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Kurzfassung

Auf Grund der chemischen Robustheit ist die Integration von Diinnfilm-Dehnmessstreifen aus Platin (Pt)
ein géngiger Ansatz, um hochtemperaturstabile Drucksensoren in Mikrotechnik zu realisieren. In dieser
Arbeit werden daher der Einfluss der Schichtdicke, der Haftvermittlerwahl und der Sputter-Parameter,
wie der Sputterleistung und der Substrattemperatur, auf die elektro-mechanischen Eigenschaften von
Pt-Diinnfilmen untersucht. Bei den untersuchten Haftvermittlern handelt es sich um gesputtertes Titan
(Ti), Chrom (Cr) und rutiles Titandioxid (TiOx).

In den Experimenten kann kein signifikanter Einfluss der Schichtdicke auf die elektro-mechanischen
Eigenschaften von Pt-Diinnfilmen bei Messtemperaturen bis 500°C festgestellt werden. Es zeigt sich
jedoch, dass die bei einem Hochtemperaturschritt (engl. post deposition annealing, durchgefithrt bei
700°C und hoher) auftretende Diffusion von Cr und Ti in die Platin-Schicht einen signifikanten Einfluss
auf den k-Faktor hat. Bei dem TiO3/Pt-Schichtsystem findet indessen keine Diffusion des Haftvermittlers
in die Pt-Schicht statt. Im Falle der Ti-Haftschicht fithrt die starke Diffusion zu einem deutlichen Anstieg
des Messfehlers und es wird offenkundig, dass Ti/Pt-Méander fiir Hochtemperaturanwendungen nicht
geeignet sind. Bei dem Cr/Pt-Schichtsystem zeigt sich, dass der k-Faktor bei Raumtemperatur durch
die Diffusion im Vergleich zu den Werten der TiOs/Pt-Schicht von 4,3 auf 2,4 beinahe halbiert wird.
Auflerdem wird gezeigt, dass sich eine erhéhte Sputterleistung und Substrattemperatur positiv auf die
Kristallinitdt der Pt-Schicht und damit auf den k-Faktor auswirken. Durch die Erh6hung der auf die
Targetgrofe bezogenen Sputterleistung von 1,9 W/cm? auf 3,4 W/cm? und dem zusétzlichen Heizen des
Substrates auf 600°C kann der k-Faktor eines 10 nm Cr / 50 nm Pt-M&anders bei Raumtemperatur von
2,6 auf 3,2 angehoben werden.

Auf Grund des hohen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstandes weisen Diinnfilm-
Dehnmessstreifen aus Platin jedoch eine hohe Temperatursensivitit auf. Dies erschwert ihre Anwendung
bei hohen, oftmals sich verdndernden Umgebungstemperaturen deutlich.

Um dem entgegenzuwirken, wird in dieser Arbeit ein Ansatz présentiert, mit dem sich der Tempera-
turkoeffizient des elektrischen Widerstandes verringern lasst, wihrend der k-Faktor unverédndert bleibt
oder sogar erhoht werden kann. Dafiir werden in abwechselnder Folge nanoskalige Schichten aus Platin
und Aluminiumnitrid (AIN) abgeschieden. Es werden zehn ca. 10 nm diinne Doppelschichten aus AIN
und Pt ibereinander gestapelt und einem post deposition annealing ausgesetzt. Anschliefend werden
die elektro-mechanischen Figenschaften dieser Schichtstapel sowohl im as deposited Zustand als auch
nach unterschiedlichen post deposition annealing Schritten charakterisiert. Ferner wird auch der Einfluss
des AIN/Pt-Verhéltnisses untersucht. Es wird gezeigt, dass durch die Kombination von AIN und Pt im
Verhiltnis 1:1 und einem post deposition annealing bei 900°C fiir 1 h ein Diinnschicht-Dehnmessstreifen
hergestellt werden kann, der im Vergleich zu dem aus reinem Platin einen leicht erhchten k-Faktor bei
Raumtemperatur von 4,7 (+0,3) und einen um den Faktor 3 - 4 niedrigeren Temperaturkoeffizienten
des elektrischen Widerstandes aufweist.

Abschlielend wird noch die Herstellung und Charakterisierung einer Membran fiir einen hochtempe-
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KURZFASSUNG iv

raturstabilen Diinnschicht-Dehnmessstreifen-Drucksensor diskutiert. Es folgt ein kurzer Uberblick iiber
die verfiigbaren Substrate und eine Diskussion der elektrischen Passivierung von leitenden Membranma-
terialien. Abschlieflend werden die ersten Messergebnisse von Platin-Dehnmessstreifen auf einer Mem-

bran aus Nickel-Basislegierung vorgestellt.
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Abstract

Due to their chemical robustness the integration of platinum (Pt) thin film strain gauges is a straight-
forward approach to realise high temperature stable micro-machined pressure sensors for harsh envi-
ronmental applications. The influence of film thickness, adhesion promoter choice, as well as sputter
parameters (such as the plasma power and the substrate temperature) on the electro-mechanical proper-
ties of Pt thin films is investigated in this thesis to evaluate their potential. Sputter-deposited titanium
(Ti), chromium (Cr) and rutile titanium dioxide (TiO3) are used as adhesion promoters.

At temperatures ranging from room temperature up to 500°C no substantial impact of the Pt film
thickness on the electro-mechanical properties is determined. However, the diffusion of Ti and Cr into the
Pt thin film influences the gauge factor significantly during post deposition annealing steps at annealing
temperatures of 700°C or higher. Contrary to that, no diffusion of the TiO5 adhesion promoter into the
Pt thin films is found. The diffusion of the Ti leads to a vastly higher scatter range of the gauge factors
and it is shown that Ti/Pt thin films are not suitable for high temperature applications. Although it is
possible to fabricate thermally stable Cr/Pt thin film strain gauges, it becomes evident that the diffusion
of Cr is significantly decreasing the gauge factor. Compared to the TiO2 /Pt strain gauges, the gauge
factor is reduced from 4.3 to 2.4. Furthermore, it is shown that higher sputtering power and substrate
heating during deposition lead to an increased crystallinity of the Pt thin film and thus promotes higher
gauge factors. The gauge factor of a 50 nm thin Cr/Pt strain gauge can be enhanced from 2.6 to 3.2
by increasing the sputtering power, which is related to the target size, from 1.9 W/cm? to 3.4 W/cm?,
while simultaneously heating the substrate to 600°C.

Due to the high temperature coefficient of resistance (TCR) of Pt, pure platinum thin film strain
gauges display a high temperature cross-sensitivity. Hence, their strain detection capability is strongly li-
mited, especially in timely varying high temperature environments. To increase the range of material pa-
rameter tuning, nanolaminates represent an innovative approach to decrease the TCR, while preserving
or even enhancing the gauge factor at the same time. Therefore, to manipulate the electro-mechanical
properties of the thin film strain gauges, multilayered thin films consisting of 10 approximately 10 nm
thin bi-layers of aluminum nitride (AIN) and platinum are fabricated. The electro-mechanical properties
of these multilayers are characterized in their as deposited state and after different post deposition an-
nealing steps. Additionally, the impact of the AIN/Pt ratio is investigated. It is shown that it is possible
to fabricate a thin film strain gauge offering a gauge factor of 4.7 (£0.3) at room temperature and a
TCR, which is decrased by a factor of 3 — 4, by mixing AIN and Pt in a 1:1 ratio and annealing it in
argon (Ar) atmosphere for 1 h at 900°C.

Finally, the fabrication and characterisation of membranes for a high temperature pressure sensor
prototype is outlined. A discussion of the possible membrane materials and the challenges of providing
an electrically insulating passivation layer for metallic membranes are presented. The first measurements

of Pt thin film strain gauges fabricated on a nickel-base alloy membrane are presented.
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Kapitel 1

Einleitung

1.1 Einfiihrung

Bereits 1896 diskutierte Savante Arrhenius die von der Menschheit verursachte Zunahme der COs-
Konzentration in der Erdatmosphére durch das Verbrennen fossiler Brennstoffe und den Einfluss dieses
Konzentrationsanstiegs auf die Temperatur [1]. Heute ist sich die Wissenschaft nahezu geschlossen einig,
dass die global messbare Erderwdrmung keine statistische Schwankung darstellt, sondern vom Menschen
verursacht wird und ernsthafte Konsequenzen fiir die Menschheit haben wird [2, 3.

Daher werden mittlerweile stetig neue Umweltgesetze verabschiedet, welche zum Ziel haben, die
erlaubten Grenzwerte fiir den Ausstofl von Treibhausgasen wie beispielsweise COs kontinuierlich zu re-
duzieren. In den USA, welche nach China den zweitgroSten COq-Ausstofl verursachen, werden ca. 67%
des CO2-AusstoBes durch Verbrennungsmotoren erzeugt, die entweder fiir den Fracht- oder Personen-
transport oder fiir die Erzeugung von elektrischer Energie benotigt werden [5, 6]. Es ist daher — neben
dem Erforschen und Einfiihren erneuerbarer Energiequellen und alternativen Antriebskonzepten — von
grofiter 6konomischer und 6kologischer Wichtigkeit, die Effizienz von Verbrennungsmotoren weiter zu
verbessern, um die gesetzlichen Vorgaben zu erfiillen und den rasanten Anstieg der Erderwiarmung be-
grenzen zu konnen. Fiir eine weitere Effizienzsteigerung von Verbrennungsmotoren ist der Druckverlauf
wahrend des Verbrennungsprozesses in der Brennkammer eine Kenngréfle von hoher Aussagekraft und
sollte deshalb zuverlédssig mit einer hohen ortlichen und zeitlichen Auflésung bestimmt werden [7]. Der
Verfiigharkeit von geeigneten, miniaturisierten Drucksensoren mit hoher Zuverléssigkeit, die sich in gin-
gige Verbrennungskraftmaschinen mit geringem Aufwand integrieren lassen, kommt dabei eine wichtige
Bedeutung zu.

Ahnliche Anforderungen an die Drucksensorik finden sich noch bei vielen anderen Anwendungsge-
bieten wie beispielswiese in Bohrkopfen fiir die Erdolférderung oder auch in Industrieanlagen vieler
Chemieunternehmen, in denen die héchstgenaue Uberwachung der Prozessdriicke nicht nur aus sicher-
heitstechnischen, sondern auch aus prozesstechnischen Griinden essentiell ist.

Seit Evangelista Torricelli im Jahr 1643 erstmals mit Hilfe des von ihm erfundenen Quecksilber-
Barometers den Luftdruck gemessen hat [4], war die exakte Messung des Drucks fiir Jahrhunderte eine
der fiir die Industrie und Wissenschaft technisch héchst anspruchsvolle Herausforderung [8]. Wahrend
die Druckmessung anfangs auf rein mechanischen Prinzipien beruhte, wie beispielsweise die Fliissig-
keitsbarometer oder das auf der Bourdonfeder basierende Dosenbarometer, setzten sich im Laufe der
Zeit Wandlermechanismen auf Basis von kapazitiven, piezoresistiven oder piezoelektrischen Prinzipien
durch, um beispielsweise die Auslenkung einer Membran in ein elektrisches Signal zu iiberfithren [9].

Durch den stetigen Fortschritt der Mikrosystemtechnik in den letzten Jahrzehnten begannen schlief3-
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KAPITEL 1. EINLEITUNG 2

lich MEMS-Drucksensoren in Silizium-Mikrotechnik (MEMS: Abkiirzung fiir micro electro-mechanical
systems) eine bedeutende Rolle in der Druckmesstechnik zu spielen.

Die zuvor beschriebenen Anwendungsgebiete stellen neben der geforderten Sensitivitdt der MEMS-
Drucksensoren jedoch hohe Anspriiche an ihre thermische, mechanische und chemische Stabilitdt, da
meist hohe Temperaturen von bis zu 1500°C in Kombination mit hoher Vibrationsbelastung von teil-
weise 50 g [10] in korrosiver Umgebung (z.B. Verbrennungsgase) auftreten. Da die Entwicklung dieser
hochtemperaturstabilen und korrosionsbestédndigen Drucksensoren eine technisch sehr herausfordern-
de Aufgabe darstellt [7, 11], ist insbesondere das Thema Hochtemperaturdruck-Sensorik inklusive der
notwendigen Aufbau- und Verbindungstechnik auch fast 400 Jahre nach der Erfindung des ersten Queck-

silberbarometers immer noch Thema aktueller Forschungsarbeiten.

1.2 Drucksensorik

1.2.1 Definitionen/Grundlagen

Als Druck ist die auf eine beliebige Oberfliche wirkende Normalkraft, die beispielsweise durch ein Gas
oder eine Fliissigkeit ausgeiibt wird, definiert und wird iiblicherweise in Pascal (Pa = N/m? = kg - m™!
- s72) angegeben. Bei meteorologischen Messungen wird fiir den atmosphérischen Gasdruck oft auch die
physikalische Einheit bar (1 bar = 105 Pa) verwendet.

Bei der Druckmessung unterscheidet man iiblicherweise zwischen Absolut-, Relativ- und Differenz-
druck. Wéhrend sich die Messung des absoluten Drucks auf Vakuum als Referenzniveau bezieht, wird bei
der relativen Druckmessung die Druckdifferenz zwischen zwei Messbereichen unterschiedlicher Druck-
belastung erfasst. Bei der Differenzdruckmessung wird die Druckdifferenz zum Umgebungsdruck (ge-
wohnlich ca. 1 bar) angegeben.

Zusétzlich kann bei der Druckmessung noch zwischen statischer und dynamischer Druckmessung
unterschieden werden. Wahrend bei der statischen Druckmessung nur ein konstanter Druck gemessen
wird, miissen bei der dynamischen Druckmessung teilweise sehr schnell (teilweise bis zu 1 MHz [12])

auftretende Druckénderungen detektiert werden.

1.2.2 Hochtemperaturdrucksensoren

Die Einsatztemperatur eines Drucksensors, ab der es sich um eine Hochtemperaturanwendungen han-
delt, ist in der Literatur nicht exakt definiert und héngt unter anderem auch von den verwendeten
Materialien und Messprinzipien ab. Wahrend Silizium-basierte Bauteile bereits ab Einsatztemperaturen
von 150°C als Hochtemperatursensoren gelten, verschiebt sich diese Grenze bei der Verwendung von
anderen Materialien wie beispielsweise Siliziumcarbid auf 600°C und mehr.

Da es sich bei Silizium-basierten Bauteilen um die am weitest verbreiteten, mikro-mechanisch herge-
stellten Drucksensoren handelt, wird in dieser Arbeit die Grenze zum Hochtemperaturbereich mit 150°C
definiert.

1.2.3 Stand der Technik

Angefangen bei surface acustic wave (SAW)-Drucksensoren, welche von mechanischen Dehnungen ver-
ursachte Anderungen der Phasenlaufzeit von akustischen Oberflichenwellen auf piezoelektrischen Ma-
terialien detektieren [13-16], iiber optische Drucksensoren, welche die druckinduzierte Verdnderung der

Intensitét, der Polarisation, der Phase oder des Spektrums von optischen Signalen detektieren [17-20],
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KAPITEL 1. EINLEITUNG 3

bis hin zu den weit verbreiteten kapazitiven [21-24], piezoelektrischen [25-28] und piezoresistiven [29-
32] Drucksensoren, sowie Sensoren, die mit Hilfe von metallbasierten Dehnmesstreifen (DMS) [33, 34]
den Druck messen, gibt es eine Vielzahl an unterschiedlichen Wandlermechanismen und Konzepte fiir
miniaturisierte Drucksensoren.

In Tabelle 1.1 wird ein kompakter Uberblick iiber die am weitest verbreiteten Drucksensor-Prinzipien
gegeben. Es werden oftmals verwendete Materialien sowie die maximale Betriebstemperatur der jewei-

ligen Ausfithrungsbeispiele angefiihrt.

Messprinzip Material Tmax [°C] Ref
Piezoelektrisch Quarz(SiOs) bis 573°C (28]
Galliumorthophosphat (GaPOy) bis 970°C (35]
LGS(L&gG&5Si014) bis 750°C [36}
Kapazitiv Silizium (Si) bis 150-200°C [37]
Silizumcarbid (SiC) bis 850°C (38]
Piezoresistiv Silizium (Si) bis 150-200°C [37]
Silizumecarbid (SiC) bis 600°C [39]

Metallbasierende . . bis 700°C (mit
Dinnschicht- Nickel-Chrom (NiCr) Passivieru(ng) [40]
DMS Konstantan (CuNi) R driftet ab 65°C | [41]
Platin (Pt) bis 850°C [42]
Aluminiumnitrid (AINy) bis 1100°C [43]
Platin-Palladium (PtPd) blf S00°C (mit |,

assivierung)
Platin-Siliziumdioxid (PtSiOs) blbvggguil)(m [45]

Tabelle 1.1: Drucksensor-Konzepte und ihre maximale Einsatztemperatur.

1.2.4 Beschreibung der Messprinzipien

Bei SAW- und optischen Drucksensoren handelt es sich um Systeme, die einen vergleichsweise komple-
xen Aufbau bzw. eine sehr aufwindige Auswerteelektronik bendtigen. Sensoren, die auf diesen beiden
Messprinzipien beruhen, konnen daher kaum in bestehende piezoelektrische Sensoren integriert werden.
Sie werden deshalb in dieser Arbeit nicht tiefergehend betrachtet.

Im Folgenden werden die Messprinzipien der neben den piezoelektrischen Drucksensoren am weites-
ten verbreiteten Drucksensortypen kurz beschrieben, sowie ihre Vor- und Nachteile und ihre Eignung

fiir den Hochtemperatureinsatz diskutiert.

Kapazitive Drucksensoren

Die Kapazitat C eines Plattenkondensators lisst sich wie folgt beschreiben:

A
c = cogr (1.1)

A steht hierbei fiir die Flache der Kondensatorplatten, d fiir den Abstand zwischen den Kondensa-
torplatten, ¢ fiir die Permittivitdt des Vakuums und e, fiir die relative Permittivitdt des Dielektrikums.
Das kapazitive Messprinzip bei Drucksensoren beruht darauf, dass die mechanisch induzierte An-
derung des Abstandes d zwischen den zwei Kondensatorplatten eine Anderung der Kapazitit C eines

Plattenkondensators zur Folge hat, welche elektrisch detektiert werden kann.
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KAPITEL 1. EINLEITUNG 4

Dazu wird bei einem kapazitiven Drucksensor auf der Membran eine Elektrode realisiert, die einer
ortsfesten Elektrode gegeniiber positioniert ist. Der Abstand zwischen den beiden Elektroden ist dabei
abhiingig von dem auf der Membran anliegenden Druck. Uber die Verinderung der Kapazitit kann so
die Auslenkung der Membran bestimmt werden, aus der sich unter Beriicksichtigung der mechanischen
Eigenschaften der Membran der anliegende Druck berechnen lésst.

Kapazitive Drucksensoren bieten eine hohe Sensitivitit, sowie im Vergleich mit anderen membran-
basierten Drucksensoren eine geringe Temperaturabhéngigkeit. Fiir die Auswertung von kleinsten Ka-
pazitdtsdnderungen ist jedoch eine vergleichsweise komplexe Auswerteelektronik nétig, die auf Grund
der parasitdren Kapazitdt der Messzuleiter relativ nah an den Elektroden liegen soll, um die Sensitivitét
nicht negativ zu beeinflussen. Zusétzlich kann es notwendig sein, die Messelektrode bzw. die Zulei-
tungen zur Auswerteelektronik gegeniiber starken elektromagnetischen Feldern zu schirmen. Dies fiihrt
dazu, dass die Herstellung von kapazitiven MEMS-Drucksensoren aus fiir den Hochtemperaturbereich

geeigneten Materialien relativ herausfordernd ist [46].

Piezoresistive Halbleiter-Drucksensoren

Der piezoresistive Effekt beschreibt die Anderung des spezifischen elektrischen Widerstandes eines Me-
talls oder Halbleiters auf Grund einer mechanischen Druck- oder Zugbelastung. Wahrend metallische
Leiter ein meist vernachléssigbares, piezoresistives Verhalten aufweisen, welches in den meisten Fallen
kleiner ist als die durch die geometrische Querschnittsverdnderung verursachte Widerstandsédnderung,
ist der piezoresistive Effekt bei Halbleitern sehr viel stéarker ausgepragt. Daher bieten die weitverbreite-
ten piezoresistiven Drucksensoren auf Silizium-Basis eine sehr hohe Sensitivitdt und kénnen auflerdem
mit den gut kontrollierbaren Standard-Prozessen der Mikrosystemtechnik und Mikroelektronik kosten-
effizient hergestellt werden.

Bei diesen Sensoren aus Silizium sind piezoresistive Widerstédnde auf einer Membran so platziert, dass
sie den auf die Membran wirkenden Druck in eine mechanische Dehnung der Widersténde umsetzen.
Diese Dehnung der Piezowiderstinde bewirkt eine Anderung ihres elektrischen Widerstandes, die relativ
einfach ohne hohen Schaltungsaufwand gemessen werden kann.

Halbleiter-basierte Piezowiderstdnde weisen allerdings eine sehr starke Temperaturabhéngigkeit auf
und dies fithrt zu einer vergleichsweise hohen Temperaturempfindlichkeit der piezoresistiven Drucksen-
soren. Da mit Hilfe der Silizium-Standardprozesse integrierte Widersténde mit sehr genau abgestimmten
Widerstandswerten hergestellt werden konnen, lasst sich die Temperaturempfindlichkeit der Sensoren
mit einer Wheatstoneschen Messbriicke deutlich reduzieren. Die Temperaturempfindlichkeit von piezo-
resistiven Si-Drucksensoren bleibt jedoch im Vergleich mit anderen Messprinzipien hoch.

Die elektrische Isolierung der Piezowiderstdnde zum Substrat erfolgt bei Silizium-basierten piezore-
sistiven Drucksensoren typischerweise mit Hilfe eines p/n-Ubergangs. Bei Betriebstemperaturen ober-
halb von 200°C treten bei Silizium jedoch bereits derart hohe Lecktrome auf, sodass ihr parasitdrer
Effekt auf die Bestimmung der Widerstandsénderung nicht mehr vernachléssigt werden kann. Um auch
bei hoheren Temperaturen die elektrische Isolation der Widerstdnde zu gewahrleisten, miissen daher
spezielle Substrate wie z.B. SOI (silicon on insulator)-Substrate oder alternative MEMS-Materialien
(beispielsweise Siliziumcarbid) verwendet werden. Dies fithrt dann wiederum zu deutlich komplexeren

Herstellprozessen und damit verbunden zu hoheren Kosten [47].

Metallische DMS-Drucksensoren

Da der mechanische Einfluss auf den spezifischen elektrischen Widerstand in Metallen im Vergleich zu

Halbleitern deutlich geringer ausfillt, wird die Widerstandsdnderung mafigeblich durch geometrische
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KAPITEL 1. EINLEITUNG )

Effekte (die durch die Dehnung bzw. Stauchung hervorgerufene Querschnittsanderung) erzielt. Druck-
sensoren basierend auf metallischen Dehnmessstreifen weisen daher im Vergleich mit piezoresistiven
Halbleiter-Drucksensoren eine deutlich geringere Sensitivitéit, aber dafir auch eine geringere Tempe-
raturempfindlichkeit auf. Wahrend Platin beispielsweise bei Raumtemperatur einen linearen Tempe-
raturkoeffizient des elektrischen Widerstandes von 3,85 - 102 K [48] aufweist, betrigt der lineare
Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes von monokristallinem Silizum 75 - 103 K- [49].

Wie auch bei den piezoresistiven Halbleiter-Drucksensoren werden die Dehnmessstreifen auch bei den
DMS-Drucksensoren so an der Membran angebracht, dass die druckinduzierte Auslenkung der Mem-
bran in einer Dehnung bzw. Stauchung der DMS resultiert. Meist sind auf der Membran vier in einer
Wheatstoneschen Briicke verschaltete DMS angebracht, um die Temperaturempfindlichkeit zu reduzie-
ren.

Ublicherweise werden metallische DMS auf einer Polymerfolie abgeschieden, welche dann aufgeklebt
werden kann. Mit Hilfe der Prozesse der Mikrosystemtechnik konnen allerdings auch Diinnschicht-DMS
unter der Verwendung von chemischen oder physikalischen Abscheideprozessen direkt auf eine Membran
aufgebracht werden. Dabei ist jedoch darauf zu achten, dass entweder die Membran aus einem elektrisch
isolierenden Material besteht, oder vor dem Aufbringen der Diinnschicht-DMS eine zusétzliche elektrisch
isolierende Passivierungsschicht abgeschieden wird.

Der Einsatz von DMS auf Polymerfolien in Drucksensoren fiir Hochtemperaturen ist auf Grund der
niedrigen Temperaturfestigkeit der Folien bzw. der Klebstellen nicht moglich. Daher kommen fiir Hoch-
temperaturanwendungen nur direkt auf die Membran aufgebrachte Diinnschicht-DMS in Frage. Diese
zeichnen sich bei passender Materialauswahl durch eine gute thermische Stabilitdt und einen Herstell-
prozess unter Verwendung bekannter Abscheidetechnologien, wie z.B. Sputtern oder Aufdampfen, aus.
Bei Membranen aus einem elektrisch leitenden Material muss jedoch auf eine geeignete, hochtempera-

turstabile Isolationsschicht geachtet werden.

Zusammenfassung/Vergleich

Vergleicht man die drei genauer vorgestellten Drucksensortypen, lassen sich folgende zentrale Aussagen

treffen:

o Kapazitive und halbleiterbasierte, piezoresistive Drucksensoren weisen im Vergleich zu metalli-

schen DMS-Drucksensoren eine deutlich hohere Sensitivitat auf.

¢ Die thermische Quersensitivitdt der kapazitiven Sensoren ist relativ gering, wéhrend halbleiterba-

sierte, piezoresistive Drucksensoren eine im Vergleich hohe Temperaturabhéngigkeit aufweisen.

« Die Auswertung der relativ kleinen Kapazititsinderung (die Anderung ist geometrieabhiingig, iib-
licherweise aber im Bereich von wenigen Picofarad) erfordert eine aufwéindigere Elektronik als die
Messung der Widerstandsdnderung bei den halbleiterbasierten und metallischen Drucksensoren.
Zuséatzlich ist bei kapazitiven Drucksensoren oft eine aufwéindige Schirmung vor elektromagneti-

schen Storsignalen, insbesondere bei dem Betrieb unter den rauen Bedingungen, notwendig.

o Der Herstellprozess von kapazitiven und piezoresistiven Drucksensoren ist fiir Hochtemperaturan-
wendungen relativ komplex und teuer, da spezielle Substrate oder Materialien verwendet werden
miissen. Im Gegensatz dazu kénnen metallische DMS-Drucksensoren vergleichsweise einfach auch
auf anderen Substraten hergestellt werden. Dies liegt neben den bereits zuvor genannten Her-
ausforderungen auch daran, dass bei metallischen Dehnmessstreifen kein hochtemperaturstabiler

Metall-Halbleiter-Kontakt realisiert werden muss.
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KAPITEL 1. EINLEITUNG 6

Betrachtet man neben den zuvor getroffenen Aussagen noch die Moglichkeit der Integration in ein
bestehendes piezoelektrisches System (wie beispielsweise piezoelektrische Drucksensoren der Firmen
Piezocryst bzw. Kistler), erscheinen metallische DMS daher als der vielversprechendste Ansatz und
stehen deshalb im Fokus dieser Arbeit.

1.3 Struktur der Arbeit

Diese Arbeit soll einen Beitrag dazu leisten, robuste Diinnschicht-Dehnmessstreifen herzustellen und
ihr Potential fir hochtemperaturstabile Drucksensoren zu bewerten. Der Fokus der Arbeit liegt dabei
hauptséchlich auf den Materialeigenschaften der Funktionsschicht. Daher werden in Kapitel 2 zuerst die
theoretischen Grundlagen von polykristallinen, metallischen Diinnfilm-Dehnmessstreifen erértert, sowie
die fiir die Herstellung und elektro-mechanische Charakterisierung notwendigen Methoden beschrieben.

Bisherige Forschungsarbeiten [50-52] haben gezeigt, dass Platin (Pt) auf Grund seines hohen Schmelz-
punktes und seiner hohen chemischen Robustheit ein vielversprechendes Material fiir metallische Diinn-
film-DMS ist. Gesputterte Platin-Diinnfilm-DMS kénnen bei Temperaturen bis zu 850°C eingesetzt
werden. Sie benétigen jedoch auf Grund ihrer geringen Schichthaftung eine zusétzliche Haftvermittler-
schicht. In Kapitel 3 werden daher der Einfluss der Sputter-Parameter sowie der Einfluss der verwendeten
Haftschicht auf die elektro-mechanischen Eigenschaften von Platin-Diinnfilm-DMS mit unterschiedlichen
Schichtdicken im Bereich von 25 nm bis 100 nm bei Temperaturen bis zu 500°C an Luft untersucht.

Wie in [45] gezeigt, kann durch das Co-Sputtern von Siliziumdioxid (SiO3) und Pt eine Kompo-
sitschicht mit deutlich verbesserter Sensitivitat erzeugt werden, bei der zusétzlich tber das SiOy/Pt-
Verhiltnis die Temperaturempfindlichkeit eingestellt werden kann. Weitere Untersuchungen an Alumini-
umnitrid-Diinnfilmen haben auflerdem ergeben, dass das hochtemperaturstabile und chemisch sehr wi-
derstandsfahige Aluminiumnitrid (AIN) ebenfalls als Material fiir Diinnschicht-DMS geeignet ist [43]. In
Kapitel 4 wird daher ein neues, mehrlagiges Schichtsystem vorgestellt, welches aus mehreren, sehr diin-
nen AIN und Pt Diinnschichten (in dieser Arbeit kiinftig mit AIN/Pt-Multilayer abgekiirzt) besteht. Die
Schwerpunkte liegen neben der Herstellung der Multilayer auf dem Einfluss des AIN/Pt-Verhéltnisses
und des post deposition annealings auf die elektro-mechanischen Eigenschaften. Die experimentiellen
Ergebnisse werden vorgestellt und ausfithrlich diskutiert.

Kapitel 5 behandelt schlieflich die Herausforderungen bei der Herstellung eines hochtemperatursta-
bilen Drucksensors basierend auf einer Membran aus Nickel-Basislegierung. Besonderes Augenmerk wird
dabei auf die Problematik der elektrischen Passivierung dieser Membranen gelegt.

Abschlieflend werden in Kapitel 6 die Ergebnisse dieser Arbeit zusammengefasst und ein Ausblick

auf weitere, vielversprechende Ansétze fiir hochtemperaturstabile MEMS-Drucksensoren aufgezeigt.
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Kapitel 2
Grundlagen und Messmethoden

Im folgenden Kapitel werden die theoretischen Grundlagen der in dieser Arbeit betrachteten physikali-
schen Effekte dargelegt und diskutiert. Des Weiteren werden die verwendeten Prozesstechnologien und
Messmethoden kompakt vorgestellt. Fiir weiterfiihrende Informationen sei auf die jeweils referenzierte

Fachliteratur verwiesen.

2.1 Elektro-mechanische Eigenschaften diinner Schichten

2.1.1 Spezifischer elektrischer Widerstand

Der elektrische Widerstand R eines homogenen Leiters mit der Lange L und dem Querschnitt A ldsst sich
wie in Gleichung 2.1 gezeigt darstellen. Der Parameter p steht hierbei fiir den spezifischen elektrischen
Widerstand des Materials.
L
R=p— 2.1
P (2.1)
Fiir Metalle lasst sich p ausgehend von der Modellvorstellung des Elektronengases und der Matthies-

senschen Regel ndherungsweise als die Summe von zwei unterschiedlichen Streuprozessen beschreiben:
o Elektronenstreuung an Gitterfehlern und anderen Storstellen
o Elektronenstreuung an den Gitterschwingungen des Kristallgitters (Phononen)

Im Gegensatz dazu muss zur Beschreibung der elektrischen Leitfdhigkeit von Halbleitern und Isolatoren
das Bandermodell herangezogen werden. Bei diesen beiden Materialgruppen liegt das Fermi-Niveau in
der Bandliicke zwischen Valenz- und Leitungsband. Das Leitungsband ist daher bei 0 K unbesetzt, d.h.
es existieren keine freien Ladungstrager. Um nun Ladungstransport im undotierten Fall zu ermdglichen,
miissen erst Elektronen vom Valenz- ins Leitungsband gehoben werden. Dies geschieht beispielswei-
se durch das Anlegen eines elektrischen Feldes und/oder durch thermische Anregung. Je grofier die
Bandliicke eines Materials ist, umso mehr Energie ist notwendig, um Elektronen ins Leitungsband zu
heben. Daraus ergibt sich die Einteilung in Halbleiter (Bandliicke von rund 0,1 bis 4 €V) und Isolatoren
(Bandliicke > 4 eV) [53].

