in vertikaler Richtung und von 0,6 Hz in horizontaler Richtung vorliegen. Im Vergleich
dazu sieht man, dass die Messungen des Kalibrationsspiegels (links in der Abbildung)
keine sichtbaren Frequenzen im Rauschspektrum aufweisen. Diese Schwingungen stammen
also eindeutig vom Probenhalter und sind auf Vibrationen zuriickzufiihren, die in den
Probenhalter einkoppeln.

In Abbildung 5.4 wird dieses Rauschen aufgrund der Vibrationen des Probenhalters
ndher untersucht. Hierzu wurde das Rauschspektrum der vertikalen Positionen der bei-
den Laserstrahlen aufgetragen. Man erkennt, dass das Rauschspektrum in beiden Féllen
identisch ist. Die vertikalen Positionen der beiden Strahlen schwingen also mit den exakt
gleichen Frequenzen. Im Gegensatz dazu weist das Spektrum des Abstandes der beiden
Strahlen keinerlei ausgepriagte Schwingungsfrequenzen auf. Dies ist dadurch zu erkldren,
dass die Laserstrahlen synchron schwingen und daher der Abstand der Strahlen trotz
Schwingungen des Probenhalters konstant bleibt.

5.3.3 Effekte der Substrat- und Schichtdicke auf das Signal-Zu-
Rauschverhéltnis

Das Signal-Zu-Rauschverhéltnis der Spannungsmessungen wird sowohl durch die
Substrat- als auch durch die Schichtdicke stark beeinflusst. Denn je nach Dicke des Sub-
strats fithrt die Spannung der Schicht zu mehr oder weniger starken Verkriimmungen
des Substrats und damit zu unterschiedlich starken Verdnderungen in dem gemessenen
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Abstand der Laserstrahlen zueinander. So hat eine Verringerung der Substratdicke von
214 pm auf 83 pm durch den Wechsel auf diinnere Silizium-Wafer eine Vergroferung des
Messsignals um den Faktor 214%/83% = 6,65 zur Folge, wodurch natiirlich das Grundrau-
schen im Verhéltnis zum Signal stark abgesenkt wird.

Die Schichtdicke beeinflusst das Rauschen bei der Spannungsmessung ebenfalls, denn
je dicker die Schicht ist, desto grofler ist die Verkriimmung der Probe bei gleicher Ver-
spannung. Allerdings ist hier der Effekt nur linear, da ja die Schichtdicke als linearer
Term in der Gleichung von Stoney (Gleichung 3.6) auftritt. Dadurch nimmt das festge-
stellte Rauschen bei der Spannungsmessung mit zunehmender Schichtdicke ab. Wahrend
am Anfang der Messung noch starkes Rauschen zu beobachten ist, da hier sehr kleine
Kriimmungsédnderungen durch sehr kleine Schichtdicken dividiert werden, woraus eine
hohe Ungenauigkeit des Quotienten resultiert, wird das Rauschen mit steigender Schicht-
dicke immer geringer.

Dabher ist es sinnvoll, bei der Spannungsanalyse von Filmen kleiner Schichtdicke den
Wert der Filmkraft anstelle der mechanischen Spannungen zu betrachten, da das Rauschen
der Filmkraft unabhéngig von der Schichtdicke ist.

5.3.4 Das Auflésungsvermoégen der Spannungsmessungen

Nachdem in den vorherigen Abschnitten das Rauschen bei den Messungen des Abstan-
des der Laserstrahlen betrachtet wurde, wird nun aus diesen Erkenntnissen auf das
Auflésungsvermogen der Anlage bei Spannungsmessungen geschlossen.

Wie in Abschnitt 4.5.4 beschrieben, berechnet sich der Radius des Substrats aus dem
Abstand der Laserstrahlen d, zu

b-s

: )
dy — s

R=2

wobei s der Abstand der Laserstrahlen auf der Probe ist und b der Distanz zwischen Probe
und Schirm entspricht.

Die Unsicherheit in der Bestimmung des Abstands der Laserstrahlen wurde in den
Messungen in Abschnitt 5.3.2 unter realen Versuchsbedingungen als éd, = 40 pm be-
stimmt. Wenn man nun die Messwerte dieser Untersuchung (d, = 5 cm, s = 1 c¢cm und
b =4 m) in die Gleichung einsetzt, so erhilt man fiir den Radius des Substrats

0,08 m?
(0,04 £40 x 10-5) m

R= = (240,002) m.

Die Bestimmung des Kriimmungsradius weist also bei dieser Messung einen relativen
Fehler von 0,1% auf.

Aus der Anderung des Abstandes der Laserstrahlen kann mittels Stoneys Gleichung
(sieche Abschnitt 3.3.2) auch direkt die Filmkraft berechnet werden:

1 B&# A, B
TR 6-(1—w) 2b-s 6-(1—v,) "

f
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Abbildung 5.5: Messungen der Filmkraft von verschiedenen metallischen Zirkonproben
unterschiedlicher Dicke, die mit identischen Sputterparametern hergestellt wurden.

Wenn man wiederum die obigen Messwerte einsetzt, so erhélt man als absoluten Fehler
der Filmkraft bei einer typischen Messung;:

§f=0,12N/m .

Dass diese Fehlerangabe aussagekriiftig und fiir Messungen der Spannungen an dieser
Anlage realistisch ist, sieht man an den Messungen, die in Abbildung 5.5 gezeigt werden.
Durch Mittelung iiber jeweils mehrere Messwerte, wie dies in Abschnitt 4.5.4 beschrieben
ist, kann das Rauschen in den Messungen weiter reduziert werden.

Die Auflosung, die der Spannungsmessplatz erreicht, ist vergleichbar mit der Auf-
l6sung, die andere Spannungsmessplitze erreichen. So weist der in [74] vorgestellte Span-
nungsmessplatz einen mittleren Fehler der Filmkraft von 0,24 N/m auf. In [50] wird ge-
zeigt, wie durch Verbesserungen der optischen Komponenten und der eingesetzten Sen-
soren die Genauigkeit eines Messplatzes von 0,29 N/m auf einen Wert von 0,004 N/m
reduziert werden konnte.

5.4 Die Reproduzierbarkeit von Messungen

Die Beweiskraft meiner Untersuchungen basiert auf der Zuverlassigkeit des Messprozes-
ses und damit auf der guten Reproduzierbarkeit von Messergebnissen unter gleichen Be-
dingungen. Aus diesem Grunde ist es notwendig, zunéchst Messungen unter identischen
Versuchsbedingungen durchzufiihren und die Messergebnisse zu vergleichen. Dies wurde
am Beispiel von Zirkonschichten durchgefiihrt.
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Kippwinkel ¥, rechts der Gitterabstand eines der Peaks iiber sin*(¥)

Um die Reproduzierbarkeit der Spannungsmessungen im ersten Bereich des Wachs-
tums einer Schicht zu untersuchen, wurden Zirkonschichten bei identischen Sputterpara-
metern, aber unterschiedlichen Schichtdicken aufgebracht. Das Ergebnis, das in Abbildung
5.5 zu sehen ist, zeigt nahezu identisch verlaufende Kurven. Die Abweichungen zwischen
den einzelnen Proben liegt im Bereich des Rauschens der Messkurven. Die Spannungs-
messungen, die mittels der Anlage durchgefiihrt werden, sind also gut reproduzierbar.

5.5 Der Vergleich mit XRD-Spannungsmessungen

Nach der Bewertung des Rauschens der Messungen und dem Nachweis der Reproduzier-
barkeit muss zur vollstéindigen Charakterisierung des Messplatzes noch die Validitat der
in situ durchgefithrten Messungen iiberpriift werden. Dies kann durch den Vergleich der
in Kapitel 6 aufgefithrten Messergebnisse mit anderen Untersuchungsmethoden erreicht
werden. Aus diesem Grunde bot sich eine Gegeniiberstellung von Spannungsmessungen
mit Spannungsmessungen an, die auf Rontgenuntersuchungen basieren.

In Abschnitt 3.3.1 wird beschrieben, wie die mechanischen Spannungen in Schichten
mittels Rontgenanalyse zu bestimmen sind. Dies wurde an Zirkon durchgefiihrt, um die
Spannungsmessungen des In-Situ-Spannungsmessplatzes mit den Rontgendaten zu ver-
gleichen.

Wie in Abbildung 5.6 links zu sehen ist, ist die Textur von Zirkon nicht so ausgeprigt,
wie es z.B. bei Zinkoxid (siche Abbildung 3.11) der Fall ist. Dies ermdglicht es, einen
Peak {iber einen grofien Bereich der Probenkippung zu messen und den Gitterabstand zu
bestimmen, wie dies in Abbildung 5.6 rechts fiir die (110)-Ebenen geschehen ist.
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Nach Gleichung 3.5 berechnet sich die Spannung tiber

__ b dy
S (1+4v)-dy sin®(y)
d
wobei 271# = —0,065 A 40,01 A durch eine Ausgleichsgerade in Abbildung 5.6
sin

rechts bestimmt wurde, wiahrend die Werte von dy, E und v aus Tabellen iibernommen
wurden. Damit léasst sich die mechanische Spannung in der Schicht durch

Oxrp = —942 MPa 4+ 145 MPa

berechnen, was in guter Ubereinstimmung mit dem bei diesem Druck in situ gemes-
senen Wert von o = —750 MPa liegt.

Der Vergleich der Messung des In-Situ-Spannungsmessplatzes mit Rontgenmessungen
ergibt also die Giiltigkeit der Messungen.



Kapitel 6

Die In-Situ-Spannungsmessungen an
Metallen und Oxiden

Nachdem in den vorhergehenden Kapiteln die Grundlagen des Wachstums und der Span-
nungsbildung in diinnen Schichten sowie die Details der Sputteranlage und des In-Situ-
Spannungsmessplatzes behandelt wurden, werden in diesem Kapitel nun die Messergeb-
nisse, die mit dieser Anlage erzielt wurden, vorgestellt und diskutiert.

Bevor Messungen der mechanischen Spannungen durchgefiihrt werden konnen, ist es
wichtig zu wissen, welche Sputterparameter fiir die einzelnen Targets zu verwenden sind.
Daher werden vor den Untersuchungen der mechanischen Spannungen zunéchst die Tar-
gets bei unterschiedlichen Sauerstofffliissen charakterisiert. Dabei wird geklart, wo beim
reaktiven Sputtern der einzelnen Materialien der Ubergang vom metallischen zum oxidi-
schen Modus liegt, und es werden die zugehorigen Hysteresen vermessen.

Nach dieser Analyse der Beschaffenheit der Targets werden schliellich die vorgenom-
menen Untersuchungen an den Schichtspannungen wihrend des Wachstums der verschie-
denen Materialien vorgestellt. Die Messungen wurden dabei zunéchst jeweils an metalli-
schen Schichten durchgefiithrt und interpretiert. Nach der Untersuchung der Schichtspan-
nungen im Metall wurde dann Sauerstoff in das Sputtergas gemischt und die Spannungs-
entwicklung in Schichten beim Ubergang vom Metall zum Oxid bei einem festen Druck
beobachtet.

Nach der Présentation und Diskussion der Spannungsmessungen fiir die einzelnen
Metalle und Oxide wird im Anschluss daran ein Uberblick iiber das Spannungsverhalten
in den untersuchten Metallen und Oxiden gegeben und das Wachstum der Schichten mit
den Spannungsmessungen korreliert.

6.1 Das Hystereseverhalten der verschiedenen Tar-
gets

Um die mechanischen Spannungen in gesputterten Metallen, in ihren voll stéchio-
metrischen Oxiden und Schichten im Ubergangsbereich dazwischen messen zu konnen,
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Abbildung 6.1: Targetspannung beim Sputtern vom Zink- (a), Titan (b), Zirkon (c) und
Niob-Target (d) mit konstantem Strom und Druck fiir fallende und steigende Sauerstoff-
fliisse

d)

muss zunéchst fiir jedes Targetmaterial bestimmt werden, bei welcher elektrischen Span-
nung der Ubergang vom metallischen zum oxidischen Sputtermodus stattfindet. Dazu
werden der Depositionsdruck und der Sputterstrom fest eingestellt und der Sauerstoff-
fluss wahrend des Sputterns langsam erhoht. Fiir jeden Messpunkt wird dabei abgewartet,
bis das System sich im Gleichgewicht befindet, bevor die elektrische Spannung abgelesen
wird. Da es beim Sputtern zu ausgepriagtem Hystereseverhalten kommen kann, muss die
Messrichtung anschlielend umgekehrt werden und der Sauerstofffluss verringert werden,
so dass das Sputtersystem aus dem oxidischen Bereich heraus wieder in den metallischen
Bereich gelangt.
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6.1.1 Zink-Target

Wie in Abbildung 6.1 links oben zu sehen ist, sinkt die elektrische Spannung, welche
am Zinktarget anliegt, beim Ubergang vom metallischen in den oxidischen Sputtermodus
ab. Wahrend rein metallisches Zink bei einem Depositionsdruck von 1 Pa und einem
Sputterstrom von 0,15 A mit einer hohen Spannung von 730 V gesputtert wird, verringert
sich die Spannung ab einem Sauerstofffluss von 1 scem iiber einen Bereich von 10 scem
schnell auf 490 V.

Wenn man die Messrichtung umdreht und den Sauerstofffluss aus dem oxidischen
Bereich herausfithrend, verringert, erhocht sich die elektrische Spannung auf den ur-
spriinglichen Wert. Allerdings verlduft die Kurve bei fallendem Sauerstofffluss unterhalb
der Kurve, die dem steigenden Sauerstofffluss entspricht. Dieses Hystereseverhalten ist auf
die verringerte Sputterrate im oxidischen Modus zuriickzufithren. Da die Sputterrate hier
kleiner ist, reichen bereits geringere Mengen von Sauerstoff aus, um den Sputtergraben
schneller zu oxidieren, als er freigesputtert wird, wodurch das System ldnger im oxidischen
Bereich verbleibt.

6.1.2 Titan-Target

In Abbildung 6.1 auf der rechten oberen Seite wird der Verlauf der Sputterspannung beim
Titantarget gezeigt. Bei dieser Untersuchung betrug der Depositionsdruck wieder 1 Pa.
Fiir den Sputterstrom wurde diesmal eine Stromstérke von 0,4 A gewéhlt. Man sieht,
dass metallisches Titan mit einer Spannung von 490 V gesputtert wird; mit steigendem
Sauerstofffluss steigt die elektrische Spannung ab einem Fluss von 2 scem steil an, bis sie
bei 3,5 sccm 720 V erreicht. Wenn man den Sauerstofffluss nun wieder reduziert, so sinkt
die Spannung ab, allerdings langsamer, so dass sich auch hier eine ausgepragte Hysterese
ausbildet.

6.1.3 Zirkon-Target

In Abbildung 6.1 ist links unten die Hysterese fiir Zirkon erkennbar. Man sieht, dass
die Sputterspannungen im metallischen und oxidischen Bereich nicht sehr unterschiedlich
sind. So betriagt die Spannung bei einem Sputterstrom von 0,4 A und einem Druck von
1 Pa fiir metallisches Zirkon 360 V, wéhrend sie fiir Zirkonoxid, das mit 5 sccm Sauer-
stofffluss hergestellt wird, den Wert von 390 V hat. Im Ubergangsbereich zwischen me-
tallischem und oxidischem Sputtermodus gibt es einen plotzlichen Spannungsanstieg, bei
dem sich die elektrische Spannung bis auf 450 V erhoht, dann aber wieder abfallt. Dieses
Verhalten wird sowohl fiir steigende als auch fiir fallende Sauerstofffliisse beobachtet.

6.1.4 Niob-Target

In Abbildung 6.1 ist rechts unten der Verlauf der Sputterspannung beim Niobtarget aufge-
zeichnet. Der Unterschied zwischen dem metallischen und dem oxidischen Sputtermodus
ist bei Niob sehr stark ausgepragt. Fiir das Metall Niob betrédgt die Sputterspannung bei
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Abbildung 6.2: Entwicklung der Filmkraft (jeweils links) und der daraus abgeleiteten me-
chanischen Schichtspannungen (jeweils rechts) wihrend des Wachstums typischer Zink-
proben, die bei 1 Pa (a und b) und 4 Pa (c und d) hergestellt wurden

einem Totaldruck von 1 Pa und einem Sputterstrom von 0,2 A nur 350 V. Wenn nun
Sauerstoff in das System eingelassen und der Sauerstofffluss langsam erhoht wird, steigt
die Spannung bei einem Sauerstofffluss grofler als 1 scem stetig bis auf 700 V bei 5 scem
an.

