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Abstract

Abstract

Flexoelectricity is an electromechanical coupling effect that occurs in all insulators and can
dominate piezoelectricity on the nanoscale. The direct effect describes polarisation due to a
mechanical strain gradient or via the converse effect the presence of strain through an electric
field gradient. To expand the flexoelectric effect to the microscale, modifications of the field
were simulated, and a cantilever process was developed. To analyse the catalytic behaviour of
the electrodes cantilever measurements under different atmospheres were made. The results
show that the modifications had an influence on the vibrational behaviour of the cantilever.
Cantilevers with an inhomogeneous distribution of the permittivity showed the same behaviour
as that with a homogeneous dielectric. For further conclusions, the local distribution of the
permittivity must be measured. For the cantilevers with different top electrodes, it could be
shown that those with more edge effects have a smaller deflection than those with less edge
effects. Only after a tailored etching of the dielectric the cantilevers with stronger edge effects
outperform those without a specific patterning. The curvature of the fabricated cantilevers,
induced by an electric field gradient, are competitive to piezoelectrically stimulated cantilevers.
In addition, it has been shown that the flexoelectric constant is getting lower when increasing
the temperature during operation, but a change in the humidity did not affect the vibrational
behaviour of the cantilever. The results of this work give a fundamental understanding which

modifications have an impact on the flexoelectric coupling effect.
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Abstract

Die Flexoelektrizitdt ist ein elektromechanischer Kopplungseffekt, welche in allen
dielektrischen Materialien vorkommt und auf der Nanoskala Piezoelektrizitdt iiberwiegen kann.
Der direkte Effekt beruht auf eine Polarisation durch einen Deformationsgradienten oder im
konversen Fall auf eine Dehnung des Materials durch einen elektrischen Feldgradienten. Um
den flexoelektrischen Effekt auf die Mikroskala auszuweiten, wurden Modifikationen des
Feldes simuliert und ein Cantilever-Prozess entwickelt, um die verbesserte Kopplung zu
untersuchen. AuBBerdem wurden die Cantilever unter verschiedenen Atmosphiren getestet, um
die katalytische Wirkung der Elektroden zu analysieren. Die Ergebnisse zeigen, dass durch die
Modifikationen die erzeugten Feldgradienten eine Anderung der Schwingung bewirken.
Cantilever mit einer inhomogenen Verteilung der Permittivitit zeigten das gleiche Verhalten
wie Cantilever mit einem homogenen Dielektrikum. Fiir weitere Schlussfolgerungen muss der
Verlauf der Permittivitédt bei den hergestellten Bauteilen bestimmt werden. Fiir die Cantilever
mit unterschiedlichen Topelektroden konnte gezeigt werden, dass diejenigen mit mehr
Kanteneffekten eine geringere Auslenkung aufweisen als diejenigen mit weniger Kantenlénge.
Erst nach einem strukturierten Atzen des Dielektrikums zeigten die Cantilever mit stirkeren
Kanteneffekten eine stirkere Auslenkung. Die Kriimmung der Cantilever, verursacht durch
einen elektrischen Feldgradienten, ist vergleichbar mit piezoelektrisch angeregten Cantilevern.
Es konnte gezeigt werden, dass die flexoelektrische Konstante mit steigender Temperatur sinkt
und unabhingig von der Luftfeuchtigkeit ist. Mit den gewonnenen Erkenntnissen dieser Arbeit
konnen neue Test- und Bauelementstrukturen iiberlegt werden, um den Feldgradienten weiter

zu erhohen.
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1 Einleitung

Einleitung

Elektromechanische Kopplungseffekte existieren bei einer Vielzahl von Materialien. Auch bei
biologischen Materialien iibernehmen die elektromechanischen Funktionen eine wesentliche
Rolle, wie zum Beispiel bei der auditiven Wahrnehmung, welche durch mechanosensitive
Ionenkanile gewihrleistet wird oder wéahrend der Reizweiterleitung, bei welcher die Neuronen
anschwellen. Solche Phéanomene erweckten das Interesse die fundamentalen Eigenschaften
dieser Transducer zu verstehen und Materialien zu entwickeln, welche dhnliche Wirkungsweise
besitzen. Aus diesem Grund wurden intelligente Werkstoffe entwickelt, welche auf verdnderte
Umgebungsbedingungen reagieren. Beispiele, bei welchen diese elektromechanisch-aktiven
Materialien zum Einsatz kommen, sind Bauelemente wie Sensoren, Aktuatoren und Energy
Harverster [1][2]. Piezoelektrische Kristalle sind ein wesentlicher Bestandteil dieser
intelligenten Materialien, welche durch mechanischen Stress eine elektrische Polarisation
erzeugen und im umgekehrten Fall sich proportional zum angelegten elektrischen Feld dehnen.
Nur Kristallklassen mit fehlender Zentrosymmetrie sind piezoelektrisch und kénnen durch

Deformationen der Atome interne Polarisationen erzeugen [1].

Ein alternativer Effekt, welcher im Vergleich zur Piezoelektrizitit weniger Aufmerksamkeit
geschenkt wurde, ist die Flexoelektrizitdt. Bei diesem Effekt fiihrt ein mechanischer
Dehnungsgradient zur spontanen elektrischen Polarisation des Materials oder beim konversen
Effekt zu einer mechanischen Spannung bei einem elektrischen Feldgradienten. Im Gegensatz
zur Piezoelektrizitdt besteht der flexoelektrische Effekt auch in zentrosymmetrischen
Materialien, durch Brechung der Symmetrie bei inhomogener Dehnung, beziehungsweise eines

Stressgardienten. Aufgrund von mechanischen Einschrinkungen féllt der flexoelektrische
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1 Einleitung

Effekt jedoch auf makroskopischer Skala deutlich geringer aus als der piezoelektrische, da ein

hoher Stressgradient zur technischen Nutzung vorliegen muss [1] [3].

Durch die vom flexoelektrischen Effekt nur geringe Anzahl an generierten Ladungstrigern, bei
geringen Dehnungsgradienten, limitiert praktischen Anwendungen. Aus diesem Grund wurden
Ansitze untersucht, um den Effekt zu verstirken. Einerseits kann der Effekt mit Materialen mit
hoher Permittivitét verstirkt werden, da die Flexoelektrizitét proportional mit der Permittivitét
skaliert. Ein anderer Ansatz beruht auf der Reduzierung der Schichtdicke des Dielektrikums,
da dadurch die Auslenkung des Cantilevers aufgrund der geringeren Biegesteifigkeit steigt. Im
Gegensatz dazu sinkt beim piezoelektrischen Effekt die Auslenkung mit Reduzierung der
Schichtdicke. Dadurch kann der flexoelektrische Effekt stirker als der piezoelektrische werden.
Die grofite Herausforderung im Feld der Flexoelektrizitét ist es bei einer breiten Palette von

Materialien, auch auf Mikroskala, ausreichend starke Effekte zu erzielen [3] [4] [5] [6].

In dieser Arbeit wird mit unterschiedlichen Ansitzen versucht, den flexoelektrischen Effekt auf
der Mikroskala derart zu verstirken, dass er in MEMS Sensoren und Aktuatoren eingesetzt
werden kann. Aus diesem Grund wurden Kondensatoren und Cantilever mit unterschiedlichen
Designs hergestellt und mit Laser-Doppler Vibrometrie auf ihr elektromechanisches Verhalten
untersucht. Der erste Ansatz beruht auf eine lokal inhomogene Permittivitédtsverteilung, der
durch Stochiometrie-Variation im Herstellungsprozess des verwendeten Dielektrikums
Titandioxid TiO; erreicht wird. Dadurch lassen sich elektrische Feldspitzen mit hoherem
Gradienten im Material erzeugen. Dieser Ansatz ist &hnlich zu dem hergestellten ,,barrier-layer
Kondensator aus der Publikation von J. Narvaez ef al., bei welchem in der Mitte des
Dielektrikums eine elektrisch leitfahige Schicht eingebracht wird, um die Kapazititen an den

Grenzflachen zu erhohen [4].

Ein anderer Ansatz den flexoeletrischen Effekt zu erhohen lehnt sich dem Review Paper von
X. Jiang et al. an. Hier werden unterschiedliche Strukturen von Dielektrika und Elektroden
gezeigt, um den flexoelektrischen Effekt in Mikro- und Nanosystemen zu verstirken [3].
Daraus ist die Idee fiir den zweiten Ansatz entstanden, in welchem durch eine Strukturierung
der Topelektrode zusétzliche Feldgradienten im Dielektrikum generiert werden, um einen
starkeren flexoelektrischen Effekt zu erhalten. Als Elektrodenmaterial fiir die Bauelemente
wurde Iridiumdioxid IrO> verwendet, da es als Seed-layer fiir TiO> wirkt. AuBerdem wirkt
Iridiumdioxid als Katalysator zur Aufspaltung von Wasser in Wasserstoff und Sauerstoff,
welches fiir ein Sensorkonzept verwendet werden konnte. Um die Einfliisse auf die Cantilever-

Schwingung durch diese Reaktion zu untersuchen, wurde ein Testaufbau entworfen.



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

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

[ 3ibliothek,
Your knowledge hub

2 Theorie Uberblick elektromechanischer Effekte

Theorie

2.1 Uberblick elektromechanischer Effekte

In der Elektrotechnik werden meistens Materialien in amorpher, mono- oder polykristalliner
Form verwendet. Die elektromechanischen Eigenschaften der Werkstoffe werden durch die
Valenzelektronen, den Bindungstypen, die Bindungsrichtung und die dadurch entstehende
Kristallstruktur bestimmt. Die elektromechanische Kopplung hingt zudem von der
Anregungsrichtung und der Orientierung des Kristalls ab. Eine nédhere Betrachtung der
Kristalleigenschaften der verwendeten Materialien in dieser Arbeit wird im Kapitel 2.3 folgen.
Die dielektrischen Eigenschaften von Isolatoren spielen eine wesentliche Rolle bei
elektromechanischen Effekten, da die Einheitszellen der Kristalle durch elektromagnetische
Wellen bzw. auch durch ihre statischen Felder beeinflusst werden konnen. Metalle besitzen frei
bewegliche Elektronen, welche duflere elektromagnetische Felder so beeinflussen, dass die
Felder nicht vollstindig in das innere vom Metall eintreten konnen. Da dielektrische
Materialien eine sehr geringe Anzahl von freien Ladungstragern haben, kann ein &ulleres
elektrisches Feld in das Innere eindringen und mit Atomen bzw. Ionen des Dielektrikums

wechselwirken [7].

Pro Kubikzentimeter existieren in intrinsischem Silizium zirka 10'¢ Elektronen bei
Raumtemperatur. Im Vergleich dazu befindet sich ungefihr ein Elektron pro Kubikzentimeter
in einem Isolator. Somit kann sich in einem Dielektrikum kein Elektronenfluss ausbilden,
jedoch konnen sich die Ladungen im Atom geringfiigig gegenldufig verschieben, wenn ein

duBeres Feld einwirkt. Durch solch eine Verschiebung entsteht ein atomarer Dipol. Dieser
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2 Theorie Uberblick elektromechanischer Effekte

Vorgang der Ausrichtung der Ladungen und dadurch Erzeugung eines Dipols wird als
Polarisation bezeichnet. Dabei spiegelt die relative Dielektrizititskonstante €, auch
Permittivitdt genannt, die Polarisierbarkeit des Materials wider. Wie stark sich ein Material
polarisieren ldsst, hingt unter anderem von der Materialtemperatur und der Frequenz des
anregenden Feldes ab, welches auf die Trigheit der Elektronen, Atome und Dipole
zurtickzufiihren ist. Des Weiteren kénnen sich im Material Ionenstrome ausbilden, welche
aufgrund von Kristallfehlern zustande kommen. Auf den Einfluss auf die lonenstréme wird im

Kapitel 3.2 ndher eingegangen [8].

Phidnomene, bei welchen -elektrische Grofen mechanische beeinflussen, werden als
elektromechanische Effekte bezeichnet. Die bekanntesten sind die Piezoelektrizitit,
Elektrostriktion, Ferroelektrizitdt und die Flexoelektrizitit, wobei der zuletzt genannte Effekt
in den letzten Jahren immer mehr Aufsehen erregt hat, da mit ,,anderen* Materialien &hnliche
Ergebnisse wie bei der Piezoelektrizitdt erreicht werden und die Flexoelektrizitit neue
Anwendungsbereiche abdecken kann. Die genaue Behandlung dieses Effekts erfolgt im
folgenden Kapitel 2.2. In der Abbildung 1 ist das Heckmann Model dargestellt. Es zeigt
graphisch auf, wie die Effekte die verschiedenen Energieformen umwandeln. Dabei ist zu
erwdhnen, dass das Heckmann Model nicht vollstindig ist, denn die elektromechanische

Energieumwandlung beschrénkt sich auf den piezoelektrischen Effekt [8].

[ELECTRICAL |

ey TR -ﬁ-E'.rJ
- 'u:lT'G'EJ' i
PRt e rmal pressure

Thermoelastic effects
MECHANICAL OERMEA

Abbildung 1 Heckmann Model [35]
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2 Theorie Uberblick elektromechanischer Effekte

Um die Elektrostriktion, piezoelektrische und flexoelektrische Effekt unterscheiden zu konnen,
wird im Folgenden auf die Ursachen und Wirkungen eingegangen. Auf die Erkldrung der
Ferroelektrizitit wird verzichtet, da sie eine zusdtzliche spezielle Eigenschaft mancher

Piezoelektrika ist, welche aber diese Arbeit nicht beeinflusst.

Die Piezoelektrizitit und ihr inverser Effekt bezeichnet die Eigenschaft von dielektrischen
Kristallen, mit fehlendem Symmetriezentrum, durch eine mechanische Spannung, auch als
Stress bezeichnet, eine elektrische Polarisation zu erzeugen und umgekehrt. Durch die erzeugte
Polarisation entstehen an der Kristalloberflache Polarisationsladungen. In der Abbildung 2 ist
schematisch ein Kristall dargestellt, in welchem die Pfeile die Dipolmomente angeben. Wenn
keine mechanische Spannung ¢ wirkt, so heben sich die einzelnen Dipolmomente auf und die
Polarisation P ist Null. Wird jedoch eine mechanische Spannung an den Kristall angelegt, so
verschieben sich die einzelnen Ionengruppen und somit die Dipolmomente. Dadurch fallt der
Ladungsschwerpunkt nicht in die Mitte, wodurch ein Dipol entsteht. Die Polarisationsladungen

an der Oberflache des Kristalls werden durch die Dipole hervorgerufen [8].

a =0

|
1

2R
e at. K
o

P

Abbildung 2 Piezoelektrizitat — Kristall mit Piezo-Effekt. Polarisation P bei mechanischer
Spannung c [8].

Im Gegensatz dazu veranschaulicht die Abbildung 3 einen Kristall, bei welchem keine
Piezoelektrizitdt auftritt. Bei einer mechanischen Deformation dndern sich zwar auch die
Position der Ladungen, jedoch heben sich die Ladungsschwerpunkte auf. Somit kommt es zu

keiner Polarisation bei einer mechanischen Spannung [8].
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2 Theorie Uberblick elektromechanischer Effekte
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Abbildung 3 Piezoelektrizitit — Kristall ohne Piezo-Effekt. Keine Polarisation P
bei angelegter mechanischer Spannung o [8].

Bei der mathematischen Betrachtung des piezoelektrischen Effekts muss jedoch zusitzlich die
Richtungsabhéngigkeit beriicksichtigt werden. Durch Tensoren werden die physikalischen
GroBen mit Richtungsabhingigkeit repréasentiert. Die Stufe des Tensors ergibt sich aus der
Anzahl von Richtungs- und Gro6Benabhingigkeiten. Fiir den direkten und indirekten

piezoelektrischen Effekt ergeben sich somit folgende Beziehungen:

Twi = Cijir " Sij — €km " Emo (D

D, = €nij 'Sij + &nm * Emy (2)

wobei Ty der Spannungstensor (das Symbol oy ist auch iiblich), c;x der Elastizititstensor, Sj
der Dehnungstensor, ewn die piezoelektrische Spannungskonstante, E, die elektrische
Feldstirke, D, die elektrische Flussdichte, auch dielektrische Verschiebung, und &nm die
Permittivitdt darstellen. Die Formel 1 beschreibt den indirekten piezoelektrischen Effekt, dabei
setzt sich die Formel aus zwei Teilen zusammen. Der erste Teil, mit dem Elastizitdts- und
Dehnungstensor, reprasentiert das Hooke sche Gesetz. Das Produkt aus der piezoelektrischen
Spannungskonstante und der elektrischen Feldstédrke bilden den zweiten Teil der Formel. Dies
zeigt, dass eine mechanische Spannung in einem piezoelektrischen Material entweder durch
mechanische Dehnung oder durch ein elektrisches Feld hervorgerufen werden kann. Die
Formel 2 zeigt den umgekehrten Fall, den direkten Piezoeffekt. Dabei kann die elektrische
Flussdichte durch ein elektrisches Feld induziert werden oder piezoelektrisch durch eine

Dehnung des Materials [9].
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2 Theorie Uberblick elektromechanischer Effekte

Ein weiterer Effekt, welcher eine Léngeninderung des Materials beim Anlegen eines
elektrischen Feldes verursacht ist die Elektrostriktion. Die Lingendnderung ist jedoch
proportional zum Quadrat der elektrischen Feldstiarke. Durch die quadratische Abhdngigkeit ist
der Effekt unabhingig von der Richtung der elektrischen Feldstirke. Die Ursache der
Elektrostriktion ist darauf zuriickzufiihren, dass bei einem angelegten elektrischen Feld sich die
positiven und negativen Ladungen mit bzw. gegen die Feldrichtung verschieben. Durch diese
Verschiebung entstehen wiederum Dipole, welche mit dem duBleren Feld wechselwirken und

sich in Feldrichtung drehen, welches eine Langenidnderung des Materials zur Folge hat [§].