2.1.2 Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes

Der Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes (engl. temperature coefficient of resistance,
daher meist mit TCR abgekiirzt) beschreibt die Anderung des elektrischen Widerstandes bei einer

7


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
lio
nowledge

b

i
r

KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 8

Anderung der Temperatur.

Oft wird nur der lineare Temperturkoeffizient des elektrischen Widerstands a angegeben. Um jedoch
das Temperaturverhalten der untersuchten Materialien ausreichend genau beschreiben zu kénnen, wird
im Rahmen dieser Arbeit, wie in Gleichung 2.2 gezeigt, auch der quadratische Koeffizient des elektrischen
Widerstandes 8 beriicksichtigt. Der Parameter Ry steht dabei fiir den elektrischen Widerstand bei einer

Referenztemperatur — iiblicherweise der Raumtemperatur Tr = 20°C.

R(T) = Ry (1+a AT + 8 AT?) (2.2)

Wie bereits in Kapitel 2.1.1 erwéhnt, ldsst sich in Summe der spezifische Widerstand eines Metalls
in guter Naherung durch die Streueffekte an Gitterfehlern bzw. an Storstellen und der Elektronen-
Phononen-Streuung beschreiben. Wahrend die Elektronen-Streuung an Storstellen ein weitgehend tem-
peraturunabhéngiger Effekt ist [54], nimmt die Anzahl der Elektronen-Phononen-Streuungen mit stei-
gender Temperatur zu. Im Allgemeinen steigt daher der spezifische elektrische Widerstand von reinen
Metallen mit steigender Temperatur.

Im Gegensatz dazu fiihrt steigende Temperatur bei Halbleitern und Isolatoren zu einer ansteigenden
Wabhrscheinlichkeit fiir thermische Anregung von Elektronen aus dem Valenz- ins Leitungsband. Dieser
Effekt ist dabei gegeniiber der ebenso zunehmenden Elektronen-Phononen-Streuung dominierend. Der
spezifische Widerstand dieser Materialien kann deshalb in gewissen Temperaturbereichen bei steigender

Temperatur sinken.

2.1.3 Dehnungskoeffizient des elektrischen Widerstandes

Wird ein elektrischer Leiter mechanisch gedehnt oder gestaucht, so kann der Zusammenhang zwischen
der Anderung des elektrischen Widerstandes AR und der Anderung der Linge AL wie folgt angegeben

werden:

AR AL
— =k — 2.3
k gibt dabei den Dehnungskoeffizienten des elektrischen Widerstandes (meist nur kurz k-Faktor ge-
nannt) an und ldsst sich wie folgt herleiten: Aus der in Gleichung 2.1 gezeigten Definition des elektrischen
Widerstands R und der Gleichung fiir die allgemeine Widerstandsénderung bei mechanischer Belastung
oR 0R OR

AR =35 Bt 5 AL =5 A4 (2.4)

ergibt sich schliefllich die relative Widerstandsdnderung des Leiters unter Annahme eines kreisrunden

Querschnitts mit dem Durchmesser D zu:

AR Ap AL 2AD
_ L Al 2.5
R -, "1 D (25)

Fiithrt man nun fiir die relative Langendnderung e den Ausdruck
AL
L

ein und beschreibt mit Hilfe der Poissonzahl p den Zusammenhang zwischen relativer Langen- und

€ (2.6)

Querschnittsédnderung wie in Glg. 2.7 gezeigt,

ED_ e (27)
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 9

ergibt sich der in Gleichung 2.3 beschriebene Zusammenhang, wobei k wie folgt definiert ist:

Ap

kE=(1+2u) + ; (2.8)
Wie in Gleichung 2.8 zu sehen ist, setzt sich der k-Faktor aus zwei unterschiedlichen, physikalischen
Effekten zusammen. Zum Teil begriindet sich die Anderung des elektrischen Widerstandes R auf dem
rein geometrischen Effekt der Verdnderung des Querschnitts auf Grund einer Langendnderung. Dieser
Effekt wird in Gleichung 2.8 mit dem ersten Term (1 4 2u) beschrieben. Die meisten Metalle weisen
eine Poissonzahl im Bereich von 0,25 bis 0,45 auf [49] und damit ergibt sich fiir den rein geometrischen

Beitrag zum k-Faktor ein Bereich von {iblicherweise 1,5 bis 1,9.
Da der gemessene k-Faktor von Metallen jedoch teilweise deutlich hoher liegt (beispielsweise 4,8 fiir
Pt und 3,3 fiir Cu [55]), muss auch der zweite Term aus Gleichung 2.8 genauer betrachtet werden. Dieser
Teil berticksichtigt andere physikalische Effekte, welche sich direkt auf den spezifischen Widerstand p
auswirken, und wird daher in der Fachliteratur oft als Dehnungskoeffizient des spezifischen Widerstands

v bezeichnet:

op
= — 2.9
1= (2.9)
Bereits in den 1950er Jahren diskutierten Kuczynski [56], Lawson [57] und Smith [58] den Dehnungs-
koeffizienten des spezifischen Widerstands verschiedenster Materialien eingehend und préasentierten fol-

gende Erklarungen:

o Bei vielen (Edel)Metallen wie beispielsweise auch Platin kann die Erhohung von + ausreichend
gut mit Hilfe der Grineisen-Konstante g durch folgenden Zusammenhang beschrieben werden:

op
L —14291-2 2.1
pyr it g(1—2p) (2.10)

Durch die Griineisen-Konstante wird hierbei in guter Néherung beschrieben, wie die mechani-
sche Spannung eine Verdnderung der thermischen Gitterschwingung des Kristalls (Phononen) und

damit eine Anderung der Elektronen-Phononen-Streuung im Leiter zur Folge hat.

o Halbleiter weisen oft einen deutlich héheren Dehnungskoeffizienten des spezifischen Widerstands
auf. Bei diesen Materialien verdndern sich durch die mechanisch induzierte Deformation des Kris-
tallgitters als dominierender Effekt die Bandliicke des Materials und damit die Anzahl der zum
Ladungstransport zur Verfiigung stehenden Ladungstrager. Dieser Effekt ist unter dem Namen

,piezoresistiver Effekt* weitgehend bekannt.

« Bei einigen Metallen wie Nickel, Eisen und Cobalt kann eine Anderung von ~ durch die durch
mechanische Belastung induzierte Magnetisierung (Magnetostriktion) erkliart werden, welche auf

Grund des magnetoresistiven Effekts zu einer Verdnderung des spezifischen Widerstandes fiihrt.

2.1.4 Spezifischer elektrischer Widerstand polykristalliner Diinnfilme

Wie in Kapitel 2.1.1 beschrieben, ldsst sich der spezifische elektrische Widerstand eines makroskopi-
schen Leiters als die Summe zweier fundamentaler Streumechanismen (der Streuung der Elektronen an
Storstellen und der Streuung der Elektronen an Phononen) ausreichend gut beschreiben. Im Falle eines
metallischen Dinnfilms zeigt sich jedoch, dass mit abnehmender Dicke auch die spezifische Leitfdhig-
keit des Diinnfilms deutlich abnimmt. Dieses Phédnomen ist allgemein unter dem Namen ,,Size-Effekt*
bekannt.


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
blio
nowledge

(]
|
rk

KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 10

Ausgehend von der Sommerfeld-Theorie fiir Metalle postulierte K. Fuchs, dass das Ansteigen des
spezifischen elektrischen Widerstands mit abnehmender Schichtdicke auf Streuprozesse der Elektronen
an der Oberfliche des Diinnfilms zuriickzuftihren sei [59]. E. H. Sondheimer erweiterte das Modell von

Fuchs zur bekannten Fuchs-Sondheimer Gleichung [60]:

. 3 11 1—ent
—=1-1—](1-= — - = || ——dt 2.11
ps <2ﬂ)( p)/1 (t?’ tS) l—pert @11

Die Parameter py und py stehen dabei fiir den intrinsischen spezifischen Widerstand des einkristal-
linen Voll- bzw. Bulk-Materials und des Diinnfilms. Der Fuchs’sche Reflektions-Parameter p gibt die
Wahrscheinlichkeit fiir die Reflektion der auf die Grenzflachen des Diinnfilms treffenden Elektronen an
und kann einen Wert zwischen 0 und 1 einnehmen. Die reduzierte Schichtdicke des Diinnfilms & ist im
Fuchs-Sondheimer Modell wie folgt definiert:

KR =

@ (2.12)
lo

lp gibt die mittlere freie Weglédnge der Elektronen im Bulk-Material an und a die Schichtdicke des
Diinnfilms. Die Fuchs-Sondheimer Gleichung ermdéglicht so eine sehr einfache Abschétzung des Size-
Effektes.

Mayadas und Shatzkes erweiterten das Fuchs-Sondheimer Modell um die Streuung der Elektronen an
Korngrenzen fiir den eindimensionalen Fall [61]. Tellier, Tosser und Pichard fithrten das Maydas-Shatzkes
Modell schliefflich in das dreidimensionale T-T-P Modell iiber, welches eine sehr gute Beschreibung
der elektrischen Leitf&higkeit von metallischen Diinnfilmen darstellt [62-64]. Fiir das dreidimensionale
Modell wird angenommen, dass der Querschnitt des Leiters in der yz-Ebene liegt und der Strom in x-
Richtung fliefit. Der spezifische Widerstand des metallischen Diinnfilms p; kann laut dem T-T-P Modell

fiir ein in x-Richtung anliegendes elektrisches Feld wie folgt angegeben werden:

% = M(va,vy,0) = [F(va)] ' + [G(r)] " + [G()] ! -2 (2.13)
Die Funktion

F(v,) = 3v, [1

5 Ve +v2 In(1 + uz_l)} (2.14)

stellt den Anteil der Elektronen-Streuung an den Korngrenzen des polykristallinen Leiters in x-Richtung

dar, die Funktion

G(vy) = g Vy [uy - % +(1—- l/j) In(1+ Vy_l)] (2.15)

den Anteil in y-Richtung und die Funktion

G(a) = g a [a - % +(1—a?) In(1+ al)] (2.16)

den Anteil der Elektronenstreuung an den Korngrenzen in z-Richtung, sowie den vom F-S Modell be-
schriebenen Einfluss der Streuprozesse an den Grenzschichten des Diinnfilms. Die Parameter v;, o und
k sind dabei im T-T-P Modell wie folgt definiert:

-1
1
vi=a; lg" <ln <T>) firi =x,y, 2 (2.17)

at=rkt4ut (2.18)

z
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 11

k=aly’ {m <;)] (2.19)

Die Konstante a; gibt dabei die durchschnittliche Korngréfle in die jeweilige Raumrichtung an und 7

beschreibt den isotropen Transmissionskoeffizienten von Elektronen an Korngrenzen.

2.1.5 Dehnungskoeffizient des elektrischen Widerstandes polykristalliner

Diinnfilme

Neben dem Einfluss der Schichtdicke und der Korngrenzen auf den spezifischen elektrischen Widerstand
von metallischen Diinnfilmen formulierten Tellier, Tosser und Pichard auch ein Modell fiir deren Einfluss
auf den zuvor besprochenen Dehnungskoeffizienten des spezifischen Widerstands vy [65-67].

Erfahrt das Substrat eine longitudinale mechanische Belastung dL/L in x-Richtung, so wird auch in
y-Richtung eine mechanische Spannung dW /W erzeugt, welche mit Hilfe der Poisson-Zahl des Substrates
als dW/W = —pus(dL/L) beschrieben werden kann. Unter der Annahme, dass der metallische Diinnfilm
fest mit dem Substrat verbunden ist, hat dessen mechanische Verspannung auch eine Dehnung bzw.

Stauchung der Korngrenzen zur Folge. Dies kann fiir alle 3 Raumrichtungen wie folgt beschrieben

werden:
‘Zj ~ % (2.20)
i‘;y ~ dWW N % (2.21)
iizz%zflf_f %Ziul% (2.22)

Folgt man der in Gleichung 2.9 gezeigten Definition fiir v und wendet diese fiir metallische, po-
lykristalline Diinnfilme an, ergibt sich Gleichung 2.23 fiir den Dehnungskoeffizienten des spezifischen
Widerstandes fiir polykristalline metallische Diinnfilme ~y;:

~ (dpy .
vy = ( L ) (L)L) (2.23)

Geht man davon aus, dass es sich um einen metallischen Diinnfilm mit isotropen Materialeigen-
schaften handelt und die mechanisch induzierte Anderung seines spezifischen elektrischen Widerstandes
nur auf eine Verdnderung der thermischen Gitterschwingungen des Kristalls zuriickzufiihren ist, gelten
fiir o und po die Zusammenhénge aus Gleichungen 2.24 und 2.25. Der Parameter 7 ist dabei iiber die

Grineisen-Konstante g zu n = 2¢g(1 — 2u) definiert.

P (2.24)
In(po)
= 1 2.2
e S0t (2.25)

Formt man nun Gleichung 2.13 um, dividiert durch dL/L und setzt die Ausdriicke aus den Glei-
chungen 2.20 bis 2.25 ein, ergibt sich fiir den longitudinalen Dehnungskoeffizienten des spezifischen

elektrischen Widerstands fiir polykristalline, metallische Diinnfilme 7, folgender Ausdruck:


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
lio
nowledge

b

i
r

KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 12

L= +1) = [M(ve, vy, 0)] 7 [F* () + G (1) + G*(a)] +

) (2.26)
[M(ve, vy, )] [1sG* (vy) — F*(vs) + 1'G" ()]
Die Funktionen F* und G* sind dabei wie folgt definiert:

F*(v) = vf(v) [F(v)]* (2.27)

mit IF
fiv) = (2.28)
G*(a) = ag(a) [G(a)] (2.29)

mit e
o) = 2510 (2.30)

2.1.6 Diskussion des T-T-P-Modells

Um die spéater in den Kapiteln 3 und 4 prasentierten Messergebnisse einordnen und den Einfluss der
verschiedenen Parameter des T-T-P-Modells auf den k-Faktor besser einschitzen zu kénnen, werden im
Folgenden k-Faktor Berechnungen mit variierenden Parametern durchgefiihrt und grafisch dargestellt.
Es wird versucht den Einfluss der durchschnittlichen Korngréfie a;, des Fuchs’schen Reflektions-
parameters p, des isotropen Transmissionskoeffizienten von Elektronen an Korngrenzen 7 sowie der
Schichtdicke a auf den k-Faktor moglichst iibersichtlich darzustellen. Fiir die Berechnungen werden die

in Tabelle 2.1 gezeigten Parameter verwendet.

Mittlere freie Weglange der Elektronen [y in Pt bei T | 20 nm [66]
Griineisen-Parameter g von Pt 2,54 [49]
Poisonzahl p von Pt 0,38 [49]
Poisonzahl ps von Al;Og 0,27 [49]

Tabelle 2.1: Parameter fiir die k-Faktor-Berechnungen nach dem T-T-P-Modell [67].

Da der Einfluss von p auf den k-Faktor auch stark von der Schichtdicke abhéngig ist, werden fiir
drei unterschiedlich dicke Platin-Diinnfilme Berechnungen mit variierendem p durchgefithrt. Abb. 2.1,
2.2 und 2.3 zeigen die relative Anderung des berechneten k-Faktors k/kg eines 100 nm, 25 nm und 5
nm dinnen Pt Diinnfilms jeweils fiir verschiedene durchschnittliche Korngroflen a; in Abhéngigkeit des
Fuchs’schen Reflektionsparameters p bei dem fiir Pt typischen Wert von 7 = 0,7 [68]. Der Bezugswert
ko ist der berechnete k-Faktor bei p = 0,1 sowie a; = 1 nm und 7 = 0,7.

Wie in Abb. 2.1 zu sehen ist, ldsst sich bei einem 100 nm diinnen Pt-Dunnfilm bei gegebener durch-
schnittlicher Korngrofie a; kein signifikanter Einfluss des Fuchs’schen Reflektionsparameters p auf den
k-Faktor erkennen. Bei der in Abb. 2.2 gezeigten 25 nm diinnen Pt Schicht kann bei gegebener Korngré-
Be ein leichtes Absinken des k-Faktors bei steigendem p beobachtet werden. Die Anderungen betragen
allerdings maximal rund 3 % und sind daher auch bei dieser Schichtdicke nicht signifikant.

Betrachtet man die effektive mittlere freie Weglinge der Leitungselektronen [, kann dieser geringe
Einfluss von p auf den k-Faktor von 100 nm und 25 nm diinnen Pt-Schichten erklart werden. [, ist
die durch die in polykristallinen Materialien auftretenden Streueffekte an Korngrenzen verminderte

mittlere freie Weglénge der Leitungselektronen [y und sinkt deutlich mit abnehmender durchschnittlicher
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Abbildung 2.1: Relative Anderung des k-Faktors eines 100 nm diinnen Pt Diinnfilms in Abhingigkeit des
Fuchs’schen Reflektionsparameters p fiir verschiedene Korngréflen a;, berechnet nach dem T-T-P-Modell

bei 7 = 0,7.
1.5
14+ q
. "
AN A
1.3+ P
£ e i\
L1z = &
e e
© >
1.1
15 | i
7 = 7
0'9 Il Il L L L L
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
p

Abbildung 2.2: Relative Anderung des k-Faktors eines 25 nm diinnen Pt Diinnfilms in Abhiingigkeit des

A a; = 25 nm
& a; = 10 nm
< a; = 5nm
< a; = 1l nm

Fuchs’schen Reflektionsparameters p fiir verschiedene Korngréfien a;, berechnet nach dem T-T-P-Modell

bei 7 = 0,7.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 14

KorngroBe a; [63]. Wie in Tab. 2.1 gezeigt, betrigt [y fur Pt bei Raumtemperatur rund 20 nm und somit
ist die nochmals reduzierte effektive mittlere freie Wegldnge der Leitungselektronen [, kleiner als die

beiden betrachteten Schichtdicken und erklart somit den kaum vorhandenen Einfluss von p.

15

14+ i

13} i
&Om? | o a; =5nm
E d 5 a; = 1 nm

IY?X—V\V; i
09 Il Il Il Il Il
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9

p

Abbildung 2.3: Relative Anderung des k-Faktors eines 5 nm diinnen Pt Diinnfilms in Abhéingigkeit des
Fuchs’schen Reflektionsparameters p fiir verschiedene Korngréfien a;, berechnet nach dem T-T-P-Modell
bei 7 = 0,7.

Bei den in Abb. 2.3 prasentierten k-Faktor-Berechnungen fiir eine 5 nm diinne Pt-Schicht zeigt sich
im Gegensatz zu den anderen beiden Schichtdicken ein deutlicherer Einfluss von p auf den berechneten
k-Faktor. Auch hier steigt der Einfluss von p mit steigender Korngréfie, aber bereits fiir eine Korngrofie
von a; = 1 nm lésst sich eine von p abhingige Anderung des k-Faktors von rund 6 % beobachten.

Um auflerdem den Einfluss des isotropen Koeffizienten der Elektronentransmission durch Korngren-
zen 7 auf den k-Faktor zu illustrieren, wird in Abb. 2.4 die relative Anderung des berechneten k-Faktors
k/ko eines 100 nm diinnen Pt Diinnfilms fiir verschiedene durchschnittliche Korngrofien a; in Abhén-
gigkeit von 7 bei dem fiir Pt typischen Wert von p = 0,6 [69] gezeigt. Die Bezugsgrofe kg ist dabei der
berechnete k-Faktor bei 7 = 0,1 sowie a; = 1 nm und p = 0,7. Da 7 von der Schichtdicke unabhéngig
ist, werden die Ergebnisse nur fiir eine 100 nm diinne Pt-Schicht gezeigt.

Wie in Abb. 2.4 zu sehen ist, lasst sich fiir alle Korngrolen a; ein eindeutiger Einfluss von 7 auf den
berechneten k-Faktor eines 100 nm Pt Diinnfilms feststellen. Der k-Faktor dndert sich in Abhéngigkeit
von 7 um bis zu 34 %. AuBerdem zeigt sich in allen vorgestellten Berechnungen eine signifikante Abhén-
gigkeit des k-Faktors von der Korngrdfie a;. Mit steigender Korngréfie nimmt beispielswiese der k-Faktor
eines 100 nm diinnen Pt Diinnfilms um rund 42 % zu, wenn sich die durchschnittliche Korngrofie von
a; = 1 nm auf a; = 100 nm erhoht.

Um schliefllich noch den Einfluss der Schichtdicke a auf den k-Faktor zu veranschaulichen, werden
Berechnungen mit variierender Schichtdicke fir p = 0,6 und 7 = 0,7 durchgefiihrt und in Abb. 2.5
dargestellt. Die Bezugsgrofie kg ist dabei der berechnete k-Faktor fiir a; = 1 nm bei ¢ = 1 nm.

Wie in Abb. 2.5 zu sehen ist, wirkt sich die Schichtdicke a bei Schichtdicken unter 10 nm signifikant
auf den k-Faktor aus. Verringert man bei einer angenommenen durchschnittlichen Korngréfie a; = 5 nm
die Schichtdicke von @ = 10 nm auf ¢ = 1 nm, erhdht sich der k-Faktor um rund 12 %. Eine Anderung der
Schichtdicke von @ = 50 nm auf @ = 10 nm hat nur eine Anderung von 5 % zur Folge. Bei Schichtdicken

von a > 50 nm zeigt sich kein nennenswerter Einfluss von a auf den k-Faktor.
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Abbildung 2.4: Relative Anderung des k-Faktors eines 100 nm diinnen Pt Diinnfilms in Abhingigkeit des
isotropen Koeffizienten der Elektronentransmission 7 fiir verschiedene Korngréflen a;, berechnet nach

dem T-T-P-Modell bei p = 0,6.
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Abbildung 2.5: Relative Anderung des k-Faktors eines 100 nm diinnen Pt Diinnfilms in Abhingigkeit
der Schichtdicke a fiir verschiedene Korngréen a;, berechnet nach dem T-T-P-Modell bei 7 = 0,7 und

p = 0,6.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 16
2.2 Prozesstechnologie

2.2.1 Sputtern

Das Sputtern — auch unter dem Namen Kathodenzerstduben bekannt — ist neben dem Aufdampfen eine
in der Mikrosystemtechnik weit verbreitete Methode zur physikalischen Gasphasenabscheidung diinner
Schichten [70].

Beim klassischen DC-Sputter-Prozess (DC steht fir direct current, engl. fiir Gleichstrom) sind, wie
in Abb. 2.6 schematisch gezeigt, eine Scheibe des abzuscheidenden Materials — typischerweise Target
genannt — und das Substrat in der Prozesskammer wie bei einem Plattenkondensator mit einem Abstand

von wenigen Zentimetern angeordnet.

Magnete ——~I l I

Target

t
AT o — °1 I ! ! (I Plasma
Substrat

_.

Abbildung 2.6: Schematischer Aufbau einer DC-Sputterkammer.

Um die Reinheit der abgeschiedenen Schichten garantieren zu koénnen, wird die Prozesskammer
vor Prozessbeginn zunéchst evakuiert und anschliefend mit dem Prozessgas geflutet, so dass sich ein
geregelter Prozessdruck einstellt, welcher {iblicherweise im Bereich weniger pbar liegt.

Durch das Anlegen einer Gleichspannung wird das Prozessgas zwischen Target und Substrat zu ei-
nem Plasma ionisiert. Da das Target beim Anlegen des elektrischen Feldes als Kathode verwendet wird,
werden die positiv geladenen ionisierten Gas-Atome in Richtung des Targets beschleunigt. Der physika-
lische Impulsiibertrag der Gasionen auf der Targetoberflache fiihrt dazu, dass ungeladene Targetatome
herausgeschlagen werden, sich durch die tibertragene kinetische Energie unbeeinflusst vom elektrischen
Feld in Richtung des Substrates bewegen und dort als Schicht kondensieren. Weil bei diesem Vorgang das
als Kathode agierende Target abgetragen wird, wird das Sputtern auch Kathodenzerstduben genannt.

Da mit steigender Atommasse die kinetische Energie der beschleunigten Gasionen und daraus folgend
auch die Anzahl der durch Stoiprozesse freigesetzten Targetatome ansteigt, wird als Prozessgas meist
Argon (Ar) verwendet. Dies hat neben der sich daraus ergebenden hohen Sputterrate auch den Vorteil,
dass Argon ein Edelgas ist, welches nicht mit den Targetatomen reagiert und mit 15,56 eV im Vergleich
zu beispielsweise Helium (24,59 eV) oder Neon (21,56 eV) eine geringe Ionisierungsenergie aufweist.

Zusétzlich kann oberhalb der Prozesskammer ein Magnet angebracht werden, durch dessen Ma-
gnetfeld die Elektronen im Plasma auf eine Spiralbahn gezwungen werden. Dies hat einen hoheren
Tonisierungsgrad des Prozessgases und damit verbunden eine weitere Erhéhung der Sputterrate beim

sogenannten Magnetron-Sputtern zur Folge.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 17

Soll mit Hilfe des Sputter-Prozesses ein nichtleitendes Material abgeschieden werden, fiithrt das zu
Aufladungseffekten, welche zur elektrischen Abstoflung der Gasionen an der Targetoberfliche und somit
zum Zusammenbruch des Sputter-Prozesses fithren konnen. Um diese Aufladungseffekte an der Target-
oberflache zu verhindern, wird beim sogenannten RF-Sputtern (RF steht fiir radio frequency, engl. fiir
Hochfrequenz) der Sputterprozess mittels hochfrequenter Wechselspannung betrieben.

Wird ein reaktives Prozessgas verwendet, spricht man von reaktivem Sputtern. Durch das Verwen-
den von reaktivem Prozessgas bzw. reaktiven Prozessgasanteilen bilden sich im Gas durch die Plasma-
ziindung Radikale, welche mit den herausgeschlagenen Targetatomen reagieren. Eine so abgeschiedene
Schicht setzt sich sowohl aus Target- als auch aus Prozessgasatomen zusammen.

Werden Kathode und Anode vertauscht, so dass die ionisierten Prozessgasatome in Richtung des
Substrates beschleunigt werden, spricht man vom sogenannten Sputterédtzen. Der kinetische Einschlag
der Ionen fithrt dabei zu Materialabtrag am Substrat. Dies wird oft zur Reinigung des Substrates

verwendet oder aber um gezielt wenige Atomlagen von einer Oberflache abzutragen [71, 72].

2.2.2 Fotolithografie

Um die in der Mikrosystemtechnik erforderlichen Strukturgréfien im pm-Bereich zuverléssig realisieren
zu koénnen, wurde die aus der Leiterplattentechnik bekannte Fotolithografie weiterentwickelt und ist
heute ein Standardprozess der Mikrosystemtechnik. Abb. 2.7 zeigt schematisch den Ablauf der standar-
disierten Prozessschritte der Fotolithografie [71].

I ——————
I —
(b)

J LT

_
Positiviack \ Negativiack
_,
(d)
Substrat B Dannfilm I Photoresist [l ] Photomaske

Abbildung 2.7: Schematischer Ablauf eines Fotolithografieprozesses [73].

Auf das beschichtete und gereinigte Substrat (a) wird als erster Schritt eine diinne Schicht photosen-

sitiver Lack — oft auch Photoresist oder nur Resist genannt — aufgebracht (b). Dies erfolgt {iblicherweise
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 18

mittels Rotationsbelackung (spin coating), mitunter aber auch mittels Sprithbelackung (spray coating)
oder Tauchbelackung (dip coating).

Nach einem Ausheizschritt bei erhdhter Temperatur — dem so genannten soft bake —, bei dem die
Losungsmittelreste aus dem Resist verdampft werden, erfolgt die Belichtung des Photoresists (c). Hierbei
werden mittels UV-Licht die Strukturen einer Photomaske auf den Lack iibertragen. Je nach Abstand
zwischen Maske und Lack wird zwischen Prozimity- oder Contact-Belichtung unterschieden. Bei Positiv-
Lacken hat die Belichtung mit UV-Licht zur Folge, dass die belichteten Bereiche anschlieflend von der
Entwicklerfliissigkeit gelost werden konnen, wihrend die unbelichteten Bereiche unléslich bleiben. Im
Gegensatz dazu fiihrt die Belichtung bei Negativ-Lack dazu, dass sich die Polymere in den belichteten
Bereichen des Lackes vernetzen und so nicht mehr vom Entwickler gelost werden kénnen.

Nach dem Entwickeln der belichteten Lackschichten (d) werden die erzeugten Strukturen oft noch
einem abschliefenden Ausheizschritt (hard bake) unterzogen, um ihre mechanische und chemische Wi-
derstandsfahigkeit zu erhéhen.

Eine Spezialform des Photoresists stellen Umkehr-Lacke (image reversal resists) dar. Umkehr-Lacke
kénnen wie Standard-Lacke prozessiert werden und verhalten sich dabei wie ein Positiv-Resist. Wird
jedoch zwischen dem Belichten mit der Photomaske und dem Entwickeln ein weiterer Ausheizschritt
sowie anschlieBend eine Flutbelichtung durchgefiihrt, hat dies eine Umkehr des Lacks vom Positiv- zum
Negativ-Lack zur Folge. Charakteristisch fiir Umkehr-Lacke sind die teils stark negativen Flanken.

Fir den Lift-Off-Prozess, ein spezielles Strukturierungsverfahren fiir diitnne Schichten, erweisen sich
diese negativen Flanken als sehr vorteilhaft. Um mittels Lift-Off einen Diinnfilm zu strukturieren, wird
erst auf dem Substrat lithografisch ein negatives Abbild der Maske erzeugt, so dass die Bereiche, an
denen spéter der Diinnfilm die Substratoberfliche bedecken soll, frei von Lack sind. Anschlielend wird
die gewiinschte Schicht abgeschieden. Dabei fithren die negativen Flanken des Umkehr-Lacks dazu, dass
die seitlichen Flanken der Lackschicht nicht bedeckt werden. Anschlieend kénnen der Lack und die
auf dem Lack liegenden unerwiinschten Teile der abgeschiedenen Schicht mittels Aceton und Ultraschall
entfernt werden.

Bei manchen Abscheideprozessen sind sehr hohe Substrattemperaturen erforderlich, welche die Zer-
storung des Lift-Off-Lackes zur Folge haben. Daher muss zur Strukturierung dieser Diinnfilme eine
Adaption des klassischen Lift-Off-Prozesses angewendet werden. Anstelle des Umkehr-Lackes wird da-
bei strukturiertes Titan als Opferschicht verwendet. Nach dem Abscheideprozess werden dann das Titan

und die dariiber liegenden Teile der abgeschiedenen Schichten mit Hilfe von Flusssdure (HF) entfernt.

2.3 Messmethoden

2.3.1 Elektro-mechanische Charakterisierung von Diinnfilmen

Mit dem hier beschriebenen Messaufbau ist es moglich den Temperaturkoeffizienten des elektrischen
Widerstands sowie den k-Faktor von Diinnschichten zu messen. Der Messaufbau wurde von Séren Fri-
cke wihrend seiner Doktorarbeit [42] konzipiert und erstmals aufgebaut. Im Rahmen der vorliegenden
Arbeit wurde der Messplatz erneut aufgebaut, modernisiert und weiter adaptiert. Es wurde unter an-
derem die Steuersoftware neu geschrieben und ein iiberarbeitetes Auswerteskript programmiert, so dass
auch Saphir als Substrat fiir die Balken verwendet werden kann. Da Saphir-Wafer mit einer sehr ge-
ringen Oberflichenrauigkeit verfiighar sind (R, < 0,3 nm), ermdglicht dies auch Untersuchungen von
metallischen Diinnfilmen mit einer Schichtdicke von nur wenigen Nanometern.

Im Folgenden wird der Aufbau allgemein beschrieben und auch die durchgefiihrten Anderungen

werden diskutiert. Fiir weiterreichende Informationen zur Konzeption des Messaufbaus sei bereits an
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 19
dieser Stelle auf die Dissertation von Séren Fricke [42] verwiesen.

Hochtemperatur k-Faktor-Messplatz

Abb. 2.8 zeigt den schematischen Aufbau des Messplatzes. Ein Balken mit den darauf abgeschiedenen
Teststrukturen wird zwischen zwei AlyO3-Keramikblécken eingeklemmt und diese werden mit Hilfe einer
metallischen Spannfeder fixiert.