Beim Verringern des Sauerstoffflusses reduziert sich die elektrische Spannung wieder;
allerdings verlauft die Kurve bei fallendem Sauerstofffluss aufgrund der unterschiedlichen
Sputterrate im metallischen und oxidischen Modus wieder etwas versetzt zu der Kurve
bei steigendem Sauerstofffluss.
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Abbildung 6.3: Spannungen in den Zinkschichten bei verschiedenen Depositionsdriicken:
links die Spannungsverlaufe, rechts die Spannungen bei einer Schichtdicke von 250 nm,
aufgetragen iiber der Achse des Depositionsdrucks

6.2 Die Spannungsentwicklung in Zink und Zinkoxid

6.2.1 Spannungsentwicklung in Zink

Als erstes Material habe ich Zink untersucht; diinne Filme aus reinem Zink wurden dazu
von einem metallischen Target (Reinheit: 99.995%) ohne Sauerstoffzugabe gesputtert.
Die Filme wurden auf Siliziumsubstraten einer Dicke von 83 um abgeschieden, die eine
Siliziumoxidschicht von 400 nm aufwiesen. Bis auf zwei Ausnahmen, bei denen 214 pm
dicke Siliziumsubstrate mit nativer Siliziumoxidschicht verwendet wurden, sind alle in
dieser Arbeit vorgestellten Messungen auf dieser Art von Substraten durchgefiihrt worden.

Zink ist ein weiches Metall mit einem sehr niedrigen Schmelzpunkt von Ty, = 693 K.
Die Proben wurden wihrend der Deposition nicht extern geheizt, dennoch erhéhte sich die
Temperatur durch den Sputterprozess auf ungefiahr 50 °C. Diese Temperatur wurde durch
die in Abschnitt 4.3.7 beschriebene Methode gemessen. Das Verhéltnis zwischen Depositi-
onstemperatur und Schmelzpunkt liegt in diesem Fall bei T, /Ty = 0,47. Die Zinkatome
in der Schicht sind also extrem beweglich, weshalb Zink als Metall hoher Mobilitit gelten
kann [46], [53].

Abbildung 6.2 zeigt die Entwicklung der Filmkraft und der mechanischen Spannungen
zweier typischer Zinkproben wéahrend des Schichtwachstums. Am Anfang der Deposition
erhoht sich die Filmkraft sehr schnell, was Zugspannungen in der Probe entspricht. Die
Filmkraft erreicht ihr Maximum bei ungefahr 50 nm, wonach sie langsam und linear ab-
nimmt, bis die Spannungen in der Probe kompressiv werden. Am Ende der Deposition
sind die Spannungen sehr gering und liegen unter den zu erwartenden thermischen Span-
nungen mit einem Wert von maximal 54 MPa Druckspannung. Nach dem Schlieen der
Blende ist ein direktes Relaxieren der Spannungen zu beobachten.
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Dieses Verhalten ist bekannt von aufgedampften Filmen hoher Mobilitéit, wie es in Ab-
schnitt 3.2.4 beschrieben ist, also Zugspannungen bis zur Koaleszenz mit nachfolgendem
Ubergang der Spannungen in den kompressiven Bereich. Auch der zeitliche Verlauf der Re-
laxation der Messungen weist eine gute Ubereinstimmung mit Daten von aufgedampften
Metallen hoher Mobilitdat auf [31].

Man erkennt, dass der Verlauf der Filmkraft in beiden Proben gleich ist, obwohl sie bei
unterschiedlichen Depositionsdriicken und damit auch unterschiedlichen Depositionsraten
von 2 nm/s bei 1 Pa und 0,9 nm/s bei 4 Pa hergestellt wurden.

Nun treten beim Sputterprozess jedoch zusétzlich andere Effekte auf, welche die Span-
nungen in den aufgebrachten Schichten beeinflussen, wie der Beschuss mit energetischen
Teilchen (siche Abschnitt 3.2.5). Im Falle des nicht reaktiven Sputterns kommen hierbei
vor allem Argonatome in Betracht, die vom Target in Richtung des Substrats reflektiert
werden.

Um den potentiellen Einfluss des reflektierten Argons auf das Verhalten der Schicht-
spannungen zu untersuchen, wurden Spannungsmessungen bei verschiedenen Driicken
durchgefiihrt. Die mittlere freie Weglinge der Teilchen, welche die Schicht wéhrend
der Sputterdeposition bombardieren, hingt stark vom Druck des Sputtergases ab. Eine
Erhohung des Drucks fithrt zu mehr Kollisionen und damit zu einer schnelleren Therma-
lisierung der Energien der Partikel [99].

In Abbildung 6.3 links sind die Spannungskurven bei verschiedenen Depositions-
driicken aufgetragen. Man erkennt deutlich, dass die Kurven sich bei Druckvariation wenig
andern. In der gleichen Abbildung rechts wurde die mechanische Spannung in der Schicht
bei einer Schichtdicke von 250 nm iiber der Druckachse aufgetragen. Dabei entsprechen
die Fehlerbalken der Streuung von verschiedenen Proben, die bei jeweils identischen De-
positionsbedingungen hergestellt wurden. Man sieht, dass sémtliche Druckspannungen in
den Schichten sehr gering ausfallen und unabhéngig vom Depositionsdruck sind. Aufgrund
der Druckunabhéngigkeit und der geringen Spannungen ist klar, dass der Partikelbeschuss
wéahrend der Deposition nahezu keinen Einfluss auf die Schichtspannungen hat.

Die hohe Mobilitéat der Zinkatome in der Schicht ist die Ursache dieser geringen Span-
nungen. Die Argonatome, welche die Oberfliche der Schicht bombardieren, werden entwe-
der selber in der Schicht implantiert oder stoflen Oberflichenatome hinein, wodurch die
Spannungen erzeugt werden (siche Abschnitt 3.2.5). Diese Prozesse spielen sich nahe der
Oberfléche ab; die Eindringtiefe betragt nur einige Atomlagen. Aufgrund der hohen De-
positionstemperatur von 7'/T); = 0,47 ist nun die Schicht so mobil, dass sie diese Schiden
leicht ausheilen kann [53].

6.2.2 Spannungsaufbau in Zinkoxid

Als néchstes wurden Zinkoxidfilme bei hohem Sauerstofffluss im oxidischen Sputtermodus
hergestellt. Im Gegensatz zu Zink weist Zinkoxid eine sehr geringe Mobilitat auf, da die
starken Sauerstoff-Zink-Bindungen in der Schicht dominieren.

Die Filmkraft und die mechanischen Spannungen einer typischen Zinkoxidprobe, die
bei einem Sauerstofffluss von 7,5 sccem und einem Gesamtdruck von 1 Pa hergestellt wurde,
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Abbildung 6.4: Entwicklung der Filmkraft (links) und der daraus abgeleiteten mechani-
schen Spannungen (rechts) in der Schicht wihrend des Wachstums einer typischen Zink-
oxidprobe, die bei 7,5 sccm Os-Fluss und einem Druck von 2 Pa hergestellt wurde

ist in Abbildung 6.4 aufgetragen. Man sieht, dass die Schicht eine sehr hohe Druckspan-
nung aufweist. Zugspannungen kommen in der Schicht zu keinem Zeitpunkt vor, selbst
im Anfangsbereich des Wachstums herrschen bereits Druckspannungen. Die Filmkraft
fallt vom Beginn der Deposition an mit zunehmender Schichtdicke linear ab, was mit
konstanten Druckspannungen korrespondiert. Nach dem Ende der Beschichtung ist kei-
nerlei Relaxation zu beobachten, was auf die geringe Mobilitdt der Atome innerhalb der
Schichten zuriickzufiihren ist.

Dieses Verhalten der Schichtspannungen wird in dieser Art nicht in aufgedampften,
polykristallinen Schichten beobachtet, was auf eine Spannungsursache hinweist, die beim
Aufdampfen offenbar nicht auftritt. Um nun zu untersuchen, worin diese Ursache besteht
und ob vielleicht Partikelbeschuss die Spannungen bei diesem Schichtmaterial hervorruft,
wurde der Depositionsdruck variiert.

In Abbildung 6.5 wird der Spannungsverlauf in Zinkoxidschichten gezeigt, die bei ei-
nem Sauerstofffluss von 25 scecm und unterschiedlichen Depositionsdriicken hergestellt
wurden. Das verstdrkte Rauschen im Vergleich zu den bisher gezeigten Spannungsmes-
sungen liegt an den hier verwendeten, mit 214 pum deutlich dickeren Siliziumsubstraten.
Die Spannungskurven sind je nach Druck vertikal verschoben, wéhrend sich ihr prinzipi-
eller Verlauf nicht &ndert. Im zweiten Graphen ist die jeweilige Spannung in der Schicht
bei einer Schichtdicke von 90 nm iiber der Druckachse eingezeichnet. Die Fehlerbalken
entsprechen dabei wieder der Streuung der Messdaten von mit identischen Parametern
hergestellten Proben. Man erkennt aus dem Graphen, dass die Spannungen stark vom
eingestellten Depositionsdruck abhéngen.

Dies fiihrt zu dem Schluss, dass die Spannungen in diesem Fall durch Partikelbeschuss
entstehen. Da die mittlere freie Wegldnge der Teilchen stark vom Druck abhéngt, fithrt
eine Druckerhéhung dazu, dass weniger Teilchen die Probe erreichen und nur geringerere
Energie aufweisen. Daher werden weniger Schidden in der Schicht und damit weniger
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Abbildung 6.5: Spannungen in Zinkoxidschichten bei verschiedenen Depositionsdriicken:
links die Spannungsverldufe, rechts die Spannungen bei einer Schichtdicke von 90 nm,
aufgetragen iiber der Achse des Depositionsdrucks

Spannungen erzeugt. Man geht davon aus, dass die Teilchen, welche diese Spannungen
verursachen, Sauerstoffionen sind, die im Target entstehen und von dort in Richtung der
wachsenden Schicht beschleunigt werden [43] [93].

Da die Schichtspannungen unabhéngig von der Schichtdicke immer kompressiv sind,
ist davon auszugehen, dass die starken Druckspannungen durch den Ionenbeschuss alle
anderen Effekte der Spannungsentstehung iiberdecken.

6.2.3 Ubergang von Zink zu Zinkoxid

Nach der Analyse der Spannungen in metallischem Zink und stéchiometrischem Zinkoxid
wurden nun Schichten im Ubergangsbereich zwischen diesen beiden Extremen untersucht.

In Abbildung 6.6 sind der Verlauf der Filmkraft und der mechanischen Spannungen
von Schichten aufgetragen, die jeweils mit einem Sauerstofffluss zwischen 0 sccm und 25
sccm hergestellt wurden. Diese Schichten wurden wieder auf Siliziumsubstraten der Dicke
83 pm abgeschieden. Man erkennt deutlich, dass es in den Messdaten zwei stark getrennte
Bereiche gibt: den metallischen Bereich geringer Spannungen und den oxidischen Bereich,
in dem die Schichten extrem grofie Spannungen aufweisen. Bei Sauerstofffliissen kleiner
als 3,9 sccm liegt der metallische Bereich vor, und die Spannungen sind sehr gering.

Wenn der Sauerstofffluss weiter erhoht wird, beobachtet man einen starken Anstieg
der Druckspannungen in den Schichten, die im Ubergangsbereich zwischen oxidischem
und metallischem Sputtermodus bei 5 sccm Os-Fluss entstehen. Die Streuung der Mess-
werte in diesem Bereich héngt mit dem Hystereseverhalten der Depositionsparameter
zusammen, das es zum einen schwierig macht, die Parameter wéhrend der Beschichtung
konstant zu halten, und zum anderen verschiedene Targetoxidationszusténde bei gleichem
Sauerstofffluss zulédsst. Bei den Proben, deren Messkurven mit dem Zusatz ,vom oxidi-
schen Bereich“ gekennzeichnet sind, wurde der Sauerstofffluss vom oxidischen Bereich aus
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Abbildung 6.6: Entwicklung der Filmkraft (links) und der daraus abgeleiteten mechani-
schen Spannungen (rechts) in Schichten von Zink und Zinkoxid, die mit verschiedenen
Sauerstofffliissen hergestellt wurden. Der Totaldruck wahrend der Beschichtung betrug
bei allen Proben 1 Pa.

langsam reduziert, bis der Fluss von 5 sccm erreicht war. Umgekehrt verhélt es sich bei
der Kurve mit dem Zusatz ,vom metallischen Bereich®; hier wurde der Sauerstofffluss
langsam vom metallischen Bereich her gesteigert.

Bei weiter erhohtem Sauerstofffluss gerdt das System in den oxidischen Bereich, und
die Spannungen scheinen sich bei sehr stark kompressiven Werten zu stabilisieren.

Das beobachtete Verhalten der Spannungen lésst sich nun folgerichtig erkldren. Die
Schichtspannungen nehmen im Ubergangsbereich so stark zu, weil die Targetoberfliche
dort mehr und mehr von einer Oxidschicht bedeckt wird, welche die Quelle fiir die Sauer-
stoffionen, die die Schichtspannungen im Zinkoxid erzeugen, darstellt. Wenn das Target
dann komplett von einer Oxidschicht iiberzogen ist, steigt die Anzahl der energetischen
Sauerstoffionen mit zunehmendem Sauerstofffluss nicht weiter, weshalb die Spannungen
im oxidischen Sputtermodus wieder konstant werden und bleiben.

6.3 Die Untersuchungen an Zirkon und Zirkonoxid

6.3.1 Spannungsentwicklung in Zirkon

Als zweites Material wurde Zirkon untersucht, das von einem metallischen Target (Rein-
heit: 99.7%) ohne Sauerstoffzugabe auf Siliziumsubstrate der Dicke 83 pym gesputtert wur-
de. Zirkon weist einen hohen Schmelzpunkt von T, = 2128 K auf. Da die Depositionstem-
peratur im Falle von Zirkon ungefahr 100°C betrug, ist das Verhéltnis von Depositions-
zu Schmelztemperatur mit Tp.,/Ty = 0,18 recht niedrig. Das Material weist also eine
eher geringe Mobilitéit auf; es liegt allerdings nur leicht unter der Schwelle niedrig mobiler
Materialien, die bei Tp.,/Th = 0,2 angesetzt wird [46].

Abbildung 6.7 zeigt die Messkurven der Filmkraft und der mechanischen Spannungen
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Abbildung 6.7: Entwicklung der Filmkraft (jeweils links) und der daraus abgeleiteten
mechanischen Schichtspannungen (jeweils rechts) wihrend des Wachstums typischer Zir-
konproben, die bei Depositionsdriicken von 0,8 Pa (a und b) und 10 Pa (¢ und d) bei
einem Target-Substrat-Abstand von 75 mm hergestellt wurden

von zwei Zirkonproben, die bei Depositionsdriicken von 0,8 Pa und 10 Pa hergestellt
wurden. Die Depositionsrate betrug dabei 0,69 nm/s, bzw. 0,19 nm/s. Man erkennt, dass
sich die Spannungen in den beiden Proben grundlegend anders entwickeln.

Bei einem Depositionsdruck von 0,8 Pa nimmt die Filmkraft zunéchst zu; es bilden sich
also Zugspannungen aus, wie es schon beim Zink beobachtet wurde. Nach dem Maximum,
das bereits bei wenigen Nanometern erreicht wird, fallt die Filmkraft rapide linear ab, was
auf das Entstehen einer konstanten Druckspannung zuriickzufiihren ist. Dieses Verhalten
ist auch in der Spannungskurve zu beobachten. Dabei ist auffillig, dass die Spannungen
sehr hohe Werte erreichen. Die Zugspannungen liegen am Anfang des Schichtwachstums
im Bereich mehrerer Gigapascal und werden dann beim weiteren Wachstum in kurzer Zeit
in kompressive Schichtspannungen von ca. 600 MPa umgewandelt.

Dieses Verhalten wird in aufgedampften Metallschichten nicht beobachtet. Die Druck-
spannungen erreichen in den hier untersuchten Schichten sehr hohe Werte, und das
Maximum der Filmkraft liegt bei sehr geringen Schichtdicken. Letzteres ist darauf
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Abbildung 6.8: Spannungen in Zirkon bei verschiedenen Driicken: links die Spannungs-
verldufe, rechts die Spannungen bei einer Schichtdicke von 120 nm, aufgetragen iiber der
Achse des Depositionsdrucks

zuriickzufiihren, dass sich die Komponenten der Druck- und Zugspannungen in der Schicht
addieren. Da der Aufbau der hohen Druckspannungen bereits friih einsetzt kann diese
dabei die Kurve in den negativen Bereich hinunterziehen, wodurch das Maximum der
Filmkraft zu geringen Schichtdicken verschoben wird.

Bei einem Druck von 10 Pa beginnt die Entwicklung der Filmkraft zunéchst dhnlich.
Sie wéchst zuerst langsam an, bis sie ein Maximum bei 15 nm erreicht. Danach sinkt
sie leicht ab, um dann linear zu steigen. Es wird zu keinem Zeitpunkt der Bereich der
Druckspannungen erreicht, was man auch im Verlauf der Schichtspannungen sieht. Hier
erscheinen zunéchst Zugspannungen von maximal 1 GPa, die dann langsam auf einen
Wert von ca. 200 MPa absinken.

Ahnliches Verhalten kann man in aufgedampften Schichten niedriger bis mittlerer
Mobilitét beobachten (siche Abschnitt 3.2.4). Diese Schichten wachsen typischerweise
feinkornig auf und enthalten Zugspannungen, die auf die Korngrenzen zuriickzufiihren
sind.