Der inverse Effekt der Elektrostriktion ist umstritten. Dementsprechend besagen Quellen [8]
[10], dass es keinen inversen Effekt geben kann und somit eine Dehnung oder Stauchung des
Materials zu keiner induzierten Polarisation fiihrt. Hingegen schlieBen andere Quellen die
Existenz nicht aus, auch wenn dieser Effekt womoglich nur auf der Nanoskala messbar ist und
sich makroskopisch ausléscht bzw. nur in Zusammenhang mit dem piezoelektrischen Effekt
auftreten kann [9] [11]. In dieser Arbeit wird nicht néher auf die Existenz des inversen Effektes
eingegangen. Um ein vollstdndiges Bild zu geben, wurden die Formeln aus der Publikation [11]
entnommen, welche den inversen Effekt enthalten. Die Formeln 3 und 4 zeigen den direkten

bzw. indirekten Effekt, wobei gij den Elektrostriktionstensor reprisentiert:

Ty = —ijia - Ei j, 3)

D, = 2'gijmn'Em'Sij- 4)

Als letzten elektromechanischen Effekt wird der flexoelektrische erldutert, sodass der
Unterschied zu den bereits genannten ersichtlich wird. Eine tiefgehende Erklarung folgt im
Kapitel 2.2. Der flexoelektrische Effekt beschreibt die Kopplung zwischen dem mechanischen
Spannungsgradienten und der Polarisation und umgekehrt, das bedeutet, dass eine mechanische
Spannung im Material durch einen elektrischen Feldgradienten hervorgerufen wird. Dabei
skaliert der Effekt mit der elektrischen Permittivitit und der Dicke des Dielektrikums. Die
Wirkung gilt fiir alle Dielektrika, demnach wird die Présenz einer speziellen
kristallographischen Raumgruppe nicht zwingend vorausgesetzt. Die Formeln 5 und 6 zeigen

den direkten und konversen flexoelektrischen Effekt:
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2 Theorie Uberblick elektromechanischer Effekte

0E
Tij = — WjK 'a—x];; (5)
0S
D; = Wij Wkl (6)

J

In den Formeln repréisentiert u;x den flexoelektrischen Tensor. Dabei ist zu erwéhnen, dass es

je nach Bezugsrichtung andere Vorzeichen gibt [12] [13].

Da fiir ein piezoelektrisches Material auch die Elektrostriktion und der flexoelektrische Effekt
mitberiicksichtigt werden miissen, muss eine Superposition aus den Formeln 1 - 6 gemacht
werden. Die Uberlagerungen sind in den Formeln 7 und 8 dargestellt. Zur besseren Lesbarkeit
wurde auf die Tensor-Schreibweise verzichtet. Zudem zeigt die Abbildung 4 den direkten

Vergleich zwischen den Effekten [11]:

0E
T=c-S—e-E —p-— —g-E? 7
¢ e Woor 9 (7)
aS
D=s-E+P+e-S+u-a+2-g-E-S. (8)
Plezoelectricity Flexoelectricity Electrostriction

Ny LT R

[—f| = = *'—‘
! ™ -
= Linear = Mon-uniform strain linear = Cuadratic
= Man-centrosymmetric = All solids = Afl zolids

Abbildung 4 Piezoelektrizitit, Flexoelektrizitdt und Elektrostriktion im Vergleich,
dabei symbolisiert das rot strichlierte Quadrat das Profil ohne anregendes Feld [11].
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2 Theorie Flexoelektrizitdt

2.2 Flexoelektrizitat

Den flexoelektrischen Effekt besitzen alle Isolatoren, wobei eine inhomogene Deformation des
Materials einen hoheren Polarisierungsgrad zur Folge hat. Dabei besteht eine elektro-
mechanische  Kopplung zwischen der Polarisation und dem  mechanischen
Spannungsgradienten. Ein Unterschied zum piezoelektrischen Effekt ist dabei entscheiden:
wenn ein zentrosymmetrisches Material, welches nach Definition nicht piezoelektrisch sein
kann, einer homogenen Deformation ausgesetzt wird, so wird es auch wiahrend und nach dem
Anlegen der mechanischen Spannung zentrosymmetrisch bleiben. Wird jedoch das
zentrosymmetrischen Material inhomogen deformiert, so fallen die Ladungsschwerpunkte
nicht mehr zusammen und es wird Polarisation induziert. Somit ist der flexoelektrische Effekt
ein Symmetrie-brechender Effekt, welcher durch einen Tensor vierter Stufe repréasentiert wird.
Hingegen kommt der piezoelektrische Effekt, dargestellt durch einen Tensor dritter Stufe, nur
in nicht-zentrosymmetrischen Materialien vor. Die Abbildung 5 zeigt den Unterschied
zwischen einer homogenen und inhomogenen Deformation eines zentrosymmetrischen

Materials [14].

a b
_..---'__'__‘---.
fe 3 P=0 -"GT =0

Abbildung 5 Die hervorgerufene Polarisation durch den flexoelektrischen Effekt bei
a) homogener Deformation und b) inhomogener Deformation [14].

Fiir ein theoretisches Verstindnis des flexoelektrischen Effekts, werden im Folgenden die
Formeln 5 und 6 hergeleitet. Dabei wird die Herleitung aus dem Review Artikel ,,Flexoelectric
Effect in Solids* von P. Zubko, G. Catalan und A. K. Tagantsev verwendet. Bei der Herleitung
wird auf den Elektrostriktionsterm verzichtet. Zudem werden im Gegensatz zu den
Formeln 1 -8 die elektromechanischen Gréfen in Abhidngigkeit von der elektrische

Polarisation P hergeleitet und nicht iiber die dielektrische Verschiebung D. Es wird ein 1D
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2 Theorie Flexoelektrizitdt

Model gewdhlt, bei welchem die Tensorschreibweise entfdllt und das thermodynamische

Potenzial ¢,

iiber die dielektrische Suszeptibilitit y, die Federkonstante ¢, und die Konstanten 9, fiir den
piezoelektrischen Term und f7, f> fiir den flexoelektrischen Term definiert. Indem der
piezoelektrische Term, § = 0 Null gesetzt wird, kann theoretisch die reine elektromechanische
Kopplung tiber den flexoelektrischen Effekt bestimmt werden. Zudem werden die beiden

Terme der Gradienten in der Gleichung 9 zusammengefasst,

o L (p.OS_g. 0P
¢G_¢_§ <P ax_S ax)' (10)

so dass die Differenz der beiden Konstanten f; und f> in einem Koeffizienten f, dem
flexoelektrischen Kopplungs-Koeffizienten, zusammengefasst werden. Durch das Weglassen
des piezoelektrischen Anteils und dem Einfithren des flexoelektrischen Kopplungs-

Koeftizienten ergibt sich Gleichung 9 zu:

as oP
f-(P-——S-—)—P-E—S-a. 11
0x 0x

Um aus der Gleichung 11 die statischen, flexoelektrischen Gleichungen zu erhalten, muss das
Minimum des thermodynamischen Potenzials fiir die beiden Zusténde, die Polarisation P und

die Dehnung S, errechnet werden. Mithilfe der Euler-Gleichung:

% d &i =0, (12)

o)

10
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2 Theorie Flexoelektrizitdt

wobei y der Platzhalter fiir die beiden Zustinde darstellt, konnen die Zustandsgleichungen
umgeformt werden. Nachdem nacheinander die Zustdnde in die Formel 12 eingesetzt und nach

ihnen das Potenzial ableitet wird, ergibt sich aus der Beziehung,

L=x-f, (13)

des flexoelektrischen Kopplungs-Koeffizienten f und der flexoelektrischen Konstante u, die

Formeln des direkten und konversen flexoelektrischen Effekts:

P=y-E+ 05 (14)
_X ‘Ll axr
D S O LA S L (15)
o=c X ax ¢ Koax:

In der Formel 14 entspricht der erste Term, mit der Suszeptibilitit y der dielektrischen Antwort
und der zweite der flexoelektrischen mit der flexoelektrischen Konstante u. In der Formel 15
reprasentiert der erste Term das Hookesche Gesetz mit der Elastizitdtskonstanten ¢ und der
zweite Term dem konversen flexoelektrischen Effekt. Zudem ist aus Formel 13 ersichtlich, dass
die flexoelektrische Konstante proportional mit der elektrischen Suszeptibilitdt und somit auch

mit der Permittivitit skaliert [14] [15].

Obwohl der direkte und konverse Effekt denselben Koeffizienten besitzen, zeigt sich eine starke
Asymmetrie der Beiden. Fiir den direkten erzeugt ein Deformationsgradient ohne externes
elektrisches Feld eine homogene Polarisation im Material. Aber beim flexoelektrischen Effekt
erzeugt ein homogenes Feld keinen Dehnungsgradienten, sondern es benétigt einen
Feldgradienten, welcher eine mechanische Spannung erzeugt. Diese Asymmetrie zeigt einen
Kontrast zum piezoelektrischen Effekt [14]. In Kapitel 3.1 wird ndher auf den Verlauf des

elektrischen Feldes an der Grenzfldache Elektrode / Dielektrikum eingegangen.

11
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2 Theorie Verwendete Materialien

Eine Fehlinterpretation der flexoelektrischen Konstanten 4 kann bei Schichten auftreten, wenn
das Verhiltnis zwischen Oberfldche und Volumen hoch ist. In diesen Fallen konnen Anteile der
Grenzflacheneffekte die aus dem Volumen iiberwiegen. Einer solcher Effekte ist die Surface-
Piezoelektrizitidt. Dabei wird ein zentrosymmetrischen Material, aufgrund einer Symmetrie-
Brechung durch unterschiedliche Gitterkonstanten and der Grenzfliche im Bereich einer
Dicke 4 piezoelektrisch, angedeutet in der Abbildung 6. Dies elektromechanische Antwort kann
falsch als Flexoelektrizitdt interpretiert werden, da die Normalkomponente der Flussdichte D
bei Grenzflichen konstant ist und dadurch auch im nicht-piezoelektrischen Bereich ein

elektrisches Feld und eine Polarisierung Pj erzeugt [14].

gy,

RO,

Abbildung 6 Durch Grenzflachen hervorgerufener Piezoeffekt, welcher auch im
Bulk eine Polarisation erzeugt [14].

2.3 Verwendete Materialien

Die Wahl der Materialien fir die Diinnfilme und daraus hergestellten Cantilever wurde
aufgrund mehrerer Kriterien bestimmt. Als Dielektrikum wurde Titandioxid TiO2 gewihlt, da
es aufgrund der hohen Permittivitét eine hohe flexoelektrischen Konstante besitzt. Zudem kann
durch den Sputterprozess die Sauerstoff Konzentration im hergestellten Titandioxid variiert
werden, die daraus folgenden Moglichkeiten werden im Kapitel 3.1 erldutert. Als
Elektrodenmaterial wurde Iridiumdioxid IrO, verwendet, da es aufgrund der #hnlichen
Gitterkonstante als Seed-Layer fiir Titandioxid verwendet werden kann. Aus der dhnlichen
Gitterkonstante ergibt sich ein geringer mechanischer Stress an der Grenzflache, welches die

Surface-Piezoelektrizitit minimiert. Durch die Wahl von Oxiden kénnen die Materialien ihren

12



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

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

thek,

L]
lio
nowledge

b

o
i
r

m YOu

2 Theorie Verwendete Materialien

Festkorperzustand durch Oxidation nicht &ndern, sodass die Gewéhrleistung einer ausreichend

hohen Langzeitstabilitdt vermutet werden kann [13].

Fir die Untersuchung des flexoelektrischen Effektes eignet sich Titandioxid ideal, da es
zentrosymmetisch ist und somit keine piezoelektrischen Eigenschaften besitzt. Das Material
liegt je nach Schichtwachstum in unterschiedlichen Phasen vor. Die zwei gebrduchlichsten
polykristallinen Phasen sind Rutil und Anatase, wobei Rutil eine relative Permittivitdt von
86 — 117.5 entlang der a-Achse und von 151 — 170 entlang der c-Achse der Einheitszelle besitzt
[16]. Wenn das Material in der Anatase-Phase vorliegt, so besitzt es eine deutlich geringere
Permittivitdt von 45.1 in Richtung der a-Achse [17]. Aus diesem Grund wurde fiir die weitere
Arbeit TiO» in der polykristallinen Phase Rutil verwendet. In [13] konnte mit
Rontgendiffraktion (XRD) Messungen nachgewiesen werden, mit welchen Sputter-Parametern
die rutile Phase erzeugt werden kann Diese Prozessparameter werden in der weiteren Arbeit als
Standardparameter fiir TiO> verwendet. In der Publikation von C. Lee et al. sind die
Gitterkonstanten von 4.536 A in Richtung der a-Achse und 2.915 A fiir die c-Achse fiir TiO>
bestimmt worden, dabei stimmen Resultate gut mit Ergebnissen anderer Arbeitsgruppen
tiberein. Die Abbildung 7 zeigt die Einheitszelle von TiO mit der polykristallinen tetragonalen
Phase Rutil [16].

Qo
®Ti

- -

Abbildung 7 Einheitszelle von Titandioxid in der Phase Rutil. Mit
den Gitterkonstanten a und ¢ [16].

Des Weiteren hat Titandioxid den Vorteil, dass es giinstig und direkt integrierbar in einen
Standard Silizium MEMS Prozess ist. Dennoch besitzt das Material die Nachteile der hohen
Leckstrome und die niedrigen Durchbruchfeldstiarken fiir einen Isolator. Fiir die hergestellten

Ti0; Schichten am ISAS wurden Durchbruchsfeldstdrken von 0.3 — 0.5 MV/cm bestimmt [13].

13
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2 Theorie Verwendete Materialien

Titandioxid besitzt eine hohe Permittivitdt, wenn es in der kristallographischen Struktur Rutil
aufwichst. Um das Aufwachsen dieser Struktur zu begiinstigen, wird ein Seed-Layer mit
derselben Struktur gewéhlt. Iridiumdioxid besitzt nicht nur sehr dhnliche Gitterkonstanten, in
Richtung der a-Achse 0.450 A und in c-Achse 3.15 A [18], sondern wichst auch in der in
gleichen tetragonal P42/mnm Kristallstruktur wie Titandioxid auf. Ein weiterer Vorteil von
Iridiumdioxid als Elektrodenmaterial sind die Chemosorptions-Eigenschaften, bei welchen
Sauerstoffatome durch die Schicht diffundieren kénnen. Es konnte gezeigt werden, dass mit
IrO-Elektroden die Bauteile stabiler funktionieren und die elektrische Charakteristik ein
besseres Verhalten aufweisen [19]. Zudem konnte in Publikationen gezeigt werden, dass in
vielen memresistiven Bauteilen, unter anderem auch mit TiO» aufgebaut, das elektrische
Schaltverhalten stark durch die relative Luftfeuchtigkeit, beziehungsweise durch die
Sauerstoffkonzentration im Dielektrikum, verdndert wird [20] [21].In der Publikation von D.
S. Jeong et al. wird aufgelistet, welchen Einfluss eine Atmosphire, reich an Sauerstoff, auf
einen Titandioxid Kondensator mit Platin-Elektroden haben kann. Dabei konnte bei angelegten
elektrischen Feldern festgestellt werden, dass diffundierte Sauerstoffatome zu einem

elektrischen Pfad im Dielektrikum fithren. Dieses Verhalten ist in der Abbildung 8 gezeigt [22].

Um den Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf die in dieser Arbeit hergestellten Proben zu
untersuchen, wurde ein Testauftbau entworfen, sodass wéhrend der Messung die Cantilever

unterschiedlicher Atmosphéiren ausgesetzt werden konnen.

+Voor +l 0, W or-
@ . " ®
5.0;—.?.{::5::._. o PHO"
Vc" ""-.‘- qu‘
Vv
i s of V..~ V-VF- Dvﬂ-
v, Vi Vel 2
() V.=
VoV V,"?..