Quarzglasschalen mit
Goldbeschichtung

Nimonic 90 ==
Halbschalen '/X \
!O \ ‘
— I .“. ‘I‘u v"

\
2 }\; \ b

Keramische
Einspannvorrichtung

Infrarot- /

Biegebalken
Heizstrahler ]

Quarzstab e

J

Ol —

Druckmessdose

Schrittmotor

Abbildung 2.8: CAD-Zeichnung des Hochtemperatur k-Faktor-Messplatzes.

Direkt den vorderen Teil des Saphirbalkens umgebend befinden sich zwei Halbschalen aus Nimonic
90®, welche der thermischen Stabilisierung der Probe dienen. Diese metallischen Halbschalen werden
von vier symmetrisch angeordneten Infrarotstrahlern (kurzwellige Zwillingsrohr-Infrarotstrahler der Fir-
ma Heraeus Noblelight) geheizt. Um die Strahlungsverluste nach aufien gering zu halten, wurden die
beiden Quarzhalbschalen, in welchen die Infrarotstrahler montiert sind, innen mit Gold beschichtet. Die
Temperatur wird mittels Phasenanschnittssteuerung von einem PID-Regler (Eurotherm 818) geregelt,
der mittels RS232-Schnittstelle mit dem Steuer-PC verbunden ist.

Zur mechanischen Auslenkung der Probe wird ein Mikrolineartisch (M-112.1DG von PI) mit ei-
ner Minimalschrittweite von 0,05 pm verwendet. Auf dem linearen Schrittmotor ist eine Kraftmessdose
(SMT1-5N von Interfaceforce) montiert, welche die Auslenkung des Motors tiber einen am Kopf ab-
gerundeten Quarzstab auf die Probe iibertragt. Der Mikrolineartisch wird dabei von einem Controller
(C-862.00 von PI) gesteuert, der ebenfalls iiber eine RS232-Schnittstelle kommuniziert. Die Kraftmess-
dose wird mit einem HP 3852A Data Acquisition System verbunden und ausgelesen, welches tiber eine
TEE-488 Schnittstelle mit der Steuersoftware kommuniziert.

Die elektrische Kontaktierung der Proben wird durch acht Federkontaktstifte erreicht, wobei jeweils
vier Federstifte auf der Ober- und vier auf der Unterseite der Saphirbalken kontaktieren kénnen. Dies ist

notwendig, um den k-Faktor sowohl bei Zug- (die Teststruktur befindet sich dabei auf der Oberseite), als


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
blio
nowledge

(]
I
rk

KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 20

auch bei Druck-Spannung (die Teststruktur befindet sich dabei auf der Unterseite) messen zu kénnen.
Die elektrische Widerstandsmessung wird mit einem Keithley 2400 SourceMeter durchgefiihrt, welches
ebenfalls iiber eine IEE-488 Schnittstelle angesteuert wird.

Um bei lingeren Messungen ein Uberhitzen des Aufbaus zu verhindern, wird der Grundkorper aus

Aluminium aktiv mit Wasser gekiihlt.

Balken und Teststruktur

Um die Untersuchung von Dunnfilmen mit Schichtdicken von teilweise deutlich unter 100 nm zu er-
moglichen, wurde als Substratmaterial einseitig polierter c-plane-orientierter Saphir (AloO3) verwendet.
Die Wafer haben auf ihrer polierten Seite dhnlich wie Silizium-Wafer eine sehr glatte Oberfliche (R,
< 0.3 nm) und ermdglichen so das Herstellen von Teststrukturen mit einer Schichtdicke von wenigen
Nanometern. Laut Herstellerdaten betriagt das E-Modul der Saphir-Wafer 350 GPa, die Poisson-Zahl
0,25. Beide Material-Parameter weisen laut Herstellerangaben im untersuchten Temperaturbereich der

Messung eine vernachlissighare temperaturbedingte Anderung von rund 5 % auf.

y Maander (10:1)

2,5 mm Lange

30 um Breite
X in x-Richtung

Zuleiter:
| +

U+
U-
|-

15 mm

Druckpunkt des Quarzstabs

80 mm

/Y |

Justage-Markierungen

Abbildung 2.9: Schematische Zeichnung der verwendeten Balken samt aufgebrachter Teststrukturen.

Fiir die Herstellung der in Abb. 2.9 gezeigten Proben wurden die bereits beschriebenen Fertigungs-
techniken der Lithografie (im speziellen Lift-Off) und des Sputterns verwendet. Die Schichtdicken der
Maéander wurden zwischen 25 und 100 nm variiert, die Schichtdicke der vier Zuleiter wurde mit 500 nm
konstant gehalten.

Der in Abb. 2.9 zu sehende Balken wird im hinteren Teil geklemmt und anschliefend mittels eines
am oberen Ende abgerundeten Glasstabes an einem genau definierten Punkt am Kopf des Balkens
ausgelenkt. Wie in [42] gezeigt, wurde durch die taillierte Geometrie des Balkens erreicht, dass sich
im Bereich der meanderférmigen Teststruktur nur geringe, lokale Anderungen der Dehnungs- bzw.

Stauchungswerte (+0,8 %) ergeben.

Einfluss von thermischen Schwankungen auf die k-Faktor Messungen

Berechnet man auf Basis der vom Hersteller genannten Materialparameter des Substrates sowie der fiir
die Auswertung durchgefithrten FEM-Simulationen beispielhaft die relative Widerstandsdnderung eines
50 nm dicken Pt-Méaanders bei Raumtemperatur und einer Belastung mit 1,6 N, ergibt sich eine relative

Anderung des gemessenen Widerstandes von rund 0,05 %.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 21

Betrachtet man nun den linearen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstandes von ge-
sputterten Pt-Diinnfilmen, welcher in [48] bei Raumtemperatur mit 3,85 - 102 K ermittelt wurde,
zeigt sich, dass Temperaturschwankungen des Méianders im Bereich von 0,1 K bereits eine relative
Widerstandsianderung von rund 0,04 % hervorrufen.

Es zeigt sich, dass Temperaturschwankungen im Bereich von 0,1 K eine &hnliche grofle relative
Widerstandsdnderung zur Folge haben, wie die Belastung der Probe mit 1,6 N. Da es nicht mdoglich
ist die Temperatur der Probe wiahrend der laufenden Messungen perfekt konstant zu halten, sondern
es zu einer leichten, stetigen Erwidrmung des Messaufbaus kommt (bis zu 0,15 K/h) , muss daher der
Temperaturschwankung bei der Messung und speziell bei der Auswertung besondere Aufmerksamkeit

geschenkt werden.

Messroutine

Fiir jeden Temperaturschritt wird zu Beginn jedes Messzyklus der Widerstand der eingespannten Probe
ohne mechanische Belastung ermittelt. Der Widerstand wird dabei mit einer Messspannung von 1 Volt
25 Mal gemessen und anschliefend gemittelt. Der so ermittelte Widerstand der unbelasteten Probe wird
fiir die Berechnung des k-Faktors sowie fiir die Berechnung des spezifischen Widerstandes und des TCRs
verwendet.

Um den k-Faktor zu ermitteln, wird der Balken anschlieend zu vordefinierten Positionen ausgelenkt
und fiir jede Position der Widerstand des Méaanders wie oben beschrieben gemessen. Der gemittelte
Widerstand wird zusammen mit der aktuellen Auslenkung, der anliegenden Kraft und der aktuellen
Temperatur abgespeichert. Fiir jeden Messzyklus werden die definierten Positionen sowohl bei anstei-
gender als auch bei abnehmender mechanischer Belastung gemessen.

Da die k-Faktor Messungen wie zuvor beschrieben sehr temperaturempfindlich sind, werden fiir jeden
Temperaturschritt mehrere Be- und Entlastungszyklen gemessen, um so die Temperaturschwankung bei
der Auswertung kompensieren zu konnen. Die Auslenkungspunkte werden durch das Vorgeben von Kréaf-
ten definiert, die vor Beginn der Messung vom Messprogramm in eine definierte Schrittmotorposition
umgerechnet werden und durch den Quarzstab auf die Balkenstruktur iibertragen werden.

Gesteuert wird der Messaufbau mit einem neu erstellten LabVIEW-Programm, dessen Benutzer-
oberfliche in Abb. 2.10 zu sehen ist.

Measuring cycles Current Force Target-Temp Walt

(5) Jso0 {0,003 Bon |  ——————————————] Samples name 1 00nmAINSPtS_53
measuring A L Heizblokk Converting Your comment | 100nmAINSPLS_S3_rev_TRun02 (6)

delay {min) forces  Heating Waiting Measuring Error

Folder

i (42‘0”}0 ,,{33,5,,,,, i (8) AN Q (9) ’ . ’ . — .7 4’ C:\Dokumente und Einstellungen|MesseniDeskkopiK-Faktor E‘

MessplatzidatalPt_alN_Multistack|SAINSPE

2 Current Temp.
SR proy numerical output ~ graphs I
(3) leo
Target temperatures Target Forces Resistances K - factor

() - )
200 0,4
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g g
(-
40 m 2 =
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40 |1,4 8 3 ,
40 l;,s
40 1,6 257
40 2
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7

Abbildung 2.10: Benutzeroberfliche der LabVIEW-Steuerungssoftware.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 22

In dem Programm koénnen neben den Messtemperaturen (1) sowie den bei jeder Temperatur an-
zulegenden Kréfte (2) auch eine Verzogerungszeit nach dem FErreichen der Soll-Temperatur (3), eine
Verzogerungszeit vor jedem einzelnen Messpunkt (4) und die Anzahl der Messzyklen bei jedem Tempe-
raturschritt (5) eingestellt werden. Drei Texteingabefelder (6) erméglichen die Eingabe des Namens der
Probe, zusédtzlicher Kommentare sowie des Speicherpfades.

Wiéhrend der Messung wird jeweils der k-Faktor berechnet und zusammen mit den gemessenen Wi-
derstandswerten grafisch dargestellt (7). So konnen Fehler bei der Messung frithzeitig erkannt und kor-
rigiert werden. Durch die Anzeige-Elemente ,,Current Temp.“, ,,Current Position“ und ,,Current Force*
(8) lassen sich auflerdem zu jeder Zeit des Messzyklus die aktuelle Temperatur, die aktuelle Position des
Schrittmotors und die an der Probe anliegende Kraft auslesen. Mit Hilfe der Kontrollleuchten und dem
»Wait-Balken“ (9) kann man auferdem jederzeit erkennen, in welchem Zustand sich der Messaufbau
befindet.

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefithrten Messungen wurden standardméfig mit den in Tabelle

2.2 gezeigten Parametern durchgefiihrt:

Parameter Werte

Messtemperatur Ty Tr, 100, 200, 300, 400, 500
Angelegte Krifte [N] 0,2 bis 1,6 in 0,2er Schritte
Anzahl der Messzyklen 50

Verzogerung nach Erreichen der | 60
Soll-Temperatur [min]
Verzogerung vor jedem 0
Messpunkt [min]

Tabelle 2.2: Standard-Messparameter fiir die elektro-mechanische Charakterisierung.

Auswertung des k-Faktors und der TCR-Werte

Die Auswertung der Daten erfolgt mit einem MATLAB-Skript. Erst werden die gesamten Rohdaten
auf die verschiedenen Temperaturschritte aufgeteilt. Aus den Widerstandsmessungen im unbelasteten
Zustand lassen sich unter Beriicksichtigung der Geometrie des Méanders der spezifische Widerstand fiir
alle Temperaturen und der TCR berechnen.

Anschlieflend wird fiir die relative Widerstandséanderung jeder gemessenen Be- und Entlastungskurve
ein Polynom-Fit ersten Grades durchgefiihrt. Aus der Steigung der Geraden und dem in CoMSOL MUL-
TIPHYSICS berechneten Zusammenhang zwischen der Auslenkung des Balkens und der Léngenédnderung
des Maanders wird schliefSlich der k-Faktor berechnet.

Die berechneten Ergebnisse werden schlielich in einem Box-Plot dargestellt. Der Box-Plot wurde
als Darstellungsform gewéhlt, da er eine sehr gute Einschétzung des k-Faktors unter Berticksichtigung
von Messungenauigkeiten zulésst, wie sie sich durch z.B. Temperaturschwankungen ergeben kénnen.

Neben dem finalen Box-Plot werden bei der Auswertung der Messdaten auch weitere Diagramme
zur Kontrolle der Auswertung erstellt. So werden die rohen Messdaten, die reale und die relative Wi-
derstandsédnderung in Abhéngigkeit der Auslenkung fiir jeden Temperaturschritt, sowie die berechneten
Polynom-Fits graphisch dargestellt.

Das fiir die Auswertung verwendete MATLAB-Skript ist im Anhang zu finden.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 23

2.3.2 Van der Pauw Messplatz

Leo J. Van der Pauw zeigte 1958, dass der spezifische Widerstand jeder beliebig geformten Diinnschicht
bekannter Dicke mit 4 Messleitern bestimmt werden kann, wenn folgende Bedingungen erfiillt werden
[74]:

¢ Die Kontakte sind an der Peripherie der Probe angebracht.
¢ Die Kontaktflichen sind sehr klein.
o Die Probe ist gleichmiBig dick.

o Die Oberflache der Probe ist durchgehend leitend (sprich keine isolierenden Einschliisse oder un-
beschichtete Bereiche).

Ist die zu untersuchende Probe auflerdem, wie in Abb. 2.11 links gezeigt, symmetrisch geformt, kann
der spezifische elektrische Widerstand p wie in Gleichung 2.31 angegeben berechnet werden. a steht
dabei fiir die Dicke des Diinnfilms und Ri2 34 fiir den gemessenen Widerstand. Der Strom wird dabei

zwischen Kontakt 1 und 2 eingeprégt, die Spannung zwischen Kontakt 3 und 4 gemessen [75].

m
= — 2.31
p () a Ri234 (2.31)

Um den Einfluss der Kontaktierung zu minimieren und die Messgenauigkeit zu verbessern, wird die
in Abb. 2.11 rechts gezeigte Kleeblattstruktur verwendet. Die untersuchten Proben wurden mit Hilfe

von Schattenmasken erzeugt.

Abbildung 2.11: Typisches Proben-Design und Nadelspitzen-Anordnung fiir Van der Pauw Messungen.

Zur Messung der hergestellten Proben wurde ein Aufbau verwendet, den Frank Steinhdufler im Rah-
men seiner Dissertation aufgebaut hat. Der Aufbau ermdglicht es, im Bereich von Raumtemperatur bis
330°C den spezifischen elektrischen Widerstand von Diinnschichten zu vermessen. Die VdP-Messungen
wurden mit einem Anrege-Strom von 30 mA durchgefithrt und bei der anschlieenden Auswertung der
Messergebnisse kann p mit einer Abweichung im Bereich von 107 p€2 cm berechnet werden. Fiir weitere

Informationen sei an dieser Stelle auf [76] und [77] verwiesen.

2.3.3 Elektronenmikroskopie

Wie von Ernst Abbe im 19. Jahrhundert beschrieben, ist die Auflésungsgrenze der klassischen Lichtmi-
kroskopie direkt von der Wellenldnge des verwendeten Lichts abhédngig und damit bei rund 200 Nano-

meter begrenzt.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 24

Um die Auflésung weiter zu verbessern, wird bei der Elektronenmikroskopie anstatt von sichtbarem
Licht ein Elektronenstrahl als Beleuchtungsquelle verwendet. Da die De-Broglie Wellenlédnge der Elektro-
nen deutlich kleiner als jene von sichtbarem Licht ist, kann dadurch eine theoretische Auflésungsgrenze
im Pikometer-Bereich erreicht werden [78].

Der dabei verwendete Elektronenstrahl wird im Hochvakuum erzeugt und mit Hilfe von Hochspan-
nung in Richtung der zu untersuchenden Probe beschleunigt. Der Elektronenstrahl wird auf seinem Weg
Richtung Probe von einem elektromagnetischen Linsensystem fokussiert.

Durch die Wechselwirkung des priméaren Elektronenstrahls mit der Probe kommt es zu verschie-
densten Effekten wie auch beispielsweise der Emission von Sekundérelektronen oder charakteristischer
Rontgenstrahlung aus den Atomen der untersuchten Probe und der Riickstreuung von Primérelektronen.

Mit Hilfe von verschiedenen Detektoren kénnen diese Informationen aus den unterschiedlichen Wech-
selwirkungsmechanismen erfasst werden. Aus den Sekundérelektronen kann Information tiber die Topo-
grafie der Probe gewonnen werden und die (riick)gestreuten Primérelektronen lassen wiederum Riick-

schliisse auf beispielsweise die Ordnungszahl des untersuchten Materials zu.

Rasterelektronenmikroskopie

In einem Rasterelektronenmikroskop (kurz REM) wird die Oberflache einer Probe mit einem stark
fokussierten Elektronenstrahl in einem definierten Bereich zeilenweise abgerastert. Die Elektronen des
priméren Elektronenstrahls dringen dabei unterschiedlich tief in Abhéngigkeit von der Beschleunigungs-
spannung in die Probenoberfliche ein. Daraus resultierend bildet sich durch die Streuung der Primér-
elektronen an den Atomen der Probe eine Streubirne aus, welche oft einen deutlich gréeren Durchmesser
als der einfallende Elektronenstrahl aufweist und so zu einer Reduktion der maximalen Auflésung fiithrt.
Auch die Ortsauflésung einer EDX-Messung wird durch diese Streueffekte begrenzt.

Mit einem REM lassen sich Bilder mit einer Auflésung im Bereich weniger Nanometer und einer
sehr guten Tiefenschéirfe erstellen. Der grofle Vorteil der Rasterelektronenmikroskopie gegeniiber der
anschliefend beschriebenen Transmissionselektronenmikroskopie besteht in der simplen Handhabung
der Proben. Elektrisch leitfdhige Proben lassen sich ohne weitere Priaparation direkt mit dem REM
untersuchen. Bei Isolatoren kann es notwendig sein, die Proben mit einem wenige Nanometer diinnen,
elektrisch leitfadhigen Film zu besputtern, um Aufladungseffekte zu verhindern.

Zum Erstellen der in dieser Arbeit verwendeten REM-Aufnahmen wird ein SU8030 Rasterelektro-

nenmikroskop der Firma Hitachi mit einer Beschleunigungsspannung von 1 bis 5 keV verwendet.

Transmissionselektronenmikroskopie

Bei einem Transmissionselektronenmikroskop (kurz TEM) durchstrahlt der primére Elektronenstrahl
die Probe. Die bildgebenden Informationen werden dann schlieffilich aus den transmittierten Elektronen
gewonnen, welche in der Probe elastisch und inelastisch gestreut wurden. Die Probe kann dabei flachig
durchstrahlt werden, oder mit einem fokussierten Elektronenstrahl abgerastert werden (dabei spricht
man dann von einem scanning transmission electron microscope, kurz STEM).

Um sicherzustellen, dass eine ausreichend grofle Anzahl von Primérelektronen die Probe durchdrin-
gen, muss diese auf Grund der hohen Absorptionsrate von Elektronen in Feststoffen sehr diinn sein.
Dies fithrt zu einer recht aufwéndigen Probenpraparation, welche iiblicherweise mittels Schleifen bzw.
einem fokussierten Ionenstrahl durchgefiihrt wird.

Durch die sehr geringe Probendicke ({iblicherweise unter 100 nm) wird der zuvor bei der Raster-
elektronenmikroskopie beschriebene Effekt der Streubirne minimiert. Dadurch lassen sich Bilder mit

einer Auflésungsgrenze im Angstrom-Bereich aufnehmen und es sind auch EDX-Messungen mit einer
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 25

sehr hohen Ortsauflésung im Bereich weniger Nanometer moglich (auch unter dem Begriff Elemental
Mapping bekannt).

Die im Rahmen dieser Arbeit gezeigten TEM-Bilder wurden mit einem FEI TECNAI F20 Trans-
missionselektronenmikroskop bei 200 kV Beschleunigungsspannung aufgenommen. Die EDX-Messungen
am Transmissionselektronenmikroskop wurden mit einem EDAX Apollo XLTW SDD bei STEM spot 6

mit einer Energieauflosung von <129 eV durchgefiihrt.

Fokussierter Ionenstrahl

Bei einem fokussierten Ionenstrahl (engl. focused ion beam, kurz FIB) wird im Hochvakuum ein Strahl
aus Ionen (oft Gallium) mit Hilfe einer Beschleunigungsspannung in Richtung der zu bearbeitenden
Probe beschleunigt. Ahnlich wie beim REM wird auch bei einem FIB der Ionenstrahl mit Hilfe einer
elektromagnetischen Optik fokussiert und abgelenkt, so dass mit einer Ortsauflosung im Bereich weniger
Nanometer gezielt Material abgetragen werden kann.

Ein FIB wird oft zur Herstellung von TEM-Proben bzw. zum Erzeugen von Schnitten fiir REM-
Proben zur Untersuchung des Querschnitts von Schichtsystemen verwendet. Die in dieser Arbeit gezeig-
ten TEM-Lamellen wurden mit einem FEI Quanta 200 3D Dual Beam Focused Ion Beam hergestellt.

Energiedispersive Rontgenspektroskopie

Die Energiedispersive Rontgenspektroskopie (engl. Energy dispersive X-ray spectroscopy, kurz EDX)
ist ein Messverfahren, mit dem sich die chemische Zusammensetzung einer Probe bestimmen lésst.
Wird in einem Elektronenmikroskop durch den priméren Elektronenstrahl ein Elektron aus einer der
inneren Schalen eines Atoms der Probe herausgeschlagen, wird diese Liicke durch ein Elektron aus einer
der duBeren Schalen aufgefiillt und dabei entsteht ein materialspezifisches Rontgenquant. Durch das
energieaufgeloste Messen dieser charakteristischen Rontgenstrahlung kann die Probe so beziiglich ihrer
chemischen Zusammensetzung analysiert werden.

Fiir die EDX Messungen am Hitachi SU8030-Rasterelektronenmikroskop wird ein Oxford Instru-

ments X-Max 50 mm2 mit 15 keV Beschleunigungsspannung benutzt.

2.3.4 Rontgendiffraktometrie

Mit Hilfe der Rontgendiffraktometrie (engl. X-ray diffraction, kurz XRD) lassen sich zerstorungsfrei die
kristallinen Eigenschaften eines Materials untersuchen.

Das Messprinzip beruht auf der Beugung von Réntgenstrahlung an den Atomen des untersuchten
kristallinen Materials. Wie in Abb. 2.12 schematisch dargestellt, wird ein Teil der einfallenden Strahlung

an den Kristallebenen reflektiert.

Abbildung 2.12: Schematische Darstellung der Reflektion von Rontgenstrahlung an Gitterebenen fiir die
Herleitung der Bragg-Gleichung.
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KAPITEL 2. GRUNDLAGEN UND MESSMETHODEN 26

Die Bedingungen fiir das Auftreten von konstruktiver Interferenz wurden 1912 von William Lawrence

Bragg und William Henry Bragg in der Bragg-Gleichung wie folgt formuliert [79]:

nAgr = 2dsin(6) (2.32)

Der Parameter d steht dabei fiir den Abstand zwischen den zwei Gitterebenen, g fiir die Wellenlénge
der Rontgenstrahlung, 6 fiir den Einfallswinkel zwischen Rontgenstrahlung und Gitterebene (oft auch
Bragg-Winkel genannt) und n fiir die Beugungsordnung.

Gleichung 2.32 wird somit erfiillt, wenn der in Abb. 2.12 gezeigte Laufunterschied von Teilstrahl S2
zu Teilstrahl S1 ein n-faches der verwendeten Wellenldnge Ar betrdgt. Aus der Bragg-Gleichung kann
somit bei bekannter Wellenlénge der benutzten Rontgenstrahlung und bekanntem Bragg-Winkel der
Netzebenenabstand eines Kristalls berechnet werden.

Bei polykristallinen Materialien ldsst sich auflerdem auf Grund der Halbwertsbreite (engl. full width
half mazimum, daher oft mit FWHM abgekiirzt) des gemessenen Peaks B des mit Hilfe der Scherrer
Gleichung [80]

A

B B cos(6) (2:33)

[£73

eine Aussage iiber die durchschnittliche Korngrofle a; treffen. B wird dabei im Bogenmaf angegeben
und muss um die vom Messgerit verursachte Peakverbreiterung korrigiert werden.

Eine wichtige Einschrénkung bei der Anwendung der Scherrer Gleichung ist, dass sie nur fiir Korn-
groflen im Nanometer-Bereich angewendet werden kann. Auflerdem ist zu beriicksichtigen, dass die mit
Hilfe der Scherrer-Gleichung ermittelten Werte oft unterhalb der tatsédchlichen Korngrdfie liegen. Diese
Ungenauigkeit ist neben dem (best moglich korrigierten) Einfluss des Messequipments vorallem auf den
Einfluss verschiedener Effekte (wie beispielsweise Korngrenzen, Schichtstress und Kristall- bzw. Gitter-
fehler) auf die gemessene Peakbreite zuriickzufithren. Da die in dieser Arbeit untersuchten Schichten
nanokristallin sind, ist es jedoch moglich, mit Hilfe der Scherrer Gleichung zumindest eine qualitative
Aussage tiber deren Korngrofien zu treffen [81].

Die in dieser Arbeit prasentierten XRD-Messungen werden mit Hilfe des , grazing incidence diffrac-
tion“-Verfahrens erstellt. Dieses Messverfahren zeichnet sich durch sehr flache Einfallswinkel (material-
abhéngig, iblicherweise 6 < 3°) aus und ist auf Grund der daraus resultierenden sehr geringen Eindring-
tiefe sehr gut fiir die Untersuchung von Diinnfilmen geeignet [82]. Die gezeigten Messungen werden an
einem Malvern Panalytical Empyrion Diffraktometer durchgefithrt. Die Wellenldngen der verwendeten
CuK -Strahlung betragen A\; = 1,5406 und A\ = 1,5444. Das Diffraktometer ist primérseitig mit einem
Parallelstrahlspiegel fiir Kupferstrahlung ausgeriistet. Sekundérseitig werden ein Parallelplattenkollima-

tor mit 0,18° und ein Punkt-Szintillations-Detektor verwendet.
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Kapitel 3

Robuste

Platin-Diunnfilm-Dehnmessstreifen

Auf Grund seiner herausragenden thermischen und chemischen Stabilitét ist Platin ein vielversprechen-
des Material fiir Diinnschicht-DMS in Hochtemperaturanwendungen. Da die Schichthaftung von Pt auf
dielektrischen Oberflichen jedoch gering ist, ist der Einsatz einer Haftvermittlerschicht notwendig. In
diesem Kapitel werden daher Chrom (Cr), Titan (Ti) und Titandioxid (TiOs) auf ihre Eignung als
hochtemperaturstabile Haftvermittler untersucht und bewertet. Zusétzlich werden verschiedene post de-
position annealing Schritte zur thermischen Stabilisierung der Schichtsysteme erprobt. AbschlieSend
werden sowohl der Einfluss des verwendeten Haftvermittlers, als auch der Einfluss der Schichtdicke
und der Sputterparameter auf die elektro-mechanischen Eigenschaften von Pt-Diinnfilmen bei Mess-
temperaturen bis zu 500°C an Luft untersucht. Neben der Bestimmung des k-Faktors wird fiir alle

charakterisierten Schichtsysteme der TCR als Maf fiir die Temperaturquerempfindlichkeit ermittelt.

3.1 Probenherstellung

Um die elektro-mechanischen Eigenschaften von Platin Diinnfilmen zu untersuchen, werden Kleeblatt-
Teststrukturen fiir die Van-der-Pauw-Messungen (sieche Kapitel 2.3.2) sowie Proben fiir die Charakte-
risierung am k-Faktor-Messplatz (sieche Kapitel 2.3.1) hergestellt. Als Substratmaterial werden fir die
VdP-Messungen doppelseitig polierte Si-Wafer mit einem 2 pm dicken thermischen Oxid verwendet. Fir
die Proben zur elektro-mechanischen Charakterisierung werden mit einem Laser vorgeschnittene, ein-
seitig polierte Saphir-Wafer (AloOs, c-plane) als Substrat verwendet. Die Substrate werden vor Beginn
des Fertigungsprozesses in einem Ultraschall-Aceton-Bad gereinigt und anschliefend mit Isopropanol
gespiilt.

Alle in diesem Kapitel untersuchten Proben werden mit dem in Kapitel 2.2.1 beschriebenen DC-
Sputter-Verfahren in einer ,Von Ardenne LS730S“ Magnetron-Sputteranlage abgeschieden. Tabelle 3.1

zeigt die Abscheideparameter fiir alle verwendeten Diinnfilme.

Der Ausdruck ,Pt(Ip)“ in Tabelle 3.1 steht auf Grund der verwendeten niedrigeren Sputterleistung
und keiner zusétzlichen Substratheizung fir ,low power, der Ausdruck ,Pt(hp)“ wegen der hoheren
Sputterleistung sowie der zusétzlichen Substratheizung fir ,high power*.

Bis auf die Pt(hp) Schichten werden alle Diinnfilme mit dem in Kapitel 2.2.2 beschriebenen Standard-
Lift-Off-Verfahren strukturiert. Als Umkehr-Lack wird der AZ 5214F verwendet. Da die hohe Sputter-

27
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KAPITEL 3. ROBUSTE PLATIN-DUNNFILM-DEHNMESSSTREIFEN 28

Cr Ti TiO, Pt(lp) Pt(hp)

Target Cr 6” Ti 6”7 Ti 6” Pt 4” Pt 6”

Leistung 500 W 500 W 800 W 150 W 600 W

Abstand Target - 65 mm 65 mm 65 mm 65 mm 65 mm

Substrat

Gasfluss 60 sccm Ar | 60 sccm Ar | 20 scem Oy | 60 scem Ar | 60 scem Ar

Kammerdruck 3 pbar 3 pbar 2 pbar 3 pbar 3 pbar

Substrat- Selbst- Selbst- Selbst- Selbst- 600°C

temperatur erwarmung | erwarmung | erwarmung | erwarmung

Tabelle 3.1: Sputter-Parameter fiir die Herstellung von Pt-Diinnschicht-DMS.

leistung und das zusétzliche Aufheizen des Substrats auf 600°C zur Zerstorung des Lift-Off-Lacks fiihrt,
wird bei den Pt(hp) Schichten ein vorstrukturierter Titan-Diinnfilm als Opferschicht verwendet, welcher
nach dem Abscheiden der Pt(hp) Schicht mit Flusssdure (HF) geédtzt wird. Diese Modifikation des klas-
sischen Lift-Off-Verfahrens wurde auch schon in [83] zur Strukturierung von AIN-Dinnfilmen verwendet
und beschrieben.

Die Cr/Pt und die Ti/Pt Doppelschichten werden direkt aufeinanderfolgend gesputtert, ohne die
Sputterkammer zu beliiften. Im Gegensatz dazu wird die ganzflichig gesputterte TiO; Diinnschicht
vor dem Sputtern des Platins aus der Sputterkammer ausgeschleust und in einem Rohrenofen in Oo-
Atmosphére einem Hochtemperaturschritt (,,pre-annealing”) unterzogen. Wie in [84] beschrieben, fiihrt
ein pre-annealing-Schritt bei Temperaturen von mindestens 800°C zu einem irreversiblen Phaseniiber-
gang von der Anatas-Phase zur rutilen Phase. Dieser pre-annealing-Schritt wird durchgefiihrt, um mikro-
strukturelle Verdnderungen der Probe wéihrend der elektrischen Hochtemperaturcharakterisierung auf
ein Minimum zu reduzieren. Danach werden die Proben erneut mit Aceton und Isopropanol gereinigt,
der Lift-Off-Lack aufgebracht und anschliefend der Pt-Diinnfilm gesputtert.

Als Schichtdicken fiir die Haftvermittler wurden fiir Cr und Ti 10 nm gewahlt, fiir die TiO2-Schicht
45 nm. Da Cr (pc, = 12,5 - 10 Q cm) [49] und Ti (pr; = 42 - 10°% Q cm) [49] bei Raumtemperatur
einen dhnlichen spezifischen elektrischen Widerstand wie Pt (pp; = 10,5 - 10¢ Q cm) [49] aufweisen,
wurde die Schichtdicke fiir diese beiden Materialien mit 10 nm gewé#hlt. Dies soll den Einfluss der
Haftschicht auf die elektro-mechanischen Eigenschaften minimieren, wéhrend das Abscheiden eines die
Oberfléche vollstandig bedeckenden Diinnfilms gewéhrleistet ist [49]. Da es sich bei TiOq im Gegensatz
zu metallischem Cr und Ti um einen Isolator handelt (p7;02 ~10 Q c¢m) [85], kann ein Einfluss auf die
elektrischen Eigenschaften des Platins ausgeschlossen werden. Daher wurde fiir die TiOo-Haftschichten
eine Schichtdicke von 45 nm gewéhlt, um bei dem reaktiven Sputterprozess reproduzierbare und quali-
tativ hochwertige Schichten zu gewéhrleisten.