In beiden Proben &ndert sich die Spannung nach dem Schlieen des Shutters leicht in
Richtung kompressiver Spannungen, was auf thermische Effekte zuriickzufiihren ist. Span-
nungsabbau durch Rekristallisation hingegen verlduft immer in Richtung Zugspannung,
da sich hierbei die Schicht zusammenzieht.

Interessant ist beim Vergleich der beiden Proben, dass die Zugspannungen im Anfangs-
bereich des Wachstums deutlich verschieden sind. Die Probe, die bei 0,8 Pa hergestellt
wurde, weist dort deutlich hohere Zugspannungen auf als die Probe, die bei 10 Pa herge-
stellt wurde. Dies kann durch zwei Effekte erklart werden. Zum einen hiangt der Teilchen-
beschuss der wachsenden Schicht stark vom Depositionsdruck ab und zum anderen édndert
sich dabei auch die Depositionsrate. Die Erhohung der Zugspannungen im Anfangsbereich
liegt daran, dass die wachsenden Inseln bei erh6htem Teilchenbeschuss kleiner sind als oh-
ne Teilchenbeschuss und von daher mehr Grenzen zwischen den Inseln bestehen, die zu
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Zugspannungen fithren. Bereits bei einem Ionenbeschuss von einem Verhéltnis von einem
Argonion auf 150 deponierte Atome wéhrend des Wachstums von Aluminium wurde eine
deutliche Verkleinerung der Inselgréfie beobachtet, wiahrend gleichzeitig die Inseldichte
auf dem Substrat zunahm [34]. Ahnliches Verhalten wurde auch bei Platin beobachtet
[17], [60]. Da neben dem Teilchenbeschuss der Oberfliche auch die Depositionsrate mit
sinkendem Druck zunimmt, kann man das Verhalten der Zugspannungen auch durch eine
erhohte Inseldichte aufgrund der gestiegenen Depositionsrate erkléaren, wie es in Abschnitt
2.1.3 beschrieben ist.

Um nun die unterschiedliche Spannungsentstehung in den Proben zu beleuchten, wur-
den Messungen bei verschiedenen Driicken zwischen 0,5 Pa und 10 Pa durchgefiihrt. In
Abbildung 6.8 sind die Spannungskurven aufgetragen. Man erkennt, dass sich der Schicht-
spannungsverlauf in den ersten Nanometern des Schichtwachstums nicht grundlegend
andert, lediglich die Hohe der Spannungen reduziert sich bei sehr hohen Depositions-
driicken. Im Bereich grofierer Schichtdicke ist hingegen zu beobachten, dass Schichten, die
bei geringen Driicken hergestellt wurden, Druckspannungen aufweisen, wahrend fiir hohe
Depositionsdriicke Zugspannungen zu beobachten sind.

Zur besseren Vergleichbarkeit wurden die Werte der Schichtspannungen der einzelnen
Proben bei einer Schichtdicke von 120 nm iiber der Druckachse aufgetragen. Dabei entspre-
chen die Fehlerbalken der Streuung von verschiedenen Proben, die bei jeweils identischen
Depositionsbedingungen hergestellt wurden. Man sieht, dass die Druckspannungen stark
vom Depositionsdruck abhéngen, so wie es in auch in anderen Metallen beobachtet wurde
(siche Abschnitt 3.9).

Die Ursache der mechanischen Spannungen liegt hier analog zum Zinkoxid im Beschuss
der Schicht durch energetische Teilchen. Da hier metallisch gesputtert wird, handelt es
sich dabei allerdings um Argon, das vom Zirkontarget reflektiert wird und die Ober-
flache der Schicht bombardiert. Diese Reflektion des Argons wird bei den verschiedenen
untersuchten Targetmaterialien in Abschnitt 6.6.1 ndher untersucht und mit Hilfe eines
Computerprogramms simuliert.

6.3.2 Ubergang von Zirkon zu Zirkonoxid

Nach den Untersuchungen an Zirkon und Zirkonoxid wird nun der Ubergang zwischen die-
sen beiden Schichtkompositionen untersucht. Der Verlauf der Spannungen beim Ubergang
von Zirkon zu Zirkonoxid bei einem Druck von 1 Pa wird in Abbildung 6.9 gezeigt. Bei
den in diesem im Graphen eingetragenen Messungen betrug der Target-Substrat-Abstand
115 mm, wihrend bei allen anderen Messungen in dieser Arbeit ein Abstand von 75 mm
bestand. Da die mittlere freie Weglénge von energetischen Teilchen, die sich durch das
Sputtergas vom Target zum Substrat bewegen, vom Produkt aus Druck und Distanz
abhéngt [99], entsprechen die Depositionsbedingungen hier einem Druck von ca. 1,5 Pa
bei einem Target-Substrat-Abstand von 75 mm. Als Substrat diente hier Silizium einer
Dicke von 214 pm, weshalb das Rauschen in den Messkurven im Vergleich zu den anderen
Messungen am Zirkon erhoht ist.

Man erkennt, dass die leichten Druckspannungen, die bei diesem Druck im rein metal-
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Abbildung 6.9: Entwicklung der Filmkraft (links) und der daraus abgeleiteten mechani-
schen Spannungen (rechts) in Schichten von Zirkon und Zirkonoxid, die mit verschiedenen
Sauerstofffliissen hergestellt wurden. Der Totaldruck wihrend der Beschichtung betrug bei
allen Proben 1 Pa, der Target-Substrat-Abstand 115 mm.

lischen Zirkon zu beobachten sind, verschwinden, sobald etwas Sauerstoff in das System
eingelassen wird. Der Verlauf der Kurve, die die Entwicklung der Filmkraft veranschau-
licht, bleibt fiir das Wachstum der ersten 5 nm Schichtdicke in etwa gleich, danach steigt
sie jedoch fiir die Probe, die bei einem Sauerstofffluss von 1,25 scem hergestellt wurde,
linear an, was die Ausbildung konstanter Zugspannungen in der Schicht bedeutet. Bei wei-
terer Erhohung des Sauerstoffflusses im metallischen Modus nehmen die Zugspannungen
wieder langsam ab.

Beim Ubergang in den oxidischen Sputtermodus bei 2 sccm Sauerstofffluss findet ei-
ne grundlegende Anderung der Spannungsentwicklung statt. Man sicht, dass die Film-
kraft sogleich negative Werte annimmt und die Schichten sofort mit Druckspannungen
aufwachsen; wahrend der weiteren Entwicklung sind keine Zugspannungen sichtbar. Mit
zunehmendem Sauerstofffluss stabilisieren sich die Werte der Schichtspannungen im kom-
pressiven Bereich. Dieses Verhalten wurde auch beim Zinkoxid beobachtet.

Die Anderung des Spannungsverlaufs bei der Zugabe einer geringen Menge Sauerstoff
ist durch den Einfluss des Sauerstoffs auf die Beschaffenheit der Schicht zu erklaren.
Das Target befindet sich ja zunéchst noch deutlich im metallischen Modus, und seine
Bedeckung mit Zirkonoxid ist daher gering. Hierdurch bleibt der Beschuss der Schicht mit
energetischen Teilchen bei einer kleinen Sauerstoffzugabe konstant.

Der Sauerstoff wirkt verdndernd ein auf den Aufbau und das Wachstum der Schicht,
wodurch er Einfluss auf die eingebauten Spannungen nimmt. Es ist bekannt, dass Sau-
erstoff in geringen Konzentrationen die Korngrenzen von wachsenden Filmen fixiert [99].
Durch diese Fixierung der Korngrenzen wichst der Film feinkoérnig auf, wobei die vielen
Korngrenzen starke Zugspannungen in der Schicht erzeugen, welche die Druckspannungen
aufgrund des Teilchenbeschusses kompensieren und sogar iibertreffen.

Um dies experimentell zu belegen, wurden Rontgenuntersuchungen an zwei Zirkon-
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Abbildung 6.10: Rontgenspektren zweier Zirkonproben, die bei 0 scem und 1,25 scem
Sauerstofffluss hergestellt wurden

schichten, die bei 0 sccm und 1,25 scem Sauerstofffluss hergestellt wurden, durchgefiihrt.
Die Schichtdicken wurden zu 60 nm fiir die Probe bei 0 scem Sauerstofffluss und 212
nm fiir die andere Probe bestimmt. In Abbildung 6.10 sind beide Messkurven vertikal
zueinander versetzt abgebildet. Man erkennt, dass die Probe, die ohne Sauerstofffluss
hergestellt wurde, zwei Peaks aufweist, die auf die (002) und (004) Ebenen der Schicht
zuriickzufiihren sind. In der Schicht, die bei 1,25 sccm Sauerstofffluss hergestellt wurde,
ist im Gegensatz dazu keine kristalline Ordnung nachweisbar. Da dies offensichtlich kein
Effekt mangelnder Schichtdicke sein kann, weist die Messung nach, dass Zirkonschichten
durch leichte Sauerstoffzugabe tatsédchlich nanokristallin aufwachsen, was das beobachtete
Spannungsverhalten erklart.

Der weitere Verlauf der Spannungen ist folgerichtig zu begriinden. Wenn der Sauer-
stofffluss weiter ansteigt, beginnt das Target langsam zu oxidieren, so dass nun energeti-
sche Sauerstoffionen am Target entstehen konnen. Die Anzahl der Sauerstoffionen nimmt
mit steigendem Sauerstofffluss zu, wobei sie aufgrund ihrer im Vergleich zum reflektierten
Argon hoheren Energie die Schicht wieder in den Druckspannungsbereich bringen. Die
Energie der Sauerstoffionen ist hoher als die des reflektierten Argons, da die Sauerstoff-
ionen mit der vollen Sputterspannung in Richtung des Substrats beschleunigt werden,
wéhrend das Argon durch die Reflektion viel Energie verliert (siehe auch Abschnitt 6.6.1
fiir Simulationen der Reflektion des Argons).

Im metallischen Modus dndert sich dabei der Verlauf der Spannungsentwicklung im
Anfangsbereich des Schichtwachstums kaum. Beim Ubergang in den oxidischen Bereich
des Sputterns erhchen sich aber die Druckspannungen sofort, da das Target vollstdndig
oxidiert und die Menge der Sauerstoffionen stark zunimmt. Analog zum Zinkoxid sind
dabei im Anfangsbereich des Schichtwachstums keinerlei Zugspannungen zu beobachten;
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Abbildung 6.11: Entwicklung der Filmkraft (jeweils links) und der daraus abgeleiteten me-
chanischen Schichtspannungen (jeweils rechts) wéhrend des Wachstums typischer Niob-
proben, die bei 0,35 Pa (a und b) und 1 Pa (c und d) hergestellt wurden

die Druckspannungen sind so hoch, dass anféingliche Zugspannungen aufgrund der zusam-
menwachsenden Inseln iiberdeckt werden.

6.4 Die Spannungsentwicklung in Niob und Nioboxid

6.4.1 Spannungsentwicklung in Niob

Als drittes Material wurde Niob untersucht, das von einem metallischen Target der Rein-
heit 99.9% gesputtert wurde. Alle Niob- und Nioboxidschichten wurden auf Siliziumsub-
straten einer Dicke von 83 pum hergestellt. Der Schmelzpunkt von Niob liegt bei T, = 2750
K. Die Depositionstemperatur wurde mit Tp,., ~ 373 K gemessen; das Verhéltnis von
Depositions- zu Schmelztemperatur betrégt also Tp.,/Ty = 0,14. Das Metall liegt da-
mit deutlich unter der Schwelle von Tp.,/Ty = 0,2, die den Bereich niedriger Mobilitét
abgrenzt.
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Abbildung 6.12: Spannungen im Niob bei verschiedenen Driicken: links die Spannungs-
verlaufe, rechts die Spannungen bei einer Schichtdicke von 100 nm, aufgetragen iiber der
Achse des Depositionsdrucks

In Abbildung 6.11 sind die Messkurven der Filmkraft und der mechanischen Spannung
von zwei typischen Niobproben aufgefiihrt, die bei unterschiedlichen Depositionsdriicken
von 0,35 Pa und 1 Pa hergestellt wurden. Die Spannungen entwickeln sich in den beiden
Proben grundlegend verschieden.

Bei 0,35 Pa Depositionsdruck nimmt die Filmkraft zunéchst sprunghaft zu, es bilden
sich also starke Zugspannungen aus. Nach dem Maximum, das bereits bei ca. 5 nm er-
reicht wird, fillt die Filmkraft rapide linear ab, was dem Aufbau einer hohen konstanten
Druckspannung entspricht. Die Zugspannungen am Anfang des Schichtwachstums liegen
im Bereich von 2 GPa, und werden dann beim weiteren Wachstum in kurzer Zeit in
kompressive Schichtspannungen von ca. 700 MPa umgewandelt.

Der Verlauf der Spannungsentwicklung ist hier analog zu dem Verlauf der Spannungs-
entwicklung in Zirkonschichten bei geringem Druck. Wieder liegt das Maximum der Film-
kraft bei sehr kleinen Schichtdicken, was auf die starken Druckspannungen zuriickzufiihren
ist, die die Kurve des Spannungsverlaufs in den kompressiven Bereich ziehen.

Bei einem Druck von 1 Pa verlauft die Spannungsentwicklung grundlegend anders. Die
Filmkraft wachst zunéchst rapide an, um dann bis zu einem Wert von 15 nm Schichtdicke
konstant zu bleiben. Danach steigt sie linear an. Es wird zu keinem Zeitpunkt der Bereich
der Druckspannungen erreicht, was auch aus dem Verlauf der Schichtspannung ersichtlich
ist. Am Anfang gelangen die Zugspannungen in den Bereich von 2 GPa, sinken dann auf
einen Wert von 200 MPa ab, um dann wieder anzusteigen.

Dieses Verhalten ist wiederum analog zu dem in Zirkonschichten bei hohem Druck
beobachteten Spannungsverlauf. Die Spannungen sind auf ein feinkérniges Wachstum
zuriickzufiihren, welches die Zugspannungen hervorruft.

Um den Einfluss des reflektierten Argons auf die Schichtspannungen néher zu unter-
suchen, wurden Messungen bei unterschiedlichen Driicken zwischen 0,35 Pa und 5 Pa
durchgefiihrt. Links in Abbildung 6.12 sind die Spannungskurven eingetragen. Man sieht,
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Abbildung 6.13: Entwicklung der Filmkraft (links) und der daraus abgeleiteten mechani-
schen Spannungen (rechts) in Schichten von Niob und Nioboxid, die mit verschiedenen
Sauerstofffliissen hergestellt wurden. Der Totaldruck wéhrend der Beschichtung betrug
bei allen Proben 1 Pa.

dass sich der Schichtspannungsverlauf in den ersten Nanometern des Schichtwachstums
nicht grundlegend &ndert; lediglich die Hohe der Spannungen reduziert sich bei groferen
Depositionsdriicken. Im Bereich stérkerer Schichtdicke ist hingegen zu beobachten, dass
Schichten, die bei hohen Depositionsdriicken hergestellt wurden, Zugspannungen aufwei-
sen, wihrend sich bei niedrigen Depositionsdriicken Druckspannungen entwickeln.

Zur besseren Vergleichbarkeit wurde nun die Schichtspannung der einzelnen Proben
bei einer Schichtdicke von 100 nm iiber der Druckachse aufgetragen. Dabei entsprechen
die Fehlerbalken der Streuung von verschiedenen Proben, die bei jeweils identischen Depo-
sitionsbedingungen hergestellt wurden. Man sieht, dass die Druckspannungen stark vom
Depositionsdruck abhéngen. Dies fithrt wieder zu dem Schluss, dass die grofien Druck-
spannungen auch hier durch den Beschuss der Schicht mit energetischen Teilchen erzeugt
werden, also vom Argon herriihren, das vom Target reflektiert wird. Die Abnahme der
Zugspannungen bei hohem Druck wurde in &hnlicher Weise schon in anderen gesputterten
Metallen beobachtet (siche Abschnitt 3.2.5).

6.4.2 Ubergang von Niob zu Nioboxid

Abbildung 6.13 zeigt den Verlauf der Filmkraft und der Spannungsentwicklung beim
Ubergang von Niob zu Nioboxid bei einem Druck von 1 Pa. Die Schicht ohne Sauer-
stofffluss weist bei diesem Druck im gesamten Verlauf Zugspannungen auf.

Wenn man nun Sauerstoff in das System einlésst, so reduzieren sich die aus dem
Sputtern resultierenden Spannungen in der Schicht, bis die Zugspannungen in Druck-
spannungen iibergehen. Dabei ist auffillig, dass die Druckspannungen keine so hohen
Werte erreichen, wie es bei Zink- oder Zirkonoxid der Fall ist, sondern die Werte hier bei
maximal 350 MPa liegen.
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Im Gegensatz zu den anderen beiden Materialien verhalten sich auch die Spannun-
gen im Anfangsbereich anders. Der Verlauf der Filmkraftentwicklung in den ersten 5 nm
Schichtdicke #ndert sich kaum beim Ubergang vom metallischen zum oxidischen Bereich.
Es herrschen jeweils zunéchst Zugspannungen und nicht sofort Druckspannungen, wie es
beim Zirkon oder Zink beobachtet wurde.