Abbildung 8 Pt/TiO2/Pt Kondensator unter Sauerstoff Atmosphire
bei a) positiver Spannung an der Topelektrode und b) anschlieSender
Umpolung [22].

14
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2 Theorie Mikromechanische Resonatoren

2.4 Mikromechanische Resonatoren

Mikromechanische Resonatoren sind mechanische Strukturen, die typischerweise aus balken-,
briicken-, platten-, oder membran-artigen Strukturen aufgebaut sind. In dieser Arbeit werden
zur Untersuchung des flexoelektrischen Effektes Cantilever, also mikromechanische, einseitig
eingespannte Balken verwendet. Aus diesem Grund wird in diesem Kapitel auf ihre zentralen
Eigenschaften in Bezug auf Eigen-bzw. Resonanzfrequenzen, Eigenmoden und Giitefaktoren

eingegangen.

Mechanische Strukturen besitzen viele Vibrationsmoden, welche auch als Eigenmoden
bezeichnet werden. Bei der Eigenfrequenz wird die gesamte Energie des mechanischen
Systems von kinetischer in potenzielle Energie, und umgekehrt, umgewandelt. In realen
Strukturen schwingt das System jedoch nur fiir eine begrenzte Zeit aufgrund von Verlusten.
Auf die moglichen Mechanismen, welche zu Verlusten fithren, wird spéter bei der Erkléarung
des Giitefaktors ndher eingegangen. Bei realen, verlustbehafteten Systemen wird die
Eigenmode als Resonanz bezeichnet. Die Frequenz, bei welcher die Umwandlung von
kinetischer und potenzieller Energie am stérksten ausgeprégt ist, wird als Resonanzfrequenz
bezeichnet. Sie ist typischerweise ein wenig unterhalb der Eigenfrequenz des verlustfreien
Systems. Fiir die Bestimmung der Resonanzfrequenz von mikro- und nanomechanischen
Systemen wird die jeweilige Eigenfrequenz durch analytische Modelle oder durch finite

Elemente Simulationen bestimmt [23].

Die analytische Losung des Eigenmoden-Problems eines Biegebalkens kann unter bestimmten
Annahmen exakt bestimmt werden. Dazu wird ein Model basierend auf der Euler-Bernoulli
Balken Theorie, von den Schweizer Mathematikern Leonard Euler und Daniel Bernoulli
verwendet. Das Biegeverhalten kann unter den Annahmen, dass der Cantilever schmal
(Lange / Dicke bzw. Breite > 10) und die Rotations- und Scherkréfte vernachlédssigbar sind,
modelliert werden. Fiir ein Material mit linearer Elastizitdt und kleinen Auslenkungen u(x, t)

ergibt sich die Bewegungsgleichung eines diinnen Cantilevers (Euler-Bernoulli beam) zu

0%u(x,t) 0*u(x, t)
A ——— +Enoa " —7—=0,
at? dx*

(16)

15
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2 Theorie Mikromechanische Resonatoren

bei welcher p die Massendichte, A die Fliache, ¢ die Zeit, E.oas das Elastizititsmodul und /7 das
Flachentrdagheitsmoment des Querschnitts reprasentiert. Je nach Schichtstress und zusétzlichen
Kriften kann die Gleichung 16 um Terme erweitert werden, um die Realitét besser abzubilden.
Die Losung der Differentialgleichung kann durch einen Separationsansatz der positions- und
zeitabhingigen Terme bestimmt werden. Die Formel 17 zeigt eine allgemeine Losung des

positionsabhéngigen Terms der Differentialgleichung. Dabei zeigt die Auslenkungsfunktion,

U,(x) = by - cos(By - x) + by -sin(By, - x) + b, - cosh(B,, - x) + b3 - sinh (B, - x), (17)

bei welcher by - b3 die Amplituden der Terme und S, die Wellenzahl fiir die jeweilige Mode
reprasentieren. Die ersten beiden Terme mit den trigonometrischen Funktionen stellen stehende
Wellen des Cantilevers dar, hingegen die letzten beiden hyperbolischen Terme reprédsentieren
den Einfluss des Ankers, der Einspannung des Cantilevers. Aus der Gleichung geht hervor, dass

der Balken mit unterschiedlicher Schwingungsmodi vibriert, je nach geometrischer Form [23].

Fiir die analytische Betrachtung von verlustbehafteten Systemen kann ein Lumped-Element
Model verwendet werden, welches eine Abnahme der Schwingungsenergie wéhrend der
Vibration berticksichtigt. Dabei wird ein harmonischer Oszillator mit Dampfung fiir das System
angenommen. Zusitzlich konnen mehrere lineare Systeme miteinander gekoppelt werden, um
die Realitdt besser abzubilden. Fiir Herleitungen und weitere Informationen des Lumped-
Element Models kann das Buch ,,Fundamentals of Nanomechanical Resonators* hinzugezogen

werden [23].

Der Giitefaktor Q, auch Quality Faktor definiert die verlorene Energie pro Schwingungszyklus
eines mikromechanischen Resonators. Ein geringer Energieverlust, also ein hoher Giitefaktor
ist in den meisten Anwendungen erwiinscht. Es werden im Folgenden drei Ursachen von
Energie Verlusten der Schwingung aufgezihlt. Energie kann an das umgebende fliissige oder
gasformige Medium abgegeben werden. Zudem ergibt sich durch das umgebende Medium ein
weiterer Einfluss auf das System, denn dadurch muss eine zusétzliche Masse an der Oberfldche

des Cantilevers bewegt werden. Dieser Effekt ist unter dem Namen ,,mass loading* bekannt

16
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2 Theorie Mikromechanische Resonatoren

und die relative Massenénderung om kann mit der Formel 18 fiir einen Cantilever, welcher viel

langer als breit ist abgeschétzt werden,

§m = — . Lftstgkeit 2 (18)

mit den Massendichten fiir den Cantilever und die umgebende Fliissigkeit, w fiir die Breite und
h die Dicke des Balkens. Eine weitere Moglichkeit, um Energie an das Substrat abzugeben, ist
tiber den Anker, auch clamping genannt. Diese Verluste sind stark von der Geometrie des
Ankers abhingig und sind am einfachsten mit finite Elemente Simulationen zu bestimmen. Die
dritte Ursache wird als intrinsische Ddmpfung bezeichnet, bei welchem Oberfldchen- und Bulk-
Effekte, wie zum Beispiel der Schichtstress beriicksichtigt werden. Der totale Giitefaktor eines

Resonators ergibt sich aus der Summe der einzelnen Beitrige [23]:

1 1 1 1
= + + + : (19)

1
Q QMedium champ ing Qintrinsisch Qandere

17
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Modifikation und Redoxeinfliisse

3.1 Elektrische Feldgradienten Modifikation

Im Kapitel 2.2 wurde der flexoelektrische Effekt erkldrt, dabei zeigt die Formel 15 den
konversen flexoelektrischen Effekt. Die Formel zeigt den proportionalen Zusammenhang
zwischen mechanischer Spannung bei gegebenem elektrischen Feldgradienten. Bei einem
Parallelplatten-Kondensator mit homogenem Dielektrikum entsteht jedoch nur im Bereich der
Grenzfldachen zu den Elektroden ein Feldgradient, da das elektrische Feld in den Elektroden
Null ist und im Dielektrikum einen finiten Wert besitzt. In der Theorie handelt es sich um einen
Sprung des elektrischen Feldes. Jedoch steigt in der Realitédt das Feld tiber eine gewisse Dicke
des homogenen Dielektrikums bis zu seinem Maximum an. Dieser Anstieg bzw. Gradient des
elektrischen Feldes verursacht den konversen elektrischen Effekt. Um den elektrischen
Feldgradienten zu erhthen bzw. zu modifizieren konnen verschiedene Ansdtze gemacht
werden. Zum Beispiel kann durch eine gebogene Cantilever-dhnliche Struktur, ersichtlich in
der Abbildung 9, ein Kugelkondensator approximiert werden. Dadurch gibt es unterschiedlich
grole elektrische Flussdichten an den FElektroden, was zu einem Feldgradienten im
Dielektrikum fiithrt [24]. Ein &hnlicher Ansatz, welcher mithilfe von unterschiedlichen
Elektrodenfldchen eine inhomogene Flussdichte erreicht, wird im Paper von J. Y. Fu ef al.
prasentiert. Dabei wird ein trapezformiger Dielektrikum-Block einem rechteckigen
gegeniibergestellt. Dabei wurde festgestellt, dass der trapezformige einen hohere Auslenkung

bei angelegter Spannung besitzt [25].

18
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3 Modifikation und Redoxeinfliisse Elektrische Feldgradienten Modifikation

Un-polarized PYDF
bulk specimen

Contact-less
sensing

Abbildung 9 Erzeugung eines Feldgradienten durch
vorgebogene Cantilever Struktur [24].

In dieser Arbeit werden zwei neue Ansidtze prasentiert, um einen Feldgradienten im
Dielektrikum TiO; hervorzurufen. Als erste Idee wird eine lokale Felderhohung mithilfe der
Modifikation der Permittivitit des Dielektrikums vorgestellt. Die zweite Variante beruht wie
bereits in den anderen Publikationen vorgestellt, auf asymmetrische Elektrodenfldchen, jedoch

unter Ausniitzen zusitzlicher Kanteneffekte.

Bei einem homogenen Dielektrikum in einem Plattenkondensator ist das elektrische Feld
konstant. Lediglich an den Grenzflichen kommt es zu einem Sprung. In der Realitét wird dieser
Sprung aufgrund der Grenzfliche zweier Materialien zu einem Gradienten [13]. Mit der
Software COMSOL Multiphysics wurde das Verhalten simuliert. Dabei wurde fiir die

Schichtdicke der Iridiumdioxid Elektroden und des Dielektrikums aus Titandioxid jeweils

a) b)
21'." E ﬂ'."lﬂ'l 0

110’ E [wim]

asug-h

akh Bte = [ B am el an £as A a3 £ B=

o x-Achse

Abbildung 10 Elektrische Feld Verteilung in einem a) Parallelplatten-Kondensator mit konstanter
Permittivitét & = 100 und b) Schematisch dargestellten E-Feld Verlauf.
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3 Modifikation und Redoxeinfliisse Elektrische Feldgradienten Modifikation

200 nm gewdihlt. Es wurden 2 V Spannung an die Topelektrode angelegt, um das elektrische
Feld zu simulieren. Zusitzlich zum 2D-Farbplot des Feldes wurde in der Abbildung 10b) der
Verlauf schematisch aufgezeichnet. Es ist ersichtlich, dass das Feld zwischen den Elektroden-

Grenzflache auf 10 MV/m ansteigt und dann konstant bleibt.

Den Feldgradienten an der Grenzfliche zu haben, wird relevant, wenn zum Beispiel ein
Cantilever hergestellt wird, der durch den flexoelektrischen Effekt bzw. aus dem resultierenden,
mechanischen Stress in Vibration versetzt werden soll. Ein Stress mit groBem Abstand zur
neutralen Achse bewirkt eine starke Auslenkung. Diesen Gradienten zu erhohen kann mittels
Modifikation der Permittivitdt erreicht werden. Die Abbildung 11 zeigt die Simulation des
elektrischen Feldes, wenn ein inhomogenes Dielektrikum vorliegt. In der schematischen
Darstellung (Abbildung 11b)) wird ersichtlich, dass nun das Feld an den Grenzflachen héher
als 10 MV/m ist und dadurch ein hoherer Feldgradient entsteht. Die negativen Feldgradienten
Richtung Mitte des Dielektrikums wirken dem am Interface entgegen. Da diese jedoch ndher

an der neutralen Achse sind, ist ihr Beitrag zur Auslenkung geringer.

b
.E.i] 2V _ ) o 1x107 E [W/m]
ol
= ! 1 | I I I I 3 13
Ef i 140’ 8 i | L L | I L b
E- = 150 1 ‘ | | [ ‘ | 1 1
E. = 140 | I | | I I | b '
=%
E
g
oy

B ok ai [ ZE4 oo i 1T am B b M=

o x-fichse

Abbildung 11 Elektrische Feld Verteilung in einem a) Parallelplatten-Kondensator mit Permittivitét-
Modifikation und b) schematisch dargestellten E-Feld Verlauf.

Fir die Modifikation der Permittivitit wiirden sich verschiedene Materialien anbieten mit
unterschiedlicher Permittivitidt. Um aber zusétzliche Materialien im Prozess zu vermeiden, wird

in dieser Arbeit versucht, die Permittivitidt von TiO2 durch lokale Variation der Stochiometrie
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3 Modifikation und Redoxeinfliisse Elektrische Feldgradienten Modifikation

zu variieren. In den Publikationen von D. Lee et al. wird gezeigt, dass sich die Gitterkonstante
dndert, wenn beim Schichtwachstum der Sauerstoff Partialdruck gedndert wird [26] [27].
Zudem zeigt das Paper von P. Alexandrov et al. den Einfluss von dem O/ Ar-Anteil im
Sputtergas auf die dielektrische Konstante [28]. Aufgrund dieser Publikationen wird im Kapitel
4.1 ,Bestimmung der Prozessparameter der Einfluss des Sauerstoffgehaltes auf die

Permittivitit untersucht.

Um zusétzliche Feldgradienten im Dielektrikum zu erzeugen, beruht der zweite Ansatz dieser
Arbeit auf asymmetrische Elektrodenfldchen. Da bei einem Parallelplattenkondensator der
Betrag der Ladungen an den Elektroden gleich grof ist, wird sich durch asymmetrische Fldachen
die elektrische Flussdichte unterscheiden. Der Unterschied der Elektrodenflachen bei einem
Parallelkondensator ist jedoch nicht zu grofl zu wihlen, da der Gradient der Flussdichte auf
Randfliisse zuriickzufiihren ist. Die Abbildung 12a) zeigt den Querschnitt eines Cantilevers mit
IrO;-Elektroden und TiO; als Dielektrikum. Dabei wurde die Topelektroden so strukturiert,
dass geoffnete Segmente zwischen den Topelektrodenflachen sind. In der Abbildung 12b) ist
die VergroBerung im Bereich einer Kante gezeigt, wobei zusitzlich die mit COMSOL
Multiphysics simulierte elektrische Feldverteilung bei einer angelegten Spannung von 2 V
gezeigt wird. Dabei ist ersichtlich, dass an der Kante der Topelektrode Feldgradienten

entstehen.

E [V/m]
1x107

Abbildung 12 Comsol Multiphysics Simulation des elektischen Feldes (2D-Farbplot) eines a) Cantilevers mit strukturierter
Topelektrode und b) einer Vergrosserung der Kante, um die Randfelder der elektrischen Feldstiarke ersichtlich zu machen.

Der Gradient des elektrischen Feldes wirkt sich am stérksten an der Kante der Top-Elektrode
aus. Durch den flexoelektrischen Effekt entsteht dort somit die hochste mechanische Spannung.

Um die mechanische Spannung an anderen Punkten wirken zu lassen, kann die Kante durch
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3 Modifikation und Redoxeinfliisse Elektrische Feldgradienten Modifikation

Atzen des Dielektrikums verschoben werden. In der Abbildung 13 wird die Feldverteilung
gezeigt, nachdem das Dielektrikum bei den gedffneten Segmenten um 150 nm geédtzt wurde.
Dadurch wurde die Felderh6hung durch die Kante in Richtung der Bottom-Elektrode

verschoben.

E [v/m]
12107

b)

v

Abbildung 13 COMSOL Multiphysics Simulation des elektrischen Feldes (2D-Farbplot) eines a) Cantilevers mit
strukturierter Topelektrode und 150 nm geédtztem Dielektrikum bei den gedfineten Segmenten der Topelektrode. b) Eine
VergroBerung der Kante, wobei nach dem Atzen die Felderh6hung niher bei der Bottom-Elektrode ist.