Um den Einfluss der Schichtdicke auf die elektro-mechanischen Eigenschaften zu iiberpriifen, wurden
Proben mit einer Pt-Schichtdicke von 25, 50 und 100 nm hergestellt. Proben mit einer geringeren Platin-
Schichtdicke als 25 nm wurden nicht hergestellt, da sehr diinne Pt-Schichten bei Temperaturen iiber

600°C zu einem verstérkten Entnetzungsverhalten (,, Dewetting) neigen [86, 87].

3.2 Post Deposition Annealing

Wie in [64, 88, 89] fiir unterschiedliche Abscheidemethoden beschrieben, fithrt eine thermische Behand-
lung von Pt Diinnfilmen zu Stressrelaxations- und Rekristallisationsprozessen. Da die Korngréfie von
metallischen, polykristallinen Diinnfilmen, wie in den Kapiteln 2.1.4 und 2.1.5 beschrieben, einen signifi-

kanten Einfluss auf deren elektrische Leitfahigkeit und k-Faktor hat, muss das Auftreten dieser thermisch
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KAPITEL 3. ROBUSTE PLATIN-DUNNFILM-DEHNMESSSTREIFEN 29

induzierten Prozesse vor der elektro-mechanischen Charakterisierung ausgeschlossen werden, um auch
bei hoheren Temperaturen eine zuverlédssige Messung zu ermdoglichen. Da die maximale Messtempera-
tur Thy=500°C betréigt, wird nach dem Abscheiden der Pt-Dinnfilme ein sogenannter ,post deposition
annealing“ Schritt bei Annealingtemperaturen 7T, im Bereich von 600°C bis zu 800°C durchgefiihrt.
Neben der thermisch induzierten Anderung der Kristallinitéit der Pt Schicht kénnen auch Diffusions-
und Oxidationseffekte des Haftvermittlers wéhrend der elektro-mechanischen Charakterisierung das
Ergebniss wesentlich beeinflussen. Daher wird in Kapitel 3.2.2 auch das thermisch induzierte Diffusi-
onsverhalten der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Haftvermittler Chrom, Titan und Titandioxid

nach dem post deposition annealing untersucht.

3.2.1 Thermische Stabilitdt der Kristallstruktur des Pt-Diinnfilms unter

Schutzgasatmosphire

Um die geeigneten post deposition annealing Parameter zu ermitteln, wird eine 100 nm dicke Pt(Ip)
Schicht mit einem 10 nm Cr Haftvermittler in einem mit Argon gespiilten Réhrenofen bei T, = 600, 700
und 800°C fir unterschiedliche Annealingzeiten ¢, einem Hochtemperaturschritt unterzogen. Anschlie-
Bend wird die Kristallinitét der Proben durch rontgendiffraktometrische Messungen (siehe Kapitel 2.3.4)
charakterisiert. Abbildung 3.1 zeigt den Einfluss des post deposition annealings auf die Kristallinitat der
Proben an Hand des Pt (111) Peaks, da dieser im aufgenommenen XRD-Spektrum der dominierende
Peak ist. Der Pt (111) Peak tritt bei Referenz-Messungen an Pulverproben bei 2 § = 39,9° auf.

Pt (111)

%100

[~
n
f

Abbildung 3.1: Pt (111)-Peakverlauf einer XRD-Messung eines 100 nm Pt(lp) Diinnfilms auf 10 nm Cr
als Haftvermittler nach verschiedenen post deposition annealing Schritten unter Ar-Atmosphére.
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KAPITEL 3. ROBUSTE PLATIN-DUNNFILM-DEHNMESSSTREIFEN 30

Wie in Abb. 3.1 gezeigt, hat ein post deposition annealing Schritt einen deutlichen Einfluss auf den
Pt (111) Peak und damit die Kristallstruktur des Pt-Diinnfilms. Im as deposited Zustand tritt der Pt
(111) Peak bei 2 8 = 39,7° auf und weicht somit geringfiigig um 0.2° vom Referenzwert aus der Literatur
ab. Jedoch bereits nach einem post deposition annealing fiir t, = 1 h bei T, = 600°C (und auch nach
allen anderen post deposition annealing Schritten) verschiebt sich der gemessene Pt (111) Peak zu dem
erwarteten Wert von 2 # = 39,9°, was auf thermisch induzierte Stressrelaxation und Defektreduktion
zuriickgefithrt werden kann [90].

Um den Einfluss der Annealingtemperatur und —dauer genauer zu untersuchen, werden auch die
Halbwertsbreiten der Pt (111) Peaks ausgewertet. Wie bereits in Kapitel 2.3.4 erwdhnt, stellt das FWHM
eine Kennzahl fiir die Kristallinitdt der Schicht dar. Je geringer der gemessene FWHM-Wert ist, umso
hoher ist der Kristallinitdtsgrad der untersuchten Schicht. Zusétzlich ldsst sich, wie in Kapitel 2.3.4
beschrieben, auf Basis des FWHM mit Hilfe der Scherrer-Gleichung auch der Einfluss des Annealings
auf die Korngrofie a; abschétzen. Abbildung 3.2 zeigt die FWHM fiir alle untersuchten Proben.

Abbildung 3.2: FWHM des Pt (111) Peaks eines 100 nm Pt-Diinnfilms auf 10 nm Cr nach unterschied-
lichen post deposition annealing Schritten unter Ar-Atmosphére.

Die Auswertung des FWHM zeigt, dass der Kristallinitédtsgrad wiahrend dem post deposition anne-
aling bei T, = 600°C mit ansteigender Annealingdauer t, deutlich zunimmt. Es findet also ein thermisch
induzierter Rekristallisationsprozess statt und die Kérner wachsen. Nach einem weiteren Kornwachstum
bei einem einstiindigen Annealing bei T, = 700°C &ndern sich die Kristallinitdt und die Korngrofie
anschlieBend auch bei einer ldngerer Annealingdauer t, oder einer htheren Annealingtemperatur von
T, = 800°C nicht mehr merklich.

Auf eine genaue Untersuchung des Annealing-Einflusses auf die Pt(hp) Schichten wird verzichtet, da
eine hohere Sputterleistung und Substrattemperatur bei der Abscheidung zu einer intrinsisch héheren
Kristallinitdt der Pt-Diinnfilme fiihren [91, 92]. Es kann daher davon ausgegangen werden, dass die Re-
kristallisationprozesse in den Pt(hp) Schichten bei gleichen Annealing-Bedingungen bereits weitgehend
abgeschlossen sind und sie daher ebenfalls bei Temperaturen von bis zu 800°C stabil sind. Dieselbe
Annahme gilt auch fiir Pt(Ip) und Platin (hp) Diinnfilme mit einer geringeren Schichtdicke [92]. Dies
bestéatigt sich auch in den spéter durchgefithrten k-Faktor-Messungen.

Auf Grund dieser Ergebnisse wird fiir alle in diesem Kapitel untersuchten Proben vor der elektro-
mechanischen Charakterisierung ein post deposition annealing bei T, = 700°C fiir t, = 1 h unter Ar-

Atmosphére durchgefiihrt.
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KAPITEL 3. ROBUSTE PLATIN-DUNNFILM-DEHNMESSSTREIFEN 31

3.2.2 Elektrische Stabilitat der Haftschichten

Nach dem Abscheiden des 100 nm Pt(lp)-Diinnfilms auf den jeweiligen Haftvermittler wird fiir alle
Proben wie zuvor beschrieben ein post deposition annealing Schritt bei T, = 700°C fiir ¢, = 1 h unter Ar-
Atmosphére durchgefithrt. Anschliefend werden die Proben beginnend bei 200°C nacheinander in 100°C-
Schritten bis 600°C fiir jeweils 6 h in Luft thermisch belastet und anschlieBend bei Raumtemperatur
elektrisch vermessen.

Um die Stabilitdt der Haftvermittler zu tberpriifen, wird jeweils der spezifische elektrische Wider-
stand p der Proben mit Hilfe der in Kapitel 2.3.2 beschriebenen Van-der-Pauw-Methode bestimmt.
Der spezifische elektrische Widerstand p wird fiir alle Schichtsysteme direkt nach dem Abscheiden des
Platins, nach dem post deposition annealing und nach jedem der Temperschritte an Luft gemessen.

Abbildung 3.3 zeigt die relative Anderung des spezifischen elektrischen Widerstands p/po fiir alle
drei Schichtsysteme nach den verschiedenen Temperatur-Schritten. Der Parameter py bezeichnet den

spezifischen elektrischen Widerstand der Probe im as deposited Zustand bei Raumtemperatur.
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Abbildung 3.3: Relativer spezifischer elektrischer Widerstand des 100 nm Pt(lp) Diinnfilms auf einer Ti,
Cr oder TiO2 Haftschicht im as deposited Zustand, nach dem post deposition annealing bei 700°C fir 1
h in Ar-Atmosphére und nach unterschiedlichen Temperschritten an Luft fiir jeweils 6 h.

Wie in Abbildung 3.3 gezeigt, sinkt der spezifische elektrische Widerstand der TiOs/Pt-Schicht
durch das post deposition annealing deutlich ab. Im Gegensatz dazu nimmt der spezifische elektrische
Widerstand des Cr/Pt Schichtsystems durch das post deposition annealing deutlich zu, wihrend er sich
bei der Ti/Pt Schichtsystem kaum verdndert.

Da es sich bei TiOy um einen Isolator handelt, der bereits Annealing-Temperaturen von 800°C
ausgesetzt war, wird die Verdanderung der elektrischen Leitfdhigkeit des TiOq/Pt-Schichtsystems haupt-
sdchlich auf Modifikationen im Pt-Diinnfilm zuriickgefiihrt. Betrachtet man die Ergebnisse der zuvor in
Abb. 3.1 und 3.2 gezeigten XRD-Messungen und bezieht die in Kapitel 2.1.4 beschriebene Abhéngig-
keit des spezifischen elektrischen Widerstandes von polykristallinen, metallischen Diinnfilmen von ihrer
Korngrofle mit ein, lasst sich die Abnahme des elektrischen Widerstandes der TiOs /Pt Schichten durch
das Kornwachstum in der Pt-Schicht erkldren. Da der durch das post deposition annealing induzierte
Rekristallisationsprozess auch bei den Ti/Pt bzw. Cr/Pt Schichten auftritt, muss der gleich bleibende
bzw. stark ansteigende spezifische elektrische Widerstand dieser beiden Schichtsysteme auf die Oxida-

tion bzw. die Diffusion des ebenfalls elektrisch leitenden Haftvermittlers zuriickgefithrt werden, welche
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die Gesamtleitfihigkeit des Schichtsystems negativ beeinflusst.

Allen drei Schichtsystemen ist jedoch gemein, dass sie nach dem post deposition annealing in Ar bei
T, = 700°C fiir t, = 1 h an Luft bei Temperaturen von bis zu 500°C stabil sind. Die relative Anderung
ihres spezifischen elektrischen Widerstands durch die jeweils sechsstiindige thermische Belastung an
Luft bei Temperaturen von 200°C bis 500°C liegt jeweils unter 1 %. Wahrend fiir die Schichtsysteme
mit Ti und TiOy als Haftvermittler die relative Anderung von p auch nach einer thermischen Belastung
bei 600°C unter 1 % liegt, betragt diese bei der Cr/Pt-Diinnschicht etwa 5 %. Somit sind alle drei
Schichtsysteme grundsétzlich fiir die Realisierung von hochtemperaturstabilen Diinnschicht-DMS und
fiir die elektro-mechanische Charakterisierung bei Messtemperaturen von bis zu 73, = 500°C an Luft
geeignet.

Um den Einfluss des pre-annealing-Schrittes, welcher zur Phasenstabilisation der TiOs Haftschicht
vor der Pt-Abscheidung durchgefithrt wird, auf die elektrischen Eigenschaften der TiOs/Pt Schichten
untersuchen zu kénnen, wurden Proben mit unterschiedlichen TiO3-Annealingzeiten hergestellt und wie
schon zuvor beschrieben mittels VdP-Messungen charakterisiert. Abbildung 3.4 zeigt die relative An-
derung des spezifischen elektrischen Widerstandes p eines 100 nm Pt(lp) Diinnfilms auf unterschiedlich

vorbehandelten TiOs-Haftschichten nach verschiedenen, sechsstiindigen Temperschritten an Luft.
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Abbildung 3.4: Relative Anderung des spezifischen elektrischen Widerstands eines 100 nm Pt(lp) Diinn-
films auf verschieden vorbehandelten 45 nm TiOs Haftschichten im as deposited Zustand, nach dem post
deposition annealing und unterschiedlichen Temper-Schritten an Luft.

Es zeigt sich, dass das Pre-Annealing zur Phasenumwandlung der TiO, Haftschicht vor der Pt-
Abscheidung bis zu einer thermischen Belastung bei 500°C keinen Einfluss auf die thermische Stabilitat
der elektrischen Eigenschaften des gesamten TiO,/Pt-Schichtsystems hat. Die relativen Anderungen
liegen unter 1 %. Erst nach einem sechsstiindigen Temperschritt bei 600°C an Luft zeigen sich Unter-
schiede im Bereich von maximal 3 %. Basierend auf diesen Messergebnissen wurde bei den im Folgenden
zur elektro-mechanischen Charakterisierung verwendeten TiOs /Pt Proben die TiOo Haftschicht vor der
weiteren Pt-Abscheidung fiir 4 h bei 800°C in Og-Atmosphére pre-annealed, um jeglichen Einfluss einer
etwaigen Phasentransformation wihrend der elektro-mechanischen Charakterisierung ausschliefen zu

koénnen.
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3.3 Elektro-mechanische Stabilitat der Schichtsysteme

Um die Stabilitdt der Schichtsysteme wéahrend der k-Faktor-Messung an Luft sicher zu stellen, wird der
Einfluss der dabei auftretenden thermischen und elektro-mechanischen Belastung tberpriift. Es werden
die Anderung der Kristallinitit der Pt-Diinnfilme sowie die Anderungen der elektrischen Eigenschaften

der Schichtsysteme untersucht.

3.3.1 Einfluss der thermischen und elektro-mechanischen Belastung auf die
Kristallinitat des Pt-Diinnfilms

Zur Untersuchung des Einflusses der Kristallinitdt des Platin-Diinnfilms auf die gemessenen k-Faktoren,
wurde ein 100 nm Pt(lp) Méander auf 10 nm Cr im as deposited Zustand, nach dem post deposition
annealing und nach jeder temperaturabhéngigen k-Faktor-Messung mittels XRD charakterisiert. Abb.
3.5 illustriert die Kristallinitdt der untersuchten Proben wieder an Hand des Pt(111)-Peaks, da dieser

im aufgenommenen XRD-Spektrum der dominierende Peak ist.

Pt (111)

600

400

200

Abbildung 3.5: Pt (111)-Peaks der XRD Messung eines 100 nm Pt(lp) Diinnfilms auf 10 nm Cr im as
deposited Zustand, nach dem post deposition annealing unter Ar-Atmosphére und nach jeder tempera-
turabhéngigen k-Faktor-Messung an Luft.

In Abb. 3.5 ist zu sehen, dass einzig das post deposition annealing unter Ar-Atmosphére eine signifi-
kante Anderung des Kristallinitétsgrades der Pt-Schicht zur Folge hat. Wihrend der k-Faktor-Messung
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ist der 100 nm Pt(lp) Diinnfilm mikrostrukturell als stabilisiert anzusehen und es kommt im Rahmen

der Messgenauigkeit zu keinen signifikanten Anderungen.

3.3.2 Einfluss der thermischen und elektro-mechanischen Belastung auf die

elektrischen Eigenschaften der Schichtsysteme

Wie bereits in Kapitel 2.3.1 beschrieben, wird bei der elektro-mechanischen Charakterisierung der Pro-
ben am k-Faktor-Messplatz der Widerstandsverlauf sowohl wiahrend der mechanischen Be- als auch der
Entlastung des Balkens gemessen. Abbildungen 3.6 bis 3.8 zeigen fiir verschiedene Messtemperaturen T,
die relative Widerstandsdnderungen AR/Ry eines 100 nm Pt(lp) Diinnfilms auf den drei unterschied-
lichen Haftvermittlern Cr, Ti und TiOs. In der vorliegenden Messkonfiguration wird Druckbelastung
wahrend der Auslenkung des Biegebalkens auf den Diinnfilm {ibertragen, da er auf der Oberseite des
Balkens angeordnet ist. Ry steht dabei fiir den Widerstand des Maanders ohne mechanische Belastung
und AR fir die mechanisch induzierte Widerstandsinderung bei einer gegebenen Messtemperatur. Die
wahrend der schrittweisen Zunahme der mechanischen Belastung gemessenen Widerstandséinderungen
werden in den Diagrammen mit den blauen (Kreis) Datenpunkten dargestellt, der Widerstandsverlauf
wihrend der Entlastung mit roten (Quadrat) Datenpunkten. Da der Temperaturregler des Messaufbaus
erst bei Messtemperaturen von 100°C und héher zuverlassig betrieben werden kann, ist die Temperatur
bei den Messungen bei Raumtemperatur T nicht geregelt und betrégt iiblicherweise 22°C (£2°C).
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x10~4

I . . . . I
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L L L L L i |
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Abbildung 3.6: Relative Widerstandsdnderung AR/ Ry eines 100 nm Pt(lp) Dinnfilms auf 10 nm Cr bei
Druckbelastung in Abhéngigkeit der z-Auslenkung bei variierenden Messtemperaturen T, an Luft.

Vergleicht man den Verlauf der Widerstandsdnderung der drei Materialsysteme bei Raumtemperatur
T'g, lasst sich kein signifikanter Unterschied erkennen. Ab einer Messtemperatur von Thy = 100°C zeigt
sich jedoch ein deutlich unterschiedlicher Widerstandsverlauf.

Das in Abb. 3.8 gezeigte TiO5/Pt(lp) Schichtsystem weist die erwartete lineare Abhéngigkeit des
Widerstandes von der z-Auslenkung auf. Die unterschiedliche Steigung des Widerstandverlaufs bei der
Be- und Entlastung 148t sich auf die nicht vollstdndig vermeidbare Selbsterwdrmung des Messaufbaus
wahrend der Messung zuriickfithren. Wahrend der pro Temperaturschritt ca. 4-5 h andauernden Mes-

sung kommt es zu einer kontinuierlichen Erwidrmung des Messaufbaus samt Probe im Bereich von 0,2


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

w 3ibliothek,
Your knowledge hu

KAPITEL 3. ROBUSTE PLATIN-DUNNFILM-DEHNMESSSTREIFEN 35
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Abbildung 3.7: Relative Widerstandsianderung AR/ Ry eines 100 nm Pt(1p) Diinnfilms auf 10 nm Ti bei
Druckbelastung in Abhéngigkeit der z-Auslenkung bei variierenden Messtemperaturen 75, an Luft.

-o-Belastung -e- Entlastung‘
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Abbildung 3.8: Relative Widerstandsidnderung AR/ R eines 100 nm Pt(lp) Diinnfilms auf 45 nm TiO»
bei Druckbelastung in Abhéngigkeit der z-Auslenkung bei variierenden Messtemperaturen Ty, an Luft.
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bis 0,7°C im Verlauf aller Be- und Entlastungszyklen wahrend eines jeden Temperaturschrittes. Dies
hat auf Grund des relativ hohen TCRs von Pt einen kontinuierlichen, messbaren Anstieg des gemes-
senen Widerstandes zur Folge. Wahrend der Zunahme der Druckbelastung, welche eine Stauchung des
Maéanders und damit eine Abnahme des Widerstandes zur Folge hat, fiihrt dieser Temperaturdrift in
Summe zu einer leicht verminderten Widerstandsabnahme. Im Gegensatz dazu fithrt bei der Entlastung
des Balkens, die zu einer Widerstandszunahme fiihrt, der Temperaturdrift zu einer leichten Uberhéhung
der Widerstandszunahme.

Das in Abb. 3.6 gezeigte Cr/Pt Schichtsystem weist hingegen einen nicht-linearen Widerstandsverlauf
in Form einer schwachen Hysterese auf. Dieser nichtlineare Verlauf ist bei den in Abb. 3.7 zu sehenden

Messungen des Ti/Pt Maanders nochmals deutlich stirker ausgeprégt.

3.3.3 Elektro-mechanische Eigenschaften der Cr/Pt- und Ti/Pt-Schicht-

systeme

Um den Einfluss der in Abb. 3.6 und 3.7 gezeigten Nichtlinearitdten im Verlauf der Widerstandsédnderung
bei der mechanischen Be- und Entlastung des Méanders auf dessen k-Faktor zu untersuchen, werden
fir die Cr/Pt(lp) und Ti/Pt(lp) Schichtsysteme k-Faktor-Messungen unter Druck- und Zugbelastung
durchgefiithrt. Abb. 3.9 und 3.10 zeigen jeweils die k-Faktoren eines 10 nm Cr / 50 nm Pt(Ip) bzw. eines
10 nm Ti / 50 nm Pt(lp) Maanders bei Druck- und Zugbelastung fir Messtemperaturen bis Ty, = 500°C.
Es sei angemerkt, dass die k-Faktoren mit Hilfe eines linearen Fits der zuvor présentierten Messdaten
berechnet werden. Dies hat bei dem Ti/Pt-Schichtsystem auf Grund der unzureichenden thermischen
Stabilitdt und des daraus resultierenden nichtlinearen Widerstandsverlaufs einen signifikant gréferen
Fehler zur Folge. Die gemessenen k-Faktoren sind in Form eines Box-Plots dargestellt. Jede der farbigen
Boxen steht fiir die mittleren 50 % der Messdaten, wobei die Einkerbung in der Box den Median angibt.

Das obere und untere Quartil der Daten wird jeweils mit sogenannten ,whiskers“ angegeben.
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Abbildung 3.9: k-Faktoren eines 50 nm Pt(lp) Diinnfilms auf 10 nm Cr bei unterschiedlichen Messtem-
peraturen T, unter Druck- und Zugbelastung.

Bei Raumtemperatur Tz zeigen beide Schichtsysteme keinen Unterschied zwischen den bei Druck-
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Abbildung 3.10: k-Faktoren eines 50 nm Pt(Ip) Diinnfilms auf 10 nm Ti bei unterschiedlichen Messtem-
peraturen Th; unter Druck- und Zugbelastung.

oder Zugbelastung gemessenen k-Faktoren. Das Ti/Pt(lp)- Schichtsystem weist bei beiden Belastungs-
arten bei Raumtemperatur einen k-Faktor von 3,2 auf, das Cr/Pt(lp)-Schichtsystem einen k-Faktor von
2,6.

Bei ansteigender Messtemperatur zeigen sich bei dem Cr/Pt(lp) Maander leichte Unterschiede im k-
Faktor bei Druck- oder Zugbelastung. Unter Zugspannung wird bei Messtemperaturen ab T3, = 100°C
ein erhohter k-Faktor gemessen. Zusétzlich zeigt sich, dass der k-Faktor ab Messtemperaturen von
Ty = 400°C beginnt abzufallen und der Median der Messdaten bei Th; = 500°C nur mehr im Bereich
von 1,8 bis 2,5 liegt.

Im Gegensatz dazu weisen die Ti/Pt(lp) Méander bei Messtemperaturen ab Th; = 100°C unter
Zug- oder Druckbelastung ein deutlich unterschiedliches elektro-mechanisches Verhalten auf. Wie in
Abb. 3.10 gezeigt steigt der k-Faktor unter Zugbelasstung bei Th; = 100°C auf 4,1 an und bleibt
anschlieend bei weiter ansteigender Messtemperatur beinahe konstant. Im Gegensatz dazu fallt der
unter Druckspannung gemessene k-Faktor des Ti/Pt(lp) Schichtsystems bei steigender Messtemperatur
stark ab und erreicht bei Th; = 300°C sein Minimum von 0,35, um anschlielend wieder auf einen k-Faktor
von 1,05 bei Ty = 500°C anzusteigen.

Betrachtet man zusétzlich das zuvor in Kapitel 3.3.2 gezeigte Be- und Entlastungsverhalten der
beiden Schichtsysteme, zeigt sich, dass bei Ty = Tr die Be- und Entlastungskurven beinahe den gleichen
Verlauf aufweisen und auch die gemessenen k-Faktoren der beiden Schichtsysteme unabhingig von der
mechanischen Belastung beinahe gleich sind. Ab Messtemperaturen von Tj; = 100°C beginnen die Be-
und Entlastungskurven einen von einander unterschiedlichen Verlauf aufzuweisen. Diese Unterschiede
fallen bei dem Cr/Pt(lp)-Schichtsystem sehr gering aus und auch die unter Zug- und Druckbelastung
gemessenen k-Faktoren haben vergleichsweise geringe Unterschiede. Im Gegensatz dazu driften die Be-
und Entlastungskurven des Ti/Pt(lp) Maanders bei hoheren Messtemperaturen sehr stark auseinander
und auch die gemessenen k-Faktoren unter Zug- und Druckbelastung sind signifikant unterschiedlich.

Um auflerdem die statistische Verteilung der gemessenen k-Faktoren bei den unterschiedlichen Mess-
temperaturen genauer zu analysieren, werden in Abb. 3.11 und 3.12 beispielhaft die Histogramme der
unter Druckbelastung ermittelten k-Faktoren des Ti/Pt(lp) und des Cr/Pt(lp) Maanders bei Raumtem-


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
lio
nowledge

b

i
r

KAPITEL 3. ROBUSTE PLATIN-DUNNFILM-DEHNMESSSTREIFEN 38

peratur Tz sowie bei den Messtemperaturen Ty = 100°C und Ty, = 500°C gezeigt.

Es zeigt sich bei Raumtemperatur T fiir beide Schichtsysteme eine Gaufsche Verteilungskurve der
ermittelten k-Faktoren um den Median. Ab einer Messtemperatur von Tj; = 100°C fiihrt das in Abb.
3.6 bzw. 3.7 gezeigte unterschiedliche elektro-mechanische Verhalten bei der Be- und Entlastung dazu,
dass sich zwei leicht versetzte GauBl‘sche Verteilungskurven bilden. Diese tiberlappen bei ansteigender
Messtemperatur Ty, sodass auf Grund der gréfleren Temperaturschwankung eine Gaufl-Funktion mit

deutlich groflerer Standardabweichung resultiert.
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Abbildung 3.11: Histogramm der unter Druckspannung ermittelten k-Faktoren eines Cr/Pt(lp) Méaan-
ders bei unterschiedlichen Messtemperaturen Ty, .
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Abbildung 3.12: Histogramm der unter Druckspannung ermittelten k-Faktoren eines Ti/Pt(lp) M&anders
bei unterschiedlichen Messtemperaturen T}y .

3.3.4 Untersuchung der Mikrostruktur und der chemischen Zusammenset-

zung der Schichtsysteme

Um den Einfluss der Haftvermittlerwahl auf die elektro-mechanischen Eigenschaften der Pt-Diinnfilme
genauer zu untersuchen, wurden an allen drei Schichtsystemen TEM-Analysen und EDX line scans
durchgefiihrt. Das in den in Abb. 3.13 und 3.14 vorhandene Palladium (Pd) bzw. Wolfram (W) und
die dariiber liegenden Schichten wurden bei der Herstellung der TEM-Lamellen als Schutzschicht auf-

gebracht und sind nicht Teil der zuvor untersuchten Proben. Die Hohe der Peaks (counts) bei den


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
lio
nowledge

b

i
r

KAPITEL 3. ROBUSTE PLATIN-DUNNFILM-DEHNMESSSTREIFEN 39

EDX-Messungen wird neben der Detektorempfindlichkeit fiir die unterschiedlichen Materialien auch
von der Dicke der TEM-Lamelle bestimmt und lidsst daher nur eine qualitative Aussage zu.

Wie in den TEM-Bildern in Abb. 3.13 zu sehen ist, filhrt ein post deposition annealing-Schritt bei
700°C unter Ar-Atmosphére fiir eine Stunde bei den Cr/Pt Schichtsystemen zu einer starken Diffusion
des Chroms. Nach dem Annealing-Schritt ist beinahe das gesamte Cr in oder durch den Pt-Diinnfilm
diffundiert. Betrachtet man die in Abb. 3.14 gezeigten EDX line scans, so zeigt sich, dass sich das
Cr gleichméfig im Pt Diinnfilm verteilt und an der Oberfliche trotz der inerten Gasatmosphére eine
CrxOy-Schicht bildet.

Bei dem Ti/Pt-Schichtsystem hat das post deposition annealing eine deutlich schwéchere Diffusion
des Titans in den Pt-Diinnfilm zur Folge und es verbleibt noch ein Grofiteil des Titans als Haftschicht
am Interface zum Substrat. Es zeigt sich in den EDX line scans, dass keine Oxidation des Titans an der
Oberfliche des Pt-Diinnfilms auftritt.

Diese beiden Beobachtungen bestétigen auch die in Kapitel 3.2.2 getétigte Annahme, dass sich die
durch das post deposition annealing verursachte Anderung des spezifischen Widerstandes der Ti/Pt und
Cr/Pt Schichtsysteme hauptséchlich auf Diffusions- und Oxidationsprozesse zuriickfithren lésst.

Im Gegensatz dazu ldsst sich bei dem TiOg/Pt-Schichtsystem keine Anderung der Schichtstruktur
auf Grund des post deposition annealing Schrittes feststellen. Sowohl in den in Abb. 3.13 gezeigten
TEM-Analysen als auch in den in Abb. 3.14 gezeigten line scans lassen sich keine Oxidations- oder
Diffusionsprozesse nachweisen.

Die stark nichtlineare Be- und Entlastungskurve des Ti/Pt Maanders und die deutliche Differenz des
k-Faktors unter Zug- oder Druckbelastung scheint ein Resultat der noch nicht abgeschlossenen Diffusi-
on und Oxidation der Ti-Haftschicht zu sein. Wahrend die Diffusion und die Oxidation der Haftschicht
bei der Cr/Pt Doppelschicht bereits als komplett abgeschlossen betrachtet werden kann und es bei der
TiO2 Haftschicht bei Temperaturen von T' < 700°C zu keiner thermisch induzierten Diffusion kommt,
treten bei den Ti/Pt-Méandern wihrend der k-Faktor-Messungen an Luft bei Messtemperaturen ab
Ty = 100°C weitere Diffusions- und Oxidationsprozesse auf, welche die Gesamtstabilitdt der Schicht
negativ beeinflussen [93, 94]. Auch die Rohdaten der k-Faktor-Messungen unterstiitzen diese Annah-
me, da der Anstieg des elektrischen Widerstands der mechanisch unbelasteten Maander beispielsweise
bei Thy = 500°C bei dem Ti/Pt Schichtsystem im Vergleich zu den Cr/Pt und TiO3/Pt Diinnfilmen
viermal so hoch ist. Bei den Cr/Pt- und den TiOy/Pt-Miandern kann dieser Anstieg, wie bereits in
Kapitel 3.3.2 beschrieben, durch das leichte Erwérmen des gesamten Messaufbaus wihrend der Messung
erkliart werden. Der deutlich stirkere Anstieg bei dem Ti/Pt-Méander ist daher wohl auf die zusétzlich
ablaufenden Diffusions- und Oxidationsprozesse zuriickzufiihren.

In der Arbeit von Soren Fricke [42] wird iiber eine &hnliche Diskrepanz im k-Faktor unter Zug- oder
Druckbelastung bei Temperaturen oberhalb der Raumtemperatur berichtet. Im Gegensatz zu den hier
préasentierten Diinnfilmen wird fiir die Pt-Diinnschicht-DMS in der Arbeit von Séren Fricke jedoch eine
Platinoxid Schicht als Haftvermittler verwendet und die Pt-Schichten werden bei sehr viel hoheren Leis-
tungen von 4 W/cm? und mehr (im Vergleich zu 0,5 bis 1,9 W/cm? in dieser Arbeit) gesputtert. Beachtet
man jedoch die in [95] beschriebene begrenzte Stabilitat von Platinoxiden bei erhéhten Temperaturen,
konnte die Anderung der Haftschicht auch bei den in [42] untersuchten Platin-M#andern der Grund fiir
das unterschiedliche Verhalten unter Zug- bzw. Druckspannung sein.