Der Ubergang von Zug- zu Druckspannungen beim Ubergang vom metallischen in
den oxidischen Bereich ist leicht zu erkldaren. Wahrend das reflektierte Argon bei einem
Druck von 1 Pa offensichtlich nicht ausreicht, um kompressive Schichtspannungen zu er-
zeugen, erreichen die Sauerstoffionen, die im oxidischen Sputtermodus entstehen, eine
hoéhere Energie und kénnen Druckspannungen in der Schicht hervorrufen.

Dieser Unterschied in der Energie lédsst sich durch die Verdoppelung der Sputterspan-
nung von 350 V auf 700 V beim Ubergang vom metallischen zum oxidischen Modus
erkldren. Auflerdem entstehen die Sauerstoffionen am Target und werden von dort aus
direkt in Richtung Substrat beschleunigt. Das Argon wird hingegen im Plasma ionisiert
und zum Target hin beschleunigt, wo es schliellich in Richtung Substrat reflektiert wird
und dabei Energie verliert. Da 99,999% der Argonionen bei der Reflektion im Target ih-
re Jonisation verlieren [99], wird das Argon als neutrales Teilchen nach der Reflektion
durch die am Target anliegende Spannung nicht weiter abgebremst. Berechnungen, wie-
viele Argonatome mit welchen Energien auf dem Substrat eintreffen sind in Abschnitt
6.6.1 dargestellt.

6.5 Die Untersuchungen an Titan und Titanoxid

6.5.1 Spannungsentwicklung in Titan

Das Metall Titan weist eine interessante Kombination von Eigenschaften auf. Zum einen
ist das Atomgewicht des Titans sehr gering, zum anderen liegt jedoch der Schmelzpunkt
mit Ty = 1941 K recht hoch. Die Depositionstemperatur wurde als maximal 7" ~ 453
K gemessen, das Verhéltnis von Depositions- zu Schmelztemperatur betragt dem zufolge
Tpep/Trr < 0,23. Die Mobilitdt von Titan ist also relativ gering im Vergleich zum Zink,
liegt aber knapp oberhalb von Tp.,/Ty = 0,2, wo die Grenze zwischen immobilem und
mobilem Verhalten verlduft. Dabei ist zu beachten, dass die Temperatur wahrend des
Wachstums der Titanschichten langsam zunimmt, bis sie den maximalen Wert erreicht.
Alle Titan- und Titanoxidfilme wurden auf Siliziumsubstraten einer Dicke von 83 pum
hergestellt.

In Abbildung 6.14 sind die Filmkraft und die mechanischen Spannungen wéhrend des
Wachstums zweier typischer Titanproben aufgefiihrt, die bei unterschiedlichen Deposi-
tionsdriicken hergestellt wurden. Die Spannungen entwickeln sich dabei in den beiden
Proben grundlegend verschieden.

Bei der Probe, die mit 1 Pa Depositionsdruck hergestellt wurde, nimmt die Filmkraft
zunéchst sprunghaft zu; es bilden sich also starke Zugspannungen. Nach dem Maximum
der Filmkraft, welches bei ca. 10 nm beobachtet wird, fallt der Wert der Filmkraft rapide
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Abbildung 6.14: Entwicklung der Filmkraft (jeweils links) und der daraus abgeleiteten
mechanischen Schichtspannungen (jeweils rechts) wihrend des Wachstums typischer Ti-
tanproben, die bei 1 Pa (a und b) und 5 Pa (¢ und d) hergestellt wurden

linear ab, was dem Aufbau einer hohen konstanten Druckspannung entspricht. Die Zug-
spannungen liegen am Anfang des Schichtwachstums im Bereich von 2 GPa, und werden
dann beim weiteren Wachstum in kurzer Zeit in kompressive Schichtspannungen von ca.
800 MPa umgewandelt, die sich im weiteren Schichtwachstum dann geringfiigig auf ca.
600 MPa reduzieren.

Bei einem Druck von 5 Pa verldauft der Spannungsaufbau grundlegend anders. Hier
wichst die Filmkraft zunéchst langsam an, bis bei etwa 10 nm Schichtdicke ein erstes
Maximum erreicht wird. Danach sinkt der Wert der Filmkraft zunéchst leicht ab, um dann
wieder zu steigen. Es wird zu keinem Zeitpunkt der Bereich der Druckspannungen erreicht,
was auch aus der Entwicklung der Schichtspannung ersichtlich ist. Im Anfangsbereich
werden zunéchst Zugspannungen im Bereich von 1 GPa erreicht, die dann langsam auf
einen Wert von ca. 100 MPa absinken.

Neben den zwei Proben wurden weitere Titanschichten bei verschiedenen Depositi-
onsdriicken hergestellt. Abbildung 6.15 zeigt links die Messkurven der Spannungen in den
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Abbildung 6.15: Spannungen in Titanschichten bei verschiedenen Depositionsdriicken:
links die Spannungsverldufe, rechts die Spannungen bei einer Schichtdicke von 80 nm,
aufgetragen iiber der Achse des Depositionsdrucks

Schichten, wahrend rechts die Spannungen in der Schicht bei einer Schichtdicke von 80 nm
eingetragen sind. Bei gesputterten Titanschichten bietet sich das gleiche Erscheinungsbild
wie bei den Zirkon- und Niobschichten: bei geringen Driicken entstehen Druckspannun-
gen wegen des reflektierten Argons, bei hohen Driicken Zugspannungen aufgrund der
Immobilitat des Materials. Bei Betrachtung des Spannungsverlaufs ist auflerdem deutlich
zu erkennen, dass die Zugspannungen im Anfangsbereich des Wachstums mit sinkendem
Druck zunehmen.

Dies kann wieder durch den unterschiedlichen Teilchenbeschuss und die unterschied-
liche Rate bei den verschiedenen Depositionsdriicken erklédrt werden. Unter Teilchenbe-
schuss wachsen Inseln im Anfangsstadium des Wachstums kleiner auf als bei niedrigem
Teilchenbeschuss, was an Aluminium und Platin gezeigt wurde [34], [17], [60]. Daher gibt
es mehr Grenzen, die zwischen den Inseln bestehen, und zu Zugspannungen fithren. Mit
sinkendem Druck nimmt neben dem Teilchenbeschuss der Oberfliche auch die Deposi-
tionsrate zu, wodurch man das Verhalten der Zugspannungen auch durch eine erhéhte
Inseldichte aufgrund der gestiegenen Depositionsrate erkldren kann, wie es in Abschnitt
2.1.3 beschrieben ist.

6.5.2 Ubergang von Titan zu Titanoxid

Auch hier wurde jetzt wieder nach den beschriebenen Untersuchung an Metall und Oxid
der Zwischenbereich analysiert. Der Verlauf der Spannungen beim Ubergang von Titan
zu Titanoxid bei einem Druck von 1 Pa wird in Abbildung 6.16 gezeigt.

Man erkennt, dass analog zum Zirkon die Druckspannungen von 500 MPa, die bei 1
Pa Depositionsdruck im rein metallischen Titan zu beobachten sind, verschwinden, sobald
man etwas Sauerstoff in das System ldsst. Stattdessen beobachtet man nun das Auftre-
ten von Zugspannungen im Bereich von 500 MPa. Diese Zugspannungen verschwinden
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Abbildung 6.16: Entwicklung der Filmkraft (links) und der daraus abgeleiteten mechani-
schen Spannungen (rechts) in Schichten von Titan und Titanoxid, die mit verschiedenen
Sauerstofffliissen hergestellt wurden. Der Totaldruck wéhrend der Beschichtung betrug
bei allen Proben 1 Pa.

bei weiterer Erhohung des Sauerstoffflusses, wo wieder Druckspannungen in den Schich-
ten vorherrschen. Die Streuung bei den gewonnenen Spannungsdaten der Proben, die bei
3 sccm Sauerstofffluss erstellt wurden, ist auf die instabilen Depositionsbedingungen im
Ubergangsbereich des Titantargets zuriickzufithren. Bei hohem Sauerstofffluss im oxidi-
schen Modus stabilisieren sich die Druckspannungen in den Schichten im Bereich von 1
GPa.

Der Spannungsverlauf im Anfangsbereich der Beschichtung dndert sich bei den Proben
kaum; auch nach dem Ubergang in den oxidischen Modus entstehen in den Schichten
zunéchst Zugspannungen, die dann in Druckspannungen umgewandelt werden. Dieses
Phé&nomen wurde bereits in den Nioboxidschichten beobachtet.

Analog zum Zirkon sind die Anderungen des Spannungsverlaufs bei der Zugabe
leichter Sauerstoffmengen durch den Einfluss des Sauerstoffs auf die wachsende Schicht
zu erklaren. Der Sauerstoff fixiert die Korngrenzen und erzeugt auf diese Weise einen
feinkérnigen Film, der aufgrund der hohen Korngrenzenkonzentration Zugspannungen
aufweist.

Wenn der Sauerstofffluss weiter ansteigt, entstehen am oxidierenden Target energeti-
sche Sauerstoffionen, welche die Schicht bombardieren. Dies setzt sich bis in den oxidi-
schen Modus fort, wobei die Anzahl und Energie der Sauerstoffionen mit fortschreitender
Oxidbedeckung des Targets und damit ansteigender Sputterspannung zunehmen.

6.5.3 Titanoxid vom keramischen Target

Titanoxid wird im technisch-kommerziellen Einsatz oftmals von keramischen Targets ge-
sputtert, wobei das Target bereits aus leicht unterstochiometrischem Titanoxid besteht.
Um zu sehen, ob prinzipielle Unterschiede in der Spannungsentwicklung bei Schichten von
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Abbildung 6.17: Links: Vergleich der Filmkraft in Proben, die mit dem metallischen und
dem keramischen Target hergestellt wurden. Rechts: Entwicklung der mechanischen Span-
nungen in Titanoxidschichten, die mit einem keramischen Target gesputtert wurden

einem metallischen und keramischen Target bestehen, wurden wieder Spannungsmessun-
gen in situ durchgefiihrt.

Rechts in Abbildung 6.17 sind die Spannungsverlaufe in verschiedenen Proben, die mit
einem keramischen Titanoxid-Target erstellt wurden, abgebildet. Dabei wurden sowohl der
Sauerstofffluss als auch der Depositionsdruck verédndert.

Man erkennt, dass der Verlauf der Spannungskurven in allen Schichten mit Ausnahme
derer, die bei 0 sccm Sauerstofffluss produziert wurden, nahezu identisch ist. Das Wachs-
tum der Schichten beginnt mit extrem hohen Zugspannungen, die innerhalb der ersten 5
nm des fortgesetzten Schichtwachstums wieder abgebaut werden. Danach sinken die Span-
nungen weiter in den Druckspannungsbereich, wo sie bereits bei einer Schichtdicke von
12 nm ihren endgiiltigen Wert im Bereich von ca. 1 GPa erreichen und danach weiterhin
konstant sind.

Bei den Schichten, die bei einem Sauerstofffluss von 0 sccm hergestellt wurden, herr-
schen die Zugspannungen léanger vor. Die beiden Schichten gehen erst bei 10 nm bzw. 12
nm Schichtdicke in den Druckspannungsbereich iiber. Die endgiiltigen Druckspannungen
in der Schicht erreichen hierbei die gleichen Werte wie in den Schichten, die bei hoheren
Sauerstofffliissen hergestellt wurden.

Interessant ist, dass auch die Proben, die bei einem Totaldruck von 1 Pa und 2 Pa
deponiert wurden, gleiche Spannungswerte aufweisen. Diese Druckvariation ist offensicht-
lich nicht grof3 genug, um stéarkere Unterschiede im Spannungsverlauf aufgrund der Ab-
schwichung des Ionenbeschusses hervorzurufen.

Wenn man den Spannungsverlauf dieser vom keramischen Target gesputterten Schich-
ten mit denen der voll oxidischen Schichten des metallischen Targets vergleicht (siehe
Abbildung 6.16), so sicht man, dass die resultierenden Druckspannungen in beiden Fillen
identisch sind. Dies belegt, dass die Sauerstoffionen tatséchlich ausschlieSlich am Target
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entstehen und kein Produkt der Gasphase sind, da sie sonst beim keramischen Target oh-
ne Sauerstofffluss nicht auftreten wiirden und dort keine Druckspannungen zu beobachten
waren.

Der Anfangsbereich des Spannungsverlaufs ist beim keramischen und metallischen Tar-
get unterschiedlich. Wéahrend bei den Schichten vom metallischen Target Zugspannungen
von weniger als 3 GPa entstehen, liegen die Werte bei den Proben des keramischen Targets
um ein Vielfaches hoher.

Um diesen Unterschied der Spannungsentwicklung in den ersten Nanometern der wach-
senden Schicht néher zu beleuchten, wurden die Werte der Filmkraft von verschiedenen
Proben in Abbildung 6.17 links aufgetragen. Man erkennt, dass der Verlauf der Film-
kraftentwicklung in allen Féllen dhnlich ist. Sobald die Beschichtung beginnt, steigt die
Filmkraft innerhalb der ersten Nanometer der Schichtdicke iiberproportional steil an, um
dann weiter linear anzuwachsen, bevor sie ihr Maximum erreicht. Danach sinkt die Film-
kraft nahezu linear ab, und die mechanischen Spannungen wechseln nach einiger Zeit in
den Druckspannungsbereich. Wahrend die Hohe des Maximums der Filmkraft bei den auf
zwei verschiedene Weisen erstellten Titanoxidschichten keine groflen Unterschiede auf-
weist, ist der steile Anstieg der Filmkraft zu Beginn der Deposition bei den Proben vom
keramischen Target wesentlich starker ausgepragt. Dies fithrt zu den hier zu beobachten-
den hohen Zugspannungen im Anfang des Schichtwachstums.

6.6 Der Vergleich der Materialien

Nachdem die Spannungsentwicklung in den Metallen Zink, Zirkon, Niob, Titan und ihren
Oxiden einzeln vorgestellt wurde, werden die Messungen nun im Gesamten betrachtet,
verglichen und diskutiert. Zunéchst behandle ich den Fall der metallischen Schichten. Da-
bei wird auch die Ursache fiir die beobachteten starken Druckspannungen, die Reflektion
des Argons am Target, mittels einer Computersimulation naher untersucht. Im Anschluss
daran vergleiche ich die Daten des Ubergangs vom Metall zum Oxid bei den verschiedenen
Materialien und gebe anhand dessen eine umfassende Erkldrung der Spannungsentwick-
lung bei diesem Ubergang.

6.6.1 Spannungsentwicklung in Metallen

Die von mir im Rahmen dieser Arbeit getroffene Auswahl zielt auf Metalle, die sich fiir
Beschichtungen eignen und unter diesem technischen Aspekt in der Industrie Verwendung
finden. Es handelt sich um Metalle unterschiedlicher Art, was die Masse und den Schmelz-
punkt anbelangt, wobei die Beweglichkeit der Atome das fiir den Untersuchungsaspekt
dieser Arbeit wesentlichste Unterscheidungskriterium darstellt, da hierdurch unterschied-
liches Verhalten in der Spannungsentwicklung vorgegeben wird (siehe Abschnitt 3.2.4).
So wurden bei den von mir untersuchten Metallen zwei grundlegend verschiedene Arten
der Spannungsentwicklung beobachtet. Auf der einen Seite steht mit Zink ein Metall mit
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niedrigem Schmelzpunkt, dessen Schichten eine hohe Mobilitdt der Atome aufweisen, auf
der anderen Seite befinden sich die Metalle niedriger Mobilitét: Zirkon, Niob und Titan.

Hohe Mobilitat: Zink

Der Verlauf der mechanischen Spannungen wéhrend des Wachstums von gesputtertem
Zink ist identisch mit dem Spannungsverlauf in aufgedampften Schichten hoher Mobilitét.
Zunichst steigt die Filmkraft aufgrund der zusammenwachsenden Inseln auf niedrige Wer-
te von ca. 2 N/m an, um nach dem Zusammenwachsen des Films linear zu fallen, bis der
Druckspannungsbereich erreicht wird. Die Spannungen in der Schicht sind sehr niedrig
und werden nach Beendigung der Deposition sofort durch Relaxationsprozesse abgebaut.
Einfliisse von Teilchenbeschuss sind nicht zu beobachten, was sich darin duflert, dass die
Spannungsentwicklung unabhéngig vom Depositionsdruck ist.

Niedrige Mobilitéit: Zirkon, Niob und Titan

Im Gegensatz zum Zink weisen die anderen untersuchten Metalle eine niedrige Mobilitét
auf, was sich auf die Spannungsentwicklung bei der Beschichtung auswirkt. Dabei wird
sowohl in den untersuchten Zirkon-, als auch in den Niob- und Titanschichten der Einfluss
des reflektierten Argons auf die Schichtspannungen deutlich.