In den Abbildungen 12 und 13 wurden das simulierte elektrische Feld als 2D-Farbplot und die
Feldrichtung tiber Pfeile dargestellt. Um den Gradienten des elektrischen Feldes, welcher fiir
den konversen flexoelektrischen Effekt malBgeblich ist, ndher zu untersuchen, wurde die
Abbildung 14 erstellt. Dabei wurde der 2D-Farbplot des elektrischen Feldes beibehalten und
die schwarzen Pfeile geben die Richtung des Gradienten des Feldes an. Die elektrischen
Feldgradienten, die schwarzen Pfeile, bestédtigen das Verhalten, dass an den Kanten der héchste
Feldgradient entsteht. Wobei zu erwéhnen ist, dass die Feldgradienten an der Grenzfldache
zwischen den Elektroden und dem Dielektrikum nicht simuliert wurden, da es sich in der
Simulation um Spriinge des Feldes handelt. Zusétzlich wurde in der Simulation eine blau
strichlierte Linie fiir die neutrale Faser eingezeichnet, welche den geometrischen Schwerpunkt
andeutet. Eine tensile Spannung, ein zusammenziehen der Molekiile, oberhalb der neutralen
Faser fiihrt zu einer positiven (nach oben) Auslenkung des Cantilevers. Hingegen fiihrt eine
tensile Spannung unterhalb der Linie zu einer negativen (nach unten) Auslenkung des Balkens.
Die blauen Pfeile wurden symbolisch eingezeichnet, um den Zusammenhang zwischen den
Gradienten und der neutralen Achse zu zeigen. Dabei wurden die Beitrdge der Grenzflache
miteinbezogen, um zu sehen, ob die Gradienten der Kanten entgegen oder mit dem Gradienten
an der Grenzfliche wirken. Bei der Abbildung 14a) ist ersichtlich, dass die beiden

Komponenten (blaue Pfeile) oberhalb der neutralen Achse gegeneinander wirken, jedoch die
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3 Modifikation und Redoxeinfliisse Elektrische Feldgradienten Modifikation

beiden unterhalb in dieselbe Richtung zeigen. Bei einer Atzung des Dielektrikums im Bereich
den geoffneten Segmenten der Topelektrode mit einer Tiefe von 150 nm (Abbildung 14b)
verschwindet der elektrische Feldgradient, welcher dem Gradienten der Topelektrode

entgegenwirkt, beziehungsweise wird vernachléssigbar klein.

a) evm D) E [V/m]
i ; 1x107 B = 1x107

1.4 1.4
1.2 12
1.0 1.0
0.8 0.8
0.6 0.6
0.4 0.4
0.2 0.2
0 0

Abbildung 14 COMSOL Multiphysics Simulation des elektrischen Feldes (2D-Farbplot) und des elektrischen Feldgradienten
(schwarze Pfeile) eines a) Cantilevers mit strukturierter Topelektrode und b) zusitzlich 150 nm geétztem Dielektrikum bei
den geoftneten Topelektroden Segmenten. Die blau strichlierte Linie symbolisiert die neutrale Achse und die blauen Pfeile

den Feldgradienten inklusive an den Grenzflachen.

Um diese Kanteneffekte und ihre Wirkung zu untersuchen wurden neue Masken gezeichnet.
Damit soll festgestellt werden, ob die Gradienten an den Kanten, jenen an der Grenzfldache
zwischen Elektroden und Dielektrikum {iberwiegen. Dazu wurden unterschiedliche
Topelektroden Strukturen mit derselben Fldche, jedoch unterschiedlichen Kantenldngen
entworfen. Die Abbildung 15 zeigt die Maskenstrukturen mit unterschiedlicher Anzahl an
geodffneten Segmenten bei der Topelektrode. Als Vergleich wurden aulerdem ganzfldachige

Topelektroden auf die Masken gezeichnet (Abbildung 15, erste Struktur von rechts).

Abbildung 15 Masken-Strukturen mit unterschiedlichen Topelektroden Kantenldngen (blau) durch gedffnete Segmente in
der Topelektrode. Die Bottomelektrode (gelb) wurde ganzflichig gelassen.

In der Abbildung 16 wurden die Werte der Kantenldnge iiber die Anzahl an gedffneten
Segmenten in der Topelektrode aufgetragen. Zudem wurde in blauer Farbe die konstante

Elektrodenfliache geplottet. Bei den Strukturen wurde darauf geachtet, dass ein linearer Verlauf
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3 Modifikation und Redoxeinfliisse Elektrische Feldgradienten Modifikation

zwischen Kantenlédnge und Anzahl an ge6ffneten Segmenten der Topelektrode entsteht. Zudem
wurde die kleinste Abmessung auf 3 um festgelegt, denn kleinere Strukturbreiten wiirden bei
der optischen Lithografie und dem Lift-off Prozess Probleme verursachen. Weitere

Informationen zum Herstellungsprozess folgen im Kapitel 4.

1000 1 -

— B7S
5 9004 -
o L - 1650 E
S 8004 o w
= 1625 5
& a ™ E
5 L L] . . L] 1600 3
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9 [ ] | o I :'_II
w 2997 -1550 &
- 400 1 . F152

¥

. . . 1 1500
0 2 4 6 B 10

gedffnete Segmente in der Topelaktade

Abbildung 16 Masken Strukturen mit unterschiedlichen Kantenléngen (rot),
jedoch gleicher Topelektrodenfliche (blau).

Fiir die mechanische Betrachtung der Strukturen wurden mit Hilfe von FEM-Simulationen mit
COMSOL Multiphysics eine Eigenfrequenzanalyse durchgefiihrt. Dies Analyse gibt bei der
elektrischen Vermessung Aufschluss, in welchem Frequenzbereich die Eigenmoden zu
erwarten sind. Die simulierten Cantilever in Abbildung 17 sind 50 pm breit, 80 pm lang und
besitzen bei a) und b) ganzflichige Topelektroden und bei c¢) und d) die strukturierten
Topelektroden mit 9 Segmenten. Die Abbildung 17a) zeigt die erste Mode bei 74.788 kHz und
bei b) die zweite Mode bei 261.45 kHz. Bei dem Cantilever mit strukturierter Topelektrode
befindet sich die erste Mode bei 61.542 kHz und die zweite bei 236.02 kHz.

a)

74.7 kHz b ! 261 kHz

c)
B1.5 kHz

Abbildung 17 COMSOL Multiphysics Simulation der ersten Zwei mechanischen Eigenmoden von
50 pm breiten und 80 pum langen Cantilevern mit ganzflichiger und strukturierter Topelektrode.
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3 Modifikation und Redoxeinfliisse Einfluss von Redox-Prozessen

3.2 Einfluss von Redox-Prozessen

Im Kapitel 2.3 wurde bereits die Wirkung von Wassermolekiilen in der Atmosphére auf Platin
Elektroden angesprochen. Die Publikation von T. Heisig ef al. zeigt, dass Sauerstoffatome von
Wassermolekiilen, welche durch Adhésion an die Platin Oberfliche gebunden werden, durch
dieses Material diffundieren kénnen. Diese Eigenschaft gilt fir Elektroden mit einigen 10 nm
an Schichtdicke und funktioniert sowohl bei Raumtemperatur als auch bei hoheren
Temperaturen. Aufgrund dieser Sauerstoff Diffusion werden Fehlstellen im Dielektrikum
belegt und erhohen dadurch den elektrischen Widerstand der Bauteile. In der Publikation wird
aullerdem erklért, dass Oxide noch besser als Platin sind, da sie bei hoherer Luftfeuchtigkeit

eine hohere Oberflachen Adsorption besitzen [20].

Iridiumdioxid besitzt die &dhnlichen Chemiesorptions-Eigenschaften wie Platin. In der
Publikation J. D. Baniecki ef al. konnte gezeigt werden, dass Kondensatoren mit einer IrO;
Elektrode geringere Leckstrome hatten als solche mit einer Platin Elektrode [19]. IrO; ist nicht
nur auf Sauerstoff sensitiv, sondern kann auch mit anderen Atomen Bindungen eingehen. Die
Publikation von D. F. Abbott et al. befasst sich mit der Absorption von Stickstoff N> an der
IrO»-Elekrode, da sich durch die Oberflachen-Adsorption die katalytischen Eigenschaften der
Elektrode dndern [29].

Um die oben genannten Effekte zu untersuchen, werden die hergestellten IrO2 / TiO2 / IrO2
Cantilever verschiedenen Atmosphéren ausgesetzt, um die elektromechanische Antwort darauf
zu analysieren. Dabei wird das Verhalten der Cantilever bei verschiedener Luftfeuchtigkeit in
einer Stickstoff Atmosphére, bei Raumluft und bei Raumluft unter Temperatur untersucht.
Zudem werden Leckstrom-Messungen bei Kondensatoren bei Raumluft unter Temperatur

durchgefiihrt, um die Temperaturstabilitét der Schichten zu charakterisieren.
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

Herstellung und Messungen

4.1 Bestimmung der Prozessparameter

Die Herstellung eines MEMS Cantilevers fordert mehr Kontrolle tiber die Schichteigenschaften
als zum Beispiel im Rahmen eines Kondensator Herstellungsprozesses. Neben den elektrischen
Eigenschaften der Schichten spielen auch die mechanischen eine wesentliche Rolle. Da die
hergestellten Cantilever, bestehend aus Bottomelektrode, Dielektrikum und Topelektrode,
keinen Handle Layer besitzt, ist eine gute Kontrolle {iber den Schichtstress von Iridiumdioxid
und Titandioxid absolut notwendig, dass die Cantilever horizontal stehen. Aus diesem Grund
wurden die Materialien auf ihren Schichtstress bei unterschiedlichen Parametern
charakterisiert. Als Sputterparameter fiir Titandioxid wurden die Standardparameter, 1 pbar
Kammerdruck, 20 sccm (sccm = Standardkubikzentimeter pro Minute) Sauerstofffluss und
800 W Leistung in der Sputteranlage LS730S VonArdenne verwendet. Diese Parameter wurden
konstant gehalten, da sie zu guten dielektrischen Schichten fithren. Um die Abhéngigkeit des
Schichtstresses von der Schichtdicke zu erhalten, wurden unterschiedlich dicke
Titandioxidschichten auf IrO> Schichten gesputtert und mit dem Messgerdt MX 203-6-33 von
E&H Metrology vermessen. Um den Schichtstress von der Titandioxid Schicht zu erhalten,
wurden der Schichtstress der Wafer mit der Iridumdioxid Schicht im Vorhinein als Referenz

bestimmt.

Der Abbildung 18 ist zu entnehmen, dass sich der Schichtstress von Titandioxid ab der
Schichtdicke von 50 nm auf einen druckverspannten Schichtstress ¢ von -2.05 GPa +50 MPa
einpendelt. Unterhalb von 50 nm dicken Schichten nimmt die Druckspannung ab. Eine

mogliche Erklarung dafiir konnte das Erwéarmen durch den Sputterprozess sein [30]. Denn die
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

Substrate besitzen beim Einschleusen Raumtemperatur und beim Ausschleusen befinden sie
sich auf erhohter Temperatur. Dieses Ergebnis zeigt, dass ein Stressgradient im Material
vorliegt, wodurch sich der Cantilever verbiegen wiirde, wenn fiir Top- und Bottomelektrode
dieselben Herstellungsparameter verwendet werden. Dies bedeutet, bei einer 200 nm dicken
Titandioxid Schicht, in der die neutrale Achse in der Mitte bei 100 nm liegt, ist die Schicht
oberhalb der neutralen Achse stiarker Druckverspannt als unterhalb, sodass sich der Cantilever

nach unten verbiegt.

-2.5
-2.4 1
-2.3 -
-2.2 1 F S

-2.1 > --e
-2.0 - ’

-19 {*

Schichtstress o [GPa]

—I.E .

-1.7 ] r - ;
0 50 100 150 200
Schichtdicke [nm]
Abbildung 18 Schichtstress von unterschiedlich dicken
Titandioxidschichten.

Um horizontal stehende Cantilever zu erhalten, wurde der Schichtstress von Iridiumdioxid bei
unterschiedlichen Kammerdriicken charakterisiert, um dem Druckstress von der TiO2-Schicht
entgegenzuwirken. Iridiumdioxid Schichten wurden auf Silizium Substrate gesputtert, um die

Abhingigkeit des Sputterdruckes zu messen.

-200 '3

=400 -

Schichtstress o [MPa)

-600 1 ;

-800 J T T ; T J
0 10 20 30 40 50 60

Sputterdruck p [pbar]

Abbildung 19 Schichtstress von Iridiumdioxid bei
unterschiedlichem Kammerdruck, 500 W Leistung und
ungeheiztem Substrathalter der Sputteranlage.
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

Die Iridiumdioxid-Schichten wurden mit 20 sccm Sauerstofffluss und bei 500 W Leistung DC
gesputtert. Um die hohen Kammerdriicke ab 10 pbar zu erreichen wurde ein zusétzlicher inerter
Gasfluss mit Argon von 80 sccm hinzugefligt. Die Abbildung 19 zeigt das Resultat der
Messungen. Es geht hervor, dass sich der Stress mit steigendem Kammerdruck von

druckverspannt (compressive) bis zugverspannt (tensil) einstellen l4sst.

Um den Stressgradienten des Dielektrikums zu kompensieren, gibt es mehrere Varianten. Um
den Cantilever dahingehend symmetrisch zu gestalten, wurde die Beschichtungszeit fiir die
beiden Elektroden auf 20 s fixiert. Die Beschichtungsrate fiir Iridiumdioxid wurde bei einem
Sample auf 10 nm/s bestimmt. Hingegen wéchst Titandioxid mit den Standardparametern um
das 100-fache langsamer auf. Die Abbildung 20 zeigt die Schichtdickenmessung des
Dielektrikums, welche mit dem Rasterelektonenmikroskop Hitachi SU88000 durchgefiihrt
wurde. Zudem zeigt die Aufnahme, wie Iridiumdioxid als Seed-layer fuir Titandioxid dient. Die

Kristallstrukturen von IrO; wachsen im Dielektrikum weiter.

v ' v
SUE000 4.0k LIL) 500nm

Abbildung 20 Schichtdickenmessung von 2000 s lang aufgesputtertem
Titandioxid mit Standard Prozessparameter. Bottom- und Topelektrode aus
IrO2 wurden bei 60 pbar, 20 s lang mit 80 / 20 Argon-/Sauerstofffluss bei
500 W gesputtert.

Mit gleich dicken Schichten fiir die Elektroden und das Dielektrikum kann der Stressgradient
des Dielektrikums nur durch unterschiedliche Prozessparameter fiir die Elektroden kompensiert
werden. Durch Druckverspannung der Bottomelektrode und Zugverspannung der Topelektrode
wird der mechanischen Spannung des Titandioxid entgegengewirkt. In der Abbildung 21a)
wird der Stressgradient von Titandioxid, ohne Elektroden symbolisiert. Dadurch dass oberhalb

der strichliert eingezeichneten neutralen Achse eine hohere Druckverspannung als unten wirkt,
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

biegt sich der Cantilever nach unten. In Abbildung 21b) wird das Verhalten ohne Dielektrikum
aufgezeigt, wenn die Bottomelektrode druckverspannt und die Topelektrode zugverspannt sind.
Durch Kombination kompensiert sich der Stress des Cantilevers (Abbildung 21c¢)). Die Werte
der mechanischen Spannungen, welche den TiO» Stress kompensieren, wurden in dieser Arbeit
experimentell bestimmt. Die besten Ergebnisse wurden mit den Maximalwerten fiir Zug- und
Druckspannung aus der Abbildung 19 erzielt. Somit ergeben sich die Prozessparameter von
5 ubar Kammerdruck, 20 sccm Sauerstofffluss und 500 W Leistung fiir die Bottomelektrode
und 60 pbar Kammerdruck, 20 / 80 sccm Sauerstoff-/Argonfluss und 500 W Leistung fiir die
Topelektrode.

I

Ty T

E:Id Tick; onit Iy Elekiroden

Y

1]

1 Drucksp ]
Abbildung 21 Schematische Darstellung der Biegung von a) TiO2, b) IrO2 und ¢) die
Kombination der Materialien, angelehnt an die Dissertation von C. Hollauer [34].

Fiir die elektrische Charakterisierung von Titandioxid wurden Kondensatoren hergestellt. Fiir
die Herstellung der Kondensatoren wurde auf einen Silizium Wafer ganzflachig Iridiumdioxid
bei 5 pbar Sputterdruck, 20 sccm Sauerstofffluss und 500 W Leistung und Titandioxid mit
Standardwerten gesputtert. Zwischen den beiden Schichten wurde der Wafer aus der
Sputteranlage genommen, so dass das Interface mit der Atmosphire in Berithrung kommt. Auf
der ganzflachigen IrO»-Schicht wurden Silizium Schnipsel platziert, so dass nach dem
Entfernen der Schnipsel die Bottomelektrode kontaktierbar ist. Durch das Ausschleusen aus der
Vakuumkammer sind dhnliche Bedingungen wie beim folgenden Cantilever-
Herstellungsprozess gegeben. Um die Topelektrode zu strukturieren, wurde ein Lift-Off
Prozess gewdhlt. Die Maske enthilt kreisformige Elektrodenflichen, die Durchmesser von

250 pm und 500 pm aufweisen.
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

Um zu sehen, ob die elektrische Permittivitidt mit steigender Dicke des Dielektrikums sich
dndert, wurden Kondensatoren einer Titandioxiddicke von 50 nm, 100 nm, 150 nm und 200 nm
hergestellt. Mit dem LCR Meter IM3533 von Hioki wurden die Kapazitdten der Schichten bei
0.1 V Spannung und im Frequenzbereich von 200 Hz bis 200 kHz gemessen. Mithilfe der
Formel 20,

C=¢y& - (20)

fiir die Kapazitét eines Parallelplattenkondensators kann die elektrische Permittivitét berechnet
werden. Dabei steht C fiir die Kapazitit, ¢ fiir die elektrische Feldkonstante des Vakuums, &,
fir die relative Permittivitit, 4 die Elektrodenfldche und / fiir die Dicke des Dielektrikums. Die
Abbildung 22 zeigt, dass die Permittivitdt im Schichtdickenbereich von 50 nm bis 200 nm
konstant bleibt. Bei hoheren Frequenzen besitzen die Bauteile hohere elektrische Verluste,
jedoch besitzen sie alle noch ein ausgepridgtes kapazitives Verhalten, denn die
Phasenverschiebung zwischen Spannung und Strom ist nahe an -90 °. Die diinneren Schichten

haben zusétzlich hohere Leckstrome, daraus ergibt sich ein stdrkerer, von -90 © abweichender

Phasenwinkel.

a) b)

20
B
=
=
E =
o =
i L]
= =
I £
y = =
L
L.
[T
B

&0 T T T T

10° 10° 107 10° 10* pLig
Frequenz [kHz] Freguennz [kHz]

Abbildung 22 a) Elektrische Permittivitit bei unterschiedlich dicken Titandioxid Schichten. Gemessen bei 0.1 V im
Frequenzbereich von 200 Hz bis 200 kHz. b) Phasenwinkel zwischen Spannung und Strom der Kondensatoren. Die Bottom-
Elektrode wurde bei 5 pbar Sputterdruck, 20 sccm Sauerstoftfluss und 500 W Leistung gesputtert, die Top-Elektrode bei
20 / 80 sccm Sauerstoff-/Argonfluss und 60 pbar, das Dielektrikum mit den Standard-Prozessparametern.