Obwohl die in Abb. 3.3 gezeigte Untersuchung des Einflusses der Haftschichten auf die thermische
Stabilitat des elektrischen Widerstands darauf schliefen lédsst, dass alle drei untersuchten Material-
systeme temperaturstabil sind, scheint dies bei dem Ti/Pt(lp) Schichtsystem nicht auf die elektro-
mechanischen Eigenschaften zuzutreffen. Titan erweist sich daher auf Grund des in Abb. 3.7 und 3.10

nachgewiesenen negativen Einflusses als ungeeignetes Haftvermittlermaterial fiir hochtemperaturtaug-
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as deposited post deposition annealed

Cr/Pt

Ti/Pt

TiO,/Pt

Abbildung 3.13: TEM-Bilder von 100 nm Pt(lp) Dinnfilmen auf Cr, Ti und TiO als Haftermittler im
as deposited Zustand und nach einem post deposition annealing bei 700°C fir 1 h unter Ar-Atmosphére.
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Abbildung 3.14: EDX line scans von 100 nm Pt(lp) Diinnfilmen auf Cr, Ti und TiO2 als Haftermittler
im as deposited Zustand und nach dem post deposition annealing bei 700°C fir 1h unter Ar-Atmosphére.
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liche Pt-Diinnfilm-DMS und wird daher bei den folgenden Untersuchungen des k-Faktors nicht weiter

untersucht.

3.4 Einfluss der Schichtdicke, Haftschicht und Sputterparame-

ter auf den k-Faktor von Pt-Diunnfilmen

Nachdem die elektro-mechanische Stabilitdt der verschiedenen Schichtsysteme eingehend untersucht
wurde, konnen zuverlassige k-Faktor-Messungen zur Untersuchung des Einflusses der Schichtdicke, der
Haftschicht und der Sputterparameter auf den k-Faktor von Pt-Diinnfilmen bei Messtemperaturen bis
zu 500°C durchgefithrt werden.

3.4.1 Einfluss der Schichtdicke auf den k-Faktor

Um den Einfluss der Pt-Schichtdicke auf den k-Faktor zu untersuchen, werden 25, 50 und 100 nm diinne
Pt(lp) Maander mit 10 nm Cr als Haftvermittler im k-Faktor-Messplatz unter Druckbelastung charak-
terisiert. Abb. 3.15 zeigt die ermittelten k-Faktoren fiir die drei unterschiedlich dicken Schichtsysteme
bei Messtemperaturen T, bis zu 500°C an Luft.

BCr/Pt (Ip) 10/25 nm
[ |Cr/Pt (Ip) 10/50 nm
41[7Cr /Pt (lp) 10/190 nm

Gauge Factor
[\]
e
e
-
= =
e
e
|

0 | | i ! |
Tr 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C
Messtemperatur T

Abbildung 3.15: k-Faktor von 25, 50 und 100 nm Pt(lp) Diinnfilmen auf 10 nm Cr unter Druckbelastung
bei unterschiedlichen Messtemperaturen T, an Luft.

Ausgehend von einem k-Faktor von rund 2,5 bei Raumtemperatur sinkt der k-Faktor mit anstei-
gender Messtemperatur Ty, auf ca. 1,9 bei Tj; = 500°C. Ein signifikanter Einfluss der Schichtdicke
auf die gemessenen k-Faktoren kann nicht festgestellt werden. Dies deckt sich mit den in Kapitel 2.1.6
illustrierten Berechnungen auf Basis des T-T-P-Modells. Es lésst sich aulerdem fiir alle Schichtdicken
wie schon bereits in [42] berichtet ein deutliches Absinken des k-Faktors bei ansteigender Temperatur
erkennen. Dies kann, wie in [42] eingehend diskutiert, auf die starke Zunahme der Gitterschwingungen
bei ansteigender Temperatur zuriickgefithrt werden, welche eine temperaturbedingte signifikante Ver-

ringerung der effektiven mittleren freien Weglénge der Elektronen [, zur Folge hat. Der Einfluss der


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
lio
nowledge

b

i
r
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mechanischen Belastung auf die effektive mittlere freie Wegldnge der Elektronen nimmt daher ab und
dies fithrt zu einem verminderten k-Faktor.
Als einzig signifikanter Unterschied lisst sich beobachten, dass die Streubreite der Messdaten mit

zunehmender Schichtdicke vor allem bei hoheren Messtemperaturen Tj; deutlich zunimmt.

3.4.2 Einfluss des Haftvermittlers auf den k-Faktor von Pt-Dinnfilm DMS

Wie bereits in den Kapiteln 3.3.2 und 3.3.3 gezeigt, hat der verwendete Haftvermittler erhebliche Aus-
wirkungen auf die elektro-mechanische Stabilitiat der Pt-Diinnfilm-DMS. Um auch den Einfluss der
Haftschicht auf den k-Faktor der Schichtsysteme zu untersuchen, werden 100 nm Pt(lp) Diinnfilme auf
10 nm Cr oder 45 nm TiO5 am k-Faktor-Messplatz charakterisiert.

Abbildung 3.16 zeigt den Vergleich der k-Faktoren fiir die Cr/Pt(lp) bzw. TiOs/Pt(lp)-Schichten
bei Druckbelastung. Es zeigt sich, dass der k-Faktor des TiOy/Pt(lp) Schichtsystems bei allen Mess-
temperaturen Ty signifikant iiber dem des Cr/Pt(lp) liegt und die Haftschicht somit nicht nur einen
nachhaltigen Einfluss auf die elektro-mechanische Stabilitdt der Diinnfilm-DMS hat, sondern auch den
k-Faktor mafigeblich beeinflusst.

' DCr/Pt
6 [TiO, /Pt
. ) _

k-Faktor
—
e

0 I I I I i\
Tr  100°C 200°C 300°C 400°C 500°C

Messtemperatur T

Abbildung 3.16: k-Faktoren von 100 nm Pt(lp) auf 10 nm Cr bzw. 45 nm TiOg unter Druckbelastung
bei unterschiedlichen Messtemperaturen T, an Luft.

Das in Kapitel 2.1.5 beschriebene T-T-P-Modell fiir den Dehnungskoeffizienten polykristalliner Diinn-
filme besagt, dass der k-Faktor von 100 nm diinnen Pt-Schichten hauptséchlich von der durchschnitt-
lichen Korngréfle a; und dem isotropen Transmissionskoeffizienten fiir Elektronen an Korngrenzen 1
abhingt. Da beide in Abb. 3.16 verglichenen Pt-Diinnfilme bei gleicher Substrattemperatur und mit
gleicher Sputterleistung abgeschieden wurden, kann man davon ausgehen, dass es keinen signifikanten
Unterschied in ihrer durchschnittlichen Korngréfie a; gibt.

Es ist dehalb zu vermuten, dass der deutlich héhere k-Faktor der TiOq /Pt Mé&ander seinen Ursprung
in einem unterschiedlichen Transmissionskoeffizienten 7 hat. Wie in Abb. 2.5 gezeigt, steigt der k-Faktor
— unabhéngig von der durchschnittlichen Korngréfie a; — mit steigendem 7 an. Wie in Abb. 3.13 und 3.14
gezeigt, fiihrt das post deposition annealing zu einer Diffusion und Oxidation des Cr-Haftvermittlers,
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wahrend der TiOy Haftvermittler unverdndert bleibt. Es kann daher davon ausgegangen werden, dass
diese mit der Cr-Schicht verbundenen Diffusions- und Oxidationseffekte die Elektronentransmission

zwischen den Pt-Koérnern behindern und damit den k-Faktor negativ beeinflussen.

3.4.3 Einfluss des Sputterparameter auf den k-Faktor von Pt-Diinnfilm DMS

Zur Untersuchung des Einflusses der Sputterleistung und der Substrattemperatur wihrend der Abschei-
dung auf die elektro-mechanischen Eigenschaften der Pt-Diinnfilme werden 50 nm diinne Pt(lp) bzw.
Pt(hp) Méaander auf einer jeweils 10 nm diinnen Cr-Haftschicht hergestellt und am k-Faktor-Messplatz
charakterisiert. Da der HF-Lift-Off-Prozess fiir die Pt(hp) Schichten bei diinneren Schichtdicken wesent-
lich zuverléssiger ist und die Schichtdicke, wie in Abb. 3.15 gezeigt, keinen signifikanten Einfluss auf
den k-Faktor hat, werden 50 nm diinne Pt-Schichten untersucht.

Es zeigt sich, dass die Sputterleistung und die Substrattemperatur wiahrend der Abscheidung eben-
falls einen erheblichen Einfluss auf den k-Faktor des Dinnfilm-DMS haben. Wie in Abbildung 3.17
deutlich zu sehen ist, weist das Cr/Pt(hp) Schichtsystem bei allen Messtemperaturen T, einen signifi-
kant hoheren k-Faktor auf als die Cr/Pt(lp) Doppelschicht.

_Cr/Pt <1p)‘
Hor/Pt(hp)

VQ.B :

k-Faktor
i
- AE:GA e
—
|

0 L I I I I
Tr  100°C 200°C 300°C 400°C 500°C

Messtemperatur T

Abbildung 3.17: k-Faktoren von 50 nm Pt(lp) bzw. Pt(hp) auf 10 nm Cr unter Druckbelastung bei
unterschiedlichen Messtemperaturen T, an Luft.

Wie in [91, 96] beschrieben, fiihren eine hohere Sputterleistung sowie eine hohere Substrattemperatur
bei der Abscheidung von polykristallinen, metallischen Diinnfilmen zu einem hoheren Kristallinitdtsgrad
und einer héheren, mittleren Korngrofie a;. Um den Einfluss der Sputterparameter auf das Schichtge-
fiige der zuvor untersuchten M&ander genauer zu untersuchen, werden von Cr/Pt(lp) und Cr/Pt(hp)
Schichtsystemen TEM-Bilder erstellt.

In Abb. 3.18 (a) ist das Schichtgefiige eines Cr/Pt(hp) Méanders nach dem post deposition annealing
sowie der Charakterisierung am k-Faktor-Messplatz zu sehen. Es zeigt sich eine polykristalline Mikro-
struktur mit einer durchschnittlichen Korngréfie a; von ca. 60 bis 70 nm. Im Gegensatz dazu lassen sich
in den (HR)TEM-Aufnahmen des Cr/Pt(lp)-Schichtsystems in Abb. 3.18 (b) und (c) keine Pt-Kérner
erkennen. Dies deutet auf eine amorphe bzw. nanokristalline Mikrostruktur des Pt(lp)-Diinnfilms hin.
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Abbildung 3.18: (HR)TEM-Bilder eines (a) Pt(hp) und (b) & (c¢) Pt(Ip) Dinnfilms auf 10 nm Cr nach
dem einstiindigen post deposition annealing bei 700°C unter Ar-Atmosphére sowie k-Faktor-Messungen
bis zu 500°C an Luft.

Die in Abb. 2.1 bis 2.5 in Kapitel 2.1.6 prasentierten Berechnungen auf Basis des T-T-P Modells
verdeutlichen eine starke Abhéngigkeit des k-Faktors von der durchschnittlichen Korngrofie a;. Betrach-
tet man die in Abb. 3.18 gezeigten Bilder des Schichtgefiiges der beiden Pt-Schichtsysteme, kann der
deutlich hohere k-Faktor des Pt(hp) Diinnfilms daher auf die signifikant hohere Korngrofie a; des Pt(hp)

Diinnfilms zuriickgefithrt werden.

3.5 Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands der Pt-

Diinnfilme

Wie bereits in Kapitel 2.3.1 dargelegt, ist der vergleichsweise hohe Temperaturkoeffizient des elektrischen
Widerstandes von Platin der Grund dafiir, dass bereits kleinste Temperaturschwankungen die k-Faktor-
Messung parasitar beeinflussen. Daher ist es fiir die Hochtemperatur-Anwendung von Pt-Diinnschicht-
DMS wichtig, deren Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands zu bestimmen, um das Ausmaf
der Querempfindlichkeit abschétzen zu kénnen.

Um den TCR der zuvor am k-Faktor-Messplatz charakterisierten Schichtsysteme zu bestimmen, wur-

den die bei jedem Temperaturschritt bei mechanisch unbelasteter Probe ermittelten Widerstandswerte
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mit Hilfe eines MATHEMATICA Skripts an die in Kapitel 2.1.2 gezeigte Formel des TCRs gefittet und
so der lineare und quadratische Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands bestimmt. Abb.
3.19 bis 3.21 zeigen die Messdaten, den berechneten Fit sowie den linearen und quadratischen TCR der
TiO2/Pt(Ip)-, Cr/Pt(lp)- und Cr/Pt(hp)-Schichtsysteme.

9000 + | © Messpunkte )
—Fit
8000
—— 7000
=3
2 6000
5000 a=207-10"" [l]
-2, S
3=17,22-107 [(=)?
4000 fé [(K) J
0 100 200 300 400 500
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Abbildung 3.19: Elektrischer Widerstand in Abhéingigkeit der Messtemperatur T3, und linearer und
quadratischer TCR eines 100 nm Pt(lp) Maanders auf 45 nm TiOs.
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Abbildung 3.20: Elektrischer Widerstand in Abhéngigkeit der Messtemperatur T); und linearer und
quadratischer TCR eines 100 nm Pt(lp) Maanders auf 10 nm Cr.

Es zeigt sich, dass bei allen drei Schichtsystemen der TCR unter dem in der Literatur genannten
Wert von ap; = 3,85 - 102 Kt [48] liegt. Dies liegt wie in [48] beschrieben, sehr wahrscheinlich an der
geringen Kristallinitdt der untersuchten Proben sowie an dem Cr, das aus der Haftschicht in Platin-
Schicht diffundiert ist und den TCR verringert. Diese beiden Effekte beeinflussen jedoch auch den
k-Faktor der Proben und bei einer Optimierung der Sputter-Parameter zur Verbesserung des k-Faktors
wiirde auch der TCR der Pt-Schichten steigen. Dies fithrt dazu, dass Platin-DMS auf jeden Fall eine
stabile und verlassliche Temperaturkompensation bendtigen, um eine prézise Messung der mechanischen

Dehnungswerte zu ermoglichen.
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Abbildung 3.21: Elektrischer Widerstand in Abhéngigkeit der Messtemperatur 7T, und linearer und
quadratischer TCR eines 100 nm Pt(hp) Maanders auf 10 nm Cr.

3.6 Zusammenfassung

Die in Kapitel 3.4 prisentierten Messergebnisse lassen erkennen, dass die Kristallinitdt des Pt-Diinnfilms
sowie das Diffusions- bzw. Oxidationsverhalten der Haftschicht einen signifikanten Einfluss auf den k-
Faktor von Pt-Dunnfilm-DMS haben.

In Ubereinstimmung mit dem T-T-P-Modell zeigt sich, dass sich bei hoherer Sputterleistung und
Substrattemperatur bei der Abscheidung von Cr/Pt-DMS grofiere Pt-Korner bilden und dadurch ein
hoherer k-Faktor erreicht werden kann. Im Vergleich mit den in Soren Frickes Arbeit [42] présentierten
Werten weisen die Cr/Pt-DMS bei Raumtemperatur T einen niedrigeren k-Faktor auf. Dies ist teilweise
auf die niedrigere Sputterleistung bei der Pt-Abscheidung der CR/Pt-DMS zuriickzufiihren. Aulerdem
kann vermutet werden, dass zumindest Teile des Cr-Haftvermittlers in die Pt-Schicht eindiffundieren und
die Elektronentransmission durch die Pt-Korngrenzen herabgesetzt wird. Daraus resultiert ein geringerer
k-Faktor. Dieser Effekt konnte durch das Verwenden von einem TiOs-Haftvermittler vermieden werden.
Die untersuchten TiO2/Pt-DMS weisen bei Raumtemperatur einen mit [42] vergleichbaren k-Faktor auf.

In Kapitel 3.3 wird gezeigt, dass die Verwendung von Titan als Haftschicht zu einer unzureichenden
thermischen Stabilitdt des Pt-Dinnfilm-DMS fiihrt. Bei Messtemperaturen T, = 100°C und héher kann
ein nichtlineares Verhalten der Widerstandséinderung bei der mechanischen Be- und Entlastung beob-
achtet werden, welches wiederum zu einem unterschiedlichen k-Faktor unter Zug- und Druckbelastung
fithrt. Ein dhnliches Verhalten wird auch in [42] beschrieben. Ebenso tritt bei allen hier présentierten
Schichtsystemen die in [42] beschriebene signifikante Reduktion des k-Faktors bei steigender Temperatur
auf.

Es wird gezeigt, dass durch die Wahl von geeigneten Sputterparamtern und einer temperaturstabi-
len Haftschicht Pt-Diinnfilm-DMS mit k-Faktoren grofler als 4 hergestellt werden konnen, die fiir den
Einsatz in Hochtemperaturanwendungen geeignet sind. Auf Grund des hohen TCRs von Platin ist je-
doch eine exakte Temperaturkompensation notwendig, um eine verlédssliche Dehnungsmessung bei sich

verandernden Umgebungstemperaturen garantieren zu kénnen.
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Kapitel 4

Elektro-mechanische Eigenschaften
von AIN /Pt-Multilayern

Wie in Kapitel 3 gezeigt, haben Platin-Diinnfilme einen vergleichsweise hohen positiven Temperaturko-
effizienten des elektrischen Widerstands und erfordern daher eine verléssliche Temperaturkompensati-
on, um bei sich dndernden Messtemperaturen prézise Dehnungsmessungen zu erméglichen. Aus diesem
Grund wird in Kapitel 4 ein Ansatz untersucht, mit dem der Temperaturkoeffizient des elektrischen Wi-
derstands von Platin-basierten Diinnfilmen reduziert werden kann, ohne dabei die elektro-mechanischen
Eigenschaften negativ zu beeinflussen bzw. diese im Idealfall sogar zu verbessern. Dies soll durch eine
geeignete Kombination der Pt-Diinnfilme mit anderen, robusten Materialien, welche einen negativen
TCR aufweisen, erreicht werden.

Berticksichtigt man die Anforderungen einer Hochtemperaturanwendung in korrosiver Umgebung an
die chemische und thermische Stabilitét, erscheint Aluminiumnitrid (AIN) als Material vielversprechend.
Neben einem negativen TCR [97] weist AIN auch eine hohe chemische Stabilitét [98] auf und eignet sich
auferdem, wie in [43] berichtet, als Material fiir hochtemperaturstabile Diinnfilm-Dehnmessstreifen.

Daher werden in Kapitel 4 die elektro-mechanischen Eigenschaften von Schichtsystemen (kiinftig
AIN/Pt-Multilayer genannt) charakterisiert, welche aus gestapelten diinnen AIN- und Pt-Schichten mit
einer Schichtdicke von jeweils < 10 nm bestehen. Neben dem Einfluss des post deposition annealings, das
fiir eine thermische Stabilisierung der Multilayer und das Durchmischen der AIN- und Pt-Sublayer not-
wendig ist, wird auch die Anderung der elektro-mechanischen Eigenschaften auf Grund einer Variation
des AIN/Pt-Verhiltnisses untersucht.

4.1 Probenherstellung

Zur Charakterisierung der elektro-mechanischen Eigenschaften der AIN/Pt-Multilayer werden Kleeblatt-
Teststrukturen fiir die VdP-Messungen (siche Kapitel 2.3.2) sowie Proben fiir die Untersuchung am
k-Faktor-Messplatz (siehe Kapitel2.3.1) hergestellt. Fir die Herstellung der VdP-Proben werden 4¢
doppelseitig polierte Si-Wafer mit einem thermischen Oxid von 2 pm als Substratmaterial verwendet.
Fir die Proben zur Untersuchung am k-Faktor-Messplatz werden vorgeschnittene, einseitig polierte
Saphir-Wafer (Al;Os, c-plane) als Substrat verwendet. Alle Substrate werden vor Beginn des Ferti-
gungsprozesses in einem Ultraschall-Aceton-Bad gereinigt und anschlieBend mit Isopropanol gespiilt.
Die in diesem Kapitel untersuchten Diinnfilme werden mit dem in Kapitel 2.2.1 beschriebenen DC-

Sputter-Verfahren in einer ,Von Ardenne LS730S“ Magnetron-Sputteranlage abgeschieden. In Tabelle

48
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4.1 sind die Abscheideparameter fiir alle verwendeten Diinnfilme angegeben.

Cr AIN Pt

Target Cr 6” Al 6” Pt 4”7
Leistung 500 W 355 W 150 W
Abstand Target - 65 mm 65 mm 65 mm
Substrat

Gasfluss 60 sccm Ar | 50 sccm Ny | 60 scem Ar
Kammerdruck 3 pbar 2 pbar 3 pbar
Substrat- Selbst- Selbst- Selbst-
temperatur erwarmung | erwarmung | erwarmung

Tabelle 4.1: Sputter-Parameter fiir die Herstellung von AIN/Pt-Multilayer.

Alle in Kapitel 4 untersuchten Multilayer haben eine Schichtdicke von nominell 100 nm und be-
stehen aus zehn ca. 10 nm diinnen AIN/Pt-Doppelschichten, wobei das AIN zu Pt Dickenverhéltnis in
einer Probe konstant gehalten wird. Um die Schichthaftung zu verbessern, wird vor dem Abscheiden der
Doppelschichten eine rund 20 nm Cr-Haftschicht aufgesputtert. Nach dem Abscheiden der zehn Dop-
pelschichten wird abschlieSend noch eine rund 10 nm diinne AIN Passivierungsschicht aufgebracht. Alle
Diinnschichtsysteme werden in einem Prozesszyklus hergestellt, ohne dass die Anlage beliiftet wurde.

Zur Herstellung der gewiinschten Teststrukturen wird das in Kapitel 2.2.2 beschriebene Standard-
Lift-Off-Verfahren mit einem AZ5214E Umkehr-Lack angewendet.

4.2 Elektro-mechanische Eigenschaften der AIN /Pt-Multilayer

In [99] wird beschrieben, dass ein Multilayer bestehend aus mehreren 7 nm diinnen AIN und 3 nm
diinnen Pt-Schichten (kiinftig AIN7Pt3-Multilayer genannt) ein sogenanntes Ubergitter (engl. super-
lattice) bildet. Bei Temperaturen von 800°C oder héher werden die Ubergéinge zwischen den einzelnen
Lagen auf Grund von Diffusionsprozessen jedoch ,unscharf“, sodass die urspriingliche Lagenstruktur
nicht mehr erkennbar ist. Des Weiteren wurde in Kapitel 3 gezeigt, dass das post deposition annealing
von Pt-Diinnfilmen einen signifikanten Einfluss auf deren elektrische, kristallografische und damit auch
elektro-mechanische Eigenschaften hat.

Es ist daher davon auszugehen, dass sowohl der Temperatureinfluss auf die Eigenschaften der ein-
zelnen AIN- und Pt-Dinnfilme als auch die bei héheren Temperaturen auftretende Vermischung der
unterschiedlichen Schichten eine signifikante Anderung des elektro-mechanischen Verhaltens zur Fol-
ge hat. Daher ist es notwendig, den Einfluss des post deposition annealings auf die Eigenschaften des
AINTPt3-Multilayers im Detail zu untersuchen, um das Schichtsystem zuerst thermisch zu stabilisieren

und anschlieflend eine zuverléssige elektro-mechanische Charakterisierung zu ermoglichen.

4.2.1 Post Deposition Annealing

Um thermisch stabile AIN/Pt-Multilayer herzustellen, werden unterschiedliche post deposition annealing
Schritte in einem Rohrenofen durchgefiihrt, welcher vor dem Annealing evakuiert und anschlieBend mit
Argon gespiilt wird. Spuren von Restgasen in dem Rohrenofen kénnen allerdings nicht vollig ausge-
schlossen werden, sodass auftretende Oxidationseffekte wahrend dem post deposition annealing moglich
sind. Um den Einfluss eines Annealingschrittes abschétzen zu kénnen, werden Proben mit den in Kapi-
tel 2.3.2 beschriebenen Kleeblattstrukturen bei T, = 800°C, 900°C und 1000°C fiir Annealingzeiten von
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t, = 1,4, 10 und 24 h gealtert und anschlieBend charakterisiert.

Post deposition annealing-Einfluss auf die elektrischen Eigenschaften

Mit Hilfe von Van der Pauw-Messungen wird der spezifischen Widerstand der Proben nach unterschied-
lichen post deposition annealings bei 30°C untersucht. Abb. 4.1 zeigt den dabei ermittelten spezifischen
elektrischen Widerstand p bei 30°C eines nominell 100 nm diinnen AIN7Pt3-Multilayers sowohl in sei-
nem as deposited Zustand als auch nach den verschiedenen post deposition annealing Schritten. Als
Vergleich wird der entsprechende Wert eines gesputterten, reinen Pt-Dunnfilms mit gleicher Schichtdi-

cke angefiihrt.
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Abbildung 4.1: Spezifischer Widerstand p einer 100 nm diinnen reinen Pt Schicht bzw. von AIN7Pt3
Multilayern nach verschiedenen post deposition annealing Schritten, gemessen bei 30°C an Luft.

Wie in Abbildung 4.1 zu sehen, ist der spezifische elektrische Widerstand des AIN7Pt3-Multilayers im
as deposited Zustand rund 5-mal so hoch, wie der eines reinen Pt Diinnfilms dhnlicher Dicke. Auflerdem
zeigt sich, dass der spezifische Widerstand mit ansteigender Annealingtemperatur 7, und Annealing-
dauer t, zunimmt. Wahrend bei T, = 800°C die Annealingdauer t, einen signifikanten Einfluss hat,
nimmt dieser bei T, = 900°C deutlich ab. Des Weiteren zeigt sich bei T, = 1000°C kaum ein Unter-
schied zwischen einer Annealingdauer von 1 h und 4 h. Ab ¢, = 10 h bei T, = 1000°C tritt eine starke
Erhohung des spezifischen Widerstands auf, deren Ursache spéter genauer untersucht wird.

Da es sich bei AIN um einen elektrischen Isolator handelt [100], ist davon auszugehen, dass der
Stromfluss durch den AIN7Pt3 Multilayer hauptséchlich von den Pt-Schichten getragen wird. Da die
Gesamtdicke der einzelnen Pt-Schichten im Multilayer nur ca. 30 nm betragt, ldsst sich der deutlich
hohere spezifische elektrische Widerstand des Multilayers hauptsédchlich durch den reduzierten Leiter-
querschnitt erkldren. Zusétzlich fiihrt der in Kapitel 2.1.4 beschriebene size effect und die erhohte Rauig-
keit im Ubergangsbereich zwischen den einzelnen Schichten zu einer weiteren Erhéhung des spezifischen
Widerstands der Pt-Schichten.

Diese Annahme wird durch die deutlich ansteigende Oberflachenrauigkeit der Multilayer mit stei-
gender Annealingtemperatur und —dauer gestiitzt. Um die Anderung der Oberflichenrauigkeit zu ver-
deutlichen, werden in Abb. 4.2 ausgewéhlte REM-Bilder der Oberfliche der AIN7Pt3-Multilayer im as
deposited Zustand und nach einem post deposition annealing bei 900°C fiir 4 h bzw. 1000°C fir 10 h
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gezeigt. Nach einem Annealingschritt bei T, = 800°C zeigt sich noch keine signifikante Anderung der
Oberflachentopologie. Neben dem thermisch induzierten Kornwachstum der Pt-Kérner, ist hochst wahr-
scheinlich auch die spéter in Kapitel 4.2.3 gezeigte Diffusion des Cr-Haftvermittlers an die Oberflache
und die dort stattfindende Oxidation des Chroms fiir die ansteigende Oberflichen-Rauigkeit verantwort-
lich.

- nach) 10

~"bei 1000°C -
L e

nach 4 h .: -

~5- T
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-

bei 900°C +

SUB000 5.0kV x20.00k SE(UL)

Abbildung 4.2: REM Bilder der Oberflache von AIN7Pt3 Multilayern im as deposited Zustand und nach
einem post deposition annealing bei 900°C fir 4 h bzw. bei 1000°C fir 10 h.

Zusétzlich zu den VdP-Messungen bei Th; = 30°C wird der spezifische elektrische Widerstand der
verschieden vorbehandelten AINTPt3-Multilayer auch in 30°C Schritten im Temperaturbereich von 30°C
bis 330°C gemessen. Daraus wird, wie in Abb. 4.3 beispielhaft fiir die Messungen der Proben im as
deposited Zustand bzw. nach einem post deposition annealing bei 900°C fiir 1 h gezeigt, der lineare und

quadratische Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes bestimmt.

<10-7 as deposited %10-6 nach 1 h bei 900°C
T T T T T T 2.3 T T T T T
QO Messpunkte Q Messpunkte
—— Gefitteter Verlauf (o] —— Gefitteter Verlauf
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S
Q 2
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Abbildung 4.3: Spezifischer elektrischer Widerstand von AIN7Pt3 Multilayern im as deposited Zustand
und nach einem post deposition annealing bei 900 °C fiir 1 h im Temperaturbereich von 30°C bis 330°C.

Die Abbildungen 4.4 und 4.5 zeigen den so berechneten linearen und quadratischen TCR der unter-
schiedlichen Multilayer im Vergleich zu einem reinen 100 nm diinnen Pt-Diinnfilm.

Es zeigt sich, dass der AIN7TPt3-Multilayer im Vergleich zu reinem Platin einen ca. 3-4 Mal niedri-
geren linearen TCR «a aufweist, so dass bei AIN7Pt3-Diinnschicht-DMS mit einer verringerten Tempe-
raturquerempfindlichkeit gerechnet werden kann. Zusétzlich wird bei hoheren Temperaturen auf Grund
des negativen quadratischen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstandes [ der parasitére
Einflusss auf das Messergebnis weiter gesenkt.

Auflerdem ist in den Abbildungen 4.4 und 4.5 zu sehen, dass die verschiedenen post deposition anne-

aling Schritte bis zu einem post deposition annealing von 10 h bei 900 °C alle einen sehr dhnlichen Einfluss
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Abbildung 4.4: Linearer Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands a von einer 100 nm diinnen,
reinen Pt Schicht und von AIN7Pt3 Multilayern as deposited und nach verschiedenen post deposition
annealing Schritten, gemessen im Temperaturbereich von 30°C bis 330°C an Luft.
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Abbildung 4.5: Quadratischer Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes 8 von einer 100 nm
diinnen, reinen Pt Schicht und von AIN7Pt3 Multilayern as deposited und nach verschiedenen post
deposition annealing Schritten, gemessen im Temperaturbereich von 30°C bis 330°C an Luft.
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auf den linearen oder quadratischen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands haben. Der
lineare TCR o schwankt lediglich im Bereich von 0,55 bis 0,84 - 103 K™!, der quadratische TCR /3 im
Bereich von -1,16 bis 4,2 - 1077 K2, Erhéht man die Annealingdauer und/oder Annealingtemperatur

jedoch weiter, zeigen sich deutlich stirkere Anderungen, die keinem klaren Trend folgen.

Post deposition annealing-Einfluss auf die thermische Stabilitdt an Luft

Fir die elektro-mechanische Charakterisierung bei Messtemperaturen bis zu Th; = 500°C ist es un-
abdingbar, dass der spezifische elektrische Widerstand durch die Temperaturbelastung wéihrend der
Messung sich nicht erneut verdndert. Daher werden die zuvor fir die in Abb. 4.1 gezeigten VdP-
Messungen verwendeten Proben erneut thermisch bei 500°C fiir 2 h an Luft gealtert und dann wieder
am VdP-Messplatz charakterisiert. Abb. 4.6 zeigt die relative Anderung des spezifischen Widerstandes
bei Ty = 30°C durch diese zusétzliche thermische Belastung. py steht dabei fiir den nach dem post
deposition annealing ermittelten spezifischen elektrischen Widerstand und Ap fiir die Anderung des

spezifischen elektrischen Widerstands durch die zusétzliche thermische Alterung an Luft.
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Abbildung 4.6: Relative Anderung des spezifischen Widerstands p von den in Abb. 4.1 gezeigten, unter-
schiedlich post deposition annealten AINTPt3 Multilayern auf Grund eines zuséitzlichen zweistiindigen
thermischen Belastungsschrittes bei 500°C an Luft.

Die in Abb. 4.6 dargestellten Ergebnisse zeigen, dass der spezifische elektrische Widerstand der
AIN7Pt3 Multilayer nach jedem post deposition annealing Schritt sehr stabil ist. Die durch die zuséatz-
liche thermische Belastung an Luft induzierten Anderungen sind im Bereich < 1 %, wobei die leichte
Reduktion des spezifischen Widerstandes bei den fiir 1 h bzw. 4 h bei 800°C annealten Proben durch
weitere thermisch induzierte Rekristallisationsprozesse erkldart werden kann, welche auf Grund der ver-
gleichsweise niedrigen Annealingtemperatur T, bzw. der recht kurzen Annealingdauer t, beim post

deposition annealing noch nicht vollstdndig abgeschlossen sind.

Post deposition annealing-Einfluss auf die chemische Zusammensetzung

Um den Einfluss des post deposition annealings auf die chemische Zusammensetzung des AINTPt3-
Multilayers abschétzen zu kénnen, werden nach dem post deposition annealing Schritt EDX-Messungen

durchgefiihrt. Auf Grund der Messungenauigkeit kann die quantitative Schichtzusammensetzung nicht
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exakt bestimmt werden. Eine qualitative Aussage tiber die Schichtzusammensetzung lasst sich auf Grund
der in Abb. 4.7 gezeigten Ergebnisse jedoch treffen.

Die hohe Sauerstoffkonzentration in allen Proben wird hauptséchlich durch die SiOs-Schicht des Si-
Substrats verursacht. Abgesehen von einem leichten Anstieg des Sauerstoffanteils, welcher vermutlich auf
eine Oxidation der Cr-Haftschicht zurtickzufithren ist, &ndert sich die chemische Zusammensetzung des
AIN7Pt3-Multilayers bis zu einem post deposition annealing bei T, = 900°C fiir t, = 4 h nicht merklich.
Ab einem Annealing bei T, = 900°C fiir t, = 10 h nimmt die Stickstoffkonzentration innerhalb des
Multilayers jedoch kontinuierlich ab, wihrend die Sauerstoffkonzentration zunimmt. Nach einem post
deposition annealing bei T, = 1000°C fiir t, = 10 h ist schliellich innerhalb des AIN7Pt3-Multilayers
kein Stickstoff mehr messbar. Dies ist vermutlich auf die in [101] gezeigte Effusion von Stickstoff und
die gleichzeitige Diffusion von Sauerstoff aus der Restgasatmosphére in die AIN-Schichten bei hohen

Temperaturen zuriickzufithren.
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Abbildung 4.7: Chemische Zusammensetzung der AIN7Pt3 Mulitlayer im as deposited Zustand und nach
unterschiedlichen post deposition annealing Schritten.

Post deposition annealing Einfluss auf die kritallinen Eigenschaften

Da auch die kristallinen Eigenschaften die elektro-mechanischen Eigenschaften von polykristallinen
Diinnfilmen beeinflussen, wird mittels XRD-Messungen auch der Einfluss des post deposition annealings
auf die Kristallstruktur der AIN7Pt3-Multilayer untersucht.

Die XRD-Messungen zeigen in allen Proben keine kristalline AIN-Phase und man kann daher von
einer amorphen Schichtstruktur aller AIN-Schichten ausgehen. Dies ist wahrscheinlich auf die niedrige
Substrattemperatur bei der Abscheidung sowie auf die hohe Schmelztemperatur von AIN von ca. 2500°C
[49] zuriickzufiihren und hat, wie in [102, 103] beschrieben, beim Beginn des AIN-Schichtwachstums
eine mehrere Nanometer diinne amorphe Startschicht zur Folge. Des Weiteren tritt auch in keiner
Probe kristallines Al;O3 auf, was fiir die Bildung von amorphem AlyO3 (bzw. ALN,O,) bei hoheren
Annealingtemperaturen und -zeiten spricht.

Im as deposited Zustand sowie nach einem post deposition annealing bei T, = 800°C fir t, =1 h
lasst sich ebenfalls keine signifikante kristalline Pt-Phase messen. Beginnend mit einem Annealing bei
T, = 800°C fiir t, = 4 h kann jedoch eine deutliche Rekristallisation der Pt-Diinnfilme beobachtet
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werden. Da der theoretisch bei 2 § = 39,9° auftretende Pt (111) Peak bei allen Proben mit kristalliner
Struktur am stirksten ausgepragt ist, wird in Abb. 4.8 der Einfluss des post deposition annealings auf
die Kristallstruktur der Pt-Schichten des Multilayers an Hand des Pt (111) Peaks illustriert.

Pt (111)

2000 .

1500

1000

Counts [a.u.]

Abbildung 4.8: XRD-Messung des Pt (111) Peaks von AIN7TPt3 Multilayern im as deposited Zustand
und nach verschiedenen post deposition annealing Schritten unter Ar-Atmosphére.

Wie in Abb. 4.8 zu sehen ist, fihrt das post deposition annealing des AINTPt3-Multilayers mit
ansteigender Annealingtemperatur T, und ansteigender Annealingdauer t, wie in [90] beschrieben, zu
einer Rekristallisation des Platins und der Pt (111) Peak bildet sich anfangs bei 2 § = 40,5°. Wie in [104]
beschrieben, weisen gesputterte Pt-Diinnfilme oft eine Druckspannung von bis zu mehreren GPa auf.
Diese Druckspannung fiihrt zu einer Verschiebung der gemessenen XRD-Peaks zu héheren Winkeln und
erklart somit das anféngliche Auftreten der Peaks bei 2 § = 40,5°. Ab einem post deposition annealing
bei T, = 1000°C fiir ¢, = 10 h lésst sich schlieBlich eine Verschiebung des Pt (111) Peaks zu 2 § = 39,9°
beobachten. Dieser Effekt kann durch die in [90] beschriebenen Stressrelaxationsprozesse bei hoheren

Temperaturen erklért werden.

4.2.2 Elektro-mechanische Charakterisierung

Bei der Charakterisierung des Einflusses der unterschiedlichen post deposition annealing Schritte auf die
elektrischen, chemischen und kristallographischen Eigenschaften der AIN7Pt3-Multilayer in Kapitel 4.2.1
zeigt sich, dass mit einem post deposition annealing bei T, = 900°C fiir t, = 1 h eine thermische Stabili-
sierung erreicht wird ohne dabei eine wesentliche Verdnderung der chemischen Schichtzusammensetzung

zu bewirken. Die im Folgenden untersuchten AIN7Pt3-Proben fir den k-Faktor-Messplatz werden daher
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alle vor der elektro-mechanischen Charakterisierung diesem post deposition annealing unterzogen.

Bei der in Kapitel 2.3.1 beschriebenen k-Faktor-Messung wird der Widerstandsverlauf der méander-
férmigen Teststruktur als Funktion der z-Auslenkung sowohl wihrend des schrittweisen Aufbringens der
mechanischen Belastung als auch wiahrend des Entlastungszykluses gemessen. In Abb. 4.9 ist die relative
Widerstandsianderung AR/Ry bei unterschiedlichen Messtemperaturen Ty fiir Zug- und Druckbelas-
tung dargestellt. Ry steht fiir den Widerstand des mechanisch unbelasteten Maanders bei der jeweiligen
Messtemperatur Ty, AR fiir die mechanisch induzierte Widerstandsinderung. Die Anderung des Wi-
derstands wahrend der schrittweisen mechanischen Belastung ist mit blauen Kreisen dargestellt und die
Anderung withrend der mechanischen Entlastung mit roten Quadraten. Die Messung bei Raumtempe-
ratur T erfolgt wie bereits in Kapitel 2.3.1 erwédhnt ohne Temperaturregelung, wobei T typischerweise
22°C (£2°C) betrigt.

‘»&Belastung -8 Entlastung‘
%104 Druckbelastung TR Zugbelastung

3 o A

50 100 150 200 250 300 350 0 50 100 150 200 250 300 350

AR/R,

0 50 100 150 200 250 300 350 0 50 100 150 200 250 300 350

0 50 100 150 200 250 300 350 0 50 100 150 200 250 300 350

z-Auslenkung [pm)]

Abbildung 4.9: Relative Widerstandsdnderung AR/ Ry bei der Be- und Entlastung eines AINTPt3 M-
anders unter Druck- und Zugbelastung fiir unterschiedliche Messtemperaturen Tj; an Luft.

Wie in Abb. 4.9 zu sehen ist, weist die mechanisch induzierte, relative Widerstandsdnderung der
AINTPt3-Méaander bei allen Messtemperaturen Ty, ein stabiles, lineares Verhalten auf. Basierend auf
diesen Messdaten kann wie in Kapitel 2.3.1 beschrieben der k-Faktor berechnet werden.

Abb. 4.10 zeigt den k-Faktor eines AIN7Pt3-M&anders unter Zug- und Druckbelastung bei unter-
schiedlichen Messtemperaturen TM. Die Ergebnisse sind in einem Box-Plot dargestellt, in dem jede der
farbigen Boxen fiir die mittleren 50 % der Messdaten steht und die Einkerbung in der Box den Median
angibt. Das obere und untere Quartil der Daten wird jeweils mit sogenannten ,whiskers“ angegeben.

Es zeigt sich, dass der AIN7Pt3-Maander bei Messtemperaturen bis zu Th; = 200°C einen k-Faktor
von rund 3,2 (£0.2) aufweist, der dann mit steigender Temperatur auf einen Wert von rund 1,8 sinkt.
Diese Ergebnisse sind mit den in Kapitel 3.4.3 prasentierten k-Faktoren von Cr/Pt(hp) Maandern ver-
gleichbar.

Die Ro-Messungen (das sind die Messungen im mechanisch unbelasteten Zustand) der k-Faktor-

Messung zeigen aulerdem, dass die thermisch bedingte Widerstandszunahme des M&anders im Mess-
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Abbildung 4.10: k-Faktor eines nominell 100 nm diinnen AIN7Pt3 Multilayers bei unterschiedlichen
Messtemperaturen Tj; unter Druck- und Zugbelastung an Luft.

temperaturbereich von Th; = 300°C bis Thy = 500°C deutlich geringer ist als im Temperaturbereich
Ty = Tg bis Ty = 300°C. Wahrend der elektrische Widerstand bei einer Erwdrmung von T auf 300°C
um ca. 50 % ansteigt, steigt er bei einer weiteren Erwiarmung des Maanders auf 500°C nur mehr um ca.
weitere 15 %. Abb. 4.11 zeigt den Widerstand des Médanders im mechanisch unbelasteten Zustand Ry
in Abhéngigkeit der Messtemperatur Ty sowie den berechneten quadratischen Fit, mit dem der lineare
und der quadratische Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands berechnet werden.

Wie in Abb. 4.11 zu sehen ist, ist der auf Basis der k-Faktor-Messungen fiir den Temperaturbereich
Tr bis 500°C berechnete quadratische Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands § annédhernd
viermal so hoch, als der auf Basis der VdP-Messungen fiir den Bereich von Ty bis 300°C berechnete. Um
den auf Basis der k-Faktor-Messdaten bestimmten TCR mit dem auf den VdP-Ergebnissen basierenden
TCR besser vergleichen zu konnen, wurde der TCR auf Basis der Ryp-Messungen der k-Faktor-Messungen
fiir einen eingeschriankten Temperaturbereich von Ty = Tg bis Th; = 300°C ebenfalls berechnet. Alle

Ergebnisse sind in Tabelle 4.2 zusammengefasst.

Messmethode a Kt | BK?
Vdp 74-10% | -48 - 107
IFaktor, bis Thy = 300°C | 1,6 - 10 | 5,7 - 1077
I-Faktor, bis Thy = 500°C | 2,1 - 10 | -1,6 - 100

Tabelle 4.2: Vergleich des linearen TCRs « und des quadratischen TCRs 3 eines bei T, = 900°C und
t, = 1 h post deposition annealten AINTPt3 Multilayers basierend auf den Ergebnissen der k-Faktor-
bzw. VdP-Messungen bei variierenden Temperaturbereichen an Luft.

Obwohl durch das Einschrédnken des Temperaturbereichs der verwendeten k-Faktor-Messdaten der
Unterschied zwischen dem linearen TCR « auf Basis der VAP Messungen und jenem von den k-Faktor-
Messungen abnimmt, unterscheiden sich die berechneten Werte immer noch um ungeféhr einen Faktor 2.
Es wird vermutet, dass dieser Unterschied hauptsichlich auf die inhomogene Schichtdicke des AIN/Pt-

Maéanders, welche durch die unterschiedliche Probengeometrie bedingt ist, sowie auf das unterschiedliche
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Abbildung 4.11: Widerstand eines mechanisch unbelasteten AIN7Pt3 Multilayers nach einem einstiin-
digen post deposition annealing bei 900°C in Ar-Atmosphére in Abhéngigkeit der Messtemperatur Ty,
gemessen an Luft.

Annealing-Verhalten auf Grund des signifikant unterschiedlichen Oberflache/Volumen-Verhéltnisses der
VdP- bzw. k-Faktor-Proben zuriickgefiithrt werden kann. Aulerdem besteht die VAP-Probe génzlich aus
einem AIN7Pt3-Multilayer, wihrend bei den k-Faktor-Proben fiir die Zuleitung Pt-Diinnfilme verwendet
werden, welche ebenfalls zu einer Erh6hung des TCRs fithren kénnten, wenn die Zuleitungen nicht perfekt
identisch ausgefiihrt sind.

Im Gegensatz dazu hat die verwendete Messmethode keinen signifikanten Einfluss auf den quadrati-
schen TCR (3, wenn der gleiche Temperaturbereich untersucht wird. Es zeigt sich jedoch ein deutlicher
Anstieg von 8, wenn der Temperaturbereich, aus welchem die Messdaten verwendet werden, von T bis
300°C auf Tr bis 500°C erweitert wird. Dieser Anstieg ist moglicherweise darauf zuriickzufithren, dass
wie in [105] beschrieben, die Leitfahigkeit von AIN ab einer Temperatur von ca. 200°C signifikant zu
sinken beginnt und damit auch der Einfluss des Aluminiumnitrids auf den gesamten TCR, der Mutlilay-
er starker wird. Dies fithrt wahrscheinlich zu dem in Abb. 4.11 zu sehenden, verringerten Anstieg des
Gesamtwiderstandes der Multilayer ab Th; = 300°C.

4.2.3 Untersuchung der Schichtstruktur

Zum besseren Verstédndnis des Einflusses des post deposition annealings bei T, = 900°C fir t, = 1 h
auf die Schichtstruktur der AIN7Pt3-Multilayer werden (HR-)TEM-Bilder sowie EDX line scans von
AINTPt3-Multilayern im as deposited Zustand und nach dem post deposition annealing erstellt. Die Pt-
Layer der post deposition annealing-Probe scheinen in den TEM-Aufnahmen teilweise unterbrochen zu
sein. Bei genauerer Betrachtung zeigt sich jedoch, dass an diesen Stellen das Platin beim Herstellen der
TEM-Lamelle ,ausgebrochen* ist. Die line scans wurden an defektfreien Bereichen durchgefiihrt.

Wie in Abb. 4.12 (a) und (c) zu sehen, sind im as deposited Zustand die AIN- und Pt-Schichten
noch deutlich voneinander separiert. Diese Beobachtung wird auch von dem in Abb. 4.12 (e) gezeigten
EDX line scan bestéatigt. Durch das post deposition annealing ,verschwimmen® die urspriinglich ein-
deutig erkennbaren Ubergéinge zwischen AIN- und Pt-Schichten und es kommt vermutlich auf Grund
von Diffusionsprozessen zu einer starken Durchmischung im gesamten Schichtstapel. Auflerdem diffun-
diert Cr aus der Haftschicht in den gesamten Multilayer ein. An der Oberfliche des Multilayers zeigt
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Abbildung 4.12: (HR)TEM Bilder und EDX line scans eines AIN7TPt3 Multilayers im as deposited
Zustand und nach dem post deposition annealing bei 900°C fiir 1 h in Ar-Atmosphére
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sich ein nachhaltiger Anstieg des Sauerstoffgehalts, was auf eine Oxidation des bis auf die Oberfliche
diffundierten Chroms so wie der obersten AIN-Schicht schliefien l4sst.

Auflerdem zeigen die TEM-Aufnahmen, dass die angestrebten Schichtdicken von 3 nm Platin und
7 nm AIN im Mittel iiberhoht wurden, so dass der gesamte AIN7Pt3-Multilayer anstatt der geplanten
100 nm ca. 130 nm dick ist.

4.3 Einfluss des AIN/Pt-Verhiltnisses auf die elektro-mecha-

nischen Eigenschaften der Multilayer

Da die Kombination aus Pt und AIN-Diinnfilmen ein vielversprechender Ansatz zu sein scheint, wird im
Folgenden der Einfluss des AIN/Pt-Verhéltnisses auf die Eigenschaften der AIN/Pt-Multilayer genauer
untersucht. Dazu werden Multilayer bestehend aus 5 nm AIN- und 5 nm Pt- Schichten (AIN5Pt5-
Multilayer) bzw. aus 3 nm AIN- und 7 nm Pt-Schichten (AIN3Pt7-Multilayer) hergestellt und charakte-
risiert. In der Folge werden diese mit den zuvor in Kapitel 4.2 vorgestellten Ergebnissen der AIN7Pt3-
Multilayer verglichen.

4.3.1 Post Deposition Annealing

Da sich beim post deposition annealing der AIN7TPt3-Multilayer eine Annealingtemperatur von T, =
900°C als vorteilhaft herausgestellt hat, wird bei der Untersuchung des Einflusses des post deposition
annealings auf die verschiedenen AIN /Pt-Multilayer die Annealingtemperatur nicht weiter variiert und es
wird nur der Einfluss der Annealingdauer ¢, untersucht. Wie bereits in Kapitel 4.2 werden die Multilayer
einem 1-, 4-, 10- oder 24-stiindigem post deposition annealing unterzogen und anschlieend am VdP-

Messplatz charakterisiert.

%1076

2.5

SAINTPt3

0.
2 AIN5Pt5
AAIN3Pt7
0 \ \
i g g S g©
& K S S S
&’2’@/ so,‘OQJ Q\OQ ‘\Q,\OQ/ V,\OQ;
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Abbildung 4.13: Vergleich des spezifischen Widerstands p von AIN7Pt3, AIN5Pt5 und AIN3Pt7 Multi-
layern nach unterschiedlichen post deposition annealing Schritten gemessen bei 30°C an Luft.

Abbildung 4.13 zeigt die Anderung des spezifischen elektrischen Widerstands p der drei unterschied-
lichen AIN/Pt-Multilayer auf Grund der unterschiedlichen langen post deposition annealing Schritte bei
T, = 900°C. Es zeigt sich, dass mit ansteigendem Pt-Anteil der bei 30°C gemessene spezifische elektri-
sche Widerstand p der AIN/Pt-Multilayer sinkt. Dieses Verhalten ist auf Grund des deutlich geringeren
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spezifischen elektrischen Widerstands von Pt (pp; ~1077 [49]) im Vergleich zu jenem von AIN (pan
~10'9 [49]) zu erwarten. AuBlerdem steigt p bei allen Multilayern durch das post deposition annealing
bei T, = 900°C fiir 1 h signifikant an, verdndert sich dann aber mit steigender Annealingdauer ¢, im
Rahmen der Messgenauigkeit nicht.

Zusétzlich wird p — wie in den Abb. 4.14 und 4.15 exemplarisch fiir die AIN5/Pt5- und die AIN3/Pt7-
Multilayer im as deposited Zustand sowie nach dem post deposition annealing bei 900°C fiir 1 h gezeigt
—in 30°C Schritten im Temperaturbereich von Th; = 30°C bis Tj; = 330°C gemessen.

Daraus kénnen erneut der lineare und der quadratische Temperaturkoeffizient des elektrischen Wi-
derstands bestimmt werden. Abbildungen 4.16 und 4.17 zeigen zusammengefasst den linearen TCR
a sowie den quadratischen TCR S aller drei AIN/Pt-Multilayer im as deposited Zustand sowie nach

verschiedenen post deposition annealing Schritten bei T, = 900°C.

< 10-7 as deposited %106 nach 1 h bei 900°C
6.5 T T T T T T T T T T T
O Messpunkte 18 O Messpunkte
— Gefitteter Verlauf © [|—Gefitteter Verlauf
6 1 1.75 -
— — L7
= o g
c 55 c 165
QU QU 1.6
5 1.55
1.5¢
4.5 . . . . . . 1.45 . . . . . .
0 50 100 150 200 250 300 350 0 50 100 150 200 250 300 350
Ty [°C] Ty [°C]

Abbildung 4.14: Spezifischer elektrischer Widerstand von AIN5Pt5 Multilayern im as deposited Zustand
und nach einem post deposition annealing bei 900 °C fir 1 h im Temperaturbereich von 30°C bis 330°C.

<10-7 as deposited %10~ nach 1 h bei 900°C
T T T T T T 14 T T T T T
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Abbildung 4.15: Spezifischer elektrischer Widerstand von AIN3Pt7 Multilayern im as deposited Zustand
und nach einem post deposition annealing bei 900 °C fiir 1 h im Temperaturbereich von 30°C bis 330°C.

Im Vergleich mit Pt (ap; = 3,92 - 102 K1 [49]) kann bei allen drei AIN/Pt-Multilayer-Systemen eine
deutliche Abnahme des linearen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands beobachtet wer-
den. AuBlerdem zeigt sich in Abb. 4.16, dass im as deposited Zustand der lineare TCR mit ansteigendem
Pt-Anteil im Multilayer von aa;ny7pis = 1,08 - 103 K auf agnsper = 1,89 - 103 K-! zunimmt. Wenn
man in einer ersten Naherung davon ausgeht, dass sich der TCR der AIN/Pt-Multilayer anteilsméafig aus

den Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands der AIN- und Pt-Einzellagen zusammensetzt,
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Abbildung 4.16: Lineare Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands o von AIN7Pt3, AIN5Pt5
und AIN3Pt7 Multilayern nach unterschiedlichen post deposition annealing Schritten gemessen im Tem-
peraturbereich von 30°C bis 330°C an Luft.
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Abbildung 4.17: Quadratische Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands § von AIN7Pt3,
AIN5Pt5 und AIN3Pt7 Multilayern nach unterschiedlichen post deposition annealing Schritten gemessen
im Temperaturbereich von 30°C bis 330°C an Luft.
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ist dieses Verhalten zu erwarten.

Durch das post deposition annealing sinkt der lineare TCR, « aller AIN/Pt-Multilayer bei Annealing-
zeiten von t, = 1 h oder 4 h deutlich, wéhrend bei dem quadratischen TCR. 8 nur leichte Verdnderungen
messbar sind. Setzt man die AIN/Pt-Multilayer langer einer Temperaturbelastung bei T, = 900°C aus,
kommt es insbesondere bei dem AIN3Pt7-Multilayer, aber auch bei den anderen Schichtsystemen bei
Annealingzeiten von t, = 10 oder 24 h zu teilweise signifikanten Anderungen. Wie zuvor in Abb. 4.7 in
Kapitel 4.2.1 gezeigt, fithrt bei einem AIN7Pt3-Multilayer ein post deposition annealing bei T, = 900°C
ab einer Annealingdauer von ¢, = 10 h zu einer Effusion des Stickstoffs bei gleichzeitigem Eindiffun-
dieren von Sauerstoff aus der Restgasatmosphére und damit zu einer Oxidation des AIN-Anteils. Da
diese Prozesse bei diinneren AIN-Schichten noch schneller stattfinden, kann davon ausgegangen werden,
dass die Verdnderungen des TCRs der AIN3Pt7- und AIN5Pt5-Multilayer auf diese Oxidationsprozesse
zuriickzufiihren sind.

Unter Beriicksichtigung der in Abb. 4.13, 4.16 and 4.17 présentierten Ergebnisse scheint es keinen
signifikanten Unterschied zwischen einem post deposition annealing bei T, = 900°C fiir t, = 1 h oder
4 h zu geben. Da zudem eine Oxidation der AIN-Schichten vermieden werden soll, wird fiir die weitere
Untersuchung der unterschiedlichen AIN/Pt-Multilayer ein post deposition annealing bei T, = 900°C
fiir t, = 1 h durchgefiihrt, um die Multilayer thermisch zu stabilisieren und die Vergleichbarkeit zu den

zuvor préisentierten Ergebnissen der AIN7/Pt3-Multilayer sicher zu stellen.

4.3.2 Untersuchung der Schichtstruktur

Um die Mikrostruktur der unterschiedlichen AIN/Pt-Multilayer-Systeme genauer zu untersuchen, wer-
den von allen drei Schichtsystemen im as deposited Zustand sowie nach dem post deposition annealing
TEM-Bilder und EDX line scans erstellt.

Wie in Abb. 4.18 und 4.19 zu sehen ist, kommt es bei allen drei AIN/Pt-Multilayer-Schichtsystemen
zu einem ,Aufweichen“ an den AIN/Pt Ubergangsbereichen bis hin zu einer thermisch induzierten
Durchmischung der AIN- und Pt-Schichten. Des Weiteren kann beobachtet werden, dass diese Durch-
mischung mit sinkender Pt-Schichtdicke starker wird. Wahrend die AIN- und Pt-Schichten in den TEM-
Aufnahmen des AIN3Pt7-Multilayers nach dem post deposition annealing in Abb. 4.18 (b) und 4.19 (b)
noch klar getrennt sind und es nur zu einem kaum detektierbaren Aufbrechen des scharf abgegrenzten
Ubergangs zwischen den AIN- und Pt-Schichten kommt, lisst sich bei dem AIN5Pt5-Multilayer in Abb.
4.18(d) und 4.19 (d) schon eine stérkere, thermisch induzierte Durchmischung feststellen. Bei dem in
Abb. 4.18 (f) und 4.19 (f) gezeigten AINTPt3-Multilayer kommt es auf Grund des Annealings zu der
starksten Durchmischung. Die in Abb. 4.20 gezeigten EDX line scans unterstiitzen diese Ergebnisse.

Neben den Diffusionsprozessen sind wahrscheinlich auch die Neigung von Pt-Diinnfilmen bei ho-
heren Temperaturen zu entnetzen (auch bekannt unter dewetting) [86, 87], sowie die Formation von
Nanoporen in AIN-Diinnfilmen [106] mafigeblich fiir die thermisch induzierte Vermischung der AIN- und
Pt-Schichten der AIN/Pt-Multilayer verantwortlich. Da der dewetting-Effekt mit steigender Temperatur
und sinkender Schichtdicke verstiarkt auftritt und die Vermischung bei dem AIN7Pt3-Multilayer stér-
ker ausgepréigt ist als bei den anderen AIN/Pt-Multilayer-Schichtsystemen, ist davon auszugehen, dass
dieser Effekt entscheidend vom dewetting beeinflusst wird.

Auflerdem zeigen die TEM-Messungen wie schon bei den AIN7Pt3-Multilayern auch bei den AIN5Pt5-
und AIN3Pt7-Schichtsystemen, dass die Sputterraten der einzelnen Pt- und AIN-Schichten beim Ab-
scheiden leicht unterschitzt wurden, so dass die Multilayer alle anstatt der geplanten 100 nm rund 130

nm dick sind.
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as deposited post deposition annealed
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Abbildung 4.18: TEM Bilder von AIN3Pt7, AIN5Pt und AIN7Pt3 Multilayern in ihrem as deposited
Zustand und nach einem post deposition annealing bei 900°C fiir 1 h in Ar-Atmosphére.
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as deposited post deposition annealed
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Abbildung 4.19: HR-TEM Bilder von AIN3Pt7, AIN5Pt und AIN7Pt3 Multilayern in ihrem as deposited
Zustand und nach einem post deposition annealing bei 900°C fiir 1 h Ar-Atmosphére.
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AIN3Pt7
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AIN7Pt3

Abbildung 4.20: EDX line scans von AIN3Pt7, AIN5Pt und AIN7Pt3 Multilayern in ihrem as deposited
Zustand und nach einem post deposition annealing bei 900°C fiir 1 h in Ar-Atmosphére.
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4.3.3 Charakterisierung der elektro-mechanischen Eigenschaften

Um die elektro-mechanischen Eigenschaften der unterschiedlichen AIN/Pt-Multilayer zu vergleichen,
werden AIN3Pt7- und AIN5Pt5-Méander hergestellt und im k-Faktor-Messplatz bei Messtemperaturen
Thr bis zu 500°C charakterisiert. Wie schon zuvor in Kapitel 4.2.2 wird im Folgenden fiir jeden AIN/Pt-
Multilayer erst die relative Widerstandsénderung AR/ R, auf Grund der z-Auslenkung und anschliefend

der ermittelte k-Faktor bei variierender Messtemperatur T, gezeigt.
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Abbildung 4.21: Relative Widerstandsinderung AR/Ry bei der Be- und Entlastung eines AIN3Pt7
Maanders unter Druck- und Zugbelastung fiir unterschiedliche Messtemperaturen T3, an Luft.

Wie in Abb. 4.21 zu sehen ist, weist der AIN3Pt7 Maander sowohl unter Zug- als auch unter Druck-
belastung bei allen Messtemperaturen einen relativ stabilen, linearen Verlauf auf. Der in Abb. 4.22
gezeigte k-Faktor des AIN3Pt7-Schichtsystems ist bei Raumtemperatur Tz rund 2,4 und nimmt mit
ansteigender Messtemperatur T, kontinuierlich ab. Es zeigt sich auflerdem, dass unter Zugbelastung
bei allen Messtemperaturen ein hoherer k-Faktor gemessen wird. Diese Differenz betrdgt bei Raumtem-
peratur rund 0,2 und steigt mit ansteigender Messtemperatur auf bis zu 0,8 an. Des Weiteren nimmt
auch die Streuung aller Messwerte mit steigender Messtemperatur deutlich zu. Im Vergleich mit dem
zuvor in Kapitel 4.2 prasentierten AIN7Pt3 Multilayer mit einem k-Faktor von 3,5 bei Ty = Tg unter
Druckbelastung sind die k-Faktoren des AIN3Pt7 Multilayers mit 2,4 bei Th)y = Tx unter Druckbe-
lastung auch deutlich geringer. Ein moglicher Grund fiir den vergleichsweise niedrigeren k-Faktor, die
Unterschiede bei Zug- bzw. Druckbelastung sowie die vergleichsweise hohere Streuung der Messwerte
wird anschliefend in Kapitel 4.3.5 présentiert.

In Abbildung 4.23 ist die relative Widerstandsidnderung AR/Ry bei der Be- und Entlastung des
AIN5Pt5 Méaanders bei Zug- bzw. Druckbelastung fiir verschiedene Messtemperaturen Th; zu sehen.
Es zeigt sich bei allen Messtemperaturen ein stabiler, beinahe linearer Verlauf. Die daraus berechneten
k-Faktoren werden in Abb. 4.24 gezeigt.

Es zeigt sich, dass der AIN5Pt5-Méander bei allen Messtemperaturen 7T einen signifikant hoheren
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Abbildung 4.22: k-Faktor eines nominell 100 nm diinnen AIN3Pt7 Multilayers bei unterschiedlichen
Messtemperaturen T3, unter Druck- und Zugbelastung an Luft.
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Abbildung 4.23: Relative Widerstandsdnderung AR/Ry bei der Be- und Entlastung eines AIN5Pt5
Maéanders unter Druck- und Zugbelastung fiir unterschiedliche Messtemperaturen T3, an Luft.
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Abbildung 4.24: k-Faktor eines nominell 100 nm diinnen AIN5Pt5 Multilayers bei unterschiedlichen
Messtemperaturen T, unter Druck- und Zugbelastung an Luft.

k-Faktor als die anderen beiden Schichtsysteme aufweist. Vor allem bei niedrigen Messtemperaturen
bis Ty = 200°C weist der AIN5Pt5-Multilayer einen sehr hohen k-Faktor im Bereich von 4 bis 5 auf.
Auflerdem lésst sich kein signifikanter Unterschied im k-Faktor bei Zug- oder Druckbelastung feststellen.
Wie schon bei allen anderen zuvor prasentierten k-Faktor-Messungen nimmt auch der k-Faktor des
AIN5Pt5-Multilayers mit steigender Temperatur stark ab und betrdgt bei Th; = 500°C nur mehr 2,0
bis 2,2.
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Abbildung 4.25: Vergleich der k-Faktoren bei Druckbelastung von AIN3Pt7, AIN5Pt5 und AIN7Pt3
Multilayern bei unterschiedlichen Messtemperaturen T, an Luft.

Um die elektro-mechanischen Eigenschaften der drei unterschiedlichen AIN/Pt-Multilayer besser

miteinander vergleichen zu kénnen, werden ihre k-Faktoren unter Druckbelastung bei allen Messtempe-


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
lio
nowledge

b

i
r
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raturen TM in Abb. 4.25 gegeniibergestellt. Speziell im Temperaturbereich Tz bis 300°C zeigt sich, dass
der AIN5Pt5-Multilayer einen deutlich hoheren k-Faktor aufweist, wahrend der des AIN3Pt7-Multilayers
deutlich niedriger ausfillt. Die Unterschiede im k-Faktor nehmen mit ansteigender Messtemperatur Ty,
jedoch signifikant ab. Es zeigt sich auflerdem, dass mit steigendem Pt-Anteil auch die Streuung der

ermittelten k-Faktoren zunimmt.