Wihrend sich diese Metallschichten beim Sputtern bei hohen Depositionsdriicken all-
gemein verhalten wie aufgedampfte Materialien niedriger Mobilitét, zeigen die Schichten
bei niedrigeren Driicken starke Druckspannungen, was auf den Beschuss der Schicht mit
reflektiertem Argon zuriickzufithren ist.

Der Ubergang von Druck- zu Zugspannung findet bei den verschiedenen Materialien bei
unterschiedlichen Driicken statt. So liegt er bei Zirkon und Titan mit 3 Pa, bzw. 4 Pa bei
cher hohem Druck, wihrend er bei Niob bei nur 0,8 Pa stattfindet. Dass dieser Ubergang
bei Zirkon und Niob so unterschiedlich ist, zeigt, dass er von den Materialeigenschaften
der Schicht abhéngt. Denn die Energie und die Menge des reflektierten Argons sind in
beiden Féllen nahezu identisch, wie im néchsten Abschnitt gezeigt wird.

Die Hohe der Zugspannungen im Anfangsbereich des Wachstums der Schicht héngt
ebenfalls vom Depositionsdruck ab. Je héher der Teilchenbeschuss ist, desto grofier sind
auch die Zugspannungen im Anfangsbereich. Dies liegt daran, dass die wachsenden Inseln
bei erhéhtem Teilchenbeschuss kleiner sind als ohne Teilchenbeschuss und von daher mehr
Grenzen zwischen den Inseln bestehen, die zu Zugspannungen fithren. Schon ein geringer
Ionenbeschuss von einem Argonion auf 150 deponierte Atome wihrend des Wachstums
von Aluminium erzeugte eine deutliche Verkleinerung der Inselgréfle, wiahrend gleichzeitig
eine Zunahme der Inseldichte auf dem Substrat beobachtet wurde [34]. Ahnliches Verhal-
ten wurde auch bei Platin beobachtet [17], [60]. Da neben dem Teilchenbeschuss der
Oberflache auch die Depositionsrate mit sinkendem Druck zunimmt, kann man das Ver-
halten der Zugspannungen auch durch eine erhohte Inseldichte aufgrund der gestiegenen
Depositionsrate erklaren, wie es in Abschnitt 2.1.3 beschrieben ist.
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Abbildung 6.18: TRIM-Simulation: links die Energieverteilung von reflektierten Argon-
ionen, die mit der jeweiligen Sputterspannung auf Zirkon, Niob, Zink und Titan geschossen
wurden. Rechts die gleiche Energieverteilung, geteilt durch die Anzahl der durch die Ionen
gesputterten Atome

Simulationen der Reflektion von Argon an den Targets

Die mechanischen Spannungen in den gesputterten Metallen werden, wie oben gezeigt
wurde, durch reflektiertes Argon hervorgerufen. Um den Beschuss der wachsenden Filme
besser verstehen und vergleichen zu kénnen, habe ich Simulationen durchgefiihrt, durch
welche sich die Reflektion des Argons an den verschiedenen Materialien berechnen lésst.
Dazu wurde die Trim-Simulationssoftware verwendet [94].

In Abbildung 6.18 sind Ergebnisse dieser Simulationen aufgefiihrt. Im linken Graphen
sind die Energieverteilungen des reflektierten Argons fiir die verschiedenen Materialien
eingezeichnet. Bei den Berechnungen wurden im Programm jeweils 100.000 Ionen auf die
Targetmaterialien geschossen, wobei die Energie der Ionen passend zu den Sputterspan-
nungen der jeweiligen Materialien gewahlt wurde. Mit Hilfe des Simulationsprogramms
wurde ermittelt, wieviele Ionen bei den unterschiedlichen Materialien mit welcher Energie
vom Target reflektiert werden.

Man erkennt deutlich, dass die Energieverteilungen fiir Niob und Zirkon nahezu iden-
tisch ausfallen, wiahrend die Energiespektren bei Zink und Titan wesentlich niedriger
liegen und zu geringeren Energiewerten verschoben sind. Dies ist nicht verwunderlich, da
der Energiereflektionskoeffizient v proportional zur dritten Wurzel des Verhéltnisses der
Masse der Targetatome zur Masse der Teilchens ist [99]:

y = EReflek:tion -~ (MTarget>1/3

EO Mlon

Daher hat das reflektierte Argon bei Titan die geringste Energie, gefolgt von Zink und den
noch schwereren Metallen Niob und Zirkon. Die Anzahl der reflektierten Teilchen, also
der Reflektionskoeffizient R, wird ebenfalls vom Verhéltnis der Masse der Targetatome
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zur Masse der lonen bestimmt [99];

R — NReflektion ~ <MTa7“get)2
NO Mlon

Deshalb werden aufgrund der geringen Masse des Titans weniger Teilchen reflektiert als
beim Zink oder den beiden schweren Materialien Niob und Zirkon.

Neben der Anzahl der reflektierten Argonatome ist auch die Anzahl der abgesputterten
Atome unterschiedlich fiir jedes Material. Da fiir die mechanischen Spannungen in den
Schichten die Anzahl und die Energie der Ionen pro deponiertem Atom ausschlaggebend
sind, wurde das Absputtern der Targetatome ebenfalls simuliert. Die Anzahl der Atome,
die bei den einzelnen Materialien durch ein Ion abgesputtert werden, unterscheidet sich
von Material zu Material sehr, wie in der folgenden Tabelle zu sehen ist:

Material ‘ Niob Zirkon Zink Titan
Tonenenergie 360 eV 360 eV 700 eV 490 eV
Sublimationswéirme 7,509 eV 6,33eV 1,35eV 489 eV

Anzahl gesputterter Atome pro Ion | 0,64 0,67 6,34 0,63

Dies liegt zum einen an den unterschiedlichen Energien der Ionen bei den verschiedenen
Sputterspannungen, zum anderen aber auch an der unterschiedlichen Bindungsenergie
der Atome an der Oberfliche. Diese Bindungsenergie kann fiir die Metalle gut durch die
Sublimationswirme abgeschétzt werden [94].

Wenn man nun die unterschiedlichen Sputterraten in die Energiespektren einfliefen
ldsst, indem man die Menge des reflektierten Argons durch die Anzahl der gesputterten
Atome teilt, so erhélt man den Graphen rechts in Abbildung 6.18. Man erkennt, dass sich
hierdurch die Anzahl und die Energie der Ionen pro abgesputtertem Targetatom bei Zink
im Vergleich zu den anderen Materialien stark reduziert. Wegen der hohen Sputterrate
werden nur wenige lonen pro deponiertem Teilchen auf die Schicht treffen, wihrend beim
Zirkon und Niob die Gemeinsamkeit besteht, dass viele Argonatome pro deponiertem
Atom auf die Schicht reflektiert werden.

Beim Vergleich zwischen Zink und Titan ist ferner zu sehen, dass die Anzahl der
reflektierten Ionen bei Titan erst unterhalb einer Energie von 35 eV im Unterschied zu
Zink zunimmt. Da die Ionen aber auf dem Weg vom Target bis zum Substrat noch 75
mm Argongas durchqueren miissen und dabei Energie verlieren, ist indes diese Differenz
der Werte in diesem Energiebereich wenig aussagekréftig. Daher wird sich beim Vergleich
das Energiespektrum des reflektierten Argons bei diesen beiden Materialien letztlich nur
wenig unterscheiden.

6.6.2 Ubergang vom Metall zum Oxid

Welche Unterschiede lassen sich nun bei der Oxidation der unterschiedlichen Metalle ma-
chen? Die untersuchten Oxide weisen aufgrund der starken Sauerstoffbindung eine sehr
niedrige Mobilitéit auf. Daher reagieren die Schichten empfindlich auf Beschuss mit ener-
getischen Teilchen.
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Die Beobachtungen an den verschiedenen Materialien lassen mehrere Effekte beim
Ubergang vom rein metallischen zum oxidischen Sputtern erkennen, die das Schichtwachs-
tum iiber den Zustand des Targets oder aber direkt beeinflussen.

Eine leichte Sauerstoffzugabe in das Sputtergas verdndert den Zustand des Targets
kaum, bewirkt jedoch Verdnderungen im Wachstum der Schicht, die sich in den mecha-
nischen Schichtspannungen deutlich bemerkbar machen. So werden durch den Sauerstoff
die Korngrenzen der wachsenden Schicht fixiert, was zu nanokristallinem Wachstum der
Metallschichten fiithrt. Aufgrund der feinkoérnigen Struktur weisen die Schichten daher
starke Zugspannungen auf.

Der zweite beobachtete Effekt beim Ubergang zum oxidischen Sputtern ist die Oxi-
dation des Targets, die bereits im metallischen Bereich einsetzt. Mit zunehmendem Sau-
erstofffluss wird eine immer grofiere Flache des Targets mit einer Oxidschicht iiberzogen,
die als Quelle fiir energetische Sauerstoffionen dient. Dieser zunehmende Beschuss der
Schicht mit energetischen lonen erzeugt zunehmende Druckspannungen in der Schicht.
Sobald dann der Ubergang in den oxidischen Sputtermodus stattfindet, wird das gesamte
Target mit der Oxidschicht {iberzogen, und die Anzahl der Sauerstoffionen bleibt jetzt
konstant, wodurch sich auch die Druckspannungen in der Schicht nicht weiter &ndern.

Im Erscheinungsbild der Spannungen wéahrend der frithen Wachstumsstadien der
Schichten konnten bei den untersuchten Proben deutliche Unterschiede beobachtet wer-
den. Wahrend im metallischen Sputtern immer anfingliche Zugspannungen registriert
wurden, verschwanden diese beim Ubergang in den oxidischen Sputtermodus bei Zink
und Zirkon komplett. Es lasst sich feststellen, dass die Oxidschichten dieser Materialien
immer Druckspannungen aufweisen, selbst im Anfangsbereich des Wachstums. Im Ge-
gensatz dazu dndert sich der Spannungsverlauf beim Ubergang vom metallischen in den
oxidischen Sputtermodus im Falle der Nioboxid- und Titanoxidschichten nicht. Nach wie
vor werden dort auch in den oxidischen Schichten zunéchst Zugspannungen beobachtet,
die dann erst spater in Druckspannungen iibergehen.

Dieses Verhalten lésst sich durch die verschiedene Struktur der Schichten und die Tat-
sache begriinden, dass die unterschiedlichen Spannungsbeitrige verschiedener spannungs-
erzeugender Mechanismen sich zur Gesamtspannung addieren. Wahrend Zinkoxid und
Zirkonoxid kristallin aufwachsen, weisen die Schichten von Nioboxid und Titanoxid eine
amorphe oder nanokristalline Struktur auf, die aufgrund der vielen Korngrenzen intrin-
sisch starke Zugspannungen erzeugt. Da sich nun die Spannungen aufgrund der Struktur
und die Spannungen aufgrund des Ionenbeschusses addieren, sind die Zugspannungen bei
den Schichten von Niob- und Titanoxid im Anfangsbereich des Wachstums sichtbar.

Eine letzte Beobachtung betrifft das besondere Verhalten der Spannungen bei Nio-
boxidschichten. Dass die Spannungen in der Nioboxidschicht so gering ausfallen, obwohl
die Sauerstoffionen den wachsenden Film mit hoher Energie bombardieren lésst sich durch
das Modell der Spannungsentstehung und Relaxation von Davis begriinden (siehe Ab-
schnitt 3.2.5). Die Energie der Sauerstoffionen ist demnach aufgrund der hohen Sputter-
spannung sehr grof, wodurch lokales Aufschmelzen der Schicht einen Teil der Spannungen
wieder abbauen kann.
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Kapitel 7

Zusammenfassung und Ausblick

7.1 Zusammenfassung

Das Ziel dieser Arbeit war es, ein besserer Verstandnis fiir das Erscheinungsbild, die Ent-
stehung und die Ursachen von mechanischen Spannungen in diinnen Metall- und Oxid-
schichten zu gewinnen. Dabei wurde der Blickwinkel auf die Entwicklung der Spannungen
wihrend des Filmwachstums gerichtet, da sich die Spannungen in der Schicht mit anstei-
gender Schichtdicke fundamental &ndern.

Um diese Untersuchungen an technologisch relevanten Schichten durchfiithren zu
konnen, wurde eine computergesteuerte Sputteranlage mit In-Situ-Spannungsmessplatz
konstruiert, welche in Kapitel 4 beschrieben ist. Die Anlage wurde ausgiebig getestet,
verbessert und ihre Zuverlissigkeit sowie die Giiltigkeit ihrer Messungen festgestellt. Die
Anlage ermoglicht es nun, wiahrend des Sputterns einer Schicht in situ die mechanischen
Spannungen in dieser Schicht mit Hilfe von Laserstrahlen in einer sehr hohen Auflésung
iiber einen groflen Spannungsbereich zu vermessen.

Mit dieser Anlage wurden Schichten aus Zinkoxid und wichtige Oxide von Ubergangs-
metallen untersucht, die allesamt reaktiv gesputtert wurden. Solche Schichten finden Ver-
wendung in verschiedenen Applikationen; ihr Hauptanwendungsgebiet ist die Beschich-
tung von Fensterscheiben. Die diinnen Oxidschichten in diesen Warmefunktionsschichten
helfen, die Energiebilanz von Gebduden zu verbessern und so Energie zu sparen. Wei-
tere Anwendungsgebiete der untersuchten Schichten sind unter anderem spezielle hydro-
phobe oder hydrophile Beschichtungen oder durchsichtige elektrische Leiter, wie sie z.B.
in der Produktion von Solarzellen benétigt werden. Da insbesondere die Vielschichtsys-
teme der Wiarmefunktionsschichten sehr empfindlich auf die mechanischen Spannungen
wihrend des Aufwachsens der Schichten reagieren, wurde die Spannungsentwicklung sowie
die Strukturbildung der Oxide unter verschiedenen Parametern systematisch untersucht.

Der Schwerpunkt bei den Spannungsuntersuchungen lag dabei auf dem Aspekt der
Variation der Stochiometrie der Schichten. Frithere Voruntersuchungen hatten gezeigt,
dass die mechanischen Spannungen in den Schichten auch durch deren Stéchiometrie be-
einflusst werden, dies in der Literatur aber kaum behandelt wird. Es gibt nur wenige
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Veroffentlichungen (z.B. [35]), die die Entwicklung der Spannungen in reaktiven gesput-
terten Oxidschichten im Zusammenhang mit der Komposition der Schichten betrachten.

Als Grundlage der Messungen und Ausgangspunkt wurde zunédchst der Spannungs-
verlauf in den metallischen Schichten untersucht. Danach wurde die Stéchiometrie der
Schichten durch Sauerstoffbeimischung ins Sputtergas langsam veréndert, bis voll oxidi-
sche Schichten hergestellt wurden.

Durch die ermittelten Messergebnisse der Spannungen ergab sich, dass sich die un-
tersuchten Metalle in zwei grundsétzlich unterschiedliche Gruppen unterteilen lassen.
Zum einen Zink, welches ein niedrigschmelzendes und daher hochmobiles Metall ist, und
zum anderen Zirkon, Niob und Titan, welche hochschmelzend und daher immobil sind.
Wihrend Zink sich unter allen untersuchten Depositionsbedingungen wie ein aufgedampf-
tes Metall hoher Mobilitédt verhélt, da es alle Defekte aufgrund des Ionenbeschusses, der
beim Sputterprozess auftritt, einfach ausheilen kann, erweist sich die Spannungsentwick-
lung bei den anderen Metallen als komplexer.

Die entstehenden Spannungen in den immobilen Metallen konnen auf zwei Spannungs-
faktoren zuriickgefiihrt werden. Einerseits auf Korngrenzen, die Zugspannungen erzeu-
gen, andererseits auf Beschuss mit reflektiertem Argon, welcher Druckspannungen in der
Schicht hervorruft. Es zeigte sich bei den erstellten Proben, dass der lonenbeschuss im An-
fangsstadium des Wachstums auch zu verstiarkten Zugspannungen fiihrt, was dadurch zu
erklédren ist, dass er die Inseldichte des wachsenden Films erhoht und damit die Inselgrofie
verringert [34], [17], [60]. Da neben dem Teilchenbeschuss der Oberfléache auch die Depo-
sitionsrate mit sinkendem Druck zunimmt, kann man das Verhalten der Zugspannungen
auch durch eine erhohte Inseldichte aufgrund der gestiegenen Depositionsrate erkléren,
wie es in Abschnitt 2.1.3 beschrieben ist. Durch die erhohte Inseldichte beim Aufwachsen
ergeben sich beim Zusammenwachsen des Films stérkere Zugspannungen aufgrund der
erhohten Zahl an Korngrenzen.