In Abbildung 23 sind die Permittivitditswerte bei der Frequenz 50 kHz, welche in
GroBenordnung der Resonanzfrequenz der hergestellten Cantilever liegt (Abbildung 17),
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

dargestellt, um den konstanten Wert der Permittivitit {iber die Schichtdicke hervorzuheben. Die
Proben besitzen eine elektrische Permittivitidt zwischen 75 und 80.

100

e B 250um
i O 500pum

rel. elektrische Permittivitat
8 8 3 34 88 8 8

0 75 100 125 150 175 200
Schichtdicke [nm]

Abbildung 23 Elektrische Permittivitit bei unterschiedlich
dicken Titandioxid Schichten, gemessen bei einer Frequenz
von 50 kHzund 0.1 V Spannung.

Der Ansatz, welcher im Kapitel 3.1 flir die Modifikation des Feldgradienten mithilfe einer
Variation der elektrischen Permittivitit vorgestellt wurde, beruht auf eine Anderung der
Prozessparameter wéihrend dem Sputterprozess. Um die Permittivitdt von Titandioxid in
Abhingigkeit des Sauerstoffanteils im Prozessgas zu untersuchen wurden Kondensatoren
hergestellt. Die Kondensatoren besitzen als Elektroden Iridiumdioxid bei 60 pbar Sputterdruck,
20/ 80 scem Sauerstoff-/Argonfluss und 500 W Leistung gesputtert. Fiir das Titandioxid
wurden der Sputterdruck, die Leistung und die Sputterzeit konstant gehalten und der Gasfluss
variiert. Von einem 20 sccm O»-Fluss ausgehend fiir die erste Probe wurde fiir die folgenden
der Sauerstofffluss um jeweils 2 sccm gesenkt. Um den Sputterdruck nicht zu dndern, wurde
der 20 sccm Gasfluss konstant gehalten, indem die Differenz durch einen entsprechenden
Argonfluss ausgeglichen wurde. Es wurden Kondensatoren mit Dielektrika mit 20 sccm Oz,
also 100 % Sauerstoff im Prozessgas bis 10 sccm Oz, somit 50 % Sauerstoffanteil im Sputtergas
hergestellt. Die Proben wurden bei 0.1 V, 0.5 V und 1 V Spannung in einem Frequenzbereich
von 200 Hz bis 200 kHz mit dem LCR Meter vermessen. Die Abbildung 24 zeigt den
Permittivitits- und Phasenverlauf der Kondensatoren bei 0.1 V Spannung. Dabei ist zu
erwihnen, dass zu den Permittivititswerten auch immer der Phasenverlauf betrachtet werden
muss, da das LCR Meter von Hioki die Messergebnisse auf Basis eines Ersatzschaltbildes
ausgibt. Das Messgerdt misst die Impedanz und die Phasenverschiebung zwischen Strom und

Spannung. Anhand eines Ersatzschaltmodelles bei welchem ein Widerstand in Serie oder
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

Parallel zu einem Kondensator geschalten wird, bestimmt das Messgerit die Kapazitdt. Wenn
die Phase zu weit weg ist von der idealen -90 ° Phasenverschiebung, so ist der berechnete Wert

von ¢ mit einem Fehler behaftet, da das Modell des Ersatzschaltbildes nicht mit der Realitét

iibereinstimmt.
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Abbildung 24 a) Permittivitit und b) Phasenwinkel bei unterschiedlichen Sauerstoffanteilen im Prozessgas bei konstantem
Druck. Gemessen bei 0.1 V im Frequenzbereich von 200 Hz bis 200 kHz. Die Elektroden wurden bei 60 pbar Sputterdruck,
20 / 80 sccm Sauerstoft- / Argonfluss und 500 W Leistung gesputtert, das Dielektrikum mit den Standard-Prozessparametern.

In der Publikation von D. Lee et al. wird erklirt, dass durch Variation des Sauerstoff-
Partialdruckes wihrend dem Schichtwachstum sich Sauerstoffdefekte im Material bilden [26].
Dies konnte eine mogliche Erklirung fiir die Anderung der kapazitiven Eigenschaften sein,
denn aufgrund der Defekte kime es zu hoheren Leckstromen. Bei hoheren Messspannungen
zeigt sich das gleiche Verhalten der Kondensatoren. Die Kondensatoren mit grof3erer
Elektrodenfldche zeigen im Allgemeinen hohere Leckstrome. Die Abbildung 25 zeigt den

Permittivitits- und Phasenverlauf bei einer Messspannung von 1 V.
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Abbildung 25 a) Permittivitit und b) Phasenwinkel bei unterschiedlichen Sauerstoffanteilen im Prozessgas bei konstantem
Druck. Gemessen bei 1 V im Frequenzbereich von 200 Hz bis 200 kHz. Die Elektroden wurden bei 60 pbar Sputterdruck,
20 / 80 sccm Sauerstoft- / Argonfluss und 500 W Leistung gesputtert, das Dielektrikum mit den Standard-Prozessparametern.
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4 Herstellung und Messungen Bestimmung der Prozessparameter

Die Permittivitit, von den Kondensatoren mit unterschiedlichem Sauerstoffanteil, wurde bei
der Frequenz von 50 kHz, bei welcher auch die Phase aller Proben einen akzeptablen Wert
besitzt, verglichen. Die Abbildung 26 zeigt die Permittivitidt, gemessen bei verschiedenen
Spannungen in Abhidngigkeit vom Anteil des Sauerstoffflusses. Es geht hervor, dass die
Permittivitdt bei geringerem Sauerstoffanteil im Prozessgas steigt. Lediglich bei einem
18 /2 scem O»-/ Ar-Fluss sinkt die Permittivitdt. Eine weitere Erkenntnis ergibt sich aus der
20 sccm Oz-Probe (100 % Sauerstoff Anteil im Prozessgas), denn deren Wert ist bei ca. 100.
Bei den Kondensatoren mit unterschiedlichen Schichtdicken (Abbildung 23) wurde bei den
gleichen Prozessparameter fiir Titandioxid jedoch eine Permittivitdt von 75 — 80 bestimmt. Der
Unterschied liegt bei anderen Prozessparametern der Bottomelektrode, welche als Seed-Layer
fiir das TiO; dient. Bei einer Bottomelektrode, welche mit 5 pbar Druck und 20 sccm O»-Fluss
gesputtert wird, ist die Permittivitdt von TiO; kleiner, als wenn die Bottomelektrode bei 60 pbar

Druck und 20 / 80 sccm O»-/Ar-Fluss gesputtert wird.

Die Messungen der Kondensatoren haben gezeigt, dass die Variation des Sauerstoff Anteils im
Prozessgas die Permittivitdt von Titandioxid dndert. Um den Verlauf der Permittivitit wie in
Abbildung 11 zu erhalten, wurde bei dem Wafer fiir den ,,Stochiometrie-Cantilever-Run* das
200 nm Dicke Dielektrikum in 9 Sputterschritte unterteilt, ohne das Vakuum zu brechen. Fiir
ein 200 nm Dickes Dielektrikum ist jeder Prozessschritt ca. 222 s lang. Durch schrittweise
Anderund des Sauerstoffflusses entsprechend 20/16/14/12/10/12/14/16/20 sccm

konnte der gewlinschte Permittivitdts-Verlauf realisiert werden.
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Abbildung 26 Elektrische Permittivitit bei unterschiedlichen
Sauerstoffanteilen im Prozessgas. Gemessen bei Spannungen von
0.1 V,0.5Vund 1V bei der Frequenz 50 kHz.
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4 Herstellung und Messungen Prozessplan

Weitere kritische Prozessparameter sind die Einstellungen der Fotolacke fiir die Lift-off
Prozesse der Bottom- und Topelektrode. Bei der Bottomelektrode diirfen an den Kanten keine
Flanken nach oben stehen bleiben, da sie sonst zu Kurzschliissen fithren. Dies erfordert einen
starken Unterschnitt des Lackes fiir den Sputter Lift-off. Hingegen ist es bei der Topelektrode
weniger kritisch, wenn an ihrer Oberseite Flanken wegstehen. Dennoch ist die Wahl des
richtigen Lackes fiir die Topelektroden Lithografie und dessen Prozessparameter wichtig, denn
der Unterschnitt muss gentigend grof3 sein, dass ein Lift-Off Prozess funktioniert, aber darf
nicht grosser sein als die Hilfte der kleinsten Strukturbreiten. In Abbildung 15 ist zu sehen,
dass die kleinsten Abmessungen 3 um sind, das ist die Breite der gedffneten Segmente der
Topelektrode bei 9 Segmenten. Abbildung 27a) zeigt den eingestellten Negativlack Nlov2070
fiir die Bottomelektrode mit einem Unterschnitt von ca. 7 um. In Abbildung 27b) ist der
Umkehrlack AZ5214, mit einem Unterschnitt von ca. 400 nm dargestellt. Weitere

Informationen folgen im Kapitel ,,Prozessplan®.

a) b)

R a0 s

Abbildung 27 Rasterelektronenmikroskop Aufnahme eines a) NLov2070 Negativlack mit ca. 7 pm
Unterschnitt und b) Umkehrlack AZ5214 mit ca. 200 nm Unterschnitt.

4.2 Prozessplan

Fiir die Analyse des flexoelektrischen Effektes wurden Masken fiir einen Cantilever-Prozess
gezeichnet, welcher die im Kapitel 3.1 erklédrten Feldgradienten Modifikationen enthédlt. Zudem
wurden neben den verschiedenen Cantileverformen auch Kondensatoren auf der Maske
inkludiert, welche fiir Leckstrom-Messungen und zur Bestimmung der Permittivitit dienen. Die

Kondensatoren unterscheiden sich in ihrer kreisformigen Elektrodenfliche mit einem
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4 Herstellung und Messungen Prozessplan

Durchmesser von 250 pm und 500 um. Fiir die Topelektrode der Cantilever wurden wie in der
Abbildung 15 gezeigt verschiedene Kantenldngen verwendet. Zudem wurden drei
unterschiedliche Cantilever-Geometrien designed, um zu sehen, ob das Breiten / Langen-

Verhiltnis einen Einfluss auf den flexoelektrischen Effekt hat.

b)

a)

Abbildung 28 Cantilever Prozessplan mit a) IrO2 Bottomelektrode, b) ganzflichig gesputtertes TiOz, ¢) IrO2 Topelektrode,
d) strukturiertem TiOz, €) Chrom / Gold Bondpads und f) Xenondifluorid-geétztem Silizium, um den Cantilever freizustellen.

Die Abbildung 28 zeigt den Prozessplan mit schematisch dargestellten Prozessschritten. Im
Folgenden werden die einzelnen Schritte erkldrt: Die Ausgangslage ist ein intrinsischer
Silizium Wafer, welcher einen Bulk-Widerstand grosser als 10 kQ cm besitzt (Hersteller
SiMat). Um Kantenreste, verursacht durch einen Sputter Lift-off Prozess, zu vermeiden, ist die
Wahl des Lackes und dessen Handhabung fiir die Bottomelektroden Lithografie entscheidend.
Im Kapitel 4.1 wurden die abgestimmten Prozessparameter fiir den Negativlack AZ nLov2070
von MicroChemicals mithilfe der Abbildung 27 veranschaulicht. Nachdem der Lack
aufgespinnt wurde, wird ein Prebake gemacht. Fiir die Strukturierung wird die
Bottomelektroden Maske mit Vacuum-Kontakt an den Wafer gebracht mit dem Belichter
MA /BAG6 von Siiss MicroTec belichtet. Fiir eine Verstiarkung der photochemischen Reaktion
wird der Wafer nach der Belichtung auf eine Heizplatte gelegt. Mithilfe Puddle-Entwicklung

werden die l0slichen Lackstellen entfernt. Die 200 nm dicke Bottomelektrode wurde durch
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4 Herstellung und Messungen Prozessplan

reaktives DC Sputtern, mit der Anlage LS730S von VonArdenne, hergestellt. Dabei wurde bei
einem Kammerdruck von 5 pbar, einem Sauerstofffluss von 20 sccm und einer Leistung von
500 W 20 s lang von einem Iridium Target gesputtert. Durch einen Lift-off Prozess im
Acetonbad unterstiitzt durch Ultraschall, wird der Negativlack und die darauf liegende 1rO;
Schicht entfernt. Die Abbildung 28a) zeigt die Struktur mit der Bottomelektrode des
Cantilevers und Verbindung zum Bondpad nach dem Lift-off.

Der néchste Prozessschritt ist das Sputtern des Dielektrikums. Das Titan Target wird 2000 s
lang bei 1 pbar Druck, 20 sccm Sauerstofffluss und 800 W Leistung gesputtert, um eine 200 nm
dicke Schicht zu erhalten (Abbildung 28b).

Fiir die Topelektroden Lithografie kann nicht der gleiche Lack wie bei der Bottomelektrode
verwendet werden, da die kleinsten Strukturen 3 um breit sind. Der Negativlack nLov2070
besitzt mit den gewdhlten Parametern einen Unterschnitt von mehr als 5 um, somit eignet er
sich nicht. Fiir diese Lithografie wird ein diinnerer Umkehrlack aufgespinnt und anschlieend
ein Prebake gemacht. Nach dem Belichten der Maskenstrukturen wird der Wafer auf eine
Heizplatte gelegt. Um negative Lackflanken zu erhalten wird nach dem Postbake der Lack

flutbelichtet und zum Schluss sprithentwickelt.

Die Topelektrode wurde durch einen DC Sputter Prozess hergestellt. Dabei besitzt sie aufgrund
des Schichtstresses des Dielektrikums nicht die gleichen Prozessparameter wie die
Bottomelektrode, um den Schichtstress zu kompensieren. Fiir die Herstellung der Top-
Elektrode wurde 20 s lang mit einer Leistung von 500 W, 20 sccm Sauerstofffluss und bei
60 ubar Kammerdruck von dem Iridium Target gesputtert. Um diesen Kammerdruck zu
erreichen, wird zu dem Sauerstofffluss ein Inertgasfluss von 80 sccm Argon dazu gegeben. Das
Ergebnis nach dem Lift-off des Umkehrlacks mit Aceton und Ultraschall ist in Abbildung 28c)
zu sehen. In der Abbildung ist mit Prozessschritt 3 das Atzen von TiO2 symbolisiert. Dazu wird

fiir die Lithografie ein Positivlack verwendet.

Mithilfe eines reaktiven lonendtzprozess mit der Anlage STS 320PC wird mit einem SF¢/ O2
Plasma das TiO> bei den Kontaktpads und um den Cantilever entfernt. Dabei wirkt das Plasma
fiir 3 min mit 300 W Leistung bei einem Druck von 150 mTorr. Um den Positivlack nach dem
Atzen zu entfernen, wird mit derselben Anlage ein Veraschungsprozess fiir 15 min

durchgefiihrt.

Der Prozessschritt 4 in Abbildung 28 dient zur Beschichtung der Kontaktierungspads mit

Chrom und Gold, damit sie bondbar sind. Dazu wird eine Lithografie mit dem Umkehrlack, mit
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4 Herstellung und Messungen Messung elektromechanischer Eigenschaften

denselben Lithografie Parametern wie bei der Topelektroden Strukturierung verwendet. Durch
einen Aufdampfprozess, mit einer Beschichtungsanlage von der Balzers AG, werden 50 nm
Chrom, als Haftvermittler und 150 nm Gold aufgedampft. Durch einen Lift-off im Acetonbad,

unterstiitzt durch Ultraschall wird der Lack entfernt.