4.3.4 TCR bei hoheren Temperaturbereichen

Um wie bereits zuvor in Kapitel 4.2.2 den TCR der AIN/Pt-Méander bei Temperaturen von T, > 300°C
zu untersuchen, werden in Abb. 4.26 und 4.27 die Widerstandswerte der Maander im mechanisch unbe-
lasteten Zustand fiir alle wihrend der k-Faktor-Messung untersuchten Messtemperaturen Ty, gezeigt.
Auflerdem wird der quadratische Fit zur Bestimmung des linearen und des quadratischen Temperatur-

koeffizienten des elektrischen Widerstands dargestellt.
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Abbildung 4.26: Widerstand eines mechanisch unbelasteten AIN3Pt7 Multilayers nach einem einstiin-
digen post deposition annealing bei 900°C in Ar-Atmosphére in Abhéngigkeit der Messtemperatur Ty,
gemessen an Luft.
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Abbildung 4.27: Widerstand eines mechanisch unbelasteten AIN5Pt5 Multilayers nach einem einstiin-
digen post deposition annealing bei 900°C in Ar-Atmosphére in Abhéngigkeit der Messtemperatur Thy,
gemessen an Luft.
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Es zeigt sich, dass die thermisch induzierte Widerstandszunahme des AIN5Pt5 M&anders — ebenso
wie jene des in Kapitel 4.2.2 gezeigten AIN7Pt3-Mé&anders — bei Messtemperaturen von Thy < 300°C
stark abnimmt. Dies duflert sich in einem vergleichsweise hohen negativen quadratischen TCR 3. Im
Gegensatz dazu weist der AIN3Pt7-Multilayer bei allen Messtemperaturen einen beinahe linearen Wi-
derstandsverlauf auf und auch der relativ geringe quadratische TCR hat ein positives Vorzeichen.

Um eine Ubersicht iiber die auf Basis der VdP- und k-Faktor-Messung ermittelten Temperaturko-
effizienten des elektrischen Widerstands der verschiedenen Multilayer zu geben, sind alle Ergebnisse in

Tab. 4.3 zusammengefasst.

Schichtsystem | Messmethode a [K]? 8 K]
AIN3Pt7 VdP, bis Ty = 330°C 1,27 - 107 | 3,77 - 1077
k-Faktor, bis Th; = 500°C | 1,01 - 102 | 2,28 - 1077
AIN5Pt5 VdP, bis Ty = 330°C 6,76 - 10F | 1,27 - 107
k-Faktor, bis Thy = 500°C | 1,84 - 10 | -9,86 - 107
AINTPt3 VdP, bis Ty, = 330°C 7,34 -10% | -4,07 - 107
k-Faktor, bis Thy = 500°C | 2,13 - 10 | -1,58 - 10

Tabelle 4.3: Zusammenfassung der linearen und quadratischen Temperaturkoeflizienten des elektrischen
Widerstands basierend auf k-Faktor- und VdP-Messungen.

Vergleicht man die unterschiedlichen Ergebnisse, so zeigt sich, dass der quadratische TCR [ mit
zunehmendem AIN-Anteil kleiner und schliellich negativ wird. Diese Entwicklung léasst sich schon im
geringen Ausmafl bei den VdP-Messungen beobachten, wird dann aber bei den im gréfleren Tempera-
turbereich durchgefiihrten k-Messungen noch offensichtlicher.

Bei den VdP-Messungen zeigt sich, wie bereits zuvor in Kapitel 4.3.1 dargelegt, dass der lineare
TCR « mit steigendem Pt-Anteil zunimmt. Im Gegensatz dazu steigt a bei den Messungen am k-
Faktor-Messplatz mit abnehmendem Pt-Anteil an.

Eine mogliche Erklidrung fiir dieses Verhalten konnten — wie bereits in Kapitel 4.2.2 angedeu-
tet — die unterschiedlichen Strukturgréfien und das daraus resultierende unterschiedliche Oberflichen-
/Volumenverhéltnis sein, welches ein unterschiedliches Annealing-Verhalten der VAP und k-Faktor-
Proben zur Folge hat. Wahrend die Kleeblatt-Strukturen der VdP-Messung einen Durchmesser von ca.
14 mm aufweisen, haben die Maander der k-Faktor-Proben eine Strukturbreite von ca. 30 pm. Dies fithrt
wahrscheinlich zu einer vergleichsweise starkeren Rekristallisation des Pt-Anteils der k-Faktor-Proben,

was wiederum — wie in [63] beschrieben — zu einer Erhohung des TCRs des Platins fiihrt.

4.3.5 XRD-Untersuchung der AIN/Pt-Multilayer

Um die Ursache des in Kapitel 4.3 gezeigten Einflusses des AIN/Pt-Verhéltnisses auf die elektro-
mechanischen Eigenschaften der AIN/Pt-Multilayer genauer zu untersuchen, wird noch zuséitzlich der
Temperatureinfluss auf die kristallinen Eigenschaften der Multilayer untersucht.

Daher werden AIN3Pt7 und AIN5Pt5 Multilayer bei T, = 900°C fiir unterschiedlich lange Anne-
alingzeiten t, einem post deposition annealing unterzogen und anschlieBend mittels XRD untersucht.
Wie auch zuvor in Kapitel 4.2.1 fiir die AIN7Pt3 Multilayer beobachtet, weisen auch die AIN5Pt5 und
AIN3Pt7 Multilayer zu keinem Zeitpunkt kristallines AIN auf und im as deposited Zustand liegt auch
kein kristallines Pt vor. Erst durch ein post deposition annealing kommt es zu Rekristallisationsprozessen
in den Pt-Schichten der Multilayer, wobei der Pt (111) Peak dominiert. In Abb. 4.28 wird deshalb der
Pt (111) Peak aller drei Multilayer-Systeme im as deposited Zustand und nach unterschiedlich langen
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post deposition annealing Schritten bei T, = 900°C gezeigt.

Wie in Abb. 4.28 zu sehen, fithrt bereits ein einstiindiges post deposition annealing bei T, = 900°C bei
den AIN7Pt3- und AIN5Pt5-Multilayern zu einer Rekristallisation des Platins. Auffallend ist allerdings,
dass es nach diesem post deposition annealing Schritt in den Pt-Schichten des AIN3Pt7-Multilayers noch
kaum kristallines Pt gibt. Erst nach einem léngeren post deposition annealing fiir t, = 4 h oder langer
bildet sich auch in dem AIN3Pt7-Multilayer kristallines Pt. Mit ansteigender Annealingdauer ¢, kommt

es in allen Multilayern zu einer stérkeren Rekristallisation.
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Abbildung 4.28: Pt (111) Peak der XRD Messungen aller Multilayer im as deposited Zustand und nach
verschiedenen post deposition annealing Schritten in Ar Atmosphére.

Berticksichtigt man die sehr geringe Kristallinitdt des AIN3Pt7-Multilayers, kann der vergleichsweise
niedrige k-Faktor der AIN3Pt7-Méaander erklart werden. Wie in Kapitel 2.1.5 beschrieben, fithrt laut
dem T-T-P-Modell eine steigende durchschnittliche Korngréfie a; zu einer signifikanten Erhéhung des
k-Faktors von polykristallinen Diinnfilmen. Da der Strom in den AIN/Pt-Multilayern hauptséichlich
in den Pt-Schichten fliefen wird, fithrt die sehr geringe Kristallinitat des AIN3Pt7-Multilayers nach
einem einstiindigen post deposition annealing bei T, = 900°C zu den in Kapitel 4.3.3 ermittelten, ge-
ringeren k-Faktoren. Auflerdem ist es ebenfalls sehr wahrscheinlich, dass die zusétzliche thermische und
mechanische Belastung wéhrend der k-Faktor-Messungen (speziell bei héheren Messtemperaturen Thy)
einen weiteren Rekristallisationsprozess induziert, welcher zu der Abweichung bei den Ergebnissen der
k-Faktor-Messung unter Zug- bzw. Druckbelastung fithrt, die bei steigender Messtemperatur T3, auch
weiter zunimmt.

Des Weiteren bietet das T-T-P-Modell auch eine mogliche Erklarung fiir den deutlich hoheren k-
Faktor der AIN5Pt5-Multilayer. Wie in Kapitel 2.1.5 beschrieben, fithrt die Reduktion der Schichtdicke
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des polykristallinen Diinnfilms in den Sub-10-nm-Bereich zu einer signifikanten Erhohung des k-Faktors.
Wie in Abb. 4.18 bis 4.20 gezeigt fithrt das post deposition annealing bei den AIN7Pt3-Multilayern zu
einer starken Durchmischung der AIN- und Pt-Schichten, wihrend bei den AIN5Pt5-Méandern die
separierten Schichten weitgehend erhalten bleiben. Dies erméglicht eine Erhéhung des k-Faktors durch
den im T-T-P-Modell beschriebenen Effekt.

4.4 Zusammenfassung und Diskussion

Es zeigt sich, dass durch das Herstellen von AIN/Pt-Multilayern und einem anschlieenden post deposi-
tion annealing thermisch stabile Schichtsysteme hergestellt werden kénnen, die einen im Vergleich mit
Pt-Diinnfilmen niedrigeren TCR und gleichzeitig vergleichbare oder bessere k-Faktoren aufweisen.

Durch die Variation des AIN/Pt-Verhéltnisses kénnen aufilerdem der TCR und die elektro-mecha-
nischen Eigenschaften beeinflusst werden. Fir den Temperaturbereich von Raumtemperatur Tx bis
Ty = 500°C wurden die vielversprechendsten Ergebnisse mit Multilayern bestehend aus 5 nm diinnen
AIN- und 5 nm diinnen Pt-Schichten erzielt. Diese AIN5Pt5-Multilayer weisen im Vergleich mit reinen
Pt-Diinnfilmen einen hoheren k-Faktor auf, und haben dabei einen um den Faktor 3 - 4 reduzierten
TCR.

Bei den AIN7TPt3-Multilayern hat das post deposition annealing eine starke Durchmischung der ver-
schiedenen AIN- und Pt-Schichten zur Folge, was den k-Faktor im Vergleich zu den AIN5Pt5-Multilayern,
bei denen die separierten Schichten noch erhalten blieben, verringert. Bei den AIN3Pt7-Multilayern hat
die hohere Pt-Schichtdicke zur Folge, dass das einstiindige post deposition annealing bei T 4 = 900°C nicht
fiir eine signifikante Rekristallisation in den Pt-Schichten ausreicht, so dass die elektro-mechanischen
Eigenschaften des AIN3Pt7-Multilayers auf Grund der geringeren Kristallinitét des Platins schlechter
sind.

Bei Messtemperaturen von Th; > 500°C konnten sich jedoch AIN7Pt3-Multilayer als bessere Alter-
native herausstellen, da der k-Faktor bei Th; = 500°C schon fiir alle Schichtsysteme beinahe gleich ist
und die AIN7Pt3-Mutlilayer auf Grund des héheren AIN-Anteils einen niedrigeren TCR aufweisen.

Vergleicht man die elektro-mechanischen Eigenschaften und die thermische Stabilitdt der AIN/Pt-
Multilayer zu bereits untersuchten Diinnschicht-DMS, zeigt sich das Potential des Multilayer- Ansatzes.
Wihrend die in [45] préasentierten Pt/SiO2-Komposit-Schichten zwar bei Raumtemperatur einen k-
Faktor von bis zu 18 bei einem minimalen TCR von -0,6 - 103 K-! aufweisen, sind sie an Luft nur bis
300 °C stabil. Reines Platin ist zwar bis 850°C stabil und weist einen k-Faktor von maximal 4,5 bei
Raumtemperatur auf, sein hoher TCR von bis zu 3,92 - 103 K™! [42, 49] fiihrt jedoch zu einer hohen
Temperaturempfindlichkeit. Im Gegensatz dazu haben Diinnschicht-DMS aus TiAIN,Oy mit -0,38 - 107
K-! einen sehr geringen TCR [107]. Ihr k-Faktor bei Raumtemperatur ist allerdings mit maximal 3,2 eher
gering und bei erhohten Temperaturen kommt es zur Oxidation der Schicht. Ni:a-C:H-Diinnfilm-DMS
weisen bei Raumtemperatur ebenfalls einen sehr hohen k-Faktor von 8 und einen niedrigen TCR, von
0,3 - 10 K1 auf, beginnen aber bereits ab 100°C instabil zu werden [108]. Im Vergleich dazu weisen
AIN5/Pt5-Multilayer bei Raumtemperatur einen k-Faktor von ca. 5 auf und sind bis mindestens 800°C
thermisch stabil. Mit 1,3 - 102 K weisen sie auflerdem einen vergleichsweise geringen TCR. auf. Es
besteht zudem die Vermutung, dass sich diese Materialparameter durch Optimierungsschritte weiter
verbessern lassen.

Um den Multilayer-Ansatz weiter zu verbessern, konnte es vielversprechend sein, anstatt von AIN
ein Material mit negativem TCR zu verwenden, welches post deposition annealing Schritte bei héheren
Temperaturen und fiir langere Annealingzeiten zuldsst, ohne sich dabei chemisch zu verdndern. Das

langere post deposition annealing bei hoheren Temperaturen wiirde wahrscheinlich zu einer stéarkeren
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Rekristallisation und Stressrelaxation und damit zu besseren elektro-mechanischen Eigenschaften fithren.
Auflerdem koénnte es von Vorteil sein, wenn sich die thermisch induzierte Durchmischung wéhrend des
post deposition annealings auch bei der Verwendung von sehr dinnen Pt-Schichten minimieren lésst,
um so den im T-T-P-Modell beschriebenen Effekt der k-Faktor-Erhohung bei sehr diinnen Schichten

umfassend nutzen zu konnen.
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Kapitel 5
Sensorherstellung

Obwohl der Fokus dieser Arbeit auf der Untersuchung und Weiterentwicklung von robusten Funkti-
onsschichten fiir Diinnfilm-Dehnmessstreifen liegt, werden auch erste Versuche zur Umsetzung eines
hochtemperaturstabilen Drucksensors durchgefiihrt. Als Funktionsschicht soll dabei auf Grund der ein-
fachen Herstellung ein Platin-Diinnfilm zum Einsatz kommen.

Im Folgenden wird ein Uberblick iiber die Substratauswahl, die Auswahl der Passivierungsschicht,
das Sensordesign und den Fertigungsprozess gegeben. Ein Funktionstest eines ersten Prototyps schliefit

dieses Kapitel ab.

5.1 Substratauswahl

Bei der Wahl des Substratmaterials sind neben der mechanischen Stabilitdt bei hohen Temperatu-
ren auch die chemische Bestdndigkeit sowie der Warmeausdehnungskoeffizient des Substratmaterials
wichtige Parameter. Auflerdem ist von zentraler Bedeutung, dass die druckinduzierte Deformation der
Membran reversibel ist und einen hysteresefreien Verlauf aufweist.

Neben metallischen Substraten (wie beispielsweise unterschiedliche Edelstihle oder verschiedene
Nickel-Basislegierungen) werden auch sprode Materialien wie Silizium (Si), Saphir (Al;O3) oder Sili-
ziumcarbid (SiC) als Material fiir die Membranen von robusten Drucksensoren verwendet (sieche Kapitel
1.2.3).

Membranen aus Silizium kénnen auf Grund der standardméfigen Verwendung von Silizium in der
Mikroelektronik und Mikrosystemtechnik und den dadurch sehr gut beherrschten Fertigungsprozessen
sehr kosteneffizient und zuverlassig hergestellt werden. Es wurde jedoch gezeigt, dass flir mechanisch
belastetes Silizium der bei allen sproden Materialien auftretende BDT-Punkt (brittle to ductile transisi-
tion) bei Temperaturen von 550-600°C [109] erreicht wird. Dies fithrt zu irreversiblen Verformungen bei
mechanischer Belastung und Betriebstemperaturen, die iiber diesem BDT-Punkt liegen. Dadurch be-
trigt die maximale Einsatztemperatur ca. 500°C [110]. Zusétzlich erschwert die vergleichsweise geringe
chemische Resistenz der Si-Membranen deren Einsatz in Verbrennungsmotoren [111].

Im Gegensatz dazu wird der BDT-Punkt bei Siliziumcarbid jeweils abhéngig vom vorliegenden SiC-
Polytypen erst bei Temperaturen von 1030-1100°C erreicht [112]. In Kombination mit seinen hervorra-
genden elektro-mechanischen Eigenschaften und seiner hohen chemischen Stabilitét ist SiC ein vielver-
sprechendes Membranmaterial fiir hochtemperaturstabile Drucksensoren [113, 114]. Die aufwéndige Her-
stellung [115], sowie die auf Grund der chemischen Stabilitit schwierige Bearbeitung der SiC-Substrate
erschweren jedoch den Einsatz von SiC-Membranen.

Ahnlich wie SiC weist Saphir ebenfalls einen sehr hohen BDT-Punkt jenseits der 1000°C [116] und

75
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KAPITEL 5. SENSORHERSTELLUNG 76

damit eine sehr gute Hochtemperaturstabilitidt auf. Neben seinen herausragenden mechanischen und
chemischen Eigenschaften ist Al;O3 auch noch ein guter elektrischer Isolator und daher als Membran-
material fir hochtemperaturstabile Drucksensoren gut geeignet und es erlaubt die direkte Integration
von metallischen DMS. Auf Grund seiner hohen mechanischen und chemischen Widerstandsfahigkeit ist
das Herstellen von AlyOz-Membranen jedoch technisch sehr herausfordernd und aufwéndig.

Membranen aus Edelstahl weisen meist eine vergleichsweise geringe chemische Bestdndigkeit auf, die
zu einer drastischen Reduktion der maximalen Einsatztemperatur fithrt. In hochkorrosiven Umgebungen
wird die Einsatztemperatur von Edelstahlmembranen iiblicherweise auf ca. ein Drittel der Schmelztem-
peratur des Edelstahls begrenzt, was zu typischen Einsatztemperaturen bis zu ca. 500°C fithrt [117].
Aus diesem Grund werden fiir Hochtemperaturanwendungen oft Nickel-Basislegierungen verwendet, die
eine deutlich hohere chemische Resistenz aufweisen und daher Anwendungstemperaturen jenseits der
1000°C (z.B. HAYNES® 230) erméglichen. Das Herstellen von Membranen aus Ni-Basislegierungen ist
vergleichsweise unkompliziert, allerdings weisen sie im Vergleich zu den bereits vorgestellten Membra-
nen aus sproden Materialien eine hohe Oberflichenrauigkeit auf. Ein weiterer, wichtiger Vorteil von
Ni-Basis-Membranen ist, dass fiir die Gehduse von hochtemperaturstabilen Sensoren oft auch Ni-Basis-
Legierungen verwendet werden. Dadurch ergibt sich keine Differenz in dem thermischen Ausdehnungs-
verhalten der Membran in Bezug auf das Gehduse, welche zu einer zusétzlichen mechanischen Belastung
der Membran und dadurch zu einer Beeinflussung der Messung fiihren wiirde.

Bei bereits verfiigbaren hochtemperaturstabilen, piezoelektrischen Drucksensoren (wie beispielswei-
se der Firmen Kistler GmbH und Piezocryst Advanced Sensorics GmbH) wird bereits die Nickel-
Basislegierung NIMONICO© 90 als Membran- bzw. Gehdusematerial verwendet. Es ist das Ziel dieser
Arbeit eine Moglichkeit aufzuzeigen, mit der diese bereits verfiigbaren Hochtemperatur-Drucksensoren,
die jedoch nur eine dynamische Druckmessung bei hohen Temperaturen ermdoglichen, mit einer zu-
verlassigen statischen Druckmessung erweitert werden kénnen. Aus diesem Grund wird fiir den ersten

Prototypen ebenfalls eine Membran aus NIMONIC© 90 verwendet.

5.2 Elektrisch isolierende Passivierung

Um einen funktionsfdhigen, hochtemperaturstabilen Sensor basierend auf einer NIMONIC© 90-Membran
herstellen zu kénnen, muss eine elektrisch isolierende Passivierungsschicht hoher Zuverlassigkeit gefun-
den werden. Diese Schicht muss eine gute elektrische Isolationsfestigkeit aufweisen und auch hochtem-
peraturstabil sein. Zusiitzlich darf das Material nur eine sehr geringe Atzrate gegeniiber Flusssiure (HF)
aufweisen, da wéihrend der Sensorherstellung (spater in Kapitel 5.4.1 beschrieben) beim Strukturieren
der Funktionsschicht der in Kapitel 2.2.2 vorgestellte HF-Lift-Off-Schritt durchgefiithrt werden muss.

Fiir die Charakterisierung der elektrischen Isolationsfestigkeit der zu untersuchenden Passivierungs-
schichten werden die unterschiedlichen Diinnfilme auf NIMONIC© 90-Pléttchen mit einem Durchmesser
von 15 mm gesputtert. Anschlieend werden mit Hilfe einer Schattenmaske 500 pm durchmessende,
200 nm diinne Platin-Pads mit einer darunterliegenden 10 nm Ti-Haftvermittlerschicht hergestellt und
abschliefend in Ar-Atmosphére bei T, = 700°C fir ¢, = 1 h einem post deposition annealing unterzogen,
um die Pads wie in Kapitel 3.2 beschrieben thermisch zu stabilisieren.

Um schliefllich die elektrische Isolationsfahigkeit der Passivierungsschichten zu charakterisieren, wird
jeweils die unbeschichtete Seite des Substrates geerdet und auf den Test-Pads Spannung angelegt. Die
angelegte Spannung wird dabei im Bereich von -10 bis +10 V in 1 V-Schritten erhéht und jeweils der
resultierende Strom gemessen, wobei fiir jede Passivierungsschicht 30 Pads vermessen werden. Bei den
Messungen wird ein Pad als elektrisch isolierend gewertet, wenn die gemessenen Strome unterhalb von
10710 A liegen.
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KAPITEL 5. SENSORHERSTELLUNG 7

R L
1.00um

Abbildung 5.1: REM-Aufnahmen der gereinigten Oberfliche des NIMONIC© 90-Substrates vor den wei-
teren Prozessschritten.

Um vorab die notwendige Dicke der Passivierungsschicht abschéitzen zu koénnen, werden Vorunter-
suchungen mit dem Rasterelektronenmikroskop durchgefiihrt, die — wie in Abb. 5.1 zu sehen — auf eine
vergleichsweise hohe Oberflichenrauigkeit hinweisen. Anschlieende Messungen mit einem AFM (atomic
force microscope) zeigen, dass die Oberfliche einen Mittenrauwert R, im Bereich von 50 bis 100 nm

und eine maximale Rautiefe R; im Bereich von 270 bis 550 nm aufweist.

5.2.1 Aluminiumnitrid

Wie bereits in Kapitel 4 beschrieben, ist Aluminiumnitrid (AIN) bis zu Temperaturen von 800°C stabil
und besitzt auch eine hohe chemische Widerstandsfahigkeit [98, 101]. Ferner besitzt es einen hohen
elektrischen Widerstand und eine gute thermische Leitfahigkeit [118]. Aus diesen Griinden sollte sich
AIN gut als Material fiir elektrisch isolierende Passivierungsschichten eignen. Zusétzlich wird AIN in
den in Kapitel 4 vorgestellten AIN/Pt-Multilayern ebenfalls verwendet und verspricht daher eine gute
Wahl zu sein, da so auch bei der Verwendung von AIN/Pt-Multilayern als Funktionsschicht die Anzahl
der verwendeten Materialien gering bleibt. Einzig der Warmeausdehnungskoeffizient von AIN ist mit ca.
5-10% K! im Vergleich zu ca. 12 - 10% K von NIMONIC® 90 nicht ideal.

Unter der Beriicksichtigung der Rauigkeit der Oberfliche werden erste Versuche mit einer 1 pm
diinnen AIN-Passivierungsschicht durchgefiihrt. Die AIN-Schichten werden mit 800 W bei einem Gasfluss
von 50sccm N und 2 pbar abgeschieden.

Abbildung 5.2: FIB-Schnitt durch eine ca. 1 pm dicke AIN-Schicht iiber einem Kratzer in der Oberflache
der Nickel-Basislegierung.
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KAPITEL 5. SENSORHERSTELLUNG 78

Die Uberpriifung der elektrischen Isolierung der 1 pm diinnen AINSchicht zeigt jedoch, dass von
30 untersuchten Pads nur ein Pad elektrisch vom Substrat isoliert ist. Wie auf den in Abbildung 5.2
gezeigten REM-Bildern eines FIB-Schnittes zu sehen ist, verursachen Storstellen an der Oberflache der
Nickel-Basislegierung Defekte in der AIN-Schicht, die sich bis zur Oberfliche der Passivierungsschicht
fortsetzen und so hochstwahrscheinlich zu den Kurzschliissen zwischen Mess-Pad und Substrat fithren.

Durch das Erhohen der Schichtdicke auf 2 pm kann zwar eine leichte Verbesserung erzielt werden,
jedoch sind auch bei der 2 pm diinnen AIN-Passivierungsschicht nur drei von 30 Mess-Pads elektrisch
vom Substrat isoliert. Wie auf den REM-Bildern in Abbildung 5.3 zu sehen ist, treten vergleichbare
Effekte wie bei einer 1 pm diinnen AIN-Schicht auf.

1.00um

Abbildung 5.3: FIB-Schnitt durch einen Defekt in einer ca. 2 pm dicken AIN-Schicht auf einem Substrat
aus Nickel-Basislegierung.

5.2.2 Aluminiumnitrid/Siliziumnitrid-Passivierung

Bei den zuvor beschriebenen Versuchen mit AIN besteht das Hauptproblem darin, dass sich die Defekte
in der AIN-Schicht, die sich auf Grund der rauhen Oberfliche der Nickel-Basislegierung am Beginn der
Abscheidung bilden, fortpflanzen und sich durch die ganze Schicht ziehen.

Ein moéglicher Ansatz, um das Fortpflanzen dieser Defekte zu verhindern, ist das Verwenden eines
Schichtstapels aus zwei verschiedenen Materialien. Mit diesem Ansatz konnen strukturelle Defekte in
der Schicht mit héherer Wahrscheinichkeit iiberwachsen werden, weil der sonst fortlaufende Schicht-
wachstumsprozess unterbrochen wird. Diesem Zweck dienen auch Pausen im Sputterprozess.

Siliziumnitrid (Si3Ny) verfiigt neben seinem hohen elektrischen Widerstand (im Bereich von ca. 104
- 10'% Q cm [119]) auch eine sehr gute Hochtemperaturstabilitét [120] und ist auch ein weitverbreitetes
Material in der Mikroelektronik und Mikrosystemtechnik. Da Siliziumnitrid auch nur eine sehr geringe
Atzrate in Flusssiure aufweist [121], erscheint es als gute Wahl fiir erste Versuche.

Es wird ein Schichtstapel bestehend aus jeweils 250 nm diinnen AIN- und Siliziumnitrid-Schichten
abgeschieden, wobei die AIN-Schichten erneut mit 800 W bei einem Gasfluss von 50 sccm Ny und 2 pbar
abgeschieden werden. Die SizN4-Schichten werden mit 900W bei 60 sccm N5 und einem Kammerdruck
von 9 pbar realisiert. Das Substrat wird bei beiden Abscheideprozessen nicht zusétzlich beheizt.

Bei den darauf folgenden Messungen zeigt sich im Vergleich mit den reinen AIN-Schichten eine
deutliche Verbesserung. Von 30 gemessenen Pads waren 14 Mess-Pads elektrisch vom Substrat isoliert.

Bei der REM-Untersuchung eines FIB-Schnittes in der AIN/SizNy—Passivierungsschicht zeigt sich,
dass die wechselnde Schichtfolge durchaus das Fortsetzen der Defekte erschwert und auch verhindern

kann. Grofere Defekte konnen allerdings damit nicht erfolgreich iiberdeckt werden. In Summe fiihrt
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KAPITEL 5. SENSORHERSTELLUNG 79

dies zu der immer noch sehr schlechten Isolationsfdhigkeit der Passivierungsschicht. In Abb. 5.4 sind die
REM-Aufnahmen des FIB-Schnittes zu sehen.

1.00um

Abbildung 5.4: REM-Aufnahme eines FIB-Schnitts durch die AIN/SizNy-Passivierungsschicht und den
vorhandenen Defekten in dieser Schicht in unterschiedlichen Vergroflerungen.

5.2.3 Mehrlagige AIN-Passivierung

Fin weiterer Ansatz, um die Fortpflanzung der duch die raue Oberfliche induzierten Defekte zu ver-
hindern, stellt das Abscheiden der AIN-Schicht in zeitlich getrennten Intervallen dar. Durch das damit
verbundene Abkiihlen des Substrates wéihrend des Sputterprozesses kénnte sich zu Beginn der neu-
en Abscheidung erneut eine amorphe Start-Schicht bilden [122], die zusammen mit einem zusétzlich
durchgefiihrten Sputteritzschritt vor jeder neuen Abscheidung zu einer Reduktion der Defekte fithren
konnte.

Beim Abscheiden einer 2 pm dicken AIN-Passivierungsschicht mit den bereits in Kapitel 5.2.1 er-
wahnten Sputterparametern wird der Sputterprozess nach dem Abscheiden von jeweils 500 nm fiir je 15
min pausiert. Vor dem Abscheiden der nichsten 500 nm wird zusétzlich jeweils ein 15 sec. Sputteritzen
in Ar-Atmosphére mit 600 W durchgefiihrt. Die AIN-Schichten werden wie bereits in Kapitel 5.2.1 mit
800 W bei einem Gasfluss von 50 sccm Ng, einem Kammerdruck von 2 pbar und ohne ein zusétzliches
Auftheizen des Substrates abgeschieden.

Bei den anschlieSfenden Messungen kann allerdings keine signifikante Verbesserung der Isolationsfé-
higkeit der AIN-Passivierungsschicht nachgewiesen werden. Es sind weiterhin nur 4 von 30 Platin-Pads
elektrisch vom Substrat isoliert.

Scheidet man die AIN-Schichten jedoch wie in Abb. 5.5 gezeigt unter einem Winkel von 30-40°
ab und rotiert die Substrate nach jedem der Abscheideschritte um ca. 120°, ergibt sich eine AIN-

Passivierungsschicht mit deutlich verbesserter Isolationsfahigkeit.
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KAPITEL 5. SENSORHERSTELLUNG 80

Abbildung 5.5: Substrat Préaparation fiir das Abscheiden von AIN Schichten unter einem Abscheidewinkel
von 30-40°. Zwischen den Abscheideprozessen werden die Substrate rotiert.

Die besten Ergebnisse werden erzielt, indem dreimal in Folge jeweils 1 pm AIN unter einem Abschei-
dewinkel von 30-40° abgeschieden wird und die Substrate zwischen den Abscheidevorgingen jeweils um
120° rotiert werden.

Bei der elektrischen Uberpriifung dieser AIN-Schichtstapel waren von den 30 gemessenen Test-Pads
28 vom Substrat elektrisch isoliert. In Abbildung 5.6 ist die Oberfliche der AIN-Passivierungsschicht

iiber einem Kratzer in der Membran und ein Bild des Querschnitts der Schicht samt Pt-Pad zu sehen.

oo |
3.00um

Abbildung 5.6: Oberfliche (a) und Querschnitt (b) der mehrlagigen, gekippt abgeschiedenen AIN-Pas-
sivierungsschicht.

Wie in Abb. 5.6 (b) zu sehen ist, hat das Kippen und Rotieren der Proben in den Pausen zwi-
schen den drei Abscheidevorgéngen zur Folge, dass sich die Richtung des Kristallwachstums der drei
Einzelschichten deutlich unterscheidet. Dies ist moglicherweise eine Erklarung fiir die deutlich bessere
Abdeckung der Oberflichendefekte und damit verbunden fiir die bessere Isolationsfdhigkeit der Passi-

vierungsschicht.

5.3 Sensordesign

Um den Einfluss der thermischen Schwankungen auf die Druckmessung zu minimieren, wird auf der
Membran eine Wheatstone-Messbriicke realisiert. Abbildung 5.7 zeigt das Layout der fiir die Lithografie
verwendeten Maske sowie das Ersatzschaltbild der Wheatstone-Briicke.

Die Alignment-Strukturen sind so ausgelegt, dass die Strukturen zentral auf die 4,5 mm durchmes-

sende Membran ausgerichtet werden kénnen. Die Widerstande R; und R, sind derart angeordnet, dass
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KAPITEL 5. SENSORHERSTELLUNG 81

sie bei einer mechanischen Auslenkung der Membran gedehnt werden. Die Widerstinde Ry und R3

werden dabei gestaucht.

L
\
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Abbildung 5.7: Layout der Maske zum Strukturieren der Funktionsschicht (a) und Ersatzschaltbild (b).