Neue Erkenntnisse wurden auch durch die Spannungsuntersuchungen bei der Ande-
rung der Stochiometrie der Schichten von rein metallischen zu oxidischen Filmen gewon-
nen. So kann der Ubergang der mechanischen Spannungen in den metallischen Schichten
zu den Spannungen in oxidischen Filmen nicht durch einen einzigen Effekt erkléirt werden.
Es zeigt sich, dass die Sauerstoffzugabe als Ursache iiber zwei verschiedene Mechanismen
Einfluss auf die Spannungen der Schicht ausiibt. Zum einen oxidiert das Target, wodurch
sich eine Anderung des Teilchenbeschusses der Schicht ergibt und zum anderen wird das
Wachstum der Schicht auf dem Substrat direkt beeinflusst. So sorgt ein geringer Sauer-
stofffluss fiir eine Fixierung der Korngrenzen der wachsenden metallischen Schicht, die
daraufhin extrem feinkornig aufwéchst. Dadurch werden starke Zugspannungen in der
Schicht erzeugt, auch wenn die rein metallische Schicht zuvor bei gleichem Depositions-
druck Druckspannungen aufgewiesen hat.

Die Effekte des Sauerstoffs auf das Target sind wohlbekannt aus anderen Verdffentlich-
ungen [43]. So oxidiert das Target mit zunehmendem Sauerstofffluss immer weiter, bis es
im oxidischen Modus komplett mit einer Oxidschicht bedeckt ist. In dieser wachsenden
Oxidschicht entsteht eine steigende Anzahl von Sauerstoffionen, die in Richtung auf das
Substrat beschleunigt werden und in der Schicht starke Druckspannungen erzeugen. Dass
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diese Sauerstoffionen tatséchlich am Target entstehen, wurde in dieser Arbeit durch Ver-
gleichsmessungen von reaktiv und vom keramischen Target gesputterten Titanoxidschich-
ten verifiziert.

Interessanterweise wurden durch die vorgenommenen Untersuchungen bei Nioboxid
und Titanoxid im Anfangsbereich des Schichtwachstums Zugspannungen beobachtet, was
auf die nanokristalline Struktur der Materialien zuriickgefiihrt werden kann. Da sich die
einzelnen Spannungskomponenten in der Schicht addieren, machen sich die auf die vielen
Korngrenzen zuriickzufithrenden starken Zugspannungen im Anfangsbereich der Beschich-
tung bemerkbar, wo die durch den Ionenbeschuss bewirkten Druckspannungen diese noch
nicht {iberdecken.

Zinkoxid- und Zirkonoxidschichten hingegen wachsen kristallin auf, so dass die Zug-
spannungen aufgrund der weniger vorhandenen Korngrenzen schwécher sind als bei den
obigen Materialien. Daher dominieren hier die Druckspannungen das Spannungsbild be-
reits im Anfangsbereich des Wachstums.

7.2 Awusblick und moégliche weiterfithrende Experi-
mente

Nachdem nun die Ergebnisse dieser Arbeit zusammengefasst wurden, mochte ich noch
einen Ausblick auf die Relevanz der Untersuchungen im Hinblick auf die Zukunft und
Hinweise auf weitere mogliche Experimente geben, durch die das Thema der mechanischen
Spannungen in diinnen Schichten zusétzlich beleuchtet werden konnte.

Das Thema dieser Arbeit bilden diinne Schichten und die Entstehung der Spannun-
gen in ihnen. Solche mechanische Spannungen treten in nahezu allen diinnen Schichten
auf, insbesondere auch in kommerziell genutzten Diinnschichtsystemen, die in einem brei-
ten Spektrum von Anwendungen eingesetzt werden und die viele technische Neuerungen
erst ermoglicht haben. Die Kontrolle dieser mechanischen Spannungen in den Schichten
ist sehr wichtig, da sie die Funktionalitéit der Schichten mittels Rissen und Delamination
zerstoren konnen. Insofern liefert diese Arbeit iiber die Erscheinungsweise und das Entste-
hen von Spannungen in diinnen Schichten, iiber die Spannungsbestimmung wéahrend des
Wachstums und die Begriindung des Spannungsverlaufs in den Schichten, einen kleinen
Baustein in der Forschung an diesem wichtigen Thema.

Bei der Betrachtung der Ergebnisse dieser Arbeit entwickeln sich Ideen und Uber-
legungen zu einer sinnvollen moéglichen Fortsetzung der Untersuchungen.

Ein Gedanke geht dabei in die Richtung, weitere Materialien in die Analysen einzube-
ziehen. Es wurde in der Arbeit die starke Abhéngigkeit der mechanischen Spannungen von
dem Verhéltnis zwischen Depositionstemperatur und Schmelzpunkt auch bei gesputter-
ten Metallschichten festgestellt. Es wére daher interessant, Untersuchungen an weiteren
Materialien verschiedener Schmelzpunkte durchzufiihren, um diese Erkenntnisse weiter zu
systematisieren.

In dieser Hinsicht wére es auch moglich, einen heizbaren Probenhalter zu konstruieren,
durch den die Substrattemperatur wéhrend der Deposition festgesetzt werden konnte.
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Dadurch ergédbe sich die Moglichkeit, die Mobilitat der Schichten eines Metalls stufenlos
zu dndern und den Einfluss dieser Mobilitatséinderung auf die Spannungsentwicklung zu
untersuchen. Aulerdem konnten bei einer Regelung der Substrattemperatur thermische
Effekte auf die beobachtete Probenkriimmung, die durch das Aufwéirmen des Substrates
oder der Kombination von Schicht und Substrat wiahrend der Deposition auftreten kénnen,
ausgeschlossen werden.

Eine weitere Modifikation der Anlage, die weiterfithrende Erkenntnisse bringen wiirde,
bestiinde in dem Anschluss einer Spannungsversorgung an den bereits dafiir ausgelegten
Probenhalter. Durch das elektrische Feld der angelegten Spannung kénnten so gezielt Sau-
erstoffionen von den Substraten abgelenkt, oder auch die Energie dieser Sauerstoffionen
erhoht werden. wére es z.B. moglich, bei der Deposition von Zirkonoxidschichten eine
Spannung an den Probenhalter anzulegen, die dazu fiihrte, dass die Sauerstoffionen mit
der gleichen Energie auf die Schicht trifen, wie dies bei Niob der Fall ist. So kénnte man
sehen, ob die erhohte Ionenenergie zu einer Verdnderung der Spannungsentwicklung im
Anfangsbereich des Wachstums fiihrt.

Die Erweiterung der Anlage, um in situ Leitfdhigkeitsmessungen wéahrend der Be-
schichtung durchzufiihren, wére auch zu iiberlegen. So kénnte bei den metallischen Schich-
ten einfach die Bildung des geschlossenen Films beobachten und mit den Spannungsdaten
korrelieren.

Uberhaupt bietet sich fiir den Beginn des Wachstums eine Vielzahl von Experimen-
ten an. So ist der Verlauf der Spannungen in diesem Bereich ja bei den Oxidschichten
von Zink und Zirkon fundamental anders als bei den untersuchten Nioboxid- und Ti-
tanoxidschichten, was auf die unterschiedliche Struktur der Schichten zuriickzufiihren ist.
Es wére interessant, die Schichtentwicklung wéhrend der ersten Nanometer systematisch
mittels Rastertunnelmikroskopie zu untersuchen, um so weiterfithrende Erkenntnisse zu
den unterschiedlichen Mechanismen der Nukleation und des Wachstums der verschiedenen
Materialien beim reaktiven Sputtern zu gewinnen.

Bei der Behandlung des Themas der Entstehung von mechanischen Spannungen in
diinnen Schichten zeigt sich, dass die Fragestellung iiberaus komplex ist und viele Aspekte
offen bleiben. Es bieten sich, bezogen auf diese Arbeit, noch viele technische Erweiterungs-
und Verbesserungsmoglichkeiten der Sputter- und Spannungsmessanlage an, durch die sich
die Untersuchungsmethoden weiter erweitern und prézisieren lassen. Hierdurch konnte das
komplexe Feld der Spannungsentstehung in diinnen Schichten weiter abgerundet werden.

Ich hoffe, mit der vorliegenden Arbeit einen kleinen Anstof} in diese Richtung gegeben
zu haben.



Anhang A

Der Strahlengang des Systems

A.1 Der Strahlengang des kalibrierten Systems

Um den Kriimmungsradius des Substrats zu bestimmen, ist nur die Anwendung einfacher
Geometrie notig.

Die Strahlen des Lasers treffen parallel auf der Probe auf und werden von ihr wie von
einem Hohl- oder Wélbspiegel reflektiert, so dass zwischen Fokus und Kriimmungsradius
die Beziehung

R
I=3
gilt, sofern der Abstand der Strahlen deutlich kleiner als der Kriimmungsradius ist. Hohl-
und Wolbspiegel verhalten sich identisch; beim Wélbspiegel ist lediglich der Fokus negativ,
also f < 0.

Die Strahlen treffen nun die Probe mit einem Strahlabstand von L, werden reflektiert
und fallen in einer Distanz b auf den Schirm, wo sie einen Abstand von B aufweisen (siche
Abbildung A.1).

Mittels des Strahlensatzes erhéilt man nun

L B b-L

ey A Ay
Bisher wurde nur der Betrag von B beriicksichtigt. Dabei spielt es fiir die Messung eine
grofie Rolle, wie das Vorzeichen ist. Denn je nachdem, ob die Strahlen sich {iberkreuzen
oder nicht, erhélt man trotz identischen Betrags von B unterschiedliche Werte fiir den
Kriimmungsradius. Daher wird als Konvention B > 0 fiir den Fall eingefiihrt, dass die
Strahlen sich nicht iiberkreuzen, wihrend B < 0 fiir sich iiberkreuzende Strahlen steht.
So gilt schliellich fiir die Brennweite f und damit fiir den Radius R:

b-L
f_ﬁv (A1)
b-L
R—Z'f—z ﬁ.
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Abbildung A.1: Strahlengang zwischen Probe und Schirm

A.2 Der Strahlengang des nicht optimal kalibrierten
Systems

A.2.1 Der Einfluss nicht paralleler Strahlen auf die Messung

Wenn die Anlage nicht perfekt justiert ist, kann es sein, dass die Laserstrahlen nicht
parallel auf die Probe auftreffen (siehe Abbildung A.2). Die Abweichung der Messwerte
in solch einem Fall soll nun im Folgenden abgeschéitzt werden.

Die Abweichung, die man durch nicht parallele Strahlen bei der Kriimmungs-
bestimmung erhélt, ldsst sich auf genau zwei Ursachen zuriickfithren: Zum einen wird
der Abstand der Laserstrahlen auf der Probe L’ ungleich dem Abstand der Laserstrahlen
am Laseraufbau L sein, zum anderen werden die Strahlen auf der Probe unter einem
Winkel « zur optischen Achse einfallen.

Zunichst wird die erste Ursache untersucht, also die Anderung der Distanz der Laser-
strahlen auf der Probe. In der Abbildung A.2 sind zwei Fille von parallelen Strahlengéngen
eingezeichnet, einmal mit Abstand L auf der Probe (gestrichelt) und dann mit Abstand
L’ auf der Probe (gestrichpunktet).

Der Abstand der Laserstrahlen auf der Probe L’ ist kleiner als der Abstand der La-
serstrahlen L, wie er fiir den Normalfall erwartet wiirde. Zwischen den beiden Absténden
besteht fiir [ > L die Beziehung

L'=L—-2a-1.

Mittels des Strahlensatzes erhélt man aus Abbildung A.2:

L f AL'_f @L_L’(:) L
B b—f B b—f B B

B==.B.
L



A.2 Der Strahlengang des nicht optimal kalibrierten Systems 121
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Abbildung A.2: Strahlengang fiir nicht parallele Strahlen (durchgezogene Strahlen) im
Vergleich zum gut justierten Fall (gestrichelte Strahlen). Der parallele Fall mit gleichem
Laserstrahlabstand auf der Probe ist zum Vergleich mit gestrichpunkteten Linien einge-
zeichnet.

Der Unterschied, den man dadurch auf dem Schirm misst, betragt also

B’—B:—za%-B, (A.2)

und ist daher proportional zum Abstand der Laserstrahlen auf dem Schirm.

Der zweite wichtige Grund fiir die Abweichung des Messergebnisses ist der Winkel «;,
unter dem die Laserstrahlen auf die Probe fallen. Wenn man nun den Strahlengang bei
gleichem Abstand L' auf der Probe fiir parallele Strahlen (gestrichpunktete Linien) und
Strahlen unter einem Winkel (durchgezogene Linien) vergleicht, so treffen die Laserstrah-
len unter Abstéinden von B’ und B” auf den Schirm. Den Unterschied kann man fiir einen
groflen Abstand b > B durch

B"— B =2a-b (A.3)

bestimmen. Die Abweichung, die durch den Winkel hervorgerufen wird, ist also konstant
bei einem gleichbleibenden Schirmabstand. Daher wird diese Abweichung die Spannungs-
messungen, bei denen ja die zeitliche Verdnderung von B bestimmt wird, nicht beeinflus-
sen.

Die nicht parallelen Strahlen erzeugen also einen Unterschied im Messwert alleine
aufgrund des verringerten Abstandes der Strahlen auf der Probe.

A.2.2 Eine Beispielrechnung

Nun wird an einem moglichen speziellen Fall, der durchaus bei unvorsichtigem Kalibrieren
auftreten kann, vorgerechnet, wie grof§ der Einfluss einer falschen Justage der optischen
Komponenten auf die Messung sein kann.
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Dabei wird angenommen, dass der Experimentator den Abstand der Laserstrahlen L
unmittelbar am Laseraufbau und dem Schirm kontrolliert und auf gleiche Werte eingestellt
hat, dabei aber iibersehen hat, dass sich die Strahlen zwischen diesen beiden Punkten
iitberschneiden, also

B=—-L, fir f=00.

gilt.
Wenn man nun als Abstand der Strahlen mit L = 1,29 ¢m und b = 406,4 cm typische
Werte fiir das System annimmt, so kann man den Winkel o ausrechnen:

L
a== 3,17-1073 rad .
Mit [ = 40 cm ergibt sich jetzt fiir den Abstand der Laserstrahlen auf der Probe
L'=L—-2a-1=1,04cm .

Der Abstand der Laserstrahlen auf der Probe ist also aufgrund der Fehlkalibration merk-
lich kleiner geworden.

Die konstante Anderung des gemessenen Wertes fiir B errechnet sich mit der Gleichung
A3 zu

AB, =2a-b=258 cm .

Der Anteil, der proportional zu B ist, ergibt mit der Gleichung A.2
ABB:—Qa-%-B:w,?%-B.

Dies bedeutet, dass der gemessene Wert von B durch die Fehljustage um einen kon-
stanten Wert von 2,58 cm und zusétzlich um 19,7% von B verandert wurde.

Bei der Messung berechnen sich die Spannungen allerdings iiber AB, also den Wert fiir
die Anderung des Abstands der Laserstrahlen auf dem Schirm wihrend der Deposition:

1
~ A~ ~AB.
TSR

Daher dndert der konstante Term das Ergebnis der Spannungsmessung nicht, wihrend
der Term, der proportional zu B ist, die gemessenen Spannungswerte um 19,7% &ndert.
Die Spannungen werden also bei dieser Justage um 19,7% zu gering berechnet.

In diesem Beispiel wird deutlich, dass eine gute Kalibration essentiell fiir exakte quan-
titative Spannungsmessungen ist. Es zeigt sich aber auch, dass man Kalibrationsfehler
aus den Messdaten nachtréiglich heraus rechnen kann, sofern man genau weif3, was falsch
eingestellt worden ist. Dieses Wissen kann man auch nutzen, um z.B. bewusst den Ab-
stand der Laserstrahlen auf dem Schirm zu verringern, falls dies aus messtechnischen
Uberlegungen heraus gewiinscht ist.



Anhang B

Die Computerprogramme im Detail

B.1 Die Details der Ansteuerung der Anlage

Die Anlage besteht aus vielen Komponenten, die alle individuell vom Computer gesteuert
werden miissen. Damit das Programm dennoch tibersichtlich bleibt, wurde die Ansteue-
rung modular realisiert. Jeder Teil der Anlage wird daher von einem eigenen Unterpro-
gramm (,,Sub-Vi“ in LabView) kontrolliert. Die Unterprogramme lesen die Messwerte
der Anlage, wie Druck oder Temperatur, aus und stellen Werte, wie Sputterspannungen
oder Gasfluss, ein. Jedes dieser Unterprogramme wird vom Hauptprogramm gesteuert
und reicht die wesentlichen Betriebsdaten an dieses weiter.

In diesem Abschnitt werden diese Unterprogramme vorgestellt und ihre Funktionsweise
erldutert. Damit die Unterprogramme im Quellcode des Hauptprogramms leichter wieder
zu erkennen sind, werden auch ihre Symbole abgedruckt.

B.1.1 Die Programme zur Druckregelung

Die Druckregelung basiert auf zwei Druckmessrohren mit deren Hilfe der aktuelle Druck
gemessen und interpoliert wird.