Der letzte Prozessschritt, in Abbildung 28f) dargestellt, beinhaltet das Sdgen und Freistellen der
Cantilever. Fiir die letzte Lithografie wird ein Positivlack, mit den gleichen Parametern wie fiir
das TiO2 Atzen, verwendet. Nach der Lithografie wird der Wafer in quadratische 1.5 cm Chips
gesdgt. Auf jedem Chip befinden sich acht Cantilever mit unterschiedlichen Topelektroden
Strukturen. Nach dem Sdgen werden die Chips einzeln mit der Anlage XactiX Xetch E1
Xenondifluorid XeF» gedtzt, um das Silizium unter dem Cantilever zu entfernen und ihn somit

freizustellen. Der Lack fiir die Lithografie wird durch einen Veraschungsprozess entfernt.

4.3 Messung elektromechanischer Eigenschaften

Die Charakterisierung des elektromechanischen Verhaltens der Cantilever wurde mit einem
Laser-Doppler-Vibrometer (Micro System Analyser 400), des Unternehmens Polytec
durchgefiihrt. Die Messung beruht auf dem Doppler-Effekt, bei welchem sich die Frequenz
eines Signals dndert, wenn sich der Abstand zwischen Sender und Empfinger dndert. Im Fall
des Vibrometers ist der Laser der Sender und eine CCD Kamera der Empfanger. Der an der
Oberflache des Cantilevers reflektierte Laserstrahl @ndert seine Frequenz aufgrund der
Bewegung des Cantilevers. Durch das Interferenzmuster des gesendeten und empfangenen
Signals kann auf die Geschwindigkeit und durch Integration auf die Auslenkung des

gemessenen Punktes geschlossen werden [31].

Fiir die Messung der Cantilever wurde ein Feld von 15x7 Punkten auf der Oberfldache des
Cantilevers als Messgitter verwendet. Um die Resonanzfrequenz des Cantilevers zu bestimmen,
wurde der Laser an die Spitze des Cantilevers gesetzt, da dort die hochste Geschwindigkeit zu
erwarten ist und somit das hochste Signal. Aufgrund des thermischen Rauschens, welches jede
Frequenzkomponente enthélt, wird der Cantilever unter anderem mit seiner Resonanzfrequenz
angeregt. Trotz dieser schwachen Anregung ist es moglich die Resonanzfrequenz des

Cantilevers zu bestimmen. Eine Alternative wére, wenn zum Beispiel das Signal im Rauschen
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4 Herstellung und Messungen Messung elektromechanischer Eigenschaften

untergeht, ein Chirp-Signal an die Elektroden des Cantilevers anzulegen. Dabei wird bei einer
konstanten Amplitude die Signalfrequenz mit der Zeit erhoht. Dadurch wird die
Resonanzfrequenz stirker angeregt als beim thermischen Rauschen. Wenn die
Resonanzfrequenz des Cantilevers bekannt ist, kann ein Sinus Signal bei der Resonanzfrequenz
an die Elektroden angelegt werden. Bei den Messungen wurden Spannungsamplituden
zwischen 0.2 V und 2 V an die Elektroden angelegt, um die Anderung der Auslenkung zu

analysieren und den flexoelektrischen Koeffizienten zu berechnen.

a) b)

0 1 L ]

0 20 4 6 B0 100
X [pm]

Abbildung 29 a) Datenpunkte des Micro System Analysers der maximalen Auslenkung und b) Datenpunkte bei
einem konstanten Y-Achsen Wert mit einem Fit eines Polynom 4.Grades.

Die Auswertung der Daten erfolgt in dieser Arbeit mit Python 3.7 mit der Software Spyder. In
der Abbildung 29a) sind die Daten des Micro System Analysers dargestellt. Es handelt sich
dabei um die maximalen Auslenkungswerte. Um den Flexokoeffizienten zu erhalten, muss nach

Formel 21 zuerst die Kriimmung und die Biegesteifigkeit des Cantilevers bestimmt werden.

Die flexoelektrische Konstante ¢ errechnet sich aus der Kriimmung «, der Biegesteifigkeit Dps

und der elektrischen Spannung V folgendermalen:

H = Dps- (21)

V;

dabei wird die Biegesteifigkeit,
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4 Herstellung und Messungen Messung elektromechanischer Eigenschaften

h3

12 (1) (22)

Dgs = Ep,

mit dem Elastizitdtsmodul Eog, der Gesamtdicke des Cantilevers # und der Poissonzahl v
bestimmt. Die Gesamtdicke des Cantilevers wird im Kapitel 5 durch eine Messung mit dem
Rasterelektronenmikroskop bestimmt. Das effektive Elastizititsmodul des Cantilevers ldsst
sich aus den, nach Schichtdicke gewichteten Bulk-E-Modul Werten von IrO; und TiO>
bestimmen [13]. Fiir die Poissonzahl wird ein Literaturwert v = 0.35 verwendet [32]. Um fiir
die Berechnung der flexoelektrischen Konstante die Kriimmung x zu bestimmen, wird fiir die
Auslenkung z entlang der x-Achse jedes konstanten y-Achsen Punktes y;, in der Abbildung 29b)

ersichtlich, die zweite Ableitung gebildet. Dabei wird der zentrale Differenzenquotient

Z(Xiy1) — 2 2(x;) + z(x-1)

(Xir1 — Xi)? ' (23)

k(yy) =

fiir die Berechnung verwendet. Alle z(xi)-Punkte entlang eines yi-Wertes fithren zu einem
Krimmungswert. Fiir die Berechnung des flexoelektrischen Koeffizienten wird der gemittelte
Wert verwendet. Diese Art der Berechnung der Kriimmung ist jedoch sehr sensitiv auf die x;-
Punkte an der Stelle der stiarksten Kriimmung. Bei geringen Messungenauigkeiten des Laser-
Doppler Vibrometers fiihrt dies zu einer hohen Abweichung der effektiven Krimmung. Aus
diesem Grund wurde, anstatt die Kriimmung diskret zu bestimmen, eine Funktion an die
Messpunkte gefitted, um das Problem analytisch zu 16sen (Abbildung 29b)). Als Funktion fiir

den Fit wurde ein Polynom 4. Grades,

Zporn = Qo+ a1 X+ ay x2 +az-x3+a,x* (24)

mit zpern fur die Auslenkung und ao, ai, az, a3 und as4 fiir die Koeffizienten der Fit Funktion
verwendet, da die Differentialgleichung der Biegelinie nach der Euler-Bernoulli Theorie einer

4ten Ordnung entspricht [33]. Nachdem die Koeffizienten a bis e in der Formel 24 durch den
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4 Herstellung und Messungen Messungen vom Einfluss der Redox-Prozesse

Fit bestimmt wurden, kann die zweifache Ableitung der Formel gebildet werden, um die

Kriimmung fiir jeden x-Wert zu erhalten:

2
0 Zpern
0x?2

K= =2'a,+6 a;-x+12-a, x> (25)

Fiir die Berechnung des flexoelektrischen Effektes wurde die maximale Kriimmung verwendet.
Neben den spannungsabhidngigen Messungen wurden auch die unterschiedlichen
Modenformen der Cantilever aufgezeichnet, indem ein breitbandiger Chirp Impulse angelegt
wurden. Sobald eine Modenform identifiziert wird, kann der Chirp Impuls schmalbandiger
gemacht werden, um die Resonanzfrequenz besser zu bestimmen. Des Weiteren wurden auch
Messungen out-of-Resonance gemacht, um die daraus berechneten flexoelektrischen

Koeffizienten mit Literaturwerten zu vergleichen.

4.4 Messungen vom Einfluss der Redox-Prozesse

Fiir die Untersuchung der Schwingung des Cantilevers unter unterschiedlichen Atmosphéren
und Cantilever Temperaturen wurde die Temperatur Control-Stage von dem Unternehmen
Linkam erweitert. In der Abbildung 30 ist die Stage mit dem erweiterten Anschluss fiir den
Luftfeuchtigkeitssensor DHT22 und dem Anschluss fiir die Kontaktierung der gebondeten
Probe zu sehen. Zudem wurde in den Deckel der Stage das Glasfenster N-BK7 von Thorlabs
integriert, sodass bei geschlossener Kammer eine Messung mit dem Laser-Doppler-Vibrometer

moglich ist.
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4 Herstellung und Messungen Messungen vom Einfluss der Redox-Prozesse

Temperatursensor & Gas-Auslass

Heizplatte

Luftfeuchtigkeits-
Sensor

Cantilever- | <« Gas-Einlass
Anregung —* -\

Abbildung 30 Modifizierte Stage von Linkam mit offenem Deckel. Mit den
Anschliissen fiir die Heizplatte, Temperatursensor fiir die Heizplatte, Gas Ein-
und Auslass, Anrege Signal und fiir den Luftfeuchtigkeitssensor.

Die Stage beinhaltet des Weiteren Anschliisse fiir die Heizplatte, Temperatursensor fiir die
Heizplatte und Gasein- und -auslass Buchsen. Fiir die Heizplatte wurde der Temperatur
Controller PR600 von Linkam verwendet. Um zu gewdhrleisten, dass die eingestellte
Temperatur beim Controller auch der Cantilever Temperatur entspricht, wurde eine Kalibration
bei offenem und geschlossenem Stage-Deckel durchgefiihrt. Dazu wurde ein selbstklebendes
Thermoelement Typ K am Chip befestigt und mit einem Multimeter ausgelesen. In der
Abbildung 31 ist der Unterschied zwischen der Temperatur der Heizplatte und des Cantilevers

ersichtlich. Fiir die weiteren Temperaturmessungen wurde diese Abweichung beriicksichtigt.
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Abbildung 31 Cantilever Temperatur bei offenem und geschlossenem
Stage-Deckel bei gegebener Temperatur der Heizplatte.
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4 Herstellung und Messungen Messungen vom Einfluss der Redox-Prozesse

Fiir die Untersuchung der Auswirkung der Luftfeuchtigkeit auf den Cantilever wurde ein
Bubbler mit einem Manometer hergestellt. Dabei wird aus einer Stickstoffflasche das Gas in
zwel in Serie geschaltete Manometer geleitet. Das erste Manometer besitzt einen mit Wasser
gefiillten Olabscheider, dadurch reichert sich der Stickstoff mit Wasser an. Mit dem zweiten
Manometer kann der mit Wasser angereichte Stickstofffluss gesteuert werden. Parallel zu den
beiden Manometern befindet sich ein Drittes, durch welches reiner Stickstoff flieft, mit
welchem die Luftfeuchtigkeits-Konzentration in der Kammer besser eingestellt werden kann.
Die Abbildung 32 zeigt einen Luftfeuchtigkeitsverlauf in der Kammer bei geschlossenem
Deckel. Eine Messung des Doppler-Laser Vibrometers dauert ungeféhr 120 s, davor wurde die

Luftfeuchtigkeit auf einem konstanten Wert gehalten, um ein Gleichgewicht zu erhalten.
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Abbildung 32 Luftfeuchtigkeitsverlauf in der Linkam Stage bei geschlossenem Deckel. Dabei wurde vor jeder Messung die
Luftfeuchtigkeit auf einem konstanten Wert gehalten.

Vor der Messung der Schwingung des Cantilevers wurde das Ventil an der Stickstoffflasche
zugedreht, sodass die Schwingung des Cantilevers nicht durch den Gasfluss beeinflusst wird.
In der Abbildung 33 ist der Messaufbau schematisch dargestellt. Auf der linken Seite der
Abbildung ist die Luftfeuchtigkeits-Messung, ausgewertet durch einen Mikrocontroller
Arduino Uno und dem Sensor DHT22, und der Bubbler dargestellt. Auf der rechten Seite der
Abbildung ist der Micro System Analyser, mit Monitor, Vibrometer und Funktions-Generator,

und der Temperatur-Controller von Linkam dargestellt.

Die Messungen bei verschiedener relativer Luftfeuchtigkeit wurden bei Spannungen von 0.5 V
und 2 V durchgefiihrt. Es wurden die relativen Luftfeuchtigkeitswerte von 7 %, 20 %, 40 %,
60 % und 70 % in der Kammer eingestellt. Bei den Messungen bei unterschiedlicher
Temperatur wurde jeweils 30 min vor jeder Messung gewartet, um zu gewéhrleisten, dass der

Cantilever seine Temperatur laut Abbildung 31 erreicht hat. Zudem musste bei jeder Messung
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4 Herstellung und Messungen Messungen vom Einfluss der Redox-Prozesse

unter Temperatur die Resonanzfrequenz neu ermittelt und angepasst werden, da sich diese
durch die Temperatur geéndert hat. In der Abbildung 34 ist ein Bild des Messaufbaus wéhrend
der Messung dargestellt.

' Vibrometer

Mikrocantroller

@ E | . Funktions-Generatar

'Y

Termperatur-Contraller

bo°%"

Abbildung 33 Schematische Darstellung des Messaufbaus zur Untersuchung der Redox Einfliisse auf die Schwingung der
Cantilever mit dem Mirco System Analyser, Temperatur-Controller und Stage von Linkam, Luftfeuchtigkeits-Anreicherung
mithilfe eines Bubblers und Luftfeuchtigkeitssensor und Auswertung mit einem Mikrocontroller Arduino Uno.

Abbildung 34 Messaufbaus zur Untersuchung der Redox Einfliisse auf die Schwingung der
Cantilever mit dem Mirco System Analyser und Temperatur-/Luftfeuchtigkeits-Setup.

43



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

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

thek,

[]
10
ledge

now

3
i
r ki

5 Resultate und Diskussion Hergestellte Cantilever

Resultate und Diskussion

5.1 Hergestellte Cantilever

Es konnten Wafer mit Cantilevern, welche gute elektromechanische Eigenschaften besitzen,
hergestellt werden. Es wurden Wafer mit homogenem Dielektrikum Tiatandioxid TiO2 und
inhomogener Verteilung der Permittivitdt, wie in Kapitel 3.1 gezeigt wurde, hergestellt. Fiir
beide Ausfithrungen wurden dieselben Masken fiir die Lithografie verwendet, somit konnten
Cantilever mit unterschiedlicher Struktur der Topelektrode hergestellt werden. Des Weiteren
befinden sich Kondensatoren auf den Wafern fiir die elektrische Charakterisierung der Schicht.
Die Herstellung der Cantilever Proben musste mehrmals wiederholt werden, da es zu
technologischen Problemen, wéhrend dem Prozess kam. Dementsprechend wurden die Fehler
bei jedem neuen Prozess durch bessere Prozessparameter, wie im Kapitel 4.1 aufgezeigt,

behoben.

Abbildung 35 Prozessschritt Aufnahmen, mit einem optischen Mikroskop, nach a) dem Lift-off Prozess der
Bottomelektrode, b) dem Lift-off Prozess der Topelektrode und c) vor dem Freistellen der Cantilever-Strukturen.
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5 Resultate und Diskussion Hergestellte Cantilever

Die Abbildung 35 zeigt optische Mikroskop Aufnahmen von einzelnen Prozessschritten bei der
Herstellung. In der Abbildung 35a) ist die IrO> Bottomelektrode nach dem Lift-off zu sehen.
Da der Negativlack NLov2070 einen Unterschnitt von ca. 7 pm besitzt, werden die Kanten des
Cantilevers nicht scharf. Dennoch hat dies den Vorteil, dass es an den Kanten keine Erh6hungen
gibt, welche mit der Topelektrode einen elektrischen Kurzschluss verursachen kénnen. In der
Abbildung 35b) ist die Topelektrode nach dem Lift-off zu sehen, dabei sind an den
Elektrodenkanten Riickstinde zu erkennen. Die Riickstinde sind Iridiumoxid, welches sich
beim Sputter Prozess an dem Lackunterschnitt abgelagert hat. In der Abbildung 35c¢) ist der
Prozessschritt vor dem Xenondifluorid Atzen gezeigt. Die Riickstinde an der Topelektrode
haben sich durch das SF¢/O> Plasma des Titandioxid Atzschrittes verringert. Zudem ist
erkennbar, dass durch diesen Atzschritt auch die Kanten der Bottomelektrode wieder
scharfkantig sind. Das Freistellen der Cantilever Strukturen wurde mithilfe -eines
trockenchemischen Atzprozesses mit Xenondifluorid gemacht. Da das Atzverhalten der Anlage
XactiX Xetch E1 mit den gewédhlten Prozessparametern stark inhomogen ist, wurden die Wafer
vor dem Atzen in Chips gesdgt und anschlieBend einzeln geitzt. Zudem musste die Atzdauer
fiir jeden Chip angepasst werden, da die Atzrate stark variierte. Es konnte festgestellt werden,
dass die Atzrate unter der Bottomelektrode hoher ist als beim restlichen Silizium. Eine mégliche
Erklirung konnte die Erwirmung der Bottomelektrode wihrend dem Atzen sein, was zu einer

hoheren Atzrate fiihrt.