Die Strukturbreite der Messwiderstdande betrégt in Dehnungs- bzw. Stauchungsrichtung 20 pm und
die Verbindungsstiicke sind mit 60 pm dreimal so breit, um deren Einfluss auf die Widerstandsénderung
zu minimieren. Ry bis R4 sind dabei so dimensioniert, dass sie bei einer Platin-Schichtdicke von 50 nm
einen Widerstand von jeweils 100 2 aufweisen. Die Schichtdicke der Pt-Funktionsschicht ist mit 50 nm
sehr diinn und sollte fiir spatere Anwendungen deutlich erhoht werden. Fiir die Herstellung des Prototyps
wurde sie allerdings aus prozesstechnischen Griinden auf 50 nm begrenzt. Die Wheatstone-Briicke soll

mit Uy = 5 V versorgt werden.

5.4 Sensorherstellung und Charakterisierung

5.4.1 Fertigungsprozess

Die Membranen werden vor den weiteren Prozessschritten jeweils mit Ultraschall erst in Aceton und
anschliefend in einem Isopropanol-Bad gereinigt. Dafiir bleiben die Membranen fiir je 15 Minuten in
dem jeweiligen Ultraschall-Bad bevor sie schlieflich mit Druckluft getrocknet werden.

Um die elektrische Isolation der Funktionsschicht gegeniiber der elektrisch leitfdhigen Membran aus
NiMONICO 90 sicherzustellen, muss anschlielend eine elektrisch isolierende Passivierungsschicht abge-
schieden werden. Auf Grund der zuvor in Kapitel 5.2 beschriebenen Probleme des elektrischen Kurz-
schlusses zwischen Substrat und Funktionsschicht auf Grund der sehr rauen Oberfliche der Membranen,
werden fiir die elektrische Isolierung der Membran die in Kapitel 5.2.3 vorgestellten mehrlagigen AIN-
Passivierungsschichten verwendet.

Als Funktionsschicht wird der in Kapitel 3.4.3 vorgestellte 50 nm diinne Pt(hp)-Diinnfilm mit einer
10 nm diinnen Cr-Haftschicht verwendet. Um den Pt(hp)-Diinnfilm strukturieren zu kénnen, muss ein
HF-Lift-Off-Verfahren eingesetzt werden. Daher wird erst eine 1 pm diinne Opferschicht aus Titan
auf die AIN-Passivierungsschicht gesputtert und anschliefend mit Hilfe einer lithografisch erstellten
Lack-Maske durch nasschemisches Atzen mit Flusssiure (HF) strukturiert. Nach dem Atzen der Titan-
Opferschicht werden die Membranen erneut erst in Aceton und anschlieend in Isopropanol gereinigt,

um die Lackmaske wieder zu entfernen. Anschliefend werden die 10 nm dinne Cr-Haftvermittlerschicht
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KAPITEL 5. SENSORHERSTELLUNG 82

und die 50 nm dicke Pt(hp)-Schicht abgeschieden und schliefllich mittels dem HF-Lift-Off-Verfahren
strukturiert.

Abschlieflend werden die Membranen einem post deposition annealing bei T, = 700°C fir t, = 1 h
unter Ar Atmosphére unterzogen. Dieser Annealing-Schritt fithrt — wie in Kapitel 3.2 gezeigt — zu einer
thermischen Stabilisierung der Pt-Funktionsschicht. Dies hat — wie bereits in Kapitel 4 erlautert — keine
negativen Auswirkungen auf die AIN-Passivierungsschicht.

In Tabelle 5.1 sind die Sputter-Parameter fir die Schichtabscheidungen zusammengefasst.

AIN Cr Pt
Target Al 67 Cr 6” Pt 6”
Leistung 800 W 500 W 600 W
Abstand Target - 65 mm 65 mm 65 mm
Substrat
Gasfluss 50 sccm Ny | 60 scem Ar | 60 scem Ar
Kammerdruck 2 pbar 3 pbar 3 pbar
Substrat- Selbst- Selbst- o

. N 600°C
temperatur erwarmung | erwarmung

Tabelle 5.1: Sputter-Parameter fiir die Herstellung der fiir den Prototypen verwendeten Diinnfilme.

Nach dem post deposition annealing wird Uberpriift, ob die Pt-Funktionsschicht gegeniiber der Mem-
bran aus Nickel-Basislegierung elektrisch isoliert ist. Dazu wird, wie in Kapitel 5.2 beschrieben, eine
Spannung von -10 V angelegt und in 1 V-Schritten bis +10 V erh6ht und dabei jeweils der resultierende
Leckstrom gemessen. Da die gemessenen Strome unterhalb von 10 A sind, wird davon ausgegangen,
dass die Pt-Méaander vom Ni-Basis-Substrat ausreichend elektrisch isoliert sind.

In Abbildung 5.8 werden REM-Aufnahmen der fertig prozessierten Membran gezeigt. Abb. 5.8 (b)
zeigt einen Kratzer in der Membranoberfliche, der von der AIN-Passivierungsschicht und der Pt-

Funktionsschicht {iberdeckt wird, ohne einen elektrischen Kurzschluss zur Membran zu verursachen.

b
1.00mm

Abbildung 5.8: REM-Aufnahmen (a) der gesamten Membran und (b) eines iiberdeckten Kratzers in der
Prototypen-Membran. Die Platin-Metallisierung ist in den REM-Aufnahmen hellgrau dargestellt, die
AIN-Passivierungsschicht dunkelgrau/schwarz.

5.4.2 Charakterisierung

Zum ersten Funktionstest des Prototyps wurde in einem Testaufbau die Kavitat unterhalb der Membran

evakuiert, um einen Unterdruck von ca. 1 bar zu erzeugen. Nach dem Erreichen des maximal moglichen
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Unterdrucks wurde dieser fiir 15 Sekunden gehalten und anschlieBend die Vakuum-Pumpe abgeschaltet.
Nach dem Abschalten der Pumpe wurde der Unterdruck wieder langsam abgebaut, bis schlielich wieder
Umgebungsdruck erreicht wurde.

Waiéhrend der Druckdnderungen wurde die Wheatstone-Briicke an der Oberseite der Membran mit
Uy = 5 V versorgt und durchgehend die Briickenspannung Uy gemessen. In Abb. 5.9 ist die Verdnderung
der auf die Versorgungsspannung genormten Briickenspannung bei der Belastung der Membran durch
1 bar zu sehen. Mit dieser Messung kann die grundsétzliche Funktionalitdt der hergestellten Membran

demonstriert werden.

0.08

0.07 -

0.06

0.05

Uy /Uy [mV V]

Il
0 20 40 60 80 100 120
Zeit [s]

Abbildung 5.9: Anderung der auf die Versorgungsspannung genormten Briickenspannung Uy/U, auf
Grund einer Druckénderung von 1 bar.

5.5 Zusammenfassung

Es konnte gezeigt werden, dass sich ein statischer Drucksensor basierend auf einer Membran aus Nickel-
Basislegierung mit metallischer Pt Diinnfilm-DMS realisieren lésst.

Da es sich bei der Nickel-Basislegierung um ein elektrisch leitendes Substrat handelt, sind neben den
elektro-mechanischen Eigenschaften der Funktionsschicht auch die Eigenschaften der elektrisch isolie-
renden Passivierungsschicht zentral.

Das Abscheiden einer zuverléssig elektrisch isolierenden Passivierungsschicht stellt jedoch auf Grund
der hohen Anforderungen an die thermische und chemische Stabilitdt sowie der sehr rauen Oberfliche
der Nickel-Basislegierung eine anspruchsvolle Aufgabe dar. Die in Kapitel 5.2.3 prasentierte mehrlagige
AIN-Passivierungsschicht scheint ein moglicher Ansatz zu sein. Da es jedoch auch bei dieser Passivie-
rungsschicht noch Probleme mit elektrischen Kurzschliissen gibt und auch der Warmeausdehnungskoef-
fizient nicht optimal an das Substrat angepasst ist, sind weitere Versuche notwendig.

Fir den Aufbau eines fertigen Sensors muss aulerdem noch die passende Aufbau- und Verbindungs-
technik gefunden werden und auch die Integration der metallischen Diinnfilm-Dehnmessstreifen in be-

reits bestehende piezoelektrische Drucksensoren wird zukiinftig noch Entwicklungsarbeit erfordern.
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Kapitel 6
Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurden die elektro-mechanischen Eigenschaften von gesputterten Diinnfilmen aus rei-
nem Platin bzw. von Schichtstapeln aus sehr diinnen Platin- und Aluminiumnitridschichten unter-
sucht. Ziel war es, die Diinnschichtsysteme zu charakterisieren und auf ihre Eignung fiir den Einsatz in
Hochtemperatur-Drucksensoren zu untersuchen.

Fiir Diinnschichten aus reinem Platin konnte gezeigt werden, dass ein einstiindiger post depositi-
on annealing Schritt bei 700°C zu einer thermischen Stabilisierung der elektrischen Eigenschaften der
Platin-Diinnfilme fithrt und dass bei Temperaturen bis zu 500°C an Luft keine weiteren thermisch in-
duzierten Anderungen der Kristallstruktur oder des elektrischen Widerstandes auftreten.

Anschliefend wurde gezeigt, dass Pt-Diinnfilme mit einer Schichtdicke von 25, 50 bzw. 100 nm
dhnliche elektro-mechanische Eigenschaften aufweisen und kein Einfluss der Schichtdicke auf den k-
Faktor der Platin-Schichten besteht.

Weiters konnte jedoch nachgewiesen werden, dass der verwendete Haftvermittler signifikanten Ein-
fluss auf die elektro-mechanischen Eigenschaften der Pt-Diinnfilme hat. Bei der Verwendung von Titan
als Haftvermittler trat bei Messtemperaturen ab 100°C und einer zusédtzlichen mechanischen Belas-
tung eine unzureichende Stabilitdt der elektro-mechanischen Eigenschaften auf. Aus diesem Grund sind
Ti/Pt-Diinnschichten als Materialkombination fiir Dehnmessstreifen fiir Hochtemperatur-Anwendungen
nicht geeignet. Im Gegensatz dazu konnte bei der Verwendung von Cr und TiO, als Haftvermittler
ein temperaturstabiles elektro-mechanisches Verhalten nachgewiesen werden, wobei sowohl der hochste
k-Faktor von ca. 4,3 bei Raumtemperatur als auch die beste elektro-mechanische Stabilitdt bei den
TiO2 /Pt-Diinnfilmen bestimmt werden konnte.

Abschlielend konnte der Einfluss der Sputterparameter auf den k-Faktor der Pt-Dinnfilme nach-
gewiesen werden. Eine hohere Sputterleistung und erhohte Substrattemperatur hatten eine grofiere
Korngrofle in der polykristallinen Pt-Schicht zur Folge, die — wie im T-T-P-Modell beschrieben — zu
einer Erhohung des k-Faktors von iiber 20 % fihren. Der k-Faktor bei Raumtemperatur stieg von 2,6
bei Cr/Pt(lp)-Méaandern auf 3,2 bei Cr/Pt(hp)-Schichten.

Nachdem die reinen Platin-Diinnschichtdehnmessstreifen mit ca. 3,7 - 10 K! einen relativ hohen
Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstandes aufgewiesen haben, wurde anschlieend eine
Moglichkeit vorgestellt, den TCR der Diinnschicht-DMS zu reduzieren ohne dabei den k-Faktor negativ
zu beeinflussen.

Es wurden Schichtsysteme bestehend aus 3 nm dinnen Pt- und 7nm diinnen AIN-Schichten (in
dieser Arbeit AIN/Pt-Multilayer genannt) abgeschieden und anschliefend durch einen post deposition
annealing Schritt thermisch stabilisiert. Es konnte gezeigt werden, dass ein einstiindiger Annealing-

Schritt bei 900°C zu einer teilweisen Vermischung der amorphen AIN- und der polykristallinen Pt-

84
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KAPITEL 6. ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK 85

Schichten fiihrt. Aulerdem kam es zu thermisch induzierten Rekristallisationsprozessen, die zusammen
mit den Vermischungsprozessen zu einem bei Messtemperaturen von bis zu 500°C stabilen elektro-
mechanischen Verhalten fiihren. Neben den elektro-mechanischen Eigenschaften der Multilayer wurden
auflerdem die Schichtstruktur und die Kristallinitdt der Schichtsysteme genauer untersucht.

Zusétzlich wurde der Einfluss des AIN/Pt-Verhéltnis untersucht. Zu diesem Zweck wurden Multilayer
hergestellt und charakterisiert, die aus Doppelschichten aus 3 nm AIN und 7 nm Pt, 5nm AIN und 5
nm Pt oder 7 nm AIN und 3 nm Pt bestanden. Bei allen drei Multilayer-Systemen konnte gezeigt
werden, dass durch die Vermischung von Platin und Aluminiumnitrid der TCR der Diinnschicht-DMS
signifikant beeinflusst werden konnte. Zusétzlich konnte sogar eine Verbesserung des k-Faktors erzielt
werden. Das beste Ergebnis wurde mit einem AIN/Pt-Multilayer bestehend aus jeweils 5 nm diinnen
AIN und Pt-Schichten erzielt, der einem einstiindigen post deposition annealing bei 900°C unterzogen
wurde. Bei den AIN5/Pt5-Multilayern konnte der TCR um ungefihr den Faktor 3 auf 1,3 - 102 K-!
gesenkt werden und zusédtzlich erhohte sich der k-Faktor bei Raumtemperatur auf ca. 4,8.

Im letzten Kapitel wurde schlieBlich noch die Herstellung einer Membran fiir einen Prototypen ei-
nes Drucksensors flir Hochtemperatur-Anwendungen diskutiert und der Herstellprozess einer Membran
aus Nickel-Basislegierung vorgestellt. Es wurden verschiedene Ansétze fiir die elektrische Isolation der
Pt-Diinnfilm-DMS gegeniiber der Membran diskutiert und abschlieSend wurden erste Messergebnisse
einer mit AIN passivierten Membran mit darauf gesputterten Pt-Diinnschicht-DMS présentiert. Bei
der Diskussion des Herstellprozesses zeigte sich, dass neben den elektro-mechanischen Eigenschaften
der Funktionsschicht vor allem die Isolationseigenschaften und die Defektanfalligkeit der Passivierungs-
schichten fiir die Qualitdt des Drucksensors kritisch sind.

Ein moglicher Ansatz, an den zukiinftige Forschungstétigkeiten ankniipfen kénnten, ist die weite-
re Untersuchung des Einflusses der Haftschicht auf die elektro-mechanischen FEigenschaften von Pt-
Diinnschicht-DMS. Das elektro-mechanische Verhalten der Pt-Diinnschicht-DMS bei erhéhten Tempe-
raturen und vor allem die dabei auftretende Instabilitét der Ti/Pt-Schichtsysteme konnte nicht restlos
geklart werden.

Des Weiteren wiirden sich auch fortfithrende Untersuchungen von Multilayer-Systemen anbieten.
Insbesondere die Suche nach Alternativen zu den AIN-Sublayern, welche hohere post depostion annealing
Temperaturen ermoglichen, wére vielversprechend. Eine hohere post depostion annealing Temperatur
kénnte zu deutlich stdarkeren Rekristallisationseffekten fithren, die eine Erhéhung der Korngrofien und
damit verbunden hohere k-Faktoren erméglichen. Auflerdem wére eine Multilayer-Struktur denkbar, die
das dewetting von unter 10 nm diinnen Pt-Schichten verhindert und somit die Pt-Diinnfilme stabilisiert,
so dass die vom T-T-P-Modell vorhergesagte Erhohung des k-Faktors bei sehr niedrigen Schichtdicken

untersucht und genutzt werden koénnte.
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Anhang A

Auswerteskript

%k-Faktor-Auswertung

%Auswertung aller k-Faktoren mittels Box-Plot

%Auswertung von Dehnungs- und Stauchungsmessungen inkl. TR-Messung
%Peter Schmid, 07.04.2017

clear all;

close all;
XXX XXX XXX XXX XXX XXX X X X X XX XXX XXX XXX XXX X X XX XXX XXX XXX XXX XX XXX XXX XXX XXX XXX XXX
%SEINGABE XXX XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX

XXX XXX XXX XXX XX XXX X XXX X XX X X X X X X X X XX XXX XXX XX XXX XX XX XX XX XX XX XX XXX XX XXX XXX XX

%Pfad der Quelldateien
addpath(genpath('C:\Dateiverzeichnis\Messdaten'));

%Speichername der Grafik eingeben

save_name = 'Diagramname';

%#Kontrollplots ein-/ausschalten

ctrlplot = 1; %0 = aus, 1= ein

%Eingabe der Dateinamen

f_name_comp = 'TempRunStauchung.txt'; %Messung der Stauchung
f_name_ten = 'TempRunDehnung.txt'; %Messung der Dehnung
f_name_comp_RT = 'MessungTRStauchung.txt'; %TR-Messung Stauchung
f_name_ten_RT = 'MessungTRDehnung.txt'; %TR-Messung Dehnung
Dateinamen = {f_name_comp f_name_ten f_name_comp_RT f_name_ten_RT};
AnzahlDateien = length(Dateinamen);
%Plotparameter
bwidth = 0.2; %Breite der Boxen
cl = 'c'; %Farben der Box fuer Druckbelastung
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ANHANG A. AUSWERTESKRIPT

c2 = 'y'; %Farben der Box fuer Zugbelastung

d = 0.35; %Abstand zwischen 2 Boxen eines Temperaturschrittes

fs_leg = 30; %Fontsize Legende
fs_axl = 30; %Fontsize des Achsenlabels
fs_ax = 30; Y%Fontsize der Achsen

xoffleg 0; %x-0ffset der Legendenposition

yoffleg 0; %y-Offset der Legendenposition

grau = [0.7,0.7,0.7]; %Grauwerte der Hintergrundbalken festlegen
trans_bg = .3; %#Transparenz der Hintergrundbalken (0 - 1)

%Eingabe der Messparameter fuer jede Datei

%Stauchungsmessung

T_steps_comp = 5; %Anzahl der Temperaturschritte
n_cycle_comp = 50; %Anzahl der Messzyklen
p_cycle_comp = 8; %Anzahl der Messpunkte
m_start_comp = 2; %Startpunkt der Mittelung
m_end_comp = 49; %Endpunkt der Mittelung
%#Dehnungsmessung

T_steps_ten = 5;

n_cycle_ten = 50;

p_cycle_ten = 8;
m_start_ten = 2;

m_end_ten = 49;

%TR-Messung Stauchung
T_steps_comp_RT = 1;

n_cycle_comp_RT = 5;
p_cycle_comp_RT = 8;
m_start_comp_RT = 2

’

(%]

m_end_comp_RT =

%TR-Messung Dehnung
T_steps_ten_RT = 1;
n_cycle_ten_RT = 5;
p_cycle_ten_RT = 8;
m_start_ten_RT = 2;
m_end_ten_RT = 5;

%Zusammenfassen der Temperaturschritte & Messparameter
Temperaturschritte = [T_steps_comp T_steps_ten T_steps_comp_RT
T_steps_ten_RT];

Messzyklen = [n_cycle_comp n_cycle_ten n_cycle_comp_RT n_cycle_ten_RT];
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ANHANG A. AUSWERTESKRIPT

AnzahlMesspunkte = [p_cycle_comp p_cycle_ten p_cycle_comp_RT
p_cycle_ten_RT];
Start = [m_start_comp m_start_ten m_start_comp_RT m_start_ten_RT];

Ende = [m_end_comp m_end_ten m_end_comp_RT m_end_ten_RT];

XXX XX XXX XXX XXX XXX XX XX XX XX XX XX X X X XX XX XX XX XX XX XXX XX XX XXX XXX XXX XX XX XX XX XX XX
%DEFINIEREN DER KONSTANTEN XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX
HX XXX XXX XXX XX XX XXX XX XX X XX X XX X X X X X XX XXX XXX XX XXX XX XX XX XX XX XX XXX XX XX XXX XXX XX

col R = 1; %Spalte in der R in der Quelldatei steht
col_F = 2; %Spalte in der F in der Quelldatei steht
col T = 3; %#Spalte in der T in der Quelldatei steht
col_pos = 4; %Spalte in der die Position in der Quelldatei steht

swz = 6.9E-6; ’mm per count; z-Hub des Motors 1lt. Datenblatt
dzb = 0.36/5; %mm/N; Stauchung der Messdose bei Belastung

pos_zero = 0; /mm Definieren der Nullposition

dEdz = 6.13E-4; Jmm~(-1), Materialkonstante fuer Saphir aus FEM

S X X XXX XXX XXX XXX X X X X X X XX X XX XXX XXX X X X X XXX XXX XXX XXX XXX XXX XX XXX XXX XXX XXXXXXXX
%DATENVORBEREITUNG UND INITIALISIEREN DER VARIABLEN XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX
XX XXX XXX XXX XXX XX X X X X X X XX XXX XXX XXX XX XX X X XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX
for z=1 : AnzahlDateien

%Importieren der Quelldaten

f _name = Dateinamen{z};

D = load(f_name);

%#Einlesen der Temperaturschritte, Messzyklen & Messpunkte

T_steps = Temperaturschritte(z); ’%Anzahl der Temperaturschritte
n_cycle = Messzyklen(z); %Anzahl der Meeeszyklen;
p_cycle = AnzahlMesspunkte(2z); %Messpunkte pro Messzyklus
p_cycle = p_cyclex2;

%Einlesen der zu mittelnden Zyklen
m_start = Start(z);

m_end = Ende(z);

%Initialisieren der loklen Variablen

row_R = 1; %Index fuer die Zeilenzaehlung

row_RO = zeros(T_steps,1); JArray fuer die Zeilen der RO-Messungen

A = zeros(p_cyclexn_cycle ,4); %Pufferarry fuer auszuwertende Daten
RO = zeros(T_steps,1); %Array fuer die extrahierten RO-Werte
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ANHANG A. AUSWERTESKRIPT 89

zeros (1, T_steps); %Array fuer Temperaturen

=
I

zeros(n_cycle*2, T_steps);

%Extrahieren der RO-Messungen

for n=0 : T_steps-1 %Finden der Zeilen in denen RO steht
row_RO(n+1,1) = 1+n*x(n_cycle*p_cycle+1l);

end

for n=0 : T_steps-1 %Auslesen der RO-Werte
RO(n+1,1) = D(row_RO(n+1,1),1);

end

D = removerows (D, row_RO); %Entfernen der RO-Werte aus dem Datensatz

XXX XX XXX XXX XX XXX X XXX XXX X X XX X XX X X X X X X XX X X X X XX KX XXX XXX XX XX XXX XXX XXX XXX XX XX
%BERECHNUNG DER K-FAKTOREN FUER JEDE MESSREIHE EINZELN XXXXXXXXXXXXXXXXXX
XX XXX XXX XX XX XX XXX X XX XX X X X X X X X X X X XX XXX XXX XX XXX XX XX XX XX XX XX XXX XX XX XX XX XX XX

for n=0 : T_steps-1 %Start der Schleife ueber alle T-Schritte

%#Beschreiben des T-Arrays fuer Plots

T(n+1) = D(l+n*n_cycle*p_cycle,col_T);

%#Laden der Daten des aktuellen Temperaturzyklus

c_start = 1 + nxp_cycle*n_cycle; %Startpunkt des Temperaturzyklus
c_end = (n+1)*p_cycle*n_cycle; %Endpunkt des Temperaturzyklus

A = D(c_start : c_end, :);

R = A(:,col_R);

F = A(:,col_F);

pos = A(:,col_pos); %Auslesen der Pos-Werte

pos = poOsS*swz; %Umrechnen des Positionswertes in mm
pos = pos - dzbxF - pos_zero; %#Stauchungs-Korrektur

for j=0 : (n_cyclex*2-1) JAuswerten jeder Be- und Entlastungskurve

%Laden der benoetigten Daten

R_d = R(1+j*(p_cycle/2) : (j+1)*(p_cycle/2));
F_d = F(1+j*(p_cycle/2) : (j+1)*(p_cycle/2));
pos_d = pos(1+j*x(p_cycle/2) : (j+1)x(p_cycle/2));
%Interpolieren von RO

RO_interpol_F = polyfit(F_d, R_d,1);
RO_interpol = polyval(RO_interpol_F,0);
%Berechnen der relativen Widerstandsaenderung
dR = (R_d - RO_interpol)/RO_interpol;
%Berechnen des linearen Fits

fit_z = polyfit(pos_d,dR,1);

%Auslesen der Steigung des Fits

dRdz = abs(fit_z(1));


https://www.tuwien.at/bibliothek
https://www.tuwien.at/bibliothek

Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Dissertation ist an der TU Wien Bibliothek verfugbar.

The approved original version of this doctoral thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thele

(]
10
ledge

now!

b

i
r

ANHANG A. AUSWERTESKRIPT

%Berechnung des k-Faktors
k_d = dRdz / dEdz;
%Speichern des k-Faktors
K(j+1,n+1) = k_d;

end

end % Ende Temperaturschleife

HEXXX XX XXX XXX XXX XXX XXX X XXX XXX X XXX XK XX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XX XXX XXX XXX XX
%KONTROLLPLOTS XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX
HEXXXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XX XX XX XX XX XX XX XX XX KX KX KX KX KX KX XXX XXX XXX XXX XXX XX
if ctrlplot == 1

K_avg = zeros(l, T_steps);

for i 1 : T_steps
for j = 1 : n_cyclex*2

K_avg(l,i) = K_avg(1l,i) + K(j,i);
end

end

K_avg K_avg / (n_cycle *2);

farbe = [cl c2 c1 c2];

figure (1)

plot(T, K_avg, 'ko', 'LineWidth', 6, 'Color', farbe(z))
grid on

box on

hold on

xlabel ('T [°C]','fontsize',b24)

ylabel ('Gauge Factor','fontsize',b24)
title('Kontrollplot: Avg k-Faktor', 'fontsize',24)

end

XXX XXX XXX XXX XXX X X X X X XX XXX XXX XXX XX X X XXX XX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XX XXX XXX
%ENDE KONTROLLPLOTS XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX
XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XX XX XX XXX XX XX XX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX XXX

if z == 1
K_TR_comp = K;
end
if z ==
K_TR_ten = K;
end
if z ==
K_RT_comp = K;
end
if z ==
K_RT_ten = K;
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end

end %Ende der Schleife

HXXXXX XXX XXX XXX XX XXX XXX XX XXX XXX XXX XXX XX XXX XXX XX XXX XX XXX XXX XXX XX XXX XXX XX XX
%BOX-PLOT XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX

XXX XX XXX XXX X XXX XX XXX XXX X XXX X KX X X X X X X XX X X X XX XXX XXX XX XXX XXX XXX XX XXX XXX XX XX

%Anpassen der RT-Messungen

K_RT_comp vertcat (K_RT_comp, K_RT_comp, K_RT_comp, K_RT_comp, K_RT_comp)
K_RT_comp = vertcat(K_RT_comp, K_RT_comp);
K_RT_ten = vertcat(K_RT_ten, K_RT_ten, K_RT_ten, K_RT_ten, K_RT_ten);

K_RT_ten = vertcat(K_RT_ten, K_RT_ten);

%Zusammenfassen und Sortieren der k-Faktoren in ein Array

K_G = horzcat (K_RT_comp, K_RT_ten, K_TR_comp(:,1), K_TR_ten(:,1),...
K_TR_comp(:,2), K_TR_ten(:,2), K_TR_comp(:,3), K_TR_ten(:,3),...
K_TR_comp(:,4), K_TR_ten(:,4), K_TR_comp(:,5), K_TR_ten(:,5));

%Definieren der x-Position

T G=[123456789 10 11 12];

positions = [1-d/2 1+d/2 2-d/2 2+d/2 3-d/2 3+d/2 4-d/2 4+d/2
5-d/2 5+d/2 6-d/2 6+d/2];

%Boxplot

figure (2)

bp=boxplot(K_G,T_G, 'Notch','on', 'positions',positions, ' 'Widths',bwidth);

%Latex Interpreter fuer Achsen

set (0, 'DefaultTextInterpreter', 'latex')

%Ausblenden der Outlier

set (bp(7,:),'Visible','off")

%#Beschriften der Y-Achse

ylabel ('k-Faktor', 'fontsize',fs_axl)

%Einschalten der Hilfslinien fuer die y-Achse

set (gca, 'ygrid','on')

%Beschriften & Formatieren der x-Achse

set(gca, 'xtick',[mean(positions(1:2)) mean(positions(3:4))...
mean (positions(5:6)) mean(positions(7:8)) mean(positions(9:10))...
mean (positions (11:12))1])

set(gca, 'TickLabelInterpreter','latex');

set(gca, 'xticklabel' ,{'$$\mbox{T}_{\mbox{R}}$$"',
'$$100°{\circ}\mbox{C}$$','$$200"{\circ}\mbox{C}$$"',
'$$3007°{\circt\mbox{C}$$"','$$400"{\circF\mbox{C}$$",
'$$5007{\circ}\mbox{C}$$"'})

set(gca, 'fontsize',fs_ax) % Schriftgroee der Achsenaendern
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hxlab = xlabel('Temperatur', 'fontsize',fs_axl);

x1im ([0 71])
ylim ([0 5])

%Einfaerben der Boxen

color = [cl, ¢c2, cl1, c2, c1, c2, c1, c2, c1, c2, cl, c2];

h = findobj(gca, 'Tag','Box');
for j=1:length(h)

patch(get(h(j), 'XData') ,get(h(j),'YData'),color(j), 'FaceAlpha',.5);

end
%Erstellen der Legende
c = get(gca, 'Children');

hlegl = legend(c(1:2), 'Druckbelastung',

'location', 'morthwest');

%Einstellen der Schriftgroee der Legende

'Zugbelastung',

set (hlegl, 'fontsize',fs_leg,'interpreter','latex')

%Maximieren des Fensters

set (gcf, 'units', 'normalized', 'outerposition',[0.04 0.04 0.9 0.91)

%Grauen Hintergrund einfuegen

yl = ylim; %Auslesen der y-Min/Max-Werte der y-Achse

xbgl = [.5 1.5 1.5 .5];

xbg2 = [2.5 3.5 3.5 2.5];
xbg3 = [4.5 5.5 5.5 4.5];
xbgd = [6.5 7 7 6.5];

ybg = [yl(1) yl(1) yl1(2) yl(2)]1;
patch(xbgl,ybg,grau, 'EdgeColor', 'none'
patch(xbg2,ybg,grau, 'EdgeColor', 'none'
patch(xbg3,ybg,grau, 'EdgeColor', 'none'
patch(xbgd,ybg,grau, 'EdgeColor', 'none'
%Rahmen einschalten

box omn

%Legende verschieben

posleg = get(hlegl, 'Position');

B

>

B

B

'FaceAlpha'
'FaceAlpha'
'FaceAlpha'
'FaceAlpha'

,trans_bg)
,trans_bg)
,trans_bg)
,trans_bg)

set (hlegl, 'Position', posleg + [xoffleg yoffleg O 0])

%Speichern der Grafik
saveas (figure(2),save_name, 'epsc');

saveas (figure(2),save_name, 'png');
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Al,O3
AIN
AIN3Pt7
AIN5Pt5
AINT7Pt3
Ar

BDT
CO.

Cr

Crx O,
DC

DMS
EDX
FIB
FWHM
HF
HRTEM

MEMS

Pd

Pt
Pt(hp)
Pt(lp)

REM

Aluminiumoxid

Aluminiumnitrid

Multilayer bestehend aus 3 nm AIN-Schichten und 7 nm Pt-Schichten
Multilayer bestehend aus 5 nm AIN-Schichten und 5 nm Pt-Schichten
Multilayer bestehend aus 7 nm AIN-Schichten und 3 nm Pt-Schichten
Argon

brittle to ductile transition

Kohlenstoffdioxid

Chrom

Chromoxid

direct current

Dehnmessstreifen

energy dispersive X-ray spectroscopy

focused ion beam

full width half maximum

Flussséure

high resolution transmission electron microscopy

micro electro-mechanical system

Stickstoff

Sauerstoff

Palladium

Platin

Platin, abgeschieden mit hoher Sputterleistung und zus. Substratheizung

Platin, abgeschieden mit niedriger Sputterleistung

Rasterelektronenmikroskop
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RF radio frequency
SAW surface acustic wave
Si Silizium
SizgNy Siliziumnitrid
SiC Siliziumcarbid
SiO, Siliziumdioxid
SOI silicon on insulator
STEM scanning transmission electron microscope
TCR Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes
TEM Transmissionselektronenmikroskop
Ti Titan
TiO, Titandioxid
vdp Van der Pauw
\)\% Wolfram
XRD X-ray diffraction
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