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Kurzfassung

In fast allen Bereichen des tiglichen Lebens werden heutzutage Sensoren eingesetzt. Neben
der stark wachsenden Verbreitung von Messtechnik im industriellen und privaten Umfeld
ist die Verwendung fiir metrologische Anwendungen im Bereich des gesetzlichen Messwe-
sens zu nennen. Eine standige Weiterentwicklung der Sensortechnologie ist notwendig,
um etwa an kleinsten Strukturen auftretende Krifte oder Temperaturunterschiede mes-
sen zu konnen und gleichzeitig die Messunsicherheit zu verringern. Ein grof3es Potential
diesen und weiteren Anforderungen zu begegnen, hat die Verwendung von sogenannten
Diinnschichtsensoren.

Schichten von wenigen hundert Nanometern Dicke werden dafiir auf Bauteilen aufgebracht
und strukturiert, so dass diese einen physikalischen Effekt, wie eine Verformung oder Erwér-
mung des Bauteils, in ein elektrisches Signal umwandeln kénnen. Neben der Applikation
von dekorativen Schichten oder Korrosions- und Verschleilschutzschichten eignen sich
Plasma-Beschichtungsverfahren wie das Physical Vapor Deposition (PVD)-Verfahren auch
fiir die Aufbringung sensorischer Schichten. In dieser Arbeit wird im speziellen das Magne-

tron Sputtern verwendet.

Um elektrisch leitende, sensorische Schichten auch direkt auf einem metallischen Bauteil
aufbringen zu kénnen, wird eine elektrische Isolation zwischen dem Bauteil und der Schicht
benotigt. Diese elektrisch isolierenden Schichten sind jedoch hdufig fehlerhaft, wodurch ein
Kurzschluss zwischen Bauteil und Sensor auftreten kann. Die moglichen Griinde fiir diese
Schichtdefekte im Mikro- oder Nanometerbereich, die sogenannten Pinholes, sind vielfdltig
und nur unzureichend untersucht. Die vorliegende Arbeit soll daher einen Beitrag zur
Applikation defektfreier Schichten auf typischen metallischen Werkstoffen als Grundkorper
leisten.

Mit Hilfe der statistischen Versuchsplanung wurden zunichst die Haupteinfliisse auf das
System aus Schicht und Substrat identifiziert. Die Ergebnisse mit Siliziumoxid als Schicht-
material ermdoglichten eine Detaillierung der Untersuchungen bei der zuséitzlich Alumini-
umoxid als Schichtmaterial zur Anwendung kommt. Die metallischen Grundkérper wurden
aus einem Wilzlagerstahl, einer Titan-, sowie einer Aluminiumlegierung mit jeweils ge-

drehter und polierter Oberfldche gefertigt und beschichtet.

Die Schichtuntersuchungen schlie3en mit einer Optimierung des Beschichtungsprozesses
unter Verwendung der HiPIMS-Technologie ab. Insgesamt konnte gezeigt werden, welche
Einfliisse und Parameter fiir die Applikation einer defektfreien elektrischen Isolations-
schicht auf den verwendeten Metallen relevant sind.

Zusitzlich wird die Herstellung und das Potential eines Kraftsensors in Diinnschichttechnik

fiir eine Nennlast von 1 N vorgestellt.






Abstract

»Sputtered, electrically insulating layers for thin film sensors on metallic substrates“

The use of sensors is part of todays everyday life. Alongside industrial or private usage,
measurement technology in applications for legal metrology have to be termed. Constant
advancements in sensor technology are necessary, for example, when measuring applied
forces or temperature differences on smallest structures and, likewise, reduce the measure-
ment uncertainty. The utilization of thin film sensors for these and broader applications is

very promising.

Layers with a thickness of only a few hundred nanometer are deposited onto parts, struc-
tured in such a way that physical effects like deformation or heating can be converted to
an electrical signal. Besides decorative, anticorrosive or wear protective coatings, plasma
based techniques like the physical vapor deposition (PVD) are suited for sensor layers also.

In this work, a magnetron sputtering system is used.

For the deposition of a functional sensor layer directly onto metallic components, an electri-
cally insulating layer between the part and the sensor layer is mandatory. Using engineering
type materials, such as steel or titanium alloy, these electrically insulating layers are often
defective, resulting in a fatal short-circuit between the part and the sensor. Manifold reasons
can be named for the defects in the micro- or nanometre regime, the so-called pinholes,
but still, these are not sufficiently examined. Therefore, the present work contributes to the

aplication of defect-free layers on metallic material typically used.

Initially, the main effects on the system of substrate and layer were identified by means of
the design of experiment (DoE). The results obtained with siliconoxide as layermaterial
facilitated a detailing of the examinations at which aluminumoxide was used additionally.
The metallic substrates used were out of a bearing steel, a titanium and an aluminum alloy,

with both a turned and a polished surface each.

The layer tests are completed with an optimization of the coating process by using HiPIMS
technology. In total, it was possible to show which influences and parameter are relevant for

the application of defect-free electrically insulating layers on the materials used.

In addition, the fabrication and the capability of a force sensor in thin film technology for a

nominal load of 1 N is presented.
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1 Einleitung

Die Applikation diinner Schichten mit einer Dicke im Mikro- oder Nanometerbereich hat
eine hohe Marktdurchdringung erlangt. Neben einem sehr groen Marktanteil im Bereich
der dekorativen Anwendungen, kommen unterschiedlichste Schichtsysteme vor allem in
technischen Bereichen zum Einsatz. Nur noch selten kann ein einziger Werkstoff fiir das
Produkt eingesetzt werden, hdufigist es erst die Kombination verschiedener Materialien, die
eine besondere Eigenschaft oder die Funktion eines Bauteils gewihrleistet. Beschichtungen
spielen hierbei eine ganz entscheidende Rolle um etwa den Korrosionsschutz zu erhéhen
oder mit Hilfe einer Verschleischutzschicht die Haltbarkeit von Werkzeugen und Bauteilen

deutlich zu verldngern.

Fine Erweiterung dieser Anwendungsgebiete der Diinnschichttechnik stellt die funktio-
nale Nutzung der Schichten als mikroelektronische Systeme dar. Eine Verwendung von
elektrischen Diinnschichtsystemen, wie fiir die Mikroelektronik beziehungsweise die Halb-
leitertechnologie, welche in der Regel auf Silizium als Grundmaterial aufbauen, ist die

Grundlage fiir das derzeitige, digitale Zeitalter.

Im Speziellen konnen diese Schichten aber auch als Sensorsysteme direkt auf Bauteilen
fiir eine industrielle oder messtechnische Anwendung aufgebracht werden. Die Vorteile
bestehen einerseits darin, die vorhandene Funktion des zumeist metallischen Bauteils nicht
zu verdndern oder gar einzuschrianken, diese aber zeitgleich — durch einen aufgebrachten
Diinnschichtsensor — deutlich zu erweitern. Zum anderen konnen sensorische Schichtsyste-
me durch ihre direkte Verbindung zum Bauteil und die spezielle, miniaturisierbare Bauweise

einen Beitrag zur Weiterentwicklung der Metrologie leisten.

Die im Folgenden vorgestellten Marktanalysen, Trends und Anforderungen zeigen exempla-
risch die Notwendigkeit fiir weitergehende Entwicklungs- und Forschungsarbeit in diesem
Bereich.

So zeigt die vom AMA Verband fiir Sensorik und Messtechnik e.V. verdffentlichte Branchen-
statistik 2014 ein durchschnittliches Wachstum im Bereich der Sensor- und Messtechnik
von {iber 6 % p.a. seit dem Jahr 2005. Schroder berichtet im Jahr 2012 von einer jahrlichen
Wachstumsrate von 7,9 % zwischen 2006 und 2011 und geht sogar von 9 % bis zum Jahr
2016 aus [Sch12c].
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Dies ist unter anderem darin begriindet, dass die Nutzung von Sensoren und der Messtech-
nik im Allgemeinen, in sdmtlichen industriellen Bereichen unumgénglich geworden ist,
um die aktuellen, hohen Standards in der Fertigung zu halten, zu priifen und die Prozesse
zu automatisieren.

Den grof3ten Anteil mit fast einem Drittel nehmen dabei Sensoren ein, welche mechani-
sche Eigenschaften messen konnen [Sch12c]. Des Weiteren wird ein steigender Bedarf an
drahtlos kommunizierenden Sensoren und Sensorik fiir raue Umgebungsbedingungen wie
in Prozessindustrien sowie im allgemeinen Maschinenbau hervorgehoben. Hierfiir seien

jedoch ,innovative Losungen“ notwendig [Sch12c].

Als wichtigste Trends der Sensorik werden vor allem eine weitere Miniaturisierung, verrin-

gerte Messunsicherheit sowie eine erhohte Langzeitstabilitdt genannt [AMA14].

Die Roadmap , Fertigungsmesstechnik 2020“ bescheinigt der Fertigungsmesstechnik , ei-
ne Schliisseltechnologie fiir die prozesssichere und wirtschaftliche Produktion und |[...]
damit einen wesentlichen Beitrag zur Entwicklung des Standorts Deutschland“ [Sch11c].
Dies wird unter anderem gerechtfertigt durch den Bedarf an liickenloser Dokumentation
und einer Verringerung der Losgré3en, so dass mit Hilfe der entsprechenden Messtech-
nik, Produktionsanldufe und Vorserien verkiirzt werden sollen. Hierzu bedarf es Mess-
systeme, die eine hohe Genauigkeit erreichen und gleichzeitig direkt in die Fertigung in-
tegriert sind, das heilt dezentral und fertigungsnah eingesetzt werden kénnen [Schl1c;
Imk12].

Fiir die genannten Anforderungen kann und wird es keine allgemeine Losung geben. Ne-
ben den bekannten Losungsansdtzen wie optischen Messverfahren oder der Analyse der
Maschinenschwingungen kdnnen Diinnschichtsensoren dazu einen Beitrag leisten, wenn

diese auf metallischen Bauteilen appliziert werden.

Ein Diinnschichtsensor besteht dabei aus mindestens einer sensorischen Schicht, die eine
Umwandlung eines physikalischen Effektes in ein elektrisches Signal ermdglicht. Diese
Schicht muss auf einem Grundkoérper, dem Substrat, aufgebracht werden, wobei entweder
dessen Eigenschaftsdnderung selbst oder eine dazu in Kontakt stehende, verdnderliche
Eigenschaft gemessen wird. Besteht das Substrat aus einem elektrisch leitfadhigen Material
wie einem Metall, so wird eine Trennung zur sensorischen Schicht benétigt - eine elektrisch
isolierende Schicht. Dieser typische Aufbau eines Diinnschichtsensors ist in Abbildung 1.1
dargestellt.

Obwohl schon seit vielen Jahrzehnten an der Diinnschichtsensorik gearbeitet wird, ist das
Thema auch heute noch hochaktuell, da neue Einsatzszenarien eine Weiterentwicklung der
Technologie erfordern. Beispielhaft seien hierfiir die Entwicklung energieautarker Systeme,
Windenergieanlagen sowie Anwendungen in mikrotechnischen Systemen genannt. Wah-

rend bei der Mikrotechnik vor allem der Bedarf fiir miniaturisierte Sensoren gegeben ist,
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Abbildung 1.1: Typischer Schichtaufbau eines Diinnschichtsensors auf Basis einer elektri-
schen Isolationsschicht

die direkt auf Bauteilstrukturen wie etwa Mikrogreifern appliziert werden kénnen, so steht
bei Windenergieanlagen die Entwicklung von Sensoren fiir raue Umgebungsbedingungen
im Fokus. Energieautarke Systeme wiederum benétigen Sensoren, welche einen dulerst

geringen Energieverbrauch haben.

Alle diese Eigenschaften kénnen Diinnschichtsensoren durch ihre besondere Bauweise
erfiillen. Neben der direkten Applikation auf den vorhandenen Bauteilstrukturen ist eine
Miniaturisierung der Sensorik moglich und es konnen, durch besonders diinne Schichten
und kleine Strukturbreiten, hochohmige Sensoren hergestellt werden, die einen dement-

sprechend geringen Energiebedarf haben.

Neben diesen Anwendungsgebieten wird in den bereits oben angesprochenen ,Sensor-
Trends“ des AMA Verbands fiir weitere Entwicklungen an erster Stelle das ,Heranfiihren der
Sensoren an die Messgrof3e“ genannt [AMA14]. Hierdurch kénnen Riickwirkungen auf die
MessgréRe und eine Verfalschung der Ergebnisse vermieden werden [AMA14]. Diinnschicht-
sensoren bieten sich an, um direkt am Ort des physikalischen Ereignisses appliziert zu wer-

den und sind somit eine sehr gute Moglichkeit dieses Ziel zu erreichen.

Hierzu miissen die Sensoren vor allem auf den wohl meist verbreiteten Werkstoffen in
der Industrie und insbesondere dem Maschinenbau — den Metallen - aufgebracht werden
konnen. Eine sichere Abscheidung einer moglichst diinnen, elektrischen Isolationsschicht
auf beliebig geformten Metallen ist daher notwendig. Das Auftreten kleinster Fehlstellen
in diesen Schichten, wie den sogenannten Pinholes, ist jedoch hdufig zu beobachten,
so dass Kurzschliisse zum Substrat entstehen. Bisher werden daher entweder sehr dicke
Schichten von einigen zehn Mikrometern verwendet oder aufwidndige Vorbehandlungs- ,
Bearbeitungs- und Beschichtungsprozesse an einzelne Substratwerkstoffe angepasst. Eine
allgemein giiltige Losung fiir eine Vielzahl gebrduchlicher Metalle und insbesondere eine

Untersuchung der Ursachen sind nicht zu erkennen.