Abbildung 36 Elektronenmikroskop Aufnahmen von freigestellten Cantilevern nach
dem Entfernen des Lackes. Die Abbildungen a) und b) zeigen die stresskompensierten
Cantilever und b) und d) die gekriimmten Cantilever mit denselben Elektroden
Herstellungsparametern.
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5 Resultate und Diskussion Hergestellte Cantilever

In der Abbildung 36 sind Aufnahmen mit dem Elektronenmikroskop der freigestellten
Cantilever zu sehen. Es ist ersichtlich, dass unter den Aufhiangungsbereich des Cantilevers am
Silizium-Rahmen eine Grube geitzt wird. Um dies zu verhindern, wurden der Cantilever nicht
bis zur Kante gedtzt, sondern es wurde darauf geachtet, dass das Silizium unter der Basis
bestehen bleibt, um das Schwingungsverhalten nicht zu beeinflussen. Fiir die Auswertung der
Kriimmung und des flexoelektrischen Koeffizienten ist die Lange des Cantilevers irrelevant.
Fiir die Auswertung der Auslenkung wurde jeweils die Lange des Cantilevers, welche je nach
Unterdtzung variiert, bestimmt oder nur gleich lange Cantilever miteinander verglichen. In der
Abbildung 36b) und d) sind Cantilever gezeigt, bei welchen die Top- und Bottomelektrode
dieselben Prozessparameter besitzen. Dadurch kriimmen sich die Cantilever aufgrund des
Schichtstresses nach unten. Die Abbildungen 36a) und c) zeigen die stresskompensierten

Cantilever mit unterschiedlichen Prozessparametern, wie in Kapitel 4.1 bestimmt.

Fiir die Berechnung des flexoelektrischen Koeffizienten, nach den Formeln 21 und 22, muss
die Dicke des Cantilevers und des Dielektrikums bestimmt werden. Aus diesem Grund wurden
Kondensatoren in der Mitte gebrochen, um den Querschnitt mit dem Elektronenmikroskop zu
betrachten. Die Aufnahme eines Querschnittes ist in Abbildung 37 zu sehen. Die Dicken der
Topelektrode und des Dielektrikums sind wie erwartet bei 200 nm £20 nm. Die
Bottomelektrode, welche zur Schichtstress-Kompensation mit anderen Prozessparametern
gesputtert wurde, besitzt jedoch nur eine Schichtdicke von ca. 60 nm. Bei der Bestimmung der
Prozessparameter wurde das Augenmerk auf die Kompensation des Schichtstresses verlagert
und die Schichtwachstumsrate wurde als konstant angenommen. Dies hat zur Folge, dass die
neutrale Achse nicht mehr in der Mitte des Dielektrikums verlduft, sondern darunter. Diese

Tatsache wird in der Interpretation und Diskussion der Daten beriicksichtigt.

‘Substrat Si

SUB000 3.0kV x90.0k SE(UL) "' Boonm

Abbildung 37 Elektronenmikroskop Aufnahmen des Querschnitts eines Kondensators mit
Schichtdicke der Topelektrode und des Dielektrikums von ungeféhr 200 nm und der
Bottomelektrode von zirka 60 nm.
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5 Resultate und Diskussion Hergestellte Cantilever

Durch die Bestimmung der Schichtdicken kann das effektive Elastizititsmodul Enea des
Cantilevers, wie in der Publikation von Maier et al. durch die Schichtdicken gewichteten
Elastizitdtsmoduli von Iridiumdioxid und Titandioxid bestimmt werden [13]. Durch die
gemessenen Schichtdicken ergibt sich ein effektives Elastizitdtsmodul von E.0 =215 GPa fiir
die Cantilever. Mithilfe des berechneten Elastizitdtsmoduls kann die Biegesteifigkeit mit der
Formel 22 auf Dps=4.32 kPam® festgelegt werden. Die flexoelektrischen Koeffizienten
konnen mit der konstanten Biegesteifigkeit und den Kriimmungen der Cantilever bei definiert

angelegter Spannung nach Formel 21 berechnet werden.

Um die unterschiedlichen Modenformen der Cantilever zu zeigen, wurde ein Chirp-Signal mit
der Spannungsamplitude von 2 V bis zu einer Frequenz von 1 Mhz an die Elektroden angelegt.
In den Abbildungen 17a) und b) im Kapitel 3.1 sind die ersten zwei Moden eines Cantilevers
mit ganzflachiger Topelektrode simuliert worden. Bei der Simulation ist die erste Mode die
Out-of-plane Mode mit einer Resonanzfrequenz von 74.788 kHz und die zweite eine
Torsionsmode bei 261.45 kHz. In der Abbildung 38 ist die Antwort auf das Chirp-Signal,
welches an einen Cantilever mit ganzflichiger Topelektrode angelegt wurde, aufgezeichnet.
Damit konnten die Resonanzfrequenzen der Moden bestimmt werden. Die Inset-Plots der
Modenformen wurden durch Anregung mit einem Sinus Signal mit 1 V Spannungsamplitude
bei den jeweiligen Resonanzfrequenzen aufgezeichnet. Die gemessene Frequenz der ersten
Mode bei 70.3 kHz stimmt gut mit der simulierten Resonanzfrequenz von 74.7kHz iiberein. Im
Gegensatz zu den Simulationen sind bei den Bauteilen auch hohere Modenformen in dem
Frequenzbereich zu erkennen. Dieser Unterschied mit der Simulation ist durch
Stressgradienten, Herstellungsintoleranzen und Inhomogenititen bei der neutralen Achse zu

erkldren, welche bei der Simulation nicht berticksichtigt werden. Auflerdem sieht man an den

Ampbiudal pm
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Abbildung 38 Auslenkung eines Cantilevers mit ganzflachiger Topelektrode bei Anregung mit einem Chirp-Signal mit 1 V
Spannungsamplitude bis 1 MHz. Die Inset-Plots zeigen die Moden bei Anregung mit einem Sinus-Signal mit 1 V
Spannungsamplitude bei der jeweiligen Resonanzfrequenz 70.3 kHz, 409 kHz und 865 kHz.
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5 Resultate und Diskussion Hergestellte Cantilever

Inset-Plots, dass die Basis des Cantilevers bei allen Moden nicht mitschwingt. Dies ldsst darauf

deuten, dass die Basis beim Xenondifluorid Atzschritt nicht unteritzt wurde.

Mit der Wahl von Titandioxid als Dielektrikum, welches nicht piezoelektrisch ist, ist die
Ursache der Auslenkung des Cantilevers auf die Elektrostriktion oder die Flexoelektrizitit
zuriickzufiihren. Dabei wird der Effekt der Surface-Piezoelektrizitdt, welche im Kapitel 2.2
vorgestellt wurde, vernachldssigt. Um zu =zeigen, dass die Elektrostriktion bei der
Resoanzfrequenz vernachldssigbar klein ist, wurde ein Cantilever bei der Hilfte seiner
Resonanzfrequenz mit 2 V Spannung angeregt. Da bei der Elektrostriktion die Auslenkung
einen quadratischen Zusammenhang mit dem elektrischen Feld besitzt, wird die damit
verkniipfte Auslenkung bei der doppelten Anregefrequenz schwingen. Dadurch wirkt die
Elektrostriktion bei der Resonanzfrequenz des Cantilevers und bei der Hailfte der
Resonanzfrequenz wirkt allein der flexoelektrische Effekt. Die Abbildung 39 zeigt den
flexoelektrischen und den elektrostriktiven Anteil eines Cantilevers mit Resonanzfrequenz bei
70.3 kHz und Anregefrequenz bei 35147 Hz. Zudem wurden Inset-Plots von den beiden
Frequenzen erstellt, bei welchen ersichtlich ist, dass der Cantilever sowohl bei
flexoelektrischem als auch bei der elektrostriktivem Effekt in der Out-of-Plane Mode schwingt.
Anhand der Hohe der Auslenkung ist erkennbar, dass obwohl die Elektrostriktion bei der
Resonanzfrequenz des Cantilevers wirkt, die Auslenkung nicht viel grosser ist als der Peak der

out-of-Resonanz Frequenz, verursacht durch den flexoelektrischen Effekt.
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Abbildung 39 Anregung bei der Hilfte der Resonanzfrequenz bei 35.1 kHz und Auslesung des flexoelektrischen Effekts bei

35.1 kHz. Bei der Resonanzfrequenz 70.3 kHz ist die Auslenkung aufgrund der Elektrostriktion zu sehen. Die Inset-Plots
zeigen die Moden der beiden Frequenzen.
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5 Resultate und Diskussion Einfluss elektrischer Feld Modifikationen

5.2 Einfluss elektrischer Feld Modifikationen

Die elektrischen Feld Modifikationen in dieser Arbeit beruhen, wie in Kapitel 3.1 erkldrt, auf
zwel Prinzipien. Die erste Modifikation wird durch ein lokal inhomogenes Dielektrikum
erreicht, hingegen die zweite durch elektrische Kanteneffekte. Bei der erst Genannten wird
durch die Anderung des Sauerstoffflusses wihrend dem Sputtern von Titandioxid die
Stochiometrie und dadurch die Permittivitdt lokal verdndert. Durch geeigneten Verlauf der
Permittivitdt im Dielektrikum konnen elektrische Feldgradienten erhoht werden. Fiir die
elektrische Charakterisierung wurden Kondensatoren von zwei Cantilever-Wafern verwendet.
Dabei besitzt einer der Kondensatoren den inhomogenen Permittivitdts-Verlauf, wie im
Kapitel 4.1 beschrieben und der andere eine homogene Permittivitit, welche durch einen
konstanten Sauerstofffluss von 20 sccm beim Sputtern hergestellt wurde. Die Abbildung 40
zeigt die Permittivitdt der Kondensatoren von den Cantilever-Wafern zusammen mit der
Permittivitdt der Kondensatoren mit unterschiedlicher Stochiometrie. Mithilfe der Formel 26
lasst sich die relative Permittivitét, gegeben durch den Stochiometrie-Verlauf berechnen. Die
Formel beruht auf der Serienschaltung mehrerer Kondensatoren mit unterschiedlicher
Permittivitit, gewichtet mit den jeweiligen Dicken des Dielektrikums. Die gesamt Permittivitit

der inhomogenen Schicht

1

=7 2.z 1

(26)

9 & 200, 9 &16, 9 &1a, 9 E&120, 9 & 100,

mit den Werten fiir die Permittivitdt der einzelnen Stéchiometrie-Schichten &.-7002 bis &-2002,
aus der Abbildung 26 fiir eine Spannung von 1 V und bei einer Frequenz von 50 kHz, folgt eine
effektive Permittivitdt von &: = 121. In der Abbildung 40 ist zu sehen, dass der Kondensator mit
dem homogenen 20 sccm O Titandioxid gut mit der stochiometrischen Probe 20 sccm O»
tibereinstimmt. Die leichte Abweichung konnte aufgrund der unterschiedlichen
Bottomelektroden zustande kommen. Die Permittivitdt des inhomogenen Dielektrikums zeigt
jedoch keine Ubereinstimmung mit dem aus der Formel 26 berechneten Wert. Die Permittivitit
des inhomogenen Dielektrikums ist praktisch ident mit der des homogenen Dielektrikums ohne

Stéchiometrie-Verlauf.
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5 Resultate und Diskussion Einfluss elektrischer Feld Modifikationen
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Abbildung 40 Effektive, relative Permittivitit in Abhangigkeit der Frequenz, gemessen bei 1 V
Spannung. In der Abb. sind die Stochiometrie Proben 10 Oz bis 20 Oz und die Kondensatoren,
mit homogenem und inhomogenem Dielektrikum, von den Cantilever-Runs dargestellt.

Fiir die elektromechanische Untersuchung wurde das Schwingverhalten mit dem Mikro System
Analyser vermessen. Dabei wurden mehrere Cantilever mit und ohne Stochiometrie-Verlauf
verwendet. Fiir den Vergleich zwischen eines Cantilevers mit homogenem Dielektrikum und
eines Stochiometrie-Cantilevers, welche in den Abbildungen 41 und 42 aufgezeigt werden,
wurden zwei Cantilever mit derselben Linge verwendet. Die Abbildung 41 zeigt mit blauen
Punkten die Auslenkung, die Kriimmung und den flexoelektrischen Koeffizienten eines
Cantilevers mit homogenem Dielektrikum ohne Variation der Permittivitdt auf. Die roten
Punkte symbolisieren den Verlauf des designgleichen Cantilevers mit inhomogenem
Dielektrikum. Fiir die Messung wurden unterschiedliche Spannungen an die Elektroden des
Cantilevers bei einer Out-of-Resonanz-Frequenz von 10 kHz angelegt. In der Abbildung 41a)
ist anhand der Auslenkung zu sehen, dass obwohl die Cantilever gleich lang sind, die
Auslenkung des Stochiometrie-Cantilevers nicht wesentlich grosser ist als diejenige vom
Cantilever mit homogenem Dielektrikum. Die Berechnung der Kriimmung, wie im Kapitel 4.3
gezeigt, ist nicht immer eindeutig. Kleinste Abweichungen der Messpunkte, unter anderem
auch bei der Basis des Cantilevers, dndern die Fitparameter des Polynom 4. Grades deutlich.
Aus diesem Grund musste speziell auf die Qualitit des Fits geachtet werden. Eine Methode, um
die Berechnung des flexoelektrischen Koeffizienten stabiler zu machen, besteht darin, durch
einen linearen Fit durch die Punkte in der Abbildung 41) die Steigung zu bestimmen. In der
Formel 21 ist zu erkennen, dass sich der effektive flexoelektrische Koeffizient durch die

Steigung von Kriimmung zu elektrischer Spannung, multipliziert mit der konstanten
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5 Resultate und Diskussion Einfluss elektrischer Feld Modifikationen

Biegesteifigkeit errechnen ldsst. Durch diese Art der Bestimmung ergibt sich eine
flexoelektrische Konstante von 2.17 nC/m fiir den Cantilever mit homogenem Dielektrikum
und 1.36 nC/m fiir den Cantilever mit inhomogenem Dielektrikum. Fiir eine genauere
Bestimmung der flexoelektrischen Konstanten miissten mehr Spannungswerte an den
Cantilever angelegt werden, so dass der lineare Fit von Kriimmung zu angelegter, elektrischer

Spannung robuster wird.
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Abbildung 41 Out-of-Resonance Messung bei 10 kHz a) der Auslenkung und Berechnung b) der Kriimmung und c) des
flexoelektrischen Koeffizienten eines Cantilevers mit homogenem Dielektrikum (blaue Punkte) und eines mit inhomogener
Permittivitit (rote Punkte).

Das Anlegen der gleichen Spannungsamplituden, jedoch bei der Resonanzfrequenz, bestitigt
das Verhalten der Out-of-Resonanz Messung. Beide Cantilever, dargestellt in Abbildung 42a)
besitzen eine maximale Auslenkung derselben Groflenordnung. In der Abbildung 42b) ist die
Kriimmung aufgezeichnet. Beim Stochiometrie Cantilever ist zu sehen, dass bei 2 V Spannung
eine deutlich hohere Kriimmung als bei geringeren Spannungen entsteht. Solche Datenpunkte

sind schwer zu interpretieren und verdndern den flexoelektrischen Koeffizienten stark. Fiir eine
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Abbildung 42 Messung bei der jeweiligen Resonanzfrequenz a) der Auslenkung und Bestimmung
b) der Kriimmung eines Cantilever mit homogenem Dielektrikum (blaue Punkte) und eines mit
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5 Resultate und Diskussion Einfluss elektrischer Feld Modifikationen

deutliche Bestimmung des flexoelektrischen Koeffizienten miissen daher viele Spannungswerte
verwendet werden und die Fit-Funktion je nach Kriimmungsgrad angepasst werden. Mehr
Messpunkte durch Laser-Doppler-Vibrometrie Messungen entlang der Cantileverldnge wiirden
beitragen, Messfehler bei einzelnen Punkten, aufgrund von der Oberflichenbeschaffenheit,
auszugleichen. Die errechneten flexoelektrischen Konstanten bei einer Anregung bei der
Resonanzfrequenz der jeweiligen Cantilever ergeben 4 = 192 nC/m fiir den Cantilever mit

homogenem Dielektrikum und u = 64.4 nC/m fiir den mit Stochiometrie-Variation.

Den Einfluss auf die Schwingung des Cantilevers durch die Kanteneffekte der strukturierten
Topelektroden wird im Folgenden aufgezeigt. Dabei konnten nur Topelektroden mit 5, 7 und 9
Segmenten vermessen werden, da eine kleinere Anzahl an Segmenten nicht ausreichte, um den
Schichtstress von TiO; zu kompensieren. Diese Cantilever konnten aufgrund der groflen

statischen Biegung nicht vermessen werden.