Auslesen des Ionivac

Dieses Unterprogramm liest die Druckwerte der zwei Messréhren aus, die an die
Pfeiffer-Druckanzeige vom Typ MaxiGauge TPG 256 A (siche [56]) angeschlossen sind.
Die Kommunikation verlduft seriell iiber die RS-232 Schnittstelle COM 12, was dem An-
schluss P8 der Erweiterungskarte entspricht.

Bevor das Programm genutzt werden kann, muss es zunéchst initialisiert werden, wozu
ihm am Anschluss ,, Configure this Vi“ der Wert wahr iibergeben zugeordnet werden muss.
Hierdurch wird die serielle Schnittstelle initialisiert.

Danach erzeugt ein Programmaufruf eine Druckanfrage an das Druckanzeigegerit.
Dazu wird an das Gerdt der Parameter PRI fiir die Druckmessrohre an der Kammer
oder PR2 fiir die Vordruckmessrohre gesendet. Beide Parameter werden mit dem ASCII
Zeichen 13 (Carriage Return) abgeschlossen. Als Antwort wird ein Datenfeld empfangen,

123
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dessen erster Wert eine 6 enthalten muss. Falls dieser Wert ungleich einer 6 ist, liegt ein
Ubertragungsfehler vor, und das Unterprogramm wird beendet.

Wenn die Antwort des Druckanzeigegeriites jedoch als ersten Wert eine 6 vorweist,
wird als néchstes der Wert 5 als achtbittige Zahl, gefolgt von einem Carriage Return
gesendet und als Antwort der Druckwert der Messrohre als Zeichenkette empfangen. Diese
Zeichenkette wird noch in einen FlieBkommawert umgewandelt und dann ausgegeben.

Das Programm liest den Kammerdruck und den Vordruck nacheinander nach der glei-
chen Methode aus und gibt beide Ergebnisse an das aufrufende Programm zuriick.

Auslesen des Gasreibungsvakuummeters

Ebenfalls seriell wird das Gasreibungsvakuummeter ausgelesen. Es ist {iber die RS-232
Schnittstelle COM 2 angeschlossen, die auf der Hauptplatine des Computers sitzt.

Auch dieses Programm muss zunéchst inititalisiert werden. Dazu wird es aufgerufen
und der Wert wahr an den Anschluss ,init“ iibergeben. Hierbei werden die serielle Schnitt-
stelle initialisiert, die Werte der Messrohre fiir den Betrieb mit Argongas umgestellt und
die Druckmessung gestartet, was sich durch das Anlaufen der Kugel in der Messrohre
bemerkbar macht.

Zum Auslesen der Messwerte sendet das Programm sts, gefolgt von einem Carriage
Return, an die Druckmesseinheit. Danach erhélt es als Antwort Auskunft iiber den Status
des Gerétes und weifl, ob ein neuer Druckwert vorhanden ist. Falls dies nicht der Fall
ist, wird der Wert ,New Data“ auf falsch deklariert und das Unterprogramm beendet.
Anderenfalls sendet das Programm press mit Carriage Return und anschlieend tsens,
wiederum gefolgt von Carriage Return, an die Druckmesseinheit. Als Antwort werden die
Werte des Drucks und der Temperatur des Gasreibungsvakuummeters als Text gesendet.
Nach dem Umwandeln dieser Werte in FlieBkommazahlen werden sie ausgegeben. Der
Wert  New Data“ wird als wahr deklarierte, um so den Empfang des neuen Druckwerts
zu signalisieren.

pres)
fore

Druckvorhersage [

Um die lange Messzeit der Gasreibungsmessrohre zu iiberbriicken, wird der Druckwert
dieser Rohre zwischen den einzelnen Messungen interpoliert, um als Regelparameter in der
Druckregelung verwendet zu werden. Da wéihrend der Deposition das Verhéltnis zwischen
Sputter- und Reaktivgas in der Anlage nahezu konstant bleibt, kann man die Messwerte
der Full Range Gauge zur kurzzeitigen Abschitzung des realen Drucks heranziehen.

Als Eingabewerte werden dem Programm, welches diese Interpolation vornimmt und
damit quasi den Druck vorhersagt, drei Parameter iibergeben: zum einen der letzte Mess-
wert des Gasreibungsvakuummeters pspirotor, Zum anderen der zeitgleich mit diesem auf-
genommene Messwert der Full Range Gauge, py; und der aktuelle Messwert der Full
Range Gauge pjer. Im Programm sind nun zwei Algorithmen implementiert, um aus
diesen Werten den Druck vorherzusagen.

1. Fiir den ersten Algorithmus wird angenommen, dass sich bei einer Druckédnderung
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der Druck der zwei Messrohren um das gleiche Verhéltnis éndert:

Djetzt
P = DPSpirotor © — -
Pait
2. Man kann beobachten, dass die Messwerte der Gasreibungsmessrohre einen gewissen
Nachlauf haben, da ja iiber das lange Messintervall von 2 s gemittelt wird. Daher hat
es sich als giinstig erwiesen, zuséatzlich noch die letzte Anderung dieses Druckwertes

einfliefen zu lassen:

Djetzt + 1 . ApSpiTotor '

P = DPspirotor
Pait 2 DPspirotor

pres

Druckregelung

Die Kontrolle des Drucks ist als PI-Regler implementiert. Als Regelparameter dienen
der Solldruck und der aktuelle Druck, dessen Wert aus der Druckinterpolation stammt.
Dann wird der Argonfluss geregelt, um den Druck anzupassen.

Um einen geeigneten Ausgangswert fiir die Regelung zu finden, wurde eine Tabelle
angelegt, die zu jedem gewiinschten Druck den entsprechenden Argonfluss angibt. Der
Argonfluss und der Druck wurden bei einer Frequenz der Turbopumpe von 433 Hz ge-
messen.

Argonfluss / sccm | Druck / Pa
0 0
) 0,062
7.5 0,098
10 0,13
15 0,21
20 0,28
25 0,34
30 0,44
35 0,58
41 0,85
75 0,99
131 2,0
135 3,0
140 40

Mit Hilfe des Algorithmus sucht sich der Rechner nun die zum gewiinschten Druck
passende Grofle des Flusses in der Tabelle und stellt den Argonfluss auf diesen Wert ein.
Danach wartet der Computer, bis die Gasdurchflussregler sich geoffnet haben, da dies
eine gewisse Zeit dauert. Sobald der Gasfluss eingestellt ist, fangt die Druckregelung an
zu arbeiten.

Als Regelparameter wird die Abweichung zwischen logarithmiertem Soll- und Istdruck
verwendet, wodurch der Druck prinzipiell in allen Druckregionen gut geregelt werden kann.
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Da allerdings das Saugvermogen der Turbopumpe stark vom Druck abhéngt, kann es zu
Problemen bei hohen Driicken kommen, weil die Reaktion des Systems auf eine Anderung
des Gasflusses verlangsamt wird. Daher kann sich die Druckregelung auf Wunsch auto-
matisch an den Druck anpassen. Dazu wird die Integrationskonstante der PI-Regelung
zwischen 0,1 Pa und 10 Pa linear in Relation zur GroBlenordnung des Drucks variiert. Die
Druckregelung reagiert damit bei 10 Pa um den Faktor 10 langsamer als bei 0,1 Pa, wo-
durch das geringere Saugvermégen der Turbopumpe in diesem Druckbereich kompensiert
wird.

Get

Bestimmung des Gasflusses [|Fo

Wie in Abschnitt 4.3.4 beschrieben ist, werden die Gasflussregler durch den Computer
kontrolliert. Die Daten des Sauerstoffflusses werden iiber die analogen Eingénge 1 und 8
im differentiellen Messmodus eingelesen. Dabei werden innerhalb von 33 ms 250 analoge
Messwerte bestimmt und arithmetisch gemittelt. Die Argon- und Stickstofffliisse werden
analog iiber die Eingénge 2 und 9, bzw. 3 und 10 eingelesen. Die gemittelten Messwerte
werden von diesem Unterprogramm als drei FlieBkommazahlen ausgegeben.

Set

Festlegung des Gasflusses [lov

Wie in Abschnitt 4.3.4 beschrieben ist, werden die Gasflussregler durch den Computer
kontrolliert. Neben der Messung der Werte der einzelnen Gasfliisse miissen die Sollwerte
der Gasfliisse auch vom Rechner an die Gasflussregler iibergeben werden. Dieses Unterpro-
gramm macht dies und setzt die Werte fiir den Fluss der drei Gase iiber drei der analogen
Ausgéinge der Messkarte. Dabei kontrolliert Ausgang A den Sauerstofffluss, Ausgang B
den Argonfluss und Ausgang C den Stickstofffluss.

B.1.2 Die Kontrolle des Netzteils

Die Ansteuerung des Netzteils erfolgt iiber die serielle Schnittstelle COM 11, was dem
Anschluss P7 der seriellen Erweiterungskarte entspricht.

Das Protokoll des Netzteils ist recht kompliziert; die Ansteuerung erweist sich daher als
schwierig. Details zur Ansteuerung finden sich in der Betriebsanleitung des DC-Generators
PFG 1500 DC (siehe [12]). Um die Programmierung zu erleichtern, wurde die Ansteuerung
in verschiedene Unterprogramme aufgeteilt.

Power - Send

Das Herzstiick der Ansteuerung ist dieses Unterprogramm. Es ist in der Lage, beliebige
Befehle mit unterschiedlichen Daten im richtigen Format an das Netzteil zu senden und
die Antworten des Netztteils auszuwerten.

Als Eingabewerte erwartet das Programm den ausgewéhlten Befehl und die Daten, die
iibermittelt werden sollen. Der Befehl muss als 8-Bit-Zahl vorliegen, wéhrend die Daten als
16-Bit-Zahl erwartet und im Programm in High- und Low-Byte zerlegt werden. Gesendet
wird nun ein Datenfeld, das aus 5 Bytes besteht. Das Feld beginnt mit einer 0, dann folgen
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der Befehl, die Daten und schliellich eine Priifsumme, welche die ODER-Verkniipfung der
ersten 4 Bytes ist. Die Priifsumme wird von einem weiteren Unterprogramm berechnet.
Nachdem die Daten gesendet wurden, wartet der Computer 50 ms, um dem Netzteil
Zeit zur Antwort zu geben. Das Priifbyte der Antwort wird dann mit dem erwarteten Wert
verglichen und die Antwort auf den iibersendeten Befehl aus den Daten herausgelesen.
Die weiteren Programme zur Ansteuerung des Netzteils bauen nun auf diesem Pro-
gramm auf.

Power - Read

Um die Parameter des Netzteils im einzelnen aufzurufen, werden nun die zu den Para-
metern gehérenden Befehle nach und nach an das Netzteil gesendet. So wird zunéchst
der Fehlerspeicher des Gerétes ausgelesen (Befehl ,,218%), der Fehlerspeicher danach
zuriickgesetzt (Befehl ,,80“) und die Sollwerte von Spannung (Befehl ,,194%), Leistung
(Befehl ,,193%) und Strom (Befehl ,,195%) ausgelesen. Danach werden der Status (Befehl
,207“) und die Istwerte der Spannung (Befehl ,210“), der Leistung (Befehl ,209“) und
des Stroms (Befehl ,,211%) ausgelesen. Nun werden noch die Anzahl der Arcs (Befehl
»217“) und der Sputtermodus (Befehl ,,205%) bestimmt.

Die ausgelesenen Daten werden an das aufrufende Programm weitergegeben und
konnen auf dem Bildschirm angezeigt werden.

Power - Write

Neben dem Auslesen der Parameter werden einige Parameter auch durch das Pro-
gramm neu gesetzt. Dazu dient dieses Unterprogramm, welches die Sollwerte des Netzteils
der Reihe nach festlegt. Die Spannung wird mit dem Befehl ,,66“, die Leistung mit dem
Befehl ,,65“ und die Stromstéarke mit dem Befehl ,,67“ gesetzt. Neben den Befehlen werden
als Daten die neuen Werte iibertragen, wobei die Leistung in Schritten von 10 W und die
Stromstérke in Einheiten von hundertstel Ampere angegeben werden. Neben den Sollwer-
ten werden auch noch die Anstiegszeit (Befehl ,,74“) der gewiinschten Kontrollgréfie und
der Sputtermodus (Befehl ,,77“) eingestellt, wobei in diesem Fall der Wert 1 fiir konstante
Leistung, der Wert 2 fiir konstante Spannung und der Wert 3 fiir konstanten Strom steht.
Mit Befehl ,,79* kann das Netzteil schliefflich ein- und auch wieder ausgeschaltet werden.

B.1.3 Weitere Programme zur Ansteuerung der Anlage

Steuerung der Lineardurchfiihrung

Die Lineardurchfithrung wird {iber die digitalen Ausgéinge A-0 bis A-3 der Messkarte
angesteuert. Diese Anschliisse sind mit der Steuereinheit der Lineardurchfithrung verbun-
den, welche sie mit der nétigen Spannung versorgt und den Schrittmotor steuert. Zwei
weitere Anschliisse werden fiir den Endabschalter benétigt, der iiber den Digitalausgang
A-15 mit Strom versorgt wird, wiahrend er iiber den Digitaleingang B-0 abgefragt wird.

Die Ansteuerung iiber das Unterprogramm verlduft in mehreren Schritten. Zunéchst
wird die Stromversorgung der Lineardurchfiihrung eingeschaltet; dazu wird A-0 geerdet.
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Nun wird die Spannung fiir den Endabschalter an A-15 eingeschaltet und der Zustand
des Schalters {iber B-0 abgefragt. Wenn der Schalter eingedriickt ist, so liegt an B-0 eine
Spannung an, andernfalls ist B-0 geerdet.

Als néchster Schritt wird die Richtung der Bewegung iiber A-2 festgesetzt. Wenn dort
Spannung anliegt, so bewegt sich die Lineardurchfithrung in Richtung der Kammer. Falls
der Endabschalter betétigt ist, so wird die Bewegungsrichtung automatisch in dieser Weise
festgelegt, andernfalls kann sie gewédhlt werden. Danach wird die Lineardurchfiihrung
eingeschaltet, wozu A-1 auf Masse gesetzt wird.

Nun kann die Bewegung durchgefiihrt werden. Dazu werden auf A-3 Impulse gegeben.
Die Pulse haben eine Léange von ca. 1,5 ms und eine Pause von ca. 0,25 ms. Wahrend der
Bewegung werden sowohl der Endabschalter als auch der Halt-Knopf beobachtet, und bei
Betétigung des Halt-Schalters die Bewegung sofort gestoppt.

Nach der Bewegung der Lineardurchfiihrung wird diese wieder abgeschaltet und auch
die Stromversorgung deaktiviert, wozu A-1 und A-0 mit 5 V belegt werden.

Die Position der Lineardurchfithrung wird iiber die gefahrenen Schritte berechnet. Es
gilt

APosition = (50 — M) cm

3333,3

Um die Integration in das Hauptprogramm zu vereinfachen, wurde noch ein weiteres
Unterprogramm implementiert, das mit absoluten Positionen operiert. Es berechnet die
Richtung und Lénge der Bewegung, ausgehend von einer Start- und einer gewiinschten
Endposition der Lineardurchfiihrung.

Shutter-Ansteuerung @

Der Shutter wird iiber den digitalen Ausgang A-10 mit Hilfe des hier beschriebe-
nen Unterprogramms gesteuert. Als Eingangswert verlangt das Programm lediglich einen
Booleanwert, wobei wahr den Shutter 6ffnet, wihrend falsch ihn schliefit.

Wenn das Programm den Ausgang A-10 einschaltet, wird eine Spannung von 5 V an
einem Schaltkéstchen angelegt. Durch dieses Schaltkéstchen wird nun die Spannung eines
Netzteils von 24 V an den Druckluftumschalter vom Shutter des Magnetrons weiterge-
leitet. Durch dessen Druckluft wird der Shutter schliellich gedffnet. Wenn die Spannung
spater wieder abgeschaltet wird, wird der Shutter mittels der Druckluft geschlossen.

Shutter-Information

Wenn es aufgerufen wird, liest dieses Unterprogramm den Wert des digitalen Eingangs
0 auf der digitalen Anschlussleiste B aus, wo der Zustand des Shutters signalisiert wird.
Dieser Eingang ist mit dem digitalen Ausgang A-10 verbunden, der den Shutter ansteuert.
Wenn keine Spannung anliegt, ist der Shutter geschlossen und das Programm liefert die
Information falsch zuriick. Wenn der Shutter offen ist, dann liegt am Ausgang A-10 eine
Spannung an, so dass dieses Programm als Ausgabewert wahr signalisiert.
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Ansteuerung der Lampe

Die Lampe, mit der die Spannungsmessung und das Sputtern korreliert werden, wird
iitber zwei Programme gesteuert, von denen eins die Lampe ein- und das andere die Lampe
ausschaltet. Das Schalten der Lampe erfolgt iiber den digitalen Ausgang A-14. Dieser
Ausgang ist mit einem Schaltkéistchen verbunden, das iiber den Computer eine Spannung
von 24 V einschaltet, die ein Netzteil zur Verfiigung stellt. Mit dieser Spannung kann nun
ein Umschalter fiir Netzspannung betétigt werden, wodurch schliellich eine handelsiibliche
Glithlampe aufleuchtet.