Die vorliegende Arbeit soll hierzu einen Beitrag leisten, indem Einflussfaktoren, Ursa-

chen und Losungen aufgezeigt werden, wie defektfreie, elektrische Isolationsschichten
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auf Metallen abgeschieden werden konnen, um darauf sensorische Schichten aufzubrin-

gen.

Zundchst wird im folgenden Kapitel ein Ausschnitt der bereits erfolgten Arbeiten im Bereich
der Diinnschichtsensorik vorgestellt und die Motivation dieser Arbeit konkretisiert. Daran
schlieRt sich ein Uberblick iiber die verschiedenen Abscheideverfahren elektrisch isolieren-
der Schichten an. Hierbei werden auch die in dieser Arbeit untersuchten Schichtmaterialien
Silizium- und Aluminiumoxid eingefiihrt und die Ergebnisse aus der vorhandenen Literatur

zu Isolationsschichten auf Metallen vorgestellt.

Die experimentellen Untersuchungen in Kapitel 4 beginnen mit der Identifikation der
Haupteinfliisse auf das Schicht-Substrat-System mit Hilfe der statistischen Versuchspla-
nung. Die daraus erhaltenen Ergebnisse flieflen in eine stirkere Detaillierung der Ergebnisse

und eine Erweiterung der Schicht- und Substratmaterialien ein.

In Kapitel 5 wird die Verwendung von hochioniserten Plasmen zur Abscheidung von Alumi-
niumoxid beschrieben und die daraus erhaltenen Ergebnisse prasentiert. Den Abschluss
der Untersuchungen bietet eine Analyse der abgeschiedenen Isolationsschichten sowie

eine Bewertung der erreichten elektrischen Isolation der Metalle.

Anschlielend wird das Potential der Diinnschichtsensorik und ihre Herstellung auf metalli-
schen Substraten am Beispiel eines Kraftsensors fiir kleine Krdfte demonstriert, bevor eine
Zusammenfassung der gesamten Arbeit und ein Ausblick auf zukiinftige Entwicklungen

gegeben wird.



2 Sensoren in Dinnschichttechnik

Zu Beginn dieses Kapitels werden die technologischen Grundlagen der Diinnschichtsenso-
rik erldutert, sowie einige Beispiele bereits vorhandener Sensoren gegeben. Im Anschluss
werden die charakteristischen Eigenschaften dieses Sensortyps und die Besonderheiten
fiir die weitere Arbeit zusammen getragen. AbschlieBend wird anhand der Anwendungs-
moglichkeiten der Technologie und der Bedeutung fiir die Metrologie, sowie den unzurei-
chenden Ergebnissen zur Isolation metallischer Substrate, die Motivation und Zielstellung
dieser Arbeit konkretisiert.

2.1 Grundlagen und Stand der Technik

2.1.1 Technologische Grundlagen

Fiir die Herstellung eines Diinnschichtsensors ist grundsitzlich ein Grundkdrper notwen-
dig, auf dem die Schichten appliziert werden kénnen, so wie es in der Einleitung in Abbil-
dung 1.1 dargestellt ist. Die als Substrat typischwerweise verwendeten Werkstoffe konnen

wie folgt eingeteilt werden:

e Dielektrische Materialien
- Glas
- diverse Keramiken
- Polymere
e Halbleitende Materialien
- Siliziumwafer
o Elektrisch leitende Materialien

- Metalle und ihre Legierungen

Besonders verbreitet sind hierbei Sensoren, welche auf Glas oder Siliziumwafern aufge-
bracht sind. Vor allem auf letzteren werden diese im Bereich der Mikroelektronik bezie-
hungsweise der Halbleitertechnologie in grofen Stiickzahlen und fiir alle Bereiche des
téglichen Lebens hergestellt.
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Der Vorteil von beiden Materialien ist die sehr homogene Oberfldche, die geringe Rauheit,
sowie deren gute Verfiigbarkeit. Bei einem nichtleitenden Material wie Glas muss selbstver-
stdndlich keine Isolation der Sensorschicht zum Substrat erfolgen. Siliziumwafer wiederum
kdnnen standardmaRig mit einer hochwertigen elektrischen Isolation durch thermisch ge-
wachsenes Siliziumoxid erworben werden. Dementsprechend weit entwickelt und standar-

disiertist die Applikation von Schichtsystemen auf diesen Substraten.

Neben dem Bereich der angesprochenen Mikroelektronik wurden Sensoren auf Silizium
auch fiir den industriellen Einsatz in Werkzeugmaschinen untersucht. Zur Erfassung der
Temperaturen im Schleifprozess verwendet beispielsweise Seedorf einen verschleiBenden
Temperatursensor auf Siliziumbasis [See08]. Im Einsatz zeigt sich aber auch ein grundsétz-
licher Nachteil, sowohl von Silizium als auch von Glas: Aufgrund ihrer sproden Eigenschaft
konnen sie in einer Fertigungsumgebung oder dhnlich rauen Umweltbedingungen nur

bedingt eingesetzt werden.

Andere dielektrische Materialien werden ebenfalls hdufig verwendet, da die sensorische,
elektrisch leitende Schicht ohne weiteres direkt aufgebracht werden kann. So ist in [L6f00]
die Beschichtung einer Al,O, Keramik mit einer Schicht aus Platin zur Bestimmung der
elektrischen Leitfdhigkeit eines Elektrolyten beschrieben. Dariiber hinaus sind auch kera-
mische Wendeschneidplatten zu nennen, auf denen beispielsweise Temperatursensoren

aufgebracht wurden [Til10].

Fiir Anwendungen im Low-Cost Sektor sind Polymere eine gute Alternative. In [Zeill]
werden zwei flexible Polymerfolien auf ihre Eignung fiir kapazitive Dehnungsmessstrei-
fen (DMS) als drahtloses System untersucht. Grundsitzlich werden herkémmliche DMS in
der Regel auf einem Tréagermaterial aus Epoxidharz beschichtet und strukturiert bevor sie

auf dem zu vermessenden Korper aufgeklebt werden kénnen.

Das Material mit dem vermutlich gro8ten Verbreitungsgrad sind Metalle und ihre Legie-
rungen. Wie im weiteren gezeigt wird, sind diverse Arbeiten im Bereich der Forschung und
Entwicklung zur Applikation von Diinnschichtsensoren auf diesem Material zu verzeichnen.
Aufgrund der elektrischen Leitfahigkeit der Metalle muss jedoch eine elektrische Trennung
zur Sensorschicht erfolgen oder — alternativ — das Bauteil in das sensorische System mit

einbezogen werden.

Dies geschieht, sobald die Trennschicht — anstatt der elektrischen Isolation — eine sensori-
sche Aufgabe tibernimmt und das Bauteil selbst zur Kontaktierung des Sensors verwendet
wird. Der Schichtaufbau eines solchen Systems ist in Abbildung 2.1 skizziert. Exemplarisch
sei hier die Verwendung von piezoresisitiven Kohlenwasserstoffschichten genannt, wie in
[BielOa] umfangreich dargestellt. Der Vollstdndigkeit halber ist noch anzumerken, dass
piezoresistive Materialien nicht nur als Trennschicht fungieren, sondern ebenso fiir die

Sensorschicht verwendet werden konnen.
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Schutzschicht \/

>

Piezoresistive __—+F—— \ /

Schicht _ \ /
Metallisches Substrat Sensorstruktur
und Basiselektrode und Gegenelektroden

Abbildung 2.1: Schichtaufbau eines Diinnschichtsensors auf Basis einer piezoresistiven
Schicht

Grundsétzlich kann eine Vielzahl von Materialen mittels Diinnschichttechnik abgeschie-
den und somit auch als Sensorschicht verwendet werden. Bereits 1964 beschéftigen sich
beispielsweise Bray und Plassa mit dem Aufdampfen von Materialkombinationen zur
Verwendung als dehnungssensitive Schicht [Bra64]. Insbesondere metallische Schichtwerk-
stoffe sind verbreitet, um resistive, kapazitive oder auch thermoelektrische Sensoren zu
realisieren. Typische Materialien, welche dafiir zum Einsatz kommen, sind in Tabelle 2.1

zusammengefasst.

Dariiber hinaus konnen auch Halbleiter verwendet werden. Der Vorteil liegt in ihrer deutlich
hoheren Empfindlichkeit, jedoch einhergehend mit einem nur begrenzt linearen Wider-
standsverhalten sowie einer hohen Temperaturabhédngigkeit. Die Anwendungsméglichkeit

in der Prazisionsmessung von Dehnungen und Kréften ist somit begrenzt [Bet81].

Aktuell werden daher auch neuartige Materialkombinationen aus Halbleitern und Metallen
untersucht, um die hohe Temperaturabhéngigkeit auf ein Minimum zu verringern [Hec09].
Exemplarisch fiir diese Entwicklung seien Nickel-Kohlenstoffschichten genannt, wie sie
von Schultes et al. beschrieben werden [Sch11d]. Die Dehnungsempfindlichkeit wird dabei

Bezeichnung typische Anwendung oder Besonderheiten

resistive Sensoren, Thermoelemente

Au, Cr, Cu, Fe, Ni ] .
sowie Leiterbahnen, Kontakte

resistive Sensoren

Nickel-Ch
1eke rom in Verbindung mit Ni als Thermoelement

Dehnungssensoren

CuNi (Konstantan
( ) niedriger Temperaturkoeffizient

Platin Widerstandsthermometer

Tabelle 2.1: Typische Metalle fiir Sensorschichten
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um einen Faktor 10-15 gesteigert, gleichzeitig kann aber der Temperaturkoeffizient des
Widerstands um Null eingestellt werden.

Der nichste Abschnitt stellt ausgewihlte Beispiele der Diinnschichtsensorik aus der Li-
teratur dar und zeigt die vielfaltigen Moglichkeiten und den breiten Einsatzbereich der
Technologie.

2.1.2 Beispiele fiir die Verwendung von Dinnschichtsensoren

Die grundsiétzliche, technologische Idee zur Verwendung diinner Schichten als Sensoren in
industriellen Anwendungen ist bereits relativ alt. So beschreiben Harris und Johnson bereits
im Jahr 1934 die Herstellung von Sensoren durch die Abscheidung diinner Schichten. Durch
das dabei angewandte Sputterverfahren wurden Thermoelemente aus den Elementen
Bismut, Antimon und Tellur auf Zellstoffen hergestellt [Har34].

Verschiedene und aktuellere messtechnische Anwendungen der im vorherigen Abschnitt
benannten Substrat- und Schichtwerkstoffe werden auf Basis der vorhandenen Literatur

im Folgenden dargestellt.

Kraftsensorik Die Bestimmung der Kraft ist das klassische Einsatzgebiet von Dehnungs-
messstreifen (DMS). Durch das Aufbringen einer Kraft auf eine definierte Bauteil-Geometrie
wird diese bewusst verformt. Bei der Verformung des Bauteils entsteht eine Dehnung an der
Oberfldche, die wiederum eine Widerstandsdnderungim DMS hervorruft.

Die Fortschritte in der Halbleitertechnologie wurden auch fiir das Aufdampfen von Deh-
nungssensoren genutzt. So beschreiben Watanabe und Shioda im Jahr 1967 die Untersu-
chungen an Germanium-Schichten fiir die Dehnungsmessung [Wat67]. Als Trdgermaterial
werden dabei nur nichtleitende Materialien verwendet.

Eine Ubersicht iiber die bis 1974 geleisteten Arbeiten zu Dehnungsmessstreifen (DMS)
mittels Diinnschichttechnologie gibt Witt in [Wit74]. Die Geometrien der Sensorstruktu-
ren sind dabei noch sehr einfach gehalten, das heilst, dass entweder nur einzelne gera-
de Leiterbahnen verwendet oder einfache Maander mit gleichbleibender Strukturbreite
aufgebracht wurden. Neben der Beschichtung von Glas-Substraten, werden auch elek-
trisch isolierende Schichten auf Metallen als Forschungs- und Entwicklungsaufgabe ge-
nannt.

In der Arbeit von Bethe und Schon werden diverse Anwendungen von Diinnfilm-DMS
prasentiert [Bet81]. Die Sensoren werden zum Teil auch auf Metallen, insbesondere aus
Edelstahl, aufgebracht.
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Abbildung 2.2: Diinnschicht-DMS aus Konstantan im direkten Vergleich mit einem kon-
vetionellen DMS, aufgebracht auf einem Verformungskorper fiir Krifte bis
10kN (aus [Schl2a])

Dariiber hinaus beschreiben Karaus und Paul die Entwicklung eines Kraftaufnehmers fiir
den Bereich von 0,5 N bis 50 N aus CrSi auf diinnen Metallblechen in [Kar92].

GroRere Krifte bis 10 kN wurden mit Diinnschichtsensoren aus Konstantan auf massiven
Verformungskérpern gemessen und direkt mit konventionellen Folien-DMS verglichen
[Bu308]. Die verwendete Technologie ermdoglichte die Aufbringung der Sensoren auf einer
nicht ebenen Oberfldche, wie in Abbildung 2.2 zu sehen.

Zur Messung von Kréften in schlecht erreichbaren Maschinenteilen wurde ein Sensor aus
Manganin auf einem Lagerbolzen entwickelt und die technische Machbarkeit bewiesen
[Lofo3].

Auf Grund des steifen Aufbaus des Grundkorpers entstehen hierbei nur sehr geringe Verfor-
mungen. Um dennoch ein groBes Ausgangssignal zu erhalten, verwenden Biehl et al. piezo-
elektrische Schichten fiir ihre Diinnschicht-Kraftsensoren. Hierfiir werden die sensorischen
Eigenschaften von wasserstofthaltigen, amorphen Kohlenstoffschichten (a-C:H) ausgenutzt

um einen Belastungsbereich von 400 N bis 1400 N erfassen zu konnen [Bie06].

Ein weiterer Ansatz ist die Verwendung eines kapazitiven Sensors zur Dehnungsmessung.
Mit diesem Sensorprinzip wurden Dehnungssensoren auf Polymerfolien hergestellt, welche
eine sehr geringe Leistungsaufnahme zeigen und fiir eine drahtlose Dateniibertragung

geeignet sind [Zeill].
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Wiégezellen Bei Wigezellen wird, analog zur Kraftsensorik, die Verformung eines Kérpers
gemessen, welche in diesem Fall durch das auf die Waage aufgelegte Gewicht entsteht.
Die dadurch eingebrachte Gewichtskraft kann somit durch den Sensor bestimmt werden.
Wigezellen sind dementsprechend eine Sonderform von Kraftaufnehmern, bei denen die
sensorischen und mechanischen Eigenschaften auf das Wiegen von Massen optimiert sind.
So miissen diese beispielsweise eine gute Langzeitstabilitdt aufweisen oder eine unsymme-

trische Belastung der Auflagefldche fiir die Gewichte tolerieren.

Beispielhaft sei hierfiir eine hochgenaue Wagezelle aus einem Silizium-Einkristall Federkor-
per genannt. Der Sensor wurde dabei in Diinnschichttechnik auf dem Bauteil aufgebracht.
Die erreichte Reproduzierbarkeit der Messwerte sowie das Hystereseverhalten waren insge-

samt besser als die konventioneller DMS-Widgezellen [M&du09].

Drucksensorik Im Bereich der Drucksensorik sind diverse Arbeiten zur Verwendung von
Diinnschichtsensoren zu verzeichnen.

Die Firma ,,Sensor-Technik Wiedemann GmbH* bietet Drucksensoren fiir den Messbereich
von 25 bar bis 3000 bar und fiir die Anwendung in aggressiven Medien an. Die Sensor-
schichten werden aus Nickel-Chrom (NiCr) oder Titanoxinitrid (TiON) auf einem planaren
Edelstahl-Substrat hergestellt, welches vorher mittels einem speziell angepassten CVD-
Verfahren (Chemical Vapour Deposition, siehe Abschnitt 3.1.1) isoliert wurde [STW10;
Siell].

Weitere Beispiele und Ansétze kénnen fiir die Messung des Druckes bei hohen Tempera-
turen [FrilOa], der Bestimmung des Oldrucks [Mih95; Mih03] sowie der Kontaktdruck-
messung von Getriebezahnriadern [Owall] der genannten Literatur entnommen wer-

den.

Temperatursensorik Fiir die Temperaturmessung werden Thermoelemente oder auch

temperatursensitive Widerstandsbahnen in Diinnschicht-Technologie eingesetzt.

Ein moglicher Einsatzbereich sind hohe Temperaturen, wie sie etwa in Gasturbinen vor-
kommen, bei denen auch die Montage konventioneller Sensoren nicht realisierbar ist.
Eine geeignete thermoelektrische Kombination fiir diesen Temperaturbereich ist Pt-PtRh

welches dementsprechend untersucht wurde [Bud86].

In der zerspanenden Fertigung ermoglicht der kleine Gesamtaufbau der Diinnschichtsenso-
ren die Messung der Temperatur nahe an der Bearbeitungszone. Hierzu wird beispielsweise

ein Ni-NiCr Thermoelement eingesetzt [Til10].

In [Jia07] wird mit Hilfe einer numerischen Analyse des Warmetransports die Abhéngigkeit

der Empfindlichkeit und Reaktionszeit des Sensors von dessen geometrischen Parametern,

10
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darunter die Schichtdicke, untersucht. Der Temperatursensor ist dabei auf einer Glasschei-
be aufgebracht. Die Ergebnisse zeigen, dass eine Abhdngigkeit zwischen der Schichtdicke
und der Genauigkeit eines Sensors gegeben ist — diinnere Schichten erméglichen demnach

ein préziseres Messergebnis.

Eine beriihrungslose Methode zur Messung der Temperatur wird in [Pfl09] verfolgt. Die
aufgebrachte keramische Schicht verhilt sich temperaturabhingig phosphoreszierend,
wenn diese durch eine optische Strahlungsquelle angeregt wird. Durch die Auswertung des
Lichtspektrums wird die Temperatur der Schicht und damit des Bauteils bestimmt. Durch
diese Messmethode kénnten neben der Analyse von Warmeiibertragungsproblemen auch
Oberflaichentemperaturmessungen von zerfallenden Materialien durchgefiihrt werden
[P£109].

Schadenserkennung / VerschleiBmessung Neben der Messung der tatsdchlich auftreten-
den Kréfte kann aus der Belastung im Rollkontakt eines Wélzlagers auch der Verschleil des
Selbigen frithzeitig erkannt werden. In [Win11] werden Dehnungsmessstreifen-Strukturen
auf der Wellenscheibe eines Axiallagers appliziert, womit eine ,hohe rdumliche und zeitliche

Auflosung“ der Last und moglicher Verdnderungen im Lager erméglicht wird.

Mit Hilfe einer piezoelektrischen Diinnschicht aus ZnO auf einer Wendeschneidplatte
aus Wolframcarbid kénnen die Resonanzen der Werkzeugmaschine beziehungsweise des
Zerspanprozesses erfasst werden. Die Schwingungen werden im Bereich von 100 kHz bis
500 kHz als Indikator fiir den Werkzeugverschleilf ausgewertet [Rob88].

Eine direkte VerschleiBmessung an der Wendeschneidplatte kann ebenfalls mit Diinn-
schichtsensoren dargestellt werden. Parallel zur Schneidkante verlaufende Leiterbahnen,
werden durch den Zerspanungsprozess sukzessive durchtrennt. Die dadurch auftretende,
sprunghafte Widerstandsdnderung gibt eine Information tiber den tatsdchlichen Werk-
zeugverschleild [Sch11b].

Weitere Anwendungsmdéglichkeiten Neben den bisher benannten Messverfahren, gibt es
noch eine ganze Reihe weiterer Anwendungsmaoglichkeiten fiir die Diinnschichtsensorik,

von denen im Folgenden noch zwei weitere benannt werden.

Um die Entwicklung von Prototypen fiir Tiefziehwerkzeuge zu beschleunigen, sowie den
Ausschuss in der Produktion zu verringern, wurde ein piezoresistives Diinnschichtsystem
entwickelt [Stu09]. Der Widerstand der einzelnen auf dem Schichtsystem aufgebrachten
Kontakte hdangt sowohl vom Druck als auch von der Temperatur ab. Somit kann wéhrend des
Umformens die Position des sich tiber die Kontaktpunkte bewegenden Bleches detektiert

werden.

11
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Fiir low-cost Anwendungen soll sich der in [Yos07] beschriebene Sensor zur Wasserstoffde-
tektion eignen. Der Sensor wird auf einem Glas-Substrat aufgebracht und besteht aus einer

Palladium-Schicht sowie einer Schicht aus einer Magnesium-Palladium-Verbindung.

2.2 Charakteristische Eigenschaften der Diinnschichtsensorik

Wie der vorherige Abschnitt gezeigt hat, besteht ein breites Anwendungsfeld, sowie grof3-
tes Interesse an einer weiteren Entwicklung der Diinnschichtsensorik. Dies basiert unter
anderem auf den diversen technologischen Vorteilen gegentiiber herkdmmlichen, nicht
direkt auf dem Bauteil applizierter Sensoren. Dennoch erschweren verschiedene Nachteile
bisher die weite Verbreitung, vor allem in Anwendungsbereichen wo konventionelle Lésun-
gen, wie beispielsweise der Folien-DMS, eine Markt dominierende Rolle eingenommen
haben. Der folgende Abschnitt wird die charakteristischen Eigenschaften der Technologie

darstellen.

Fiir alle hier vorgestellten Sensoren gilt gleichermalien, dass nicht immer eine fiir den
Einsatzzweck geeignete Kontaktierung verfiigbar ist, um die genannten Vorteile der Tech-
nologie vollumfanglich nutzen zu kdnnen. Dementsprechend ist der Diinnschichtsensor

auszulegen und eine passende Verbindungstechnik auszuwéhlen.

Von primérer Bedeutung ist die kompakte Bauweise von Diinnschichtsensoren sowie die
sehr flexiblen Anpassungsmaoglichkeiten an vorhandene Bauteilgeometrien. So konnen
die Abmessungen der Sensoren bis in den Mikro- und auch Nanometerbereich verringert
werden. Die Sensoren kénnen somit nicht nur an kleinen Bauteilen appliziert werden,
sondern ermdoglichen erst durch ihre Miniaturisierbarkeit die Vermessung von Parame-
tern, welche mit konventioneller Sensorik aufgrund ihrer Grof3e nicht erfasst werden kon-

nen.

Fahlbusch beschreibt die Entwicklung eines Mikrogreifers, dessen Greifarme eine Breite
von 3 mm haben miissen ,,um den DMS aufnehmen zu kénnen, obwohl eine geringere
Breite mglw. vorteilhaft wére“ [Fah08]. Mit Hilfe der Diinnschichtsensorik wiren kleinere
Breiten ohne Weiteres realisierbar. Vor allem fiir die Messung von kleinen Kriften und
Driicken und die damit einhergehende kleine GréRe der Verformungskorper eignet sich
die Technologie (vgl. auch [Bet81]).

Die Gesamtdicke des Sensors belduft sich in den meisten Anwendungen auf deutlich unter
10 pm. Die Schichtdicke ist daher hdufig innerhalb der Fertigungstoleranzen der Bauteile
und hat demnach keinen effektiven Einfluss auf die Bauteilgeometrie. Dies ist vor allem
von Bedeutung, wenn Sensoren innerhalb von Maschinen oder an eingepassten Bautei-

len eingesetzt werden sollen. So ist eine Temperaturmessung an Gas-Turbinenschaufeln

12
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mittels konventioneller Thermoelemente etwa nicht méglich, da strukturelle und aero-
dynamische Probleme entstehen wiirden [Bud86]. Diese Strukturschwdchung und Veran-
derung der Aerodynamik wére bei der Verwendung von Diinnschichtsensoren vermeid-

bar.

Dartiber hinaus sind die Sensoren auf beliebigen, dreidimensionalen Konturen applizier-
bar. Die unter anderem in [Loh12] benannte Verschlechterung des Messergebnisses von
Beriihrungsthermometern an konkaven oder konvexen Oberflichen wére somit nicht vor-
handen. Ein mégliches Verfahren zur Beschichtung und Strukturierung von gekriimmten
Oberfldchen ist in [Hag07] dargestellt.

Durch die kompakte Bauweise konnen die Sensoren nahe am Wirkpunkt der zu messen-
den Grolde oder — optimalerweise — genau an dem Ort des maximalen Wertes platziert
werden. Auch in diesem Fall sind Berechnungen notwendig um das Sensorsignal und
die zu messende physikalische Gré3e zu verkniipfen. Es kann jedoch die notwendige An-
passung des Messwertes durch Ndherungsrechnungen vermieden werden, wie es bei der
indirekten Messung und einer gré6Beren Distanz zwischen Wirkpunkt und Sensorik der
Fall ist. Beispielhaft seien hier tribologische Kontakte, etwa in Walzlagern oder Schrauben
genannt [Bie06; Win11], sowie Temperaturmessungen in Spanprozessen, welche in-situ

durchgefiihrt werden kénnen [Til10].

Neben der direkten, ortsnahen Messung durch die geringen Abmessungen kénnen noch
weitere Storgréen auf das Messergebnis ausgeschlossen werden. In [Loh12] werden ver-
schiedene Fehlerquellen fiir die Temperaturmessung genannt, welche grundséatzlich auch

auf andere Messaufgaben {ibertragbar sind:
e Limitierter Wiarmestrom zwischen Sensor und Messobjekt
e Masse des Sensors erh6ht den Warmeableitfehler
¢ Rauigkeit oder Unebenheit erzeugen einen grolen Warmeiibergangswiderstand

Diese Fehler konnen zum einen durch den direkten, atomaren Kontakt, welchen der Diinn-
schichtsensor mit dem Werkstiick eingeht, ausgeschlossen werden, zum anderen ist die Mas-

se des Sensors am Messpunkt in der Regel vernachléssigbar klein.

Am Beispiel der Dehnungsmessung kann der Vorteil des direkten Kontaktes ebenfalls darge-
stellt werden. Herkdmmliche Dehnungssensoren werden auf den Grundkorper aufgeklebt.
Zum einen limitiert dieser Kleber den maximalen Dehnungsgrad und zum anderen auch die
Temperaturbereiche in denen der Sensor eingesetzt werden kann [Wit74]. Diese Nachteile
konnen prinzipbedingt durch den Verzicht auf die Klebeschicht, fiir Diinnschichtsenso-
ren nicht auftreten. Zudem ist der Kriechanteil, wie er bei geklebten DMS auftritt, bei
gesputterten DMS nicht zu beobachten [BuR08].
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Abbildung 2.3: Einfluss des Abstands der Messstruktur auf den Messwert und die tatséchli-
che Dehnung

Konventionelle DMS werden auf einer Trégerfolie appliziert, bei der eine Dicke von etwa
100 um angenommen werden kann [Hof]. Diese Trégerfolie hat insbesondere bei sehr
diinnen Verformungsbereichen einen signifikanten Einfluss auf das Messergebnis. Wie
Abbildung 2.3 zeigt, wird durch die Erh6hung des Abstands der Messstruktur von der
neutralen Faser und der zu vermessenden Oberflidche die tatsdchlichen Dehnung tiberhoht
dargestellt.

Dieser Einfluss kann nur bedingt im Kalibrierprozess beriicksichtigt und somit verrin-
gert werden, da die oben gezeigte Abhingigkeit nur stark vereinfacht als linear bzeichnet
werden kann. Tatsdchlich entsteht durch die Kombination der unterschiedlichen Werk-
stoffe bei Verwendung herkdémmlicher DMS (metallisches Bauteil, Klebeschicht, Trager-
folie) eine nicht-lineare Abhédngigkeit, der nicht durch Kalibrierung begegnet werden
kann.

Gleichzeitig reagiert die Folie auf Verdnderung der Feuchtigkeit, wodurch eine scheinbare
Dehnung entsteht [Kar92]. Diinnschichtsensoren sind dagegen vergleichsweise unempfind-
lich auf diverse Umwelteinfliisse. Je nach gewdhltem Schichtmaterial, konnen die Sensoren
auch unter nicht idealen Bedingungen eingesetzt werden. Hierbei sind neben der Um-
gebungsfeuchte auch hohe sowie sehr niedrige Temperaturen denkbar, welche zudem
extrem schnell wechseln konnen. Genauso ist ein Einsatz unter starken Vibrationen und in
aggressiver Umgebung moglich (vgl. hierzu [Fri09; Bet81]).

Beispielhaft fiir eine besondere Herausforderung an die Sensorik, bei denen starke Vibratio-
nen, grofle Temperaturschwankungen sowie eine feuchte, aggressive Umgebung (Meerluft)

auftreten sind Windenergieanlagen — vor allem im Off-Shore-Einsatz [Sch11a].

Mittels der Verwendung sehr diinner Schichten, kénnen zudem hochohmige und damit
energiesparende sensorische Aufbauten erreicht werden. Fiir drahtlose und insbesondere
energieautarke Sensoren sind energieeffizient arbeitende Sensoren eine zwingende Voraus-
setzung [Frell].
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Neben den bisher beschriebenen, direkten Vorteilen in Bezug auf die Genauigkeit des
Messergebnisses sowie die Moglichkeit der Applikation des Sensors an unterschiedlichsten
Bauteilen und Installationsumgebungen ist eine Fertigung in groBen Stiickzahlen einfach
realisierbar. Die meisten Beschichtungs- und Strukturierungsprozesse sind durchweg fiir
eine batchfihige Massenfertigung geeignet.

Jedoch zeigt sich hier auch ein Nachteil der Diinnschichtsensorik: Insbesondere wird
spezielle Anlagentechnik bendotigt (Beschichtungsanlagen, Strukturierungsmoglichkei-
ten, Testumgebungen), welche, wenn nicht schon fiir andere Anwendungen verfiigbar,
hohe Investitionskosten darstellen. Zudem wirken sich die Abpumpzeiten zum Erreichen
des Vakuums und auch die Beschichtungszeiten auf die Fertigungskosten aus. Fiir Ein-
zelstlicke oder individuell angepasste Sensoren sind diese Kosten nochmals deutlich er-
hoht.

Dieser Umstand hat bisher sicherlich eine weitere, kommerzielle Verbreitung limitiert,
zumal auch ein hoher Aufwand fiir die Entwicklung in Betracht gezogen werden muss.
Neben der Entwicklung der Fertigungsprozesse und Lésungen fiir die elektrische Kontak-
tierung bendétigt die Ausarbeitung angepasster Sensordesigns entsprechende Entwick-
lungszeit, zumal hier auf keine Standards in Bezug auf Normung o.4. zuriickgegriffen
werden kann, beispielsweise im Vergleich zur Verwendung herkdmmlicher Folien-DMS
[Hof].

Abschlieend ist auch auf eine limitierte Bauteilgr6Re hinzuweisen, welche durch die
KammergréBen der meisten Beschichtungsanlagen begrenzt wird. Ebenso kann die ver-
wendete Strukturierungstechnologie in der Regel nur fiir einen eher kleinen Bauteilbereich

eingesetzt werden.

2.3 Motivation dieser Arbeit

2.3.1 Technologische Bedeutung und Anwendungsmaoglichkeiten in der
Metrologie

Die Metrologie ist die Kernkompetenz der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt, bei
der diese Arbeit entstanden ist. Fiir ein nationales Metrologieinstitut wie die PTB ist die
Grundlagenforschung und die Entwicklung der Messtechnik die Voraussetzung, um eine
international akzeptierte und leistungsfahige messtechnische Infrastruktur bereitzustel-
len.

Dabei ist festzuhalten, dass die Sicherstellung einer hochentwickelten messtechnischen In-

frastruktur essentiell fiir eine exportorientierte Wirtschaft ist. Dariiber hinaus ist es Aufgabe
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der PTB, gesetzlich geregelte Aufgaben fiir die Gesellschaft, wie die Bauartzulassung bezie-
hungsweise Baumusterpriifungen von Messgeréten, durchzufiihren. Hierzu bedarf es einer
metrologischen Kenntnis und Ausstattung, die eine prézisere Messung erméglichen muss
als die zu iiberpriifenden Gerite. Die Weiterentwicklung der vorhandenen Messtechnik ist

daher eine der Hauptaufgaben.

Die Messung der Temperatur ist, wie es der vorherige Abschnitt 2.2 bereits angedeutet
hat, ein gutes Beispiel fiir eine potentielle Verbesserung der Messergebnisse durch die
Verwendung von Diinnschichtsensorik. Tegeler beschreibt, dass die folgenden Punkte
unter anderem einen Beitrag zur Messunsicherheit von Beriihrungsthermometern leisten
[Teg04]:

e Die thermische Ankopplung des Temperatursensors an das Objekt der Temperatur-
messung kann das urspriingliche Temperaturfeld storen und somit eine Anderung
der Oberflichentemperatur an der Aufsatzstelle bedingen

e Der Sensor kann nur ndiherungsweise die Temperatur der Oberfliche annehmen

e Die Unsicherheiten auf Grund unbekannter Warmeankopplung, Anderung der Sen-

soreigenschaften und der Leitungstechnik dominieren

Vor allem in den Bereichen der optimalen Anbindung an die Oberfliche und der Veridnde-
rung der Oberflaichentemperatur verspricht der Diinnschichtsensor Vorteile. Durch den
direkten, atomaren Kontakt sind geringere Ubergangsverluste zu erwarten, wie sie sonst
durch den schlechteren Warmeiibergang zwischen zwei Flachen mit einer vorhandenen
Oberflichenrauheit (Sensor und Messobjekt) gegeben sind. Der Sensor sollte auerdem
auf Grund seiner dullerst geringen Masse die tatsdchliche Temperatur der Oberfldche
annehmen, eine Storung des Temperaturfeldes der Oberfldche ist, wenn tiberhaupt, nur

minimal.

Eine sehr kurze Reaktionszeit auf eine Verdnderung der Temperatur ist ebenfalls durch
die geringe Masse und der somit geringen spezifischen Wiarmekapazitit des Sensors zu
erwarten. Zum anderen kann der Diinnschichtsensor nah am Wirkpunkt appliziert werden,

also an dem Ort, an dem ein maximaler Temperaturgradient auftritt.

Dementsprechend ist fiir die Temperaturmessung nicht nur eine prézisere und schnellere
Messung denkbar, es wird vor allem auch der Einfluss auf das Objekt und die zu ermittelnde
Messgrolle verringert. Somit kénnen die bisher durch die Bauweise der Thermometer

vorhandenen Messabweichungen konstruktiv vermieden werden.

Ein weiteres, fiir die Metrologie relevantes Nutzungsfeld, ist die Kraftmessung. Die Tragerfo-
lie von konventionellen Folien-DMS ist eine potentielle Fehlerquelle fiir prazise Messungen,
wie es bereits in der Abbildung 2.3 auf Seite 14 dargelegt wurde. Vor allem bei kleinen Kraf-

ten kann eine Verbesserung erwartet werden. Die Griinde hierfiir sind die Vermeidung von
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Kraftnebenschliissen, eine bessere Temperaturbestdndigkeit sowie eine verringerte Emp-
findlichkeit gegeniiber Feuchte im Vergleich zur Polymerfolie. Eine bessere Langzeitstabili-

tat konnte somit ebenfalls erreicht werden (vgl. dazu auch [Buf308)).

Der Bedarf fiir Sensoren in kleinen Kraftbereichen mit der gleichzeitigen Moglichkeit zur
Miniaturisierung wird in [Fah08] deutlich benannt. Durch den kompakten Aufbau kon-
nen Messwerte an Orten ermittelt werden, welche mit konventioneller Sensorik nicht
zugdnglich sind und an denen bisher nur Abschitzungen durch Modellierung moglich

sind.

An Hand dieser zwei Applikationsbeispiele wurden die Méglichkeiten zur Verbesserung der
Messgenauigkeit dargelegt: Die konstruktive Verringerung von Einfliissen auf das Mess-
ergebnis durch den direkten und atomaren Kontakt des Sensors an das Bauteil sowie die

hohe Ortsauflésung der Sensorik.

Des Weiteren zeichnen sich auch neue Anwendungsbereiche fiir die Metrologie ab, da die
Anforderungen an die Messtechnik und damit gleichzeitig an hochkomplexe Systemaufbau-
ten stetig steigen. Neben besonders kleinen, miniaturisierten Aufbauten an denen Sensorik
bendtigt wird, gibt es eine hohe Nachfrage an Messsystemen, welche fiir eine Verwendung

im Vakuum oder Ultra-Hochvakuum geeignet sind.

Das Ziel, immer genauere Messergebnisse zu erreichen sowie die aktuellen Forschungs-
arbeiten zur Bestimmung der SI-Einheiten erfordern eine Sensorik, welche nur einen
minimalen Einfluss auf das eigentliche Messsystem beziehungsweise das zu vermessen-
de Objekt erlauben. Einen potentiellen Ansatz zur Bewiltigung dieser Aufgabe stellt die

Duinnschichtsensorik dar.

2.3.2 Applikation von Dinnschichtsensoren auf metallischen Grundkérpern

Bei der Verwendung von metallischen und damit elektrisch leitfahigen Grundkérpern, ist
eine Trennung zur Sensorschicht mit einer dichten elektrischen Isolationsschicht zwingend
notwendig (vgl. Abbildung 1.1).

Ein GroRteil der bisher benannten Vorteile von Diinnschichtsensoren sind insbesondere bei
der Applikation des Sensors auf dem vorhandenen und mdoglichst unverdndertem Bauteil
gegeben. Metalle und ihre Legierungen sind der Standard-Werkstoff im Maschinenbau, der
Automobilindustrie und natiirlich auch in der Metrologie. Ihre weite Verbreitung ist vor
allem auf die mechanischen Eigenschaften in Verbindung mit vergleichsweise geringen Kos-
ten und der Flexibilitdt in der geometrischen Gestalt durch diverse Bearbeitungsverfahren
zuriickzufiihren. Die folgenden Grundkdorper seien beispielhaft fiir mégliche Einsatzgebiete

der Sensoren auf metallischen Werkstoffen genannt:
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¢ Bearbeitungswerkzeuge (Wendeschneidplatten, Friser, Bohrer, Trennschleifblétter)

Wilzlager (Lagerringe, Linearfithrungen)

Wellen

Zahnrader

Behilter/Gehéuse (fiir Getriebe, Maschinen, Fliissigkeiten)

Vakuumkammern

Verformungskorper fiir die Kraftsensorik oder Wagezellen

Hinzu kommt vor allem, dass im Bereich des gesetzlichen Messwesens bestimmte Werkstof-
fe gefordert werden oder nur in einem aufwéndigen Verfahren verdndert werden kénnen.
Internationale Normen und die Riickfiihrbarkeit der Messwerte machen diesen Schritt teil-
weise unumgénglich, zumal bestimmte Eigenschaften der bereits verwendeten Werkstoffe
durchaus gewiinscht oder notwendig sind. Zu nennen ist hier etwa der E-Modul und die
daraus resultierende Gro8e der Verformung des Bauteils unter Krafteinfluss, auf welche
vorhandene und riickgefiihrte Messgerdte ausgelegt sind. Des Weiteren geht die Temperatur
in fast jede Unsicherheitsbilanz einer Messung ein. Dementsprechend werden an Messsys-
temen hédufig entweder Materialien mit einem sehr geringen Ausdehnungskoeffizienten
wie etwa Invar eingesetzt oder aber die hervorragende thermische Leitfdhigkeit von Gold
ausgenutzt. Eine Anpassung der Materialien an eine gute Eignung fiir die Aufbringung einer

Isolationsschicht ist selten méglich.

Anstatt der Isolationsschicht wire grundsétzlich auch die Verwendung einer piezeoelek-
trischen Schicht moglich (vgl. Abbildung 2.1). Zwar ist die Empfindlichkeit auf Grund des
Materials gegeniiber metallischen Sensorschichten deutlich hoher, jedoch zeigt sich ein ex-
ponentielles, nicht lineares Verhalten insbesondere unter Temperatureinfluss [Bie10b]. Fiir
Anwendungen in der Metrologie ist dieses Verhalten unerwiinscht oder miisste aufwandig
korrigiert werden. Zumal das Substrat als Gegenelektrode dienen muss, was nicht in allen
Fillen moglich ist — Elektrostatische Aufladungen, galvanische, induktive oder kapazitive

Kopplungen kénnen hierbei die Signalqualitét verschlechtern.

Es kann daher abgeleitet werden, dass elektrische Isolationsschichten fiir eine Vielzahl
von Anwendungen der Diinnschichtsensorik, vor allem in der Metrologie, zu priferieren
oder gar notwendig sind. Als Konsequenz daraus ist festzuhalten, dass eine fehlerfreie

Abscheidung der Schicht fiir die Sensorfunktion essentiell ist.
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2.3.2.1 Fehlerhafte elektrische Isolation diinner Schichten

Wie die Ergebnisse von durchgefiihrten Untersuchungen im Vorfeld dieser Arbeit zeigten,
wird eine fehlerfreie elektrische Isolationsschicht bisher jedoch kaum erreicht. In diversen
Literaturquellen wird ebenfalls von sogenannten Pinholes berichtet. Pinholes sind kleine
Locher in der elektrischen Isolationsschicht, die unter anderem entstehen kénnen, wenn
die Schicht auf einem metallischen Substrat abgeschieden wird (vgl. [Vu092; Kel00; Her02;
Scho5; Lill]).

Mogliche Ursachen dafiir sind ebenfalls benannt. So werden Staubpartikel, welche sich
im Labor befinden und auf das Substrat gelangen kénnen als Méglichkeit herangezogen
[Dav66]. In [Kha85] werden Gaseinschliisse aus dem Beschichtungsverfahren als potentieller
Grund beschrieben. Eine systematische Untersuchung der Ursachen, vor allem fiir die
Applikation auf Metallen, ist jedoch nicht bekannt.

Die Vermeidung von Pinholes kann laut [Kar92] mit Hilfe von ,Sandwich Strukturen®, also
mehreren unterschiedlichen Schichtmaterialien erfolgen. Genaue Untersuchungen dazu
wurden jedoch nicht prasentiert. Um eine ausreichende Isolation zu erhalten, wird alterna-
tiv auf Dickschicht-Technologien mit Schichtdicken von mehreren 10 um zuriickgegriffen
[Zhal2; Ars94].

Die sich aus dickeren Schichten ergebenden Nachteile, wie der Abstand zur neutralen
Faser und eine Verringerung der Empfindlichkeit wird auch in [Ars94] beschrieben. So ist
eine vergleichbare Sensorstruktur, welche direkt auf eine Glasoberflache appliziert wurde,
deutlich sensitiver als diejenige welche mit einer Dickschicht von einem Edelstahl-Substrat
isoliert wurde. Die Diinnschichttechnik fiir die Isolation wird dabei explizit als Méglichkeit

der Verbesserung genannt.

Die guten Isolationseigenschaften von dicken Schichten werden auch in [Her02] unter-
strichen. Gleichzeitig wird jedoch auch darauf hingewiesen, dass diese eine hohe Rau-
heit sowie eine geringere Flexibilitdt aufweisen und deshalb zu einer Rissbildung neigen.
In der vorliegenden Arbeit werden daher ausschlieflich diinne Schichten von wenigen
Mikrometern Dicke untersucht, um méglichst préazise messende Sensoren herstellen zu

konnen.

Typische Schichtmaterialien fiir die Isolationsschicht wie SiO, oder Al,O, wurden haupt-
sdchlich in den Bereichen der Mikroelektronik und fiir Verschleif3- und Korrosionsschutz-
schichten untersucht [Vuo92; Voi09]. Auf den ersten Blick verfolgt die Mikroelektronik die
gleiche Anwendung, der elektrischen Trennung zu nachfolgend aufgebrachten Schich-
ten, und damit auch das gleiche Ziel: eine dichte und pinhole-freie Schicht zu erhalten
[P1i68].
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Dennoch wird in der Mikroelektronik von ganz anderen Einsatzbereichen und Voraus-
setzungen ausgegangen. So verlagern sich die Entwicklungen in diesem Gebiet immer
weiter in die hochfrequenten Anwendungsbereiche von Transistoren und MOSFETSs [Suy89;
Suy87; Voi09]. Die gewiinschten und auch erreichten Schichtdicken liegen dabei unterhalb
von 100 nm, zum Teil werden sogar nur noch einzelne Atomlagen abgeschieden. Sie sind
somit nochmals deutlich diinner als die zu erwartenden Schichtdicken fiir funktionsfahige

Isolationsschichten auf Metallen.

Das dominierende Substratmaterial fiir die Einsatzbereiche und Anforderungen in der Mi-
kroelektronik ist Silizium. Silizium Wafer zeichnen sich durch eine definierte und polierte
Oberflache mit geringster Rauheit aus. Durch die Kristallstruktur, vor allem bei monokristal-
linem Silizium, ist eine perfekte Homogenitit gegeben. Die in der vorliegenden Arbeit zu un-

tersuchenden, metallischen Substrate, zeigen keine dieser Merkmale.

Es ist daher davon auszugehen, dass die Ergebnisse im Wachstum der Schicht auf Silizium
und die darauf optimierten Beschichtungsparameter nicht auf Metalloberflachen iibertrag-
bar sind. Es ist anzunehmen, dass neben den Legierungsbestandteilen der Substrate, auch
die Art und Gite ihrer Oberflichenbearbeitung einen relevanten Einfluss auf das Ergebnis
haben.

Die moglichen Einfliisse auf das zu betrachtende Gesamtsystem von metallischem Substrat
und einer Isolationsschicht sind allerdings nicht ausreichend bekannt. Fiir ein optimales
Ergebnis sollte daher zum einen das Interaktionsfeld von Substrat, Oberfliche und Schicht
untersucht und zum anderen der Einfluss einzelner Beschichtungsparameter identifiziert

werden.

2.3.2.2 Zielstellung dieser Arbeit

Die Basis fiir funktionale und hochgenaue Diinnschichtsensoren auf metallischen Bauteilen
ist die funktionierende Isolationsschicht. Die Schicht muss defektfrei abgeschieden werden,
so dass keine Kurzschliisse zum Substrat auftreten und damit keine Beeintrédchtigung der

Sensorik durch zu geringe Ubergangswiderstinde zu erwarten ist.

Um diese Zielstellung zu erarbeiten, miissen zunichst die relevanten Einflussparameter
identifiziert werden. Hierbei ist neben dem Substratmaterial und dessen Oberflachenbear-
beitung auch das Schichtmaterial und insbesondere dessen Abscheidung zu untersuchen.
Dementsprechend sind die geeigneten Beschichtungsparameter fiir ein vorhandenes Be-

schichtungsverfahren zu ermitteln.
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Kern der Arbeit ist daher die Fragestellung, durch welche Schritte eine Isolationsschicht
mit den folgenden Eigenschaften erreicht werden kann:

1. Ausreichende elektrische Isolation fiir den Einsatz in der Diinnschichtsensorik

2. Moglichst geringe Schichtdicke zur Minimierung des Einflusses auf das Messergebnis
der Sensorik bei nahezu unverdanderter Oberflichentopographie

3. Gute Haftung auf dem metallischen Substrat
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3 Abscheidung elektrisch isolierender
Schichten

Ziel dieser Arbeit ist die Applikation von Diinnschichtsensoren auf Metallen mit einer
Gesamtschichtdicke von deutlich unterhalb 5pum. Die elektrische Trennung zwischen
einem leitfihigen Substrat und einer ebenso leitfdhigen Schicht kann, wie bereits erldutert,
mittels diinner Isolationsschichten erfolgen. Eine Beeinflussung auf das Messergebnis soll

somit minimiert werden.

Zur Abscheidung diinner Schichten kénnen unterschiedlichste Methoden genutzt werden.
Zunichst wird daher ein kurzer Uberblick iiber die Beschichtungsverfahren gegeben sowie

dasin dieser Arbeit verwendete Sputtern (Zerstdauben) ndher erldutert.

Im Weiteren werden typische Isolations-Schichtwerkstoffe vorgestellt und ihre Verwen-
dung skizziert. Hierbei werden auch die aus der Literatur bekannten und umfangreichen
Untersuchungen, etwa im Bereich des VerschleiB3- oder Korrosionsschutzes, kurz dargelegt
und auf Vergleichbarkeit gepriift.

Der Hauptteil dieses Kapitels behandelt die Applikation von Isolationsschichten auf Me-
tallen. Auf Basis von Ergebnissen aus der Literatur zu diversen beschichteten Substraten
werden die Problemstellungen sowie typische Eigenschaften der Schichtapplikation analy-
siert. Im Anschluss werden anhand dessen die mdéglichen Einfliisse auf die Isolation von
Metallen mittels Diinnschichttechnik diskutiert.

3.1 Abscheidungsverfahren fir dielektrische Diinnschichten

Die Vielfalt und die jeweiligen Variationen der einzelnen Beschichtungsverfahren sind sehr
umfangreich, sodass in dieser Arbeit nur ein sehr kleiner Ausschnitt gegeben wird. Zu den
jeweils kurz vorgestellten Verfahren werden die relevanten Literaturquellen genannt, in
denen weitere Informationen und Erlduterungen zuginglich sind. Gute Ubersichten sind

dariiber hinaus den Quellen [Kou06] und [Erk10] zu entnehmen.
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Allgemein kénnen die Technologien zur Applikation von isolierenden Schichten in Pro-
zesse zur Abscheidung aus der chemischen Gasphase (CVD — Chemical Vapour Depo-
sition), aus der physikalischen Gasphase (PVD - Physical Vapour Deposition), sowie in

Kunststoffbasierte-Verfahren, beispielsweise Belackung unterteilt werden.

Bei letzteren werden die Materialien hdufig durch Rotationsbeschichtung (auch Spin-On
Verfahren genannt) aufgebracht oder aufgespriiht. In [Bra92] werden beispielsweise Isolati-
onsschichten aus einem Polyimid gegen CVD-Beschichtungen verglichen. Zwar zeigen die
Polyimid-Schichten sehr akzeptable Isolationsergebnisse, die Autoren weisen aber ebenso
darauf hin, dass durch die tendenziell dickeren Beschichtungen aus Kunststoffen, in den
fiir die Messtechnik relevanten Bereichen (wie etwa Hysterese oder Kriechen), schlechte-
re Ergebnisse zu erwarten sind. Zudem ist ihr sehr begrenzter Einsatzbereich bei hohen
oder tiefen Temperaturen und die meist geringe chemische Bestdndigkeit zu nennen. Auf-
grund der vielen limitierenden Faktoren wird diese Art der Beschichtung hier nicht weiter

verfolgt.

3.1.1 CVD-Verfahren

Bei der chemischen Gasphasenabscheidung wird das Substrat in einer Kammer erhitzt, so
dass sich die in die Kammer stromenden Gase auf dessen Oberfldche anlagern, reagieren
und ein Teil als Festkérper auf dem Substrat abgeschieden wird. Fiir die Abscheidung von
Siliziumdioxid wird beispielsweise Monosilan (SiH,) verwendet [Ung91]. Von besonderem
Vorteil gegeniiber anderen Beschichtungsverfahren ist, dass eine gleichmélige Bedeckung
auch an Kanten und komplexen Bauteilgeometrien erreicht werden kann. Das Prinzip
dieses Beschichtungsverfahrens ist in Abbildung 3.1 dargestellt.

Die Temperaturen bei der CVD-Beschichtung sind in der Regel sehr hoch (im Bereich von
1000 °C), womit die Abscheidung der Schicht nur auf wenigen Metallen tiberhaupt moglich
ist ohne die Eigenschaften wie das Gefiige zu verdndern. Eine Alternative dazu stellt das PE-
CVD (Plasma Enhanced CVD) Verfahren dar, mit dem die Substrattemperaturen deutlich
auf etwa 100 °C bis 650 °C gesenkt werden kénnen (vgl. [Kyr03; Bra92; Des96]). Dies wird
erreicht, in dem ein Plasma in Substratnédhe geziindet wird, um die Aufspaltung des Gases
zu erreichen. Jedoch berichten Pecora etal., dass die Isolationseigenschaften von SiO,
bei geringeren Abscheidungstemperaturen schlechter sind als bei dem herkémmlichen
CVD-Verfahren [Pec05].

Als weiterfiihrende Literatur seien [Ung91; Cho03; Kou06; Pfl09] empfohlen.
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Abbildung 3.1: Prinzipskizze des CVD-Verfahrens

3.1.2 PVD-Verfahren

Im Gegensatz zu den CVD-Verfahren wird bei der PVD-Technologie das abzuscheidende
Material mittels physikalischer Verfahren in die Gasphase tiberfiihrt, sodass dieses dann auf
dem Substrat kondensiert. Zu den PVD-Verfahren gehort neben verschiedener Verdamp-
fungsverfahren (thermisches Verdampfen, Arc-V., Elektronenstrahl-V., Laserstrahl-V,, uvm.)

und dem Ionenplattieren auch das Sputter-Verfahren [Kie93; Mer01; Kou06].

Im Folgenden wird genauer auf das Sputtern, insbesondere das Magnetron-Sputterverfahren,
eingegangen. Sputtern ist ein weit verbreitetes und anerkanntes Beschichtungsverfahren
fiir eine Vielzahl von industriellen Anwendungen. Die hohe Flexibilitdt und Vielfalt in der
Wahl der Schichtmaterialien ermdoglicht die Abscheidung von harten Verschleillschutz-
schichten, Korrosionsschutzschichten, dekorativen Beschichtungen oder auch Schichten
mit besonderen optischen, elektrischen oder tribologischen Eigenschaften [Han09; Gro09;
Kel00]. Desweiteren wird bei einer vergleichsweise geringen Temperatur eine sehr homoge-
ne und dichte Schicht mit gleichzeitig hoher Festigkeit und Haftung erreicht. Auf Grund
der vielen vorteilhaften Eigenschaften des Verfahrens wurde dieses auch in dieser Arbeit

verwendet.

Beim Sputtern wird zunéchst ein inertes Prozessgas (in der Regel ist dies Argon) in die Vaku-
umkammer eingebracht. Durch eine negative Spannung welche an der Kathode angelegt
wird, entsteht eine Potentialdifferenz, wodurch ein Plasma geziindet wird. Die ionisierten
Gasatome werden im Sputterprozess auf die Targetoberflache beschleunigt, sodass diese
durch ihre kinetische Energie Atome oder auch Molekiile aus dem Target herauslésen. Die
herausgeldsten Teilchen werden dann in Richtung des Substrats beschleunigt und tragen
so zur Schichtbildung bei.

Beim Magnetronsputtern wird die Abscheiderate erh6ht, indem hinter dem Target ein

Permanentmagnet installiert ist, sodass dessen Magnetfeldlinien senkrecht auf dem Tar-
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Abbildung 3.2: Prinzipskizze des Magnetron-Sputterns
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get stehen. Durch die Lorentz- und die Coulombkraft werden die Elektronen auf eine
Zykloidenbahn gezwungen, womit durch den verldngerten Weg der Elektronen die Wahr-
scheinlichkeit einer Ionisation der Inertgasatome erhéht wird. Durch die hohere Ionisation
wird auch die Beschleunigung der Atome, welche auf das Target treffen, vergrofert, sodass

vermehrt Material abgetragen wird.

Der Aufbau einer Magnetron-Sputteranlage und das Funktionsprinzip sind in Abbildung 3.2

dargestellt.

Der Prozess kann zur Reinigung der Substratoberfldche auch umgekehrt werden. Hierbei
wird die negative Spannung an das Substrat angelegt, um ein Inertgas-Plasma zu ziin-
den. Der Schritt zur Reinigung der Oberfliche mit den auftreffenden Teilchen aus dem
energiereichen Gas ist die sogenannte Plasmareinigung beziehungsweise das Plasmadt-

zen.

3.1.2.1 Varianten zur Abscheidung von Oxid-Schichten

Zunichst ist bei der Abscheidung von oxidischen Schichten zwischen der reaktiven und der
nicht-reaktiven Abscheidung zu unterscheiden. Es werden sowohl nicht-reaktiv als auch re-

aktivabgeschiedene Schichten in dieser Arbeit hergestellt und untersucht.

Reaktive Abscheidung Bei der reaktiven Abscheidung wird zu dem inerten Prozessgas

noch ein Anteil eines Reaktivgases zugemischt; bei der Abscheidung von Aluminiumoxid
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Abbildung 3.3: Hysterese beim reaktiven Magnetron-Sputterprozess

beispielsweise ist dies Sauerstoff. Durch die Einbringung des Reaktivgases reagieren die Me-
tallatome mit den Sauerstoffatomen welche auf der Oberflache des Substrats abgeschieden
werden. Der Sauerstoff lagert sich jedoch ebenfalls auf der Oberfldche des Targets an, was
zu einer Hysterese im reaktiven Sputterprozess fiihrt, wie sie in Abbildung 3.3 schematisch

dargestellt ist.

So lange der Gasfluss niedrig ist und damit die Targetbedeckung mit Sauerstoff noch keinen
kritischen Wert erreicht hat, bleibt auch die Beschichtungsrate hoch. Die entstehenden
Schichten sind dementsprechend metallisch und unterstochiometrisch. Ab einem gewis-
sen Gasfluss stellt sich ein hoher Targetbedeckungsgrad mit hohem Sauerstoffanteil und
deutlich geringerer Beschichtungsrate ein — der sogenannte oxidische Modus. Wird der
Gasfluss wieder reduziert, steigt die Beschichtungsrate zunédchst nur leicht bevor sie dann

wieder sprunghaft in den metallischen Modus zurtick wechselt.

Problematisch kann hierbei die Beschichtung im oxidischen Modus sein, wenn vermehrte
elektrische Uberschlige durch die isolierende Bedeckung des Targets entstehen. Das soge-

nannte Arcing kann zu einer Verschlechterung der Schichteigenschaften fithren.

Verschiedene Verfahren werden zur Vermeidung des Arcens und zum Erhalt hoher Beschich-
tungsraten bei der Abscheidung von Oxiden verwendet. Hierbei sei auf Verfahren mit gepuls-
ten Sputterquellen (vgl. [Sch93; Bob10]) und auf das sogenannte Dual-Magnetronsputtern
(vgl. [Bel02]) verwiesen. Des Weiteren kann mit einer schnellen Prozessgasregelung ein
stabiler Prozess im Ubergangsbereich erreicht werden, um stéchiometrische Schichten bei

einer guten Schichtrate zu erhalten.

Ein weiteres Verfahren zur Steuerung der reaktiven Abscheidung mit sehr geringem tech-
nologischen Aufwand ist in [Kos98] und [Kos99] beschrieben. Hierbei wird ein spannungs-

geregelter Beschichtungsprozess genutzt, bei dem die Leistung durch die Menge des Sau-
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erstoffflusses geregelt wird. Der Prozess ist zum einen weitgehend stabil und bietet zum

anderen eine vergleichsweise hohe Abscheidungsrate.

Nicht-Reaktive Abscheidung Bei der nicht reaktiven Abscheidung besteht das Target di-
rekt aus dem abzuscheidenden Material, wie etwa Aluminumoxid. Durch das elektrisch
isolierende Targetmaterial kann bei einfachem Anlegen einer negativen Gleichspannung an
das Target keine Potentialdifferenz entstehen, bei dem ein Plasma geziindet wird.

1966 stellte Davidse ein Sputterverfahren vor, mit dem Isolatoren direkt gesputtert wer-
den kénnen [Dav66]. Hierbei wechselt die Spannung im Hochfrequenz-Bereich womit
Schichten von hervorragender Qualitédt in einem vollkommen stabilen Prozess herge-
stellt werden kénnen [Pli68]. Die meist verwendete Frequenz von 13,56 MHz wurde dabei
nicht aus physikalischen Griinden gewihlt, sondern um eine freie Funkfrequenz zu nut-

zen.

3.1.3 Verwendete Beschichtungstechnologien in dieser Arbeit

Die Ergebnisse in der vorliegenden Arbeit wurden mittels Magnetron-Sputtern erzielt. Dazu
wurde eine Beschichtungsanlage vom Typ , LS 320S“ der Firma von Ardenne verwendet.
Der Targetdurchmesser der zwei installierten Sputterquellen betrégt jeweils 4 Zoll womit
Substrate mit einem Durchmesser von maximal 3 Zoll beschichtet werden kénnen. Die
Sputterquellen sind an eine Hochfrequenz- (HF) sowie an eine Gleichstromquelle (DC)

angeschlossen.

Der HF-Generator ,PFG 600 RF“ der Firma Hiittinger arbeitet mit einer Frequenz von
13,56 MHz und einer Leistung von maximal 600 W. Der DC-Generator ,HiP3“ der Firma
Solvix stellt in Kombination mit den vorhandenen Sputterquellen eine Leistung von bis zu

1000 W zur Verfiigung.

Dieser Generator ermoglicht neben der reinen DC-Anwendung auch die Verwendung eines
gepulsten Betriebs, besser bekannt als High Power Impulse Magnetron Sputtering (HiPIMS).
Die Dauer der Pulse kann hierbei in einem Bereich von 10 p.s bis 500 s und die Frequenz
von 50 Hz bis 1000 Hz eingestellt werden.

3.2 Elektrisch isolierende Schichtmaterialien: Einsatzgebiete,
Kenntnisse und Auswabhl

Die typischen Schichtmaterialien fiir die elektrische Isolation in der Mikroelektronik aber

auch in diversen anderen Bereichen sind Siliziumoxid und Aluminiumoxid. Die Einsatz-
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gebiete sind dabei vielfiltig und stetig zunehmend. Nur beispielhaft seien daher die Ver-
wendung in Kondensatoren, Transistoren oder im Bereich der Photovoltaik genannt. Beide
Schichtmaterialien werden nicht immer perfekt stochiometrisch abgeschieden, so dass die
Materialien im Folgenden meist mit SiO, oder AlXOy bezeichnet werden, falls die genaue

Zusammensetzung nicht bekannt ist.

Siliziumoxid zeichnet sich durch eine sehr geringe Defektdichte und eine besonders stabile
Verbindung zu Siliziumsubstraten aus. Es ist daher weit verbreitet fiir Anwendungen als
MOS (Metal-Oxide-Semiconductor) und fiir Anwendungen in denen eine besonders ho-
he Dielektrizitdtszahl benotigt wird [Huf04]. Die Schichten von meist 300 nm bis 500 nm
Dicke werden entweder thermisch aufgewachsen oder durch Sputtern aufgebracht [Thi75].
Wenn es die Anwendung ermoglicht, werden jedoch wesentlich diinnere Schichten ver-
wendet. So untersuchten Suyama et al. Schichten mit einer Dicke von 8 nm bis 100 nm
[Suy87]. In einer aktuelleren Arbeit von Marathe et al. werden ultra-diinne Schichten mit
gerade einmal 3,5 nm auf ihre Eignung fiir die Verwendung in Schaltkreisen untersucht
[Mar06].

Aluminiumoxid ist in der Mikroelektronik im Vergleich dazu seltener vertreten. Dennoch
wird es in diesem Bereich ebenfalls fiir Kondensatoren, als MOS oder fiir Passivationsschich-
ten verwendet [Kou06]. Ein besonderer Vorteil von Aluminiumoxid ist seine chemische
Bestindigkeit, etwa als Atzstopp, sowie die hohe Hirte. Daher wird es besonders hiufig im
Bereich von Verschlei3- und Korrosionsschutzschichten sowie Hochtemperaturanwendun-
gen eingesetzt [Bob06; Ewel2]. Hinzu kommt noch die Verwendung in Schichtsystemen

auf optischen Linsen.

Weitere Schichtmaterialien fiir Isolatoren sind unter anderem Siliziumnitrid, Yttriumoxid,
Tantaloxid, Titanoxid oder Alumuniumnitrid. Diese Aufzdhlung stellt nurmehr einen kleinen
Teil der moglichen Materialien dar. Hierzu sei auf die entsprechende Literatur wie etwa
[Kou06; Huf04] verwiesen. Die Verbreitung dieser Materialien ist jedoch deutlich geringer als
bei Silizium- und Aluminiumoxid, zumal diese vor allem fiir spezielle Anwendungsgebiete

erforscht und entwickelt werden.

Zu den bisher genannten Schichtmaterialien kommen auch noch weitere Verbindungen wie
etwa SiONC Schichten hinzu [Oul07]. Genauso wie die Verwendung von sogenannten Mul-
tilayerschichten, bei denen entweder das Schichtwachstum immer wieder unterbrochen
wird oder aber unterschiedliche Schichtmaterialien kombiniert werden. So verwenden
Bethe und Schoén ein ,Sandwich aus AlO und MgO*“ [Bet81]. In [Li12] wird zudem eine
Verbindung aus einer TaO, und einer SiO, Schicht untersucht.
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3.2.1 Auswahl der zu untersuchenden Schichtmaterialien

Wie gezeigt, stehen diverse Schichtmaterialien und Verbindungen fiir die elektrische Isola-
tion zur Verfiigung. Eine Untersuchung aller potentieller Materialien und Kombinationen

ist daher im Rahmen dieser Arbeit nicht moglich.

Aufgrund der groBen Verbreitung und Anwendbarkeit der Ergebnisse wird sich die Ar-
beit nur mit den beiden gebrduchlichsten Isolationsschichtmaterialien Siliziumoxid und
Aluminiumoxid beschéftigen. Die Schichtabscheidung und die Isolationseigenschaften
beider Materialien sind bekannt, wenn auf Substraten aus Silizium abgeschieden wird.
Folglich ist die eigentliche Funktion der Schicht, die elektrische Isolation, schon mehrfach

nachgewiesen worden.

Das vorrangige Interesse dieser Arbeit besteht daher in den Einflussfaktoren auf die Funk-
tionsfiahigkeit der Isolation bei der Abscheidung diinner, dielektrischer Schichten auf me-
tallischen Substraten. Von daher sind beide Materialien besonders geeignet, die Veran-
derungen in der Isolationswirkung auf Metallen zu dokumentieren, zu untersuchen und

anhand dessen zu verbessern.

Eine Untersuchung der bereits benannten ,Sandwich-Schichten® aus zwei unterschied-
lichen Schichtwerkstoffen wird kein Bestandteil dieser Arbeit sein. Die direkten Vorteile
oder Notwendigkeiten, wie sie beispielsweise in der Optik gegeben sind, um bestimmte
Brechungsindizes zu erreichen, finden hier keine Anwendung. Die elektrische Trennung
vom Substrat mit nur einem Schichtwerkstoff ist hier von Vorteil, da dies deutlich ein-
facher und kostengiinstiger herstellbar ist. Es wird daher zunéchst das Ziel verfolgt, mit
Hilfe einer Konzentration auf die Einfliisse und Beschichtungsparameter eines einzel-
nen Werkstoffes — und keiner Kombination - die gewiinschte Isolationswirkung zu errei-

chen.

3.2.2 Weitere Anwendungsbereiche der relevanten Schichtmaterialien

Siliziumoxid und vor allem auch Aluminiumoxid werden als Schichtmaterial ebenso fiir

andere Einsatzbereiche verwendet.

Fiir Siliziumoxid seien Permeationsbarrieren auf der Innenseite von PET-Flaschen genannt.
Hierbei ist ebenfalls eine moglichst dichte Abscheidung gewiinscht, um die in den Fla-
schen befindlichen Getranke méglichst lange haltbar zu machen. Verwendet wird hierzu
ein spezielle Anlage mit einem gepulsten Mikrowellen-Plasma mit dem eine besonders
hohe Abscheiderate erzielt wird [Dei08a; Dei08b]. Die Anforderungen an Schichten fiir die

elektrische Isolation sind wegen der darauf nachtrédglich abgeschiedenen Sensorschicht
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jedoch deutlich héher, zumal in Frage zu stellen ist, in wie weit die Ergebnisse bei einer
Abscheidung auf Metallen iibertragbar sind.

Des Weiteren werden sowohl Siliziumoxid als auch Alumniumoxid fiir optische Kompo-
nenten eingesetzt. Hierbei wird entweder eine gezielte Verdnderung des Brechungsindexes
oder ein Schutz vor Verschleil§ verfolgt [Des82; Kle93]. Aufgrund der nicht vergleichbaren
Substratmaterialien und anderer Voraussetzungen an die Schicht und deren Herstellung,
ist die Ubertragbarkeit auf die Isolationsbeschichtung von Metallen jedoch nicht gege-
ben.

Ein weiteres, sehr groes Anwendungsgebiet fiir Aluminiumoxid sind Verschleillschutz-
schichten fiir Zerspanwerkzeuge. So wird bereits 1985 Al,O, auf seine Eignung fiir den
VerschleilBschutz von Werkzeugschneiden untersucht [Ley85]. Astrand et al. berichten von
mehr als doppelt so langen Schnittzeiten von Wendeschneidplatten mit Al,O,-Beschichtung
im Vergleich zu unbeschichteten [Ast04]. Die Entwicklungen werden damit nun schon seit
mehreren Jahrzehnten mit dem Ziel immer hochleistungsfahigerer Schutzschichten voran-
getrieben.

Vorrangig geht es dabei um die Entwicklung von besonders harten und hochtempera-
turstabilen Schichten aus kristallinem Aluminiumoxid [Fri09; Bob10; Ewe12]. Die Schich-
ten werden dabei vor allem auf metallische Substrate abgeschieden, wobei die Schich-
ten fiir den genannten Einsatzzweck optimiert wurden. Die Wirkung auf die Giite der
elektrischen Isolation ist in diesem Fall jedoch nicht relevant und wurde nicht unter-
sucht.

3.3 Diinne und elektrisch isolierende Schichten auf Metallen — Ein
aktueller Stand

Wie in der Motivation in Abschnitt 2.3.2.1 auf Seite 19 erldutert, werden sogenannte Pin-
holes, also kleine Locher in der Isolationsschicht, als Grund fiir das Versagen der Schicht
gesehen. Um die potentiellen Einfliisse auf die Abscheidung einer defektbehafteten Iso-
lationsschicht zu erkennen, sollen zunéchst die bereits in anderen Forschungsarbeiten
verwendeten Substratmaterialien und die darauf applizierten Schichten ndher erldutert

werden.

3.3.1 Beispiele verwendeter Substrate und applizierter Schichten

In der Literatur sind nur wenige direkte Untersuchungen der Isolationsfahigkeit von diinnen

Schichten auf Metallen zu finden. Hiufig werden zwar die Schichten selbst und deren
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Wachstum analysiert, als Substrat jedoch wiederum Silizium oder Glas verwendet oder

aber abweichende Schichteigenschaften charakterisiert.

So wird beispielsweise in [Kon83] zwar die Abscheidung von isolierenden Schichten auf
Metallen beschrieben, die Untersuchungen beschrianken sich jedoch auf Belastungsver-
suche. Die in [Vuo91] dargestellten Untersuchungen zu unterschiedlichen Varianten der
Schichtabscheidung von Alumniumoxid weisen ebenfalls keine Isolationswiderstinde

aus.

In [Kha85] hingegen werden die Widerstandswerte von SiO,-Schichten gemessen. Bei einer
Schichtdicke von 3 um erreichen diese einen sehr hohen Isolationswiderstand von mehr als
1000 M. Zwar werden Metalle als Substrat genannt, der tatsdchlich verwendete Werkstoff
fiir die Versuche ist jedoch nicht erldutert.

Intensivere Untersuchungen kénnen fiir Edelstdhle als Substratwerkstoff beobachtet wer-
den. Garcia-Alonso et al. beschreiben etwa die Beschichtung eines nichtrostenden Chrom-
Nickel-Stahls (Werkstoffnummer 1.4542) mit SiO, [Gar93a]. Dabei werden Isolationswider-

stdnde von bis zu 5 G2 gemessen.

Edelstahl dient auch als Substratmaterial bei den kommerziellen Diinnschichtsensoren aus

[STW10] und den Untersuchungen von Aluminiumoxid-Schichten in [Seg01].

In aktuelleren Arbeiten werden vor allem Metallfolien beschichtet und die Isolationswir-
kung der Schichten untersucht. Der Ansatz hat das Ziel, die Metalle als Riickseite fiir fle-
xible Photovoltaik-Module zu nutzen. Sowohl Schichten aus SiO, als auch AlXOy werden
dafiir verwendet. In [Her02] und in [Lil1] werden die besten Isolationswerte mit SiO, -
Schichten erreicht, welche mittels Plasma-CVD abgeschieden wurden. Die Autoren in
[Fra08] beschreiben ebenfalls die Beschichtung von Metallfolien, eine Isolation wird je-
doch schon bei einem vergleichsweise geringen Messwert von groler 1k< als gegeben

angesehen.

3.3.2 Potentielle Einfliisse auf die Isolationsschicht

Die im vorherigen Abschnitt gezeigten Beispiele geben eine erste Zusammenfassung der
groBen Anzahl méglicher Einfliisse auf die Leistungsfdahigkeit der Isolationsschicht. Im
Folgenden werden daher die hdufigst genannten Griinde in der Literatur und deren L6-

sungsansétze vorgestellt.
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Substratmaterial und Oberfliche Das Substratmaterial zeigt etwa in [Her02] einen Ein-
fluss auf die Isolationseigenschaften. So werden die dort abgeschiedenen SiO, - und Sol-
Gel-Schichten auf Cr-Stahl als ,,gut“, die auf Titan und Kovar (eine Eisen-Nickel-Cobalt

Legierung) jedoch als ,schlechter“ beschrieben.

Neben dem Substratmaterial ist dessen Oberfldche ein wesentlich hdufiger benannter
Faktor. Diverse Literaturquellen nennen hochglanzpolierte beziehungsweise hochglanzpo-
lierbare Substrate als zwingende Voraussetzung fiir die Abscheidung einer hochwertigen

elektrischen Isolationsschicht.

In [Wit74] wird vorgegeben, dass die Rauheit des Substrats mindestens einen Faktor 10
besser sein muss als die Dicke der Schicht. Dies wird damit begriindet, dass dadurch
»Metallspitzen“ verhindert werden, die zu einem elektrischen Durchschlag fithren konnten.
Das Substrat wird daher immer mittels Diamantpolierens fiir die Beschichtung vorbereitet.
Ein Faktor fiir die minimale Schichtdicke je nach Rauheit der Oberfldche wird auch in
[Kha85] genannt.

Fricke et al. nehmen an, dass ,Kratzer und Inhomogenitidten der Oberfldche eine Konzen-
tration der elektrischen Felder bedingen, sodass diese Storungen der Ausloser fiir Fehler im
Kristallgitter sein konnten“. Dementsprechend wurden die Substrate auf einen R, Wert von
etwa 28 nm gebracht. [Fril0Ob]

In [Gar93b] beschreiben die Autoren einen gesamten Prozess zur Vorbereitung der Ober-
flache eines Edelstahl-Substrats. Nach dem Polieren der Oberflache wird diese entfettet,
nochmals in einem alkalischen Bad gereinigt und anschlief3end passiviert. Damit soll ver-
hindert werden, dass ,,Chloride (mit Alkalimetallen und Schwefel)“ auf der Oberfliche
die Isolationsschicht verschlechtern. Die Ergebnisse zeigen auch eine Verbesserung der

Isolation mit geringerer Oberflachenrauheit.

Die Defekte in den Schichten werden ebenso auf eine unzureichende Reinigung oder Staub-

partikel in der Luft und eine daher verunreinigte Oberflache zuriickgefiihrt [Sch05].

Die bereits in Abschnitt 2.1.2 auf Seite 10 genannten, kommerziell erhiltlichen Diinnschicht-
Drucksensoren nutzen ebenfalls eine polierte Oberflaiche des Edelstahl-Substrats. Weitere
Untersuchungen bei denen polierte Substrate verwendet werden sind in [Bet81; K6n83;
Bud86; Vuo91; Bie06; Lil1; Win11] zu finden. Ndhere Begriindungen fiir die Notwendigkeit
des Polierprozesses oder direkte Vergleiche zu unpolierten Substraten werden jedoch nicht

angegeben.
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Beschichtung Neben den unterschiedlichsten Beschichtungstechnologien, auf deren
Vergleich in dieser Arbeit nicht eingegangen wird, kénnen drei weitere Einfliisse bezie-

hungsweise Losungsansitze der Literatur entnommen werden:
e Multilayer Schichtaufbau
e Morphologie der Schicht
e Stochiometrie

Sowohl in [Her02] als auch in [L6f03] wird beschrieben, dass die Autoren davon ausgehen,
mit einer Unterbrechung im Schichtwachstum das Auftreten von Pinholes in der Schicht
zu verringern. Hierbei wird der Beschichtungsvorgang mehrmals unterbrochen und ein
Plasmaitzen durchgefiihrt, womit die gesamte Schicht aus mehreren Einzelschichten
besteht. Mit dieser Malinahme soll die Nukleation und damit das Wachstum der darauf
folgenden Schicht verdndert werden um mogliche Schwachstellen in den Schichten zu

bedecken.

Laut den Autoren in [Li12] ermdglichen auch zwei unterschiedliche Schichtmaterialien
(TaO, und SiO,) eine deutliche Verbesserung der Schicht. Die Ergebnisse miissen jedoch
vor dem Hintergrund interpretiert werden, dass die beschichteten Punkte fiir die Isolations-
bestimmung gerade einmal einen Durchmesser von 1 mm haben und dass die gemessenen

Isolationswiderstdnde im Bereich von nur 1 M2 bis 10 M2 liegen.

Vuoristo et al. zeigen die verschiedenen Einfliisse auf die Morphologie von Aluminiumoxid-
Schichten [Vuo91; Vuo92]. Dabei wird zum einen festgestellt, dass Schichten auf unbeheiz-
ten Substraten tendenziell dichter aufzuwachsen scheinen als bei beheizten Substraten.
Des Weiteren wird allgemein von kugelférmigen Defekten in der Schicht berichtet, von
denen angenommen wird, dass diese die Schwachstellen in der Isolationsschicht darstel-

len.

Aussagen zum Einfluss der Stochiometrie auf den Isolationswiderstand von Aluminiumoxid
werden in [Voi09] gegeben. Demnach haben Schichten mit héherem Aluminiumanteil
(Verhiltnis O zu Al von 1,34 bis 1,44) und Schichten mit der geringsten Konzentration
von Wasserstoff, welches ungewollt aus dem Restgasanteil in die Schicht eingebaut wird,
die besten Isolationswerte. Die Autoren mutmaRen dariiber hinaus, dass der elektrische
Durchschlag durch eingebaute Hydroxylgruppen erfolgt. Die Arbeiten wurden jedoch nicht
auf einem Metall sondern auf einem mit Indiumzinnoxid beschichteten Glas durchgefiihrt
[Voi09].

Schichtdicke Einen deutlichen Einfluss auf die Giite der Isolationsschicht wird der Dicke
der abgeschiedenen Schicht zugeschrieben. In [Hat82] wird bei der Beschichtung mittels HF-
Magnetronsputtern von SiO, sogar von einer ,exponentiellen Verringerung® der Pinhole
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Anzahl gesprochen. Auch bei den in [Kha85] abgeschiedenen Al,O,-Schichten wird eine
dickere Schicht von etwa 5 pm als Voraussetzung fiir einen hohen Isolationswiderstand

genannt.

Beide Literaturquellen verwenden jedoch keine herkbmmlichen Metalle als Substrat wie
es flir die Diinnschichtsensoren in dieser Arbeit von Relevanz ist. In [Hat82] wird dar-
tiber hinaus zwischen den beiden Elektroden und der Isolationsschicht noch eine amor-
phe Kohlenstoffschicht eingebracht, deren Einfluss auf das Messergebnis nicht bekannt

ist.

Temperaturbehandlung Eine Nachbehandlung der applizierten Schichten durch Tempern
ist eine Moglichkeit um mechanische Spannungen zu verringern oder aber das Gefiige
zu verdndern. Dem Autor sind fiir die gezielte Verbesserung der Isolationsschicht nur die
Ergebnisse aus [Seg01] bekannt, bei denen eine Erhhung der Durschlagsfeldstirke von bis

zu 40 % angegeben wird.

Dartiber hinaus werden Temperaturzyklen abgefahren um die Festigkeit im Hochtempera-
turbereich zu untersuchen. Hierbei tritt jedoch hadufig eine Schddigung der Schicht durch

Risse oder Abplatzungen auf (vgl. [Vuo92; Fril0a]).

3.4 Zusammenfassung

Das Kapitel hat zunédchst verschiedene Technologien fiir die Abscheidung von elektrisch
isolierenden Schichten vorgestellt und vor allem das Sputtern oxidischer Schichten nidher
erldutert. Anschlieend wurden mogliche Schichtmaterialien ausgew#hlt und typische
Anwendungen dieser Schichten fiir die elektrische Isolation oder fiir den Verschleillschutz
dargelegt. Im letzten Abschnitt wurden die vorhandenen Literaturquellen analysiert, um
die Besonderheiten von Metallen als Substrat fiir elektrische Isolationsschichten zusam-

menzutragen.

Die gezeigten Ergebnisse machen deutlich, dass die Abscheidung von diinnen Isolations-
schichten auf Metallen ein breites Forschungs- und Entwicklungsfeld darstellt. Zwar werden
diverse moégliche Ursachen und Losungsanséitze fiir defektfreie Schichten benannt, viele
Ergebnisse sind jedoch fiir den hier vorliegenden Anwendungsfall nicht hinreichend be-
schrieben oder basieren auf Schichten, welche nicht auf Metallen sondern auf Silizium
oder Glas abgeschieden wurden. Die einfache Ubertragung der Ergebnisse auf metallische
Substrate und ihre ganz eigene Beschaffenheit der Oberfldache ist, wie dargelegt, nicht

moglich.
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Zudem sind direkte Vergleiche der Einfliisse unterschiedlicher Schicht- und Substratwerk-
stoffe, der Oberflichenbearbeitung und der Beschichtungsparameter nicht vorhanden.
Die Losungen beschrénken sich groBtenteils auf einzelne, spezielle Kombinationen dieser
Einfliisse; die tatsdchlichen Ursachen und allgemeingiiltige Losungsansétze sind nicht

erkennbar.

Im weiteren Verlauf der Arbeit soll daher ein Verfahren gefunden werden, mit dem eine
umfassende Untersuchung des Parameterraumes moglich ist, um basierend auf diesen

Ergebnissen eine Detaillierung zu erarbeiten.

36



4 Experimentelle Untersuchungen am
Schicht-Substrat-System

Zu Beginn des Kapitels werden die Moglichkeiten und die verwendeten Verfahren zur
Untersuchung der Isolationsschichten vorgestellt und diskutiert. Im Anschluss werden die
zu beschichtenden Substratmaterialien ausgewdahlt, sowie die Praparation der Probekérper

und deren Oberflache beschrieben.

Nach dem Prinzip der statistischen Versuchsplanung werden die zuvor ausgewahlten Para-
meter auf die Haupteinflussfaktoren der elektrischen Isolationsschicht auf Metallsubstraten
reduziert. Eine eingehende Untersuchung dieser Faktoren schlielt sich diesem Abschnitt
an, bevor abschlieBend eine Zusammenfassung und Diskussion der Versuchsergebnisse
erfolgt.

4.1 Charakterisierung der Isolationsschichten

Vorrangige Bedeutung bei der Charakterisierung der Isolationsschichten hat die Bestim-
mung der elektrischen Isolationswirkung. Es werden daher zunéchst verschiedene Mess-
und Kontaktierungsvarianten vorgestellt und auf ihre Verwendbarkeit gepriift. Fiir die
nihere Bestimmung der abgeschiedenen Schichten und deren Eignung werden weitere
Analyseverfahren verwendet, um die Griinde fiir fehlerfreie oder fehlerbehaftete Schichten
zu ermitteln. Ein weiterer Abschnitt widmet sich daher den eingesetzten Verfahren zur

Schichtdickenmessung sowie der Analyse der Schichtmorphologie.

4.1.1 Bestimmung der elektrischen Isolation

Fiir die Bestimmung der elektrischen Isolationswirkung ist zundchst das Einsatzszenario
entscheidend und damit einhergehend, wie eine , defektfreie Schicht“ definiert wird. Die
folgenden Einschriankungen sind daher bei der Auswahl eines geeigneten Messverfahrens
zu beachten.

Im Gegensatz zur Mikroelektronik und der Halbleitertechnologie, bei denen die Frequenzen

der anliegenden Spannung im Mega- oder Gigahertz-Bereich liegen, werden Sensoren in
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der Regel unter Gleichspannung oder in wesentlich kleineren Frequenzbereichen betrieben.
Die Untersuchung der Schichteigenschaften im MHz oder GHz-Bereich sind daher fiir diese
Arbeit nicht relevant, stattdessen miissen Messmethoden unter Gleichspannungsbedin-
gungen zur Anwendung gebracht werden. Des Weiteren liegt die Betriebsspannung meist
unterhalb von 10V, so dass ein Vergleich zu anderen Isolationskdrpern nicht zielfiihrend
wadre, bei denen beispielsweise eine Durchschlagsfestigkeit im Kilovolt-Bereich benétigt

wird.

Verwendbare Messverfahren

Auf eher ungewthnliche Messmethoden wie die Detektion von Pinholes durch Rontgenpho-
toelektronenspektroskopie (XPS) wie in [Hat82] soll an dieser Stelle nicht ndher eingegangen
werden. Vielmehr sollen typische und geeignete Verfahren vorgestellt und auf ihre Eignung

uberpriift werden.

Eine Methode aus den 1970er-Jahren bestimmt die Pinhole-Dichte durch nasschemisches
Atzen der mit einer Isolationsschicht abgedeckten Oberfliche [Thi75]. Das Verfahren ermog-
licht somit keine Bestimmung elektrischer Parameter der Schicht, allerdings werden die
Anzahl und die Verteilung moglicher Fehlstellen sichtbar gemacht. Die Anwendbarkeit wird

auch in aktuelleren Literaturquellen demonstriert [Pec05; Sch05].

Eine hidufig angewandte Uberpriifung von Isolatoren ist die sogenannte Durchschlagsprii-
fung. Hierbei wird die Spannung an zwei gegeniiberliegenden Elektroden, welche durch
den Isolator getrennt werden, soweit erhoht, bis ein sprunghafter Anstieg, der Durchbruch,
detektiert wird.

Ein weiteres, sehr einfaches Verfahren ist die Messung des Widerstands der Schicht durch
eine definierte Fldche, wie es in Abbildung 4.1 schematisch dargestellt ist. Das Verfahren
ist mit einem handelsiiblichen Labor-Multimeter durchfiihrbar und wurde beispielswei-
se in [Her02] verwendet. Die Grenze der Widerstandsmessung ist vorrangig durch das
Multimeter gegeben, in der Regel konnen aber ohne grofleren Aufwand Widerstdnde von
etwa 100 M2 gemessen werden, was fiir den vorliegenden Fall eine ausreichende GréR3e
darstellt.

Anstatt der Widerstandsbestimmung kann in einem gleichen Aufbau auch der Leckstrom
gemessen werden (z.B. in [Gar93a]). Dieses Verfahren wird héufig zur Bestimmung der
elektrischen Leitfahigkeit eines Materials angewendet. Da die Strome vor allem bei Iso-
latoren jedoch sehr klein sind, werden spezielle, sehr hoch auflosende Strommessgerite
bendtigt.

Eine in gewisser Weise aus dem vorherigen Verfahren erweiterte Variante ist die Aufnah-

me einer Strom-Spannungs-Kennlinie. Sie beschreibt den Zusammenhang zwischen dem
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Messelektrode CR\

Isolationsschicht ——= ._/

Widerstandsmessung

Metallisches Substrat

Abbildung 4.1: Prinzipskizze zur Messung des Schichtwiderstands iiber eine Gegenelektro-
de

Stromfluss und der an zwei Elektroden angelegten Spannung. Die Elektroden sind dabei wie-
derum durch einen Isolator beziehungsweise einem gegebenen Widerstand, Halbleiter, o0.4.
getrennt. Vor allem im Bereich der Halbleitertechnik (z.B. Dioden, Solarzellen) ist die Kenn-
linie von Interesse, um das Verhalten in Sperr- oder Durchlassrichtung, das hei8t sowohl

bei positiver als auch negativer Spannung, zu ermitteln [Yuw01].

Aus den benannten Mdglichkeiten ist das fiir diese Arbeit am besten geeignete Verfahren
die einfache Widerstandsmessung der Isolationsschichten. Es erméglicht vergleichbare
elektrische Eigenschaften der Schichten, eine einfache Handhabung und ein fiir die Aufgabe

ausreichendes Messergebnis.

Hierzu wird ein Labor-Multimeter vom Typ ,34405A“ der Firma , Agilent” eingesetzt, wel-
ches einen Widerstand von bis zu 120 M2 messen kann. Dieser Widerstandswert wird fiir
eine Isolation im Bereich der Diinnschichtsensorik als ausreichend angesehen. Eine Vier-

Leiter-Messung ist wegen der hohen Widerstandswerte nicht notwendig.

Kontaktierungsmdéglichkeiten

Bei der Majoritit der vorgestellten Messverfahren wird das eingesetzte Substrat als Basis-
elektrode genutzt. Es wird daher eine geeignete Kontaktierung auf der offenen Schichtseite

bendotigt.

Die einfachste Variante dafiir ist die Kontaktierung der Schicht mit einer herkémmlichen
Messspitze eines Multimeters. Allerdings konnen mit dieser Methode keine Defekte in der
Schicht detektiert werden, sie eignet sich nur als schneller Test, ob eine Schicht iiberhaupt

isolierende Eigenschaften zeigt.

Besser ist hierfiir die Verwendung eines elektrisch leitfihigen Mediums (Elektrolyt), in
den die beschichtete Flache eingetaucht und somit vom Elektrolyten benetzt wird [Ger12;

Thi75]. Neben den oben genannten Verfahren wie der Widerstands- oder Strommessung

39



Kapitel 4. Experimentelle Untersuchungen am Schicht-Substrat-System

Messspitze

- Multimeter
Multimeter Fehlstelle

o /‘ (Pinhole) \ o o9
elektr. leitende

LYl =

Isolationsschicht

—

Substrat

Abbildung 4.2: Vergleich der Widerstandsmessung einer Isolationsschicht ohne (links) und
mit (rechts) aufgebrachter Messelektroden

kénnen auch Anderungen am Elektrolyten beispielsweise durch Wasserstoffblasen auf
Defekte in der Schicht hinweisen (vgl. [Wen89]).

Elektroden mittels Sputtern direkt auf der Isolationsschicht aufzubringen ist das fiir die
vorliegende Arbeit am besten geeignete und daher auch verwendete Verfahren. Vorrangig
bildet diese Methode die spétere Applikation von Diinnschichtsensoren auf der Isolations-
schicht ab, wodurch eine Ubereinstimmung der ermittelten Messwerte mit der kiinftigen

Anwendung gegeben ist.

Ein weiterer, essentieller Vorteil der direkten Beschichtung der Messpunkte besteht in
der Detektion von kleinsten Fehlern in der Isolationsschicht. Die Bedeutung einer aufge-
brachten, elektrisch leitfahigen Schicht um diese Fehlstellen detektieren zu kénnen ist in

Abbildung 4.2 visualisiert.

Wird die elektrisch leitfahige Schicht dariiber hinaus durch eine Maske abgeschieden, so
kdonnen mehrere Messwerte pro Probe erreicht werden. Nicht zuletzt ist dies ein gangi-
ges Verfahren, womit eine Vergleichbarkeit zu vorhandenen Ergebnissen gegeben ist (vgl.
[Dav66; Gar93a; Her02; Lill]).

Die Kontaktierung der einzelnen Messpunkte kann durch die Messpitzen eines Multime-
ters erfolgen. Noch besser eignet sich jedoch die Verwendung eines sogenannten Wafer-
Probers, bei dem ein Messarm mit einer Messspitze auf der Kontaktfliche abgesetzt werden
kann. Die Antastkraft kann definiert eingestellt werden und ist dadurch bei den einzelnen
Proben vergleichbar. Der verwendete Aufbau ist in Abbildung 4.3 exemplarisch darge-
stellt.

4.1.2 Messen der Schichtdicke

Als Verfahren zur Schichtdickenbestimmung der optisch transparenten Aluminium- und

Siliziumoxid-Schichten wurde die Reflektometrie verwendet. Eine Lichtquelle wird durch
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4.1. Charakterisierung der Isolationsschichten

Abbildung 4.3: Antasten der Elektrode auf einer Isolationsschicht durch die Messspitze am
Messarm eines Wafer-Probers

die Substratoberfldche reflektiert und passiert dabei zweimal die transparente Schicht. Die
Schichtdicke wird anhand des Brechungsindexes des durchleuchteten Materials und der

gemessenen Verdnderung des Spektrums errechnet.

Das Verfahren zeichnet sich durch die vergleichsweise préazise Absolutwertmessung aber
auch durch die einfache und schnelle Bedienung aus. Zudem ist keine besondere Vorberei-
tung der Proben notwendig, so dass die gleichen Proben fiir die