Um jedoch eine Tendenz festzustellen, wie sich die Kanteneffekte auf die
Bauelementperformance auswirken, sind die 3 unterschiedlichen Leiterstrukturen aber
ausreichend. Die 3 Cantilever befinden sich auf dem gleichen Chip, wodurch die Unterdtzungen
dhnlich stark sind und die Cantilever somit die gleiche Lénge besitzen. Dadurch kann anhand
der Auslenkung direkt auf den Einfluss der Kanteneffekte geschlossen werden. In den
Abbildung 43 sind die maximalen Auslenkungen der drei Cantilever mit unterschiedlichen
Topelektroden-Kantenlédnge bei einer Anregung in Resonanz aufgetragen. Der Cantilever mit
5 Segmenten besitzt die stdrkste elektromechanische Antwort gefolgt von jenem mit 7
Segmenten. Die geringste Auslenkung besitzt der Cantilever mit 9 Segmenten, also mit den am

starksten ausgepragten Kanteneffekten.

In Kapitel 4.1 ist in der Abbildung 14a) aufgezeigt worden, dass die elektrischen
Feldgradienten, verursacht durch die Kanteneffekte, den Gradienten an den Grenzfldchen
entgegenwirken. Dies erkldart den Verlauf der Auslenkung in Abbildung 43a). Um die
Gradienten konstruktiv wirken zu lassen, muss wie in Abbildung 14b) gezeigt, im Bereich der
Segmente das Titandioxid auch gedtzt werden. Aus diesem Grund wurden die drei Proben mit
unterschiedlicher Anzahl an Segmenten nach der Messung aus Abbildung 43a) in den
Parallelplattendtzer gelegt, um die Gruben zu dtzen. Das SF¢/ O2-Plasma wirkte eine Minute
lang, bei einer Atzrate von zirka 110 nm/min. AnschlieBend wurden die Proben erneut

vermessen.
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5 Resultate und Diskussion Einfluss von Redox-Prozessen

Das Ergebnis ist in der Abbildung 43b) ersichtlich. Die maximale Auslenkungen aller drei
Proben wurde geringer durch den Atzprozess, jedoch wirkte sich die Atzung am schwichsten
auf den Cantilever mit 9 Segmenten in der Topelektrode aus. Eine Verstirkung des

flexoelektrischen Effektes, aufgrund zusitzlicher Feldgradienten durch die Atzung ist nicht zu

erkennen.
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Abbildung 43 Messung bei der jeweiligen Resonanzfrequenz von Cantilevern mit unterschiedlicher Topelektroden-Struktur.
Bei den Cantilevern mit 5, 7 und 9 Segmenten in der Topelektrode wurde die maximale Auslenkung gemessen a) ohne
Atzung bei den Segmenten und b) nach einer Minute Atzen des Titandioxides.

5.3 Einfluss von Redox-Prozessen

Die Cantilever wurden mit dem eigen entworfenen Messaufbau auf deren Temperatur und
Luftfeuchtigkeits-Einfluss analysiert. In der Abbildung 44a) ist die maximale Auslenkung eines
Cantilevers mit ganzflichiger Topelektrode in Abhédngigkeit der Spannung bei
unterschiedlichen Temperaturen zu sehen. Mit Erh6hung der Temperatur sinkt im Allgemeinen
die maximale Auslenkung des Cantilevers. Dies konnte auf eine Anderung der Permittivitiit,
des Elastizititsmodules, Anderungen des Feldgradienten oder Verluste im Material
zuriickzufiihren sein. In der Abbildung 44b) ist die Krimmung gegeniiber der Temperatur
aufgetragen. Wie erwartet, ist bei hoherer Spannung eine hohere Kriimmung zu sehen. Mit

Erhohung der Temperatur wird spannungsunabhingig die Krimmung geringer. Der in
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5 Resultate und Diskussion Einfluss von Redox-Prozessen

Abbildung 44c) berechnete flexoelektrische Koeffizient in Abhingigkeit der Temperatur des

Cantilevers zeigt eine Abnahme des Koeffizienten bei Erh6hung der Temperatur.
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Abbildung 44 Ein Stochiometrie Cantilever wurde bei unterschiedlichen Spannungen auf den Einfluss der Temperatur
untersucht. Es wurde a) die maximale Auslenkung bestimmt und b) daraus die Kriimmung und ¢) den flexoelektrischen
Koeffizienten berechnet.

Um sicherzustellen, dass das Temperaturverhalten des Cantilevers nicht aufgrund der

Stochiometrie-Variation zustande kommt, wurde ein Cantilever mit homogenem Dielektrikum

vermessen und die Resultate in Abbildung 45 dargestellt. Auch beim Cantilever ohne Variation

der Stochiometrie ist das gleiche Temperaturverhalten der maximalen Auslenkung, wie bei dem

Cantilever mit inhomogenem Dielektrikum zu erkennen.
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Abbildung 45 Die maximale Auslenkung in Abhéngigkeit der Spannung und der
Temperatur eines Cantilevers mit homogenem Dielektrikum.
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5 Resultate und Diskussion Einfluss von Redox-Prozessen

Fiir eine Interpretation der Temperaturabhingigkeit wurde die Anderung der Resonanzfrequenz
bestimmt. In der Abbildung 46 sind die Resonanzfrequenzen des Cantilevers bei
unterschiedlichen Temperaturen aufgezeigt. Sie wurden mithilfe thermischer Anregung
ermittelt. Aus der Grafik ist zu entnehmen, dass sich die Resonanzfrequenz im gemessenen
Temperaturbereich nicht stark dndert. Dies ldsst auf ein konstantes Elastizitdtsmodul schlieen.
AuBlerdem ist anhand der Breite der Peaks ersichtlich, dass sich auch der Giitefaktor nicht

wesentlich iiber die Temperatur dndert.
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Abbildung 46 a) Spektrum eines Cantilevers bei thermischer Anregung bei unterschiedlichen Temperaturen und b) die
daraus bestimmte Resonanzfrequenz der ersten Mode fuir jede Temperatur.
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Abbildung 47 Leckstrom Messungen von Kondensatoren mit homogenem Dielektrikum
bei unterschiedlichem elektrischem Feld und Temperaturen von 30 °C bis 100 °C. Die
Messungen wurden von F. J. Maier durchgefiihrt.
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5 Resultate und Diskussion Einfluss von Redox-Prozessen

An den Kondensatoren, welche sich auf dem gleichen Wafer wie die Cantilever befinden,
wurden Leckstrom Messungen bei unterschiedlichen Temperaturen von F.J. Maier
durchgefiihrt. Fiir die Messung wurden Spannungen von -4 V bis 4 V an die Kondensatoren bei
Temperaturen bis 100 °C angelegt. Die Messungen zeigen eine Reduktion der Leckstrome bei

Erhohung der Temperatur (Abbildung 47).

Den Einfluss der relativen Luftfeuchtigkeit auf die Cantilever Schwingung wurde mit einem
Cantilever mit homogenem Dielektrikum und einem Stéchiometrie-Cantilever untersucht.
Dabei wurden bei verschiedenen relativen Luftfeuchtigkeitswerten in der Stickstoff-
Atmosphire an die Cantilever nacheinander zwei Spannungswerte von 0.5 V und 2 V bei der
Resonanzfrequenz angelegt. In der Abbildung 48 sind die Messergebnisse dargestellt. Beide
Cantilever, mit homogenem und inhomogenem Dielektrikum zeigen das gleiche Verhalten auf
Anderungen der relativen Luftfeuchtigkeit. Es kann bei diesen Messungen sowohl in Bezug auf
die maximale Auslenkung als auch auf die maximale Kriimmung ein konstanter

Zusammenhang mit der Luftfeuchtigkeit festgestellt werden.
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Abbildung 48 a) Abhingigkeit der maximalen Auslenkung und b) der maximalen Kriimmung eines Cantilevers mit
homogenem Dielektrikum (blaue Punkte / Sterne) und eines Stochiometrie Cantilevers (rote Punkte / Sterne). Die Sterne
deuten eine Anregespannung von 2 V und die Punkte von 0.5 V an.
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6 Conclusio

Conclusio

Fir die Untersuchung des flexoelektrischen Effektes auf der Mikroskala wurden MEMS
Cantilever hergestellt. Durch Modifikationen an den Bauteilen wurden zusétzliche
Feldgradienten erzeugt, um den flexoelektrischen Effekt zu verstirken. Es wurden FEM-
Simulationen der Strukturen und Bauteile durchgefiihrt und anhand dessen Masken fiir den
Herstellungsprozess entworfen. Die Prozessparameter wurden wihrend der Herstellung
optimiert, wodurch flexoelektrisch angeregte, schwingungsfiahige Cantilever realisiert werden
konnten. Zur Bestimmung, welchen Einflusses die Atmosphire auf die Bauteile hat, wurde ein

Messautbau zur Steuerung der Luftfeuchtigkeit und Temperatur entworfen.

Mithilfe einer gezielten Modifikation der Feldgradienten lésst sich der flexoelektrische Effekt
verstirken. Die mit COMSOL Multiphysics durchgefiihrten Simulationen von modifizierten
Cantilever-Strukturen konnten das Verhalten veranschaulichen. Mithilfe von Kanteneffekten
und einer lokalen Variation der Permittivitdt lassen sich erhohte Feldgradienten erzeugen,
beziehungsweise verstdrken. Mithilfe entsprechender Photomasken konnten die Cantilever-
Strukturen hergestellt werden. Dabei sind die richtigen Prozessparameter fiir die Lift-off Lacke
entscheidend, um elektrisch funktionierende Bauteile zu erhalten. Aufgrund der
unterschiedlichen Topelektroden-Designs wurde die Schichtstresskompensation der
Titandioxid Schicht erschwert. Ein Mittelmall fiir den Schichtstress der Top- und
Bottomelektrode zu finden, sodass die Balkenstrukturen mit ithrem unterschiedlichen Aufbau
stresskompensiert sind, ist sehr schwer. Die Eigenfrequenzen der ersten Cantilever-Mode

stimmten mit den simulierten Werten tiberein, bei hoheren Frequenzen weichen jedoch die
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6 Conclusio

simulierten Modenformen von den gemessenen aufgrund von Herstellungstoleranzen und

Inhomogenitéten ab.

Durch die Messung der Permittivitit von Titandioxid, hergestellt bei unterschiedlichen
Sauerstofffliissen wihrend des Sputterns, konnte festgestellt werden, dass sich dieser
Materialparameter gezielt verdndern ldsst. Trotzdem konnte bei den hergestellten Cantilevern
mit Variation der Stochiometrie keine Anderung der Permittivitit festgestellt werden. Dieser
Sachverhalt zeigt sich auch im Vergleich der Cantilever mit homogenem und inhomogenem
Dielektrikum, da beide Cantileverarten einen flexoelektrischen Koeffizienten in derselben
GroBenordnung  besitzen. Der flexoelektrische Koeffizient der Cantilever liegt im

GroBenbereich von 2.5 nC/m, welcher mit den Werten in [13] tibereinstimmt.

Mit Hilfe des Messaubaus zur Bestimmung des Einflusses der Luftfeuchtigkeit und der
Temperatur auf das Schwingungsverhalten des Cantilevers erlaubt sowohl die Temperatur als
auch die Luftfeuchtigkeit stabil in der Messkammer zu halten. Der Einfluss der Temperatur ist
deutlich zu sehen. Mit Erh6hung der Temperatur sinkt jedoch die Performance der Cantilever.
Durch Anderung der relativen Luftfeuchtigkeit in der Atmosphire konnte keine Wirkung auf

die Schwingung nachgewiesen werden.

Fiir eine einfachere Handhabung des Schichtstresses wére die Anordnung eines Handle Layers
aus Silizium unterhalb der Bottomelektrode fiir zukiinftige Bauteile zu empfehlen. Das
Freistellen der Cantilever durch den Xenondifluoriod Atzprozess verursacht Unteritzungen der
Cantilever-Basis bei zu langen Atzzeiten. Aufgrund der stark unterschiedlichen Atzrate und des
inhomogenen Atzverhaltens innerhalb der Kammer miissen fiir jeden Chip die Atzparameter
angepasst werden. Um diese Atzprozess bedingten Probleme zu umgehen, wiirde sich die

Verwendung eines Bosch-Atzprozesses empfehlen.

Eine mogliche Erklarung fiir die Abweichung der hoheren Modenformen der Cantilever im
Vergleich zu den simulierten ist auf Stressgradienten oder Toleranzen bei der Herstellung
zuriickzufithren. Ob eine strukturierte Topelektrode eine definierte Modenformen durch den
flexoelektrischen Effekt anregen kann, wurde in dieser Arbeit nicht untersucht, wire aber fiir

zukiinftige Untersuchungen interessant.
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6 Conclusio

Die Moglichkeit der Variation der Permittivitidt des Dielektrikums durch unterschiedlichen
Sauerstoftfluss wihrend des Sputterprozesses ermoglicht neue Ansédtze zur Steuerung des
elektrischen Feldes innerhalb des Dielektrikums. Die hergestellten Proben koénnten noch
zusdtzlich mit Rontgendiffraktions-Spektroskopie untersucht werden, um festzustellen, ob sich
die Gitterkonstante von Titandioxid durch den Sauerstofffluss wihrend der Herstellung @ndert.
Weshalb die relative Permittivitdt des Stochiometrie Cantilevers von dem errechneten Wert
abweicht, muss ndher untersucht werden. Dies konnte einerseits mit dem unterschiedlichen
Seed-Layer zu tun haben oder andererseits durch einen fehlenden Spiihlprozess zwischen den
einzelnen Stochiometrie-Schritten beim Wachstum des Dielektrikums. Eine erneute
Herstellung der Proben mit Stochiometrie-Variation, um den Einfluss auf die
Cantileverschwingung zu untersuchen, wire zusitzlich zu empfehlen. Nichtsdestotrotz sind die
hergestellten flexoelektrisch angeregten Cantilever mit piezoelektrisch angeregten
vergleichbar. In der Nature Publikation [5] von U. K. Bhaskar et al. wurde die
Kriimmung / elektrischer Feldeinheit von flexoelektrischen Cantilevern mit piezoelektrischen
mit unterschiedlichen Schichtdicken verglichen. Die Out-of-Resonanz Messungen dieser
Arbeit eines Cantilevers mit 200 nm dickem Dielektrikum liefern einen Wert von 0.13 (MV)!
fiir die Krimmung / angelegter Feldeinheit. Dieser Wert ist vergleichbar mit den in der Nature

Publikation berichteten Werte [5].

Die Ursache fiir die Temperaturabhidngigkeit konnte elektrischer, mechanischer oder auch
elektrochemischer Natur sein. Fiir die weitere Untersuchung sollten Temperaturmessungen
unter verschiedenen Atmosphiren gemacht oder das Elektrodenmaterial ausgetauscht werden,
um zu sehen, ob die katalytische Wirkung oder die Grenzfliche von Iridiumdioxid einen
Einfluss hat. Die Leckstrom Messungen zeigen jedoch eine Abnahme des Leckstroms bei
Erhohung der Temperatur. Aulerdem bleibt die Resonanzfrequenz konstant mit Erh6hung der

Temperatur, welches auf keine Anderung der mechanischen Eigenschaften deutet.

Die Ursache fiir die Unabhingigkeit der Luftfeuchtigkeit konnte einerseits an der gegebenen
Diffusionszeit liegen, denn moglicherweise waren die 10 Minuten bei konstanter
Luftfeuchtigkeit vor jeder Messung zu kurz. Ein weiterer Grund, dass kein Effekt zu ermitteln
war, konnte auf die Elektrodendicke zuriick zu fiihren sein, da die entsprechende Zeitkonstante
bei Diffusion durch eine diinnere Elektrode kleiner ist. Fiir die Auswertung der Daten sind
genug Messpunkte zu nehmen und tiber diese zu mitteln, da die Bestimmung der Kriimmung

bei geringsten Abweichungen der Cantilever Auslenkung zu groBBen Abweichungen fiihrt.
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6 Conclusio

Es konnten in dieser Arbeit neue Ideen und technologische Moglichkeiten aufgezeigt werden,
um einen Feldgradienten zu erzeugen beziehungsweise zu verstirken. Der Effekt zeigt
Konkurrenzfahigkeit zum piezoelektrischen Effekt und dominiert bei kleineren
Bauteildimensionen. Die Ursache der reduzierten Leckstrome bei Erh6hung der Temperatur
muss in Zukunft weiter untersucht werden, woraus sich neue Anwendungsgebiete der
flexoelektrischen Cantilever ermdglichen. Um die katalytische Wirkung der Elektroden mit
dem flexoelektrischen Effekt zu koppeln, sollten weitere Strukturen mit diinneren Elektroden

hergestellt werden, um Diffusionsvorgidnge zu beschleunigen.
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