Temperaturmessung

Die Messung der Temperatur wihrend der Deposition erfolgt iiber einen Temperatur-
widerstand vom Typ KTY 84-130 der Firma Philips Semiconductors (siche [48]), der iiber
ein Multimeter vom Typ 34401-A der Firma Agilent Technologies (siehe [64]) vermessen
wird. Das Multimeter ist iiber die serielle Schnittstelle COM 6, was dem Anschluss P2
der Schnittstellenkarte entspricht, mit dem Computer verbunden.

Zunachst muss das Multimeter initialisiert werden; dazu wird es mit dem Befehl
:SYST:REM fiir den ferngesteuerten Betrieb konfiguriert. Mittels der Befehle CONFIGU-
RE:RESISTANCE und RESISTANCE:NPLCYCLES 1 versetzt das Programm es nun in
den richtigen Messmodus. AnschlieBend wird noch mit dem Befehl SYSTEM:ERROR?
iiberpriift, ob Fehler bei der Konfiguration aufgetreten sind.

Die Messung des Widerstandes erfolgt nun in einfacher Weise. Mittels des Befehls
READ? wird das Multimeter aufgefordert, eine Messung durchzufithren. Nachdem der
Computer 100 ms gewartet hat, wird der Widerstandswert abgelesen. Anschlieflend bietet
es sich noch an, mit dem Befehl SYSTEM:ERROR? zu iiberpriifen, ob Fehler aufgetreten
sind. Danach wird der Fehlerspeicher des Gerits mit dem Befehl *CLS geloscht.

Nach der Widerstandsmessung muss der gemessene Wert noch in eine Temperatur-
angabe umgerechnet werden. Dazu bedient sich das Programm einer Tabelle, die dem
Datenblatt des Temperatursensors entnommen wurde (siehe [48]). Die Tabelle liegt lokal
auf der Festplatte in der Datei D:\ Temperatur-Sensoren.tzt vor und wird beim ersten
Starten des Unterprogramms in den Speicher geladen.

Die Temperatur wird nun linear aus dem gemessenen Widerstand des Temperatursen-
sors und den beiden nichstliegenden Widerstandswerten in der Tabelle berechnet. Falls
Fehler bei der Messung auftreten, signalisiert das Programm dies mit einem Temperatur-
wert von -99°.

Zentrale Fehlerbehandlung

Die Fehlerbehandlung wird iiber zwei Unterprogramme geleistet und basiert auf War-
teschlangen (Queues). So kénnen Fehlermeldungen von jedem Unterprogramm einfach
durch Aufruf eines Fehlerbehandlungsprogramms an eine Warteschlange angehéingt wer-
den. Das zweite Programm lauft parallel im Hintergrund und iiberpriift regelméfig, ob
die Warteschlange mit neuen Fehlermeldungen gefiillt wurde. Wenn dies so ist, werden die
Fehlermeldungen auf der Festplatte in eine Log-Datei (D:\ Error Log.rob) geschrieben und
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auch an eine Liste im Hauptprogramm angehéngt. Dieses Vorgehen erlaubt eine einfache
Fehlerbehandlung in den Unterprogrammen und das zentrale Sichern der Fehlermeldun-
gen.

. . . app
Anhingen eines Wertes an einen Zeichenfolge ot

Hierbei handelt es sich um ein weiteres wichtiges Hilfsprogramm, das in den Program-
men verwendet wird. Da bei der Ausgabe der Messdaten oder Fehlerwerte viele verschie-
dene Werte verschiedener Datentypen zusammen abgespeichert werden miissen, wurde
dieses Unterprogramm kreiert. Thm werden als Eingangswerte eine Zeichenfolge und ein
anzuhdngender zweiter Wert iibergeben. Dieser zweite Wert kann eine weitere Zeichenfol-
ge, eine FlieBkomma- oder Ganzzahl beliebiger Genauigkeit sein. Dieser Wert wird in eine
Zeichenfolge umgewandelt und an die erste Zeichenkette angehéingt, wobei er von einem
Leerzeichen getrennt wird.

B.1.4 Der Quelltext des Kontrollprogramms

Im Kontrollprogramm laufen verschiedene Unterprogramme zur gleichen Zeit parallel, wie
in Abbildung B.1 dargestellt ist. Die einzelnen Unterprogramme sind dabei in ,while “
Schleifen eingebettet. In diesen Schleifen befinden sich ,case“Strukturen, die das Un-
terprogramm beinhalten und nur aktiv sind, solange keine Probenbewegung (Variable
Lmoving“) stattfindet. Zusétzlich verfiigen diese Schleifen tiber ein Verzogerungselement,
das den Ablauf in der Schleife bei jedem Durchlauf um eine feste Zeit, die je nach Un-
terprogramm zwischen 100 ms bis 500 ms liegt, stoppt. Diese zwei Prozesse wechseln sich
nun ab, wihrend das Programm lauft.

Wihrend der Probenbewegung sind nur zwei Unterprogramme aktiv, zum einen fiir
das Abspeichern der Messdaten, das alle 0,5 s ablduft und das Unterprogramm fiir die
Probenbewegung selbst.

Die einzelnen Schleifen werden erst verlassen, wenn der , quit“-Schalter gedriickt wur-
de, wodurch die Unterprogramme der Reihe nach beendet werden und das Programm
schliefflich stoppt.

B.2 Die Details der Bildverarbeitung

Die Bildverarbeitung ist ein kompliziertes Verfahren, das aus vielen Verarbeitungsschrit-
ten besteht, die ineinander greifen. Damit das Hauptprogramm {iibersichtlich bleibt, sind
die einzelnen Verarbeitungsschritte modular in Unterprogrammen realisiert worden.

In diesem Abschnitt werden diese Unterprogramme vorgestellt und ihre Funktionsweise
erldutert. Um sie im Quellcode leichter wiederzuerkennen, werden auch ihre Symbole
abgedruckt.

Hervorhebung der Laserstrahlen
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Abbildung B.1: Teil des Quelltextes des Kontrollprogramms

Dieses Unterprogramm fiithrt die in Abschnitt 4.5.3 beschriebene Arbeit durch; es
verringert also die Farbtiefe des Kamerabildes auf 2 Bit, wobei die Laserstrahlen weif3
gefarbt werden, wahrend der Rest des Bildes schwarz bleibt. Dazu wird zunéchst die
Intensitédt der roten Teile des Bildes erhoht und dann ein Schwellenwert der Intensitét
definiert, der die weiflen von den schwarzen Teilen des Bildes trennt. Dies wird fiir die
zwei Bereiche des Bildes, in denen sich die beiden Positionen der Laserstrahlen befinden,
getrennt durchgefiihrt.

Das Programm die Kameradaten als ,flat picture” einzugeben, was einem Datenfeld
entspricht, bei dem das Bild als Liste von Bildpunkten mit jeweils 24 Bit, also 8 Bit fiir jede
der drei Farbkomponenten, dargestellt wird. Die Ausgabe des Programms ist zum einen
ein Datenfeld, in dem die Intensitédt der Bildpunkte in FlieBkommazahlen dargestellt ist.
Zum anderen wird eine Liste speziell der Bildpunkte ausgegeben, die zu den Laserstrahlen
gehoren.
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Lokalisierung der Laserstrahlen

Die Liste der Bildpunkte, die zu den Laserstrahlen gehoren, wird an ein anderes Unter-
programm weitergereicht, welches die zusammenhangenden Gebiete der zwei Laserstrah-
len erkennt, wie es in Abschnitt 4.5.3 beschrieben wird. Dazu wird ein linearer ,, Flood
Fill“-Algorithmus verwendet, bei dem die zusammenhéngenden weiflen Punkte der La-
serstrahlen nach und nach mit verschiedenen Farben gefiillt werden, wobei eine Farbe
jeweils einem zusammenhingendem Gebiet entspricht. Das Ergebnis sind zwei Informa-
tionen durch das Programm: zum einen werden die bunt eingeférbten Gebiete als Bild
ausgegeben, zum anderen wird eine Liste der Gebiete generiert, die als potentielle Laser-
strahlen erkannt wurden. Diese Liste enthélt jeweils die Position in Bildpunkten und die
GroBe der Gebiete.

Zusammenfiigung der Bilder zur besseren Darstellung

Nachdem die zusammenhéngenden Gebiete erkannt und bunt eingeférbt wurden, wer-
den sie nun mittels eines Unterprogramms mit dem Kalibrationsbild als Hintergrund (siehe
Abschnitt 4.5.1) zusammengefiigt, so dass man bei der Auswertung gut erkennen kann,
wie die Laserstrahlen sich vor dem Kalibrationsbild bewegen.

Selektion der richtigen Gebiete

Um aus den erkannten zusammenhédngenden Gebieten die zwei richtigen Gebiete zu
selektieren, welche die Laserstrahlen représentieren, wurde ein Unterprogramm erstellt.
Es gibt zwei Modi, nach denen es die Gebiete bestimmen kann: zum einen wéhlt es einfach
die zwei grofiten Gebiete aus, zum anderen kann es aber auch die zwei Gebiete mit grofitem
Abstand auswéhlen, wie es im Detail in Abschnitt 4.5.3 beschrieben ist.

Bestimmung des Abstandes der Laserstrahlen

Der Abstand der beiden ausgewéhlten Gebiete, die den beiden Laserstrahlen entspre-
chen, muss nun noch geometrisch bestimmt werden. Dazu werden die Daten des Kalibra-
tionsbildes verwendet. Zunéchst werden die beiden Punkte im Kalibrationsbild bestimmt,
die den beiden Gebieten am néchsten liegen. Der Abstand der Laserstrahlen zu diesen
Punkten wird dann vektoriell bestimmt. AnschlieBend versucht der Rechner durch das
Computerprogramm, eine Verbindung zwischen den beiden Punkten im Kalibrationsbild
herzustellen, indem es sich von einem Punkt des Kalibrationsbildes zum néchsten hangelt.
Dies wird mit einem Unterprogramm bewerkstelligt, das jeweils die nédchsten Nachbarn
der Kalibrationspunkte bestimmen kann. Die Kalibrationspunkte zwischen den zwei La-
serstrahlen werden nun entlang der so bestimmten Verbindung gezéhlt, woraus sich der
Abstand der beiden Gebiete zueinander ergibt.

Bilci-
inter-

Messung des Intensititssignals [
Dieses Unterprogramm bestimmt die Intensitét des Gesamtbildes. Es wird auf die
originalen Bilder aus dem aufgenommenen Film der Laserstrahlen angewandt, um spéter



B.2 Die Details der Bildverarbeitung 133

N eparation position] E H
aices i—;‘
00}
IR =i e = : o
EE eI A e =
E

: il il B
lto str] Hio st to st lto st lto st [t st to str|
AT e
et
Forigie ] RIL L e
File # x0 0 x1 y1 dx cly kex kdy In ""Senf; tto str]
B
1= [P
‘ Iz 3 = 17
il i |
I i i | oo
- U = =
Eet
1= - Display on/off Bidkalibration] e B
b i >
o
=
fied]
T T
7

Abbildung B.2: Teil des Quelltextes des Bildverarbeitungsprogramms

anhand der Intensitédtsdaten die Zeitpunkte zu finden, in denen der Shutter gedffnet und
geschlossen wurde. Das Programm berechnet die Intensitét, indem es die Gesamtsumme
der Farbkomponenten aller Bildpunkte bildet.

B.2.1 Der Quelltext des Bildverarbeitungsprogramms

In Abbildung B.2 wird das Hauptprogramm der Bildverarbeitung gezeigt. Das Programm
beginnt links mit dem Einlesen des Kalibrationsbildes und dem Nachladen der dazu pas-
senden Kalibrationsdaten. Danach wird der Benutzer nach einem Verzeichnis gefragt, in
dem sich die zu analysierenden Bilder befinden. Nach dieser Abfrage flieflen die aufgenom-
menen Daten in eine grofle Schleife, die fiir jedes einzelne Bild genau einmal durchlauft.
Zuniéchst wird das Bild eingelesen und dann der Reihe nach mit den in den vorherigen
Abschnitten beschriebenen Unterprogrammen weiterbearbeitet, wie es auch in Abschnitt
4.5.3 ndher beschrieben ist.
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Anhang C

Die technischen Zeichnungen der
Sputteranlage

In diesem Kapitel sind die technischen Zeichnungen der Sputteranlage wiedergegeben.
Die Struktur der Anlage lésst sich am besten durch die Hinweise auf die an verschiedenen
Positionen der Anlage angebrachten Flansche verdeutlichen, weil an ihnen die einzelnen
Bestandteile befestigt werden, deren Funktion und Steuerung in den vorherigen Kapiteln
dargelegt wurde.

Abbildung C.1 zeigt eine Seitenansicht der Sputterkammer. Man erkennt die beiden
groffen CF-250 Flansche rechts und links an der Kammer, an die iiber Adapter die Li-
neardurchfithrung und die Turbopumpe angeschlossen werden.

An den zwei CF-150 Flanschen, die in den Schnitten C-C und D-D (siehe auch die
Zeichnungen C.6 und C.7) liegen und mit Rohren unten an der Kammer angeschweif3t
sind, werden die Flansche mit den Sputterkathoden befestigt und die Kathoden damit
in die Kammer eingebaut. Auf der anderen Seite befinden sich oben in der Mitte auf
der Kammer zwei CF-100 Flansche, an die Schaugléser angebracht werden und die die
Installation des Spannungsmessplatzes erlauben. Weiter auflen auf der Oberseite der An-
lage sieht man zwei CF-40 Flansche, an denen ebenfalls Fenster angebracht sind, die auf
die Probenpositionen in der Mitte der Anlage iiber den Sputterkathoden gerichtet sind.
Auf der Unterseite befinden sich auflen ebenfalls zwei Anschliisse; der rechte ist ein CF-
40 Flansch, iiber den die Gasversorgung der Anlage erfolgt. Der linke Anschluss ist ein
CF-100 Flansch, der fiir ein Massenspektrometer vorgesehen ist, aber momentan nicht
genutzt wird.

Aus der Sicht auf die Kammer von oben (Abbildung C.2) erkennt man weitere An-
schliisse. So befinden sich oben auf der Anlage noch fiinf CF-16 Flansche, die als Reserve
vorgesehen sind und z.B. als alternative Durchfithrungen fiir die Shutter oder als elektri-
sche Durchfiihrungen dienen kénnen.

Rechts und links der Sputterkathode, die in der gleichen Zeichnung im oberen Teil
angebracht ist, befinden sich zwei CF-150 Flansche, die fiir Erweiterungen vorgesehen
sind. Neben dem CF-150 Flansch auf der linken Seite ist ein CF-40 Flansch weiter rechts
an der Kammer angebracht, an dem eine der Druckmessrohren angeschlossen wird. Die
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zweite Druckmessrohre wird an dem CF-16 Flansch in Abbildung C.4 angeschlossen.

Rund um die Sputterkathode, die in der Zeichnung der Draufsicht (Abbildung C.2)
im unteren Bereich abgebildet ist, sind verschiedene Flansche fiir spezielle Einsatzzwe-
cke ausgerichtet. So sieht man rechts unten bei diesem Blickwinkel auf die Anlage einen
CF-100 Flansch, der sich im Winkel von 55° mit einem vertikalen Versatz von 40 mm
(siehe Abbildung C.3) zur Anlagenmitte befindet. Hier wird ein Kalorimeter an die An-
lage angeschlossen, so dass es unterhalb der Blende Messungen der abgestrahlten Energie
durchfithren kann. Der CF-40 Flansch, der ebenfalls unter einem Winkel von 55° mit einem
vertikalen Versatz von 40 mm (siehe Abbildung C.3) zur Anlagenmitte hin angeschweif3t
ist, erlaubt den Blick auf das Plasma der ersten Sputterkathode.

Abbildung C.6 zeigt neben dem Flansch der Sputterkathode und dem Fenster dariiber
die geometrische Beschaffenheit von vier Flanschen, die auf den Probenplatz in der Mit-
te der Anlage gerichtet sind. Der CF-100 Flansch, der links oben zu sehen ist, wird als
weiteres Fenster genutzt, so dass man die Positionierung der Laserstrahlen auf der Probe
von der Seite aus beobachten kann. Die drei CF-40 Flansche kénnen in der Zukunft da-
zu genutzt werden, einen In-Situ-Messplatz fiir optische Untersuchungen an die Anlage
anzuschliefen. Sie sind jeweils unter einem Winkel von 70° zur Senkrechten der Probeno-
berfliche angebracht. An dem Flansch unten links kann die Lichtquelle befestigt werden,
wahrend durch die entsprechenden Messapparaturen an den Flanschen rechts die Reflek-
tion und Transmission der Probe gemessen werden konnen.
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CF16 A =30mm
CF 40 B =45mm
CF150 D =80mm
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Abbildung C.4: Schnitt durch die Kammer entlang der Punkte A-A
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Abbildung C.5: Schnitt durch die Kammer entlang der Punkte B-B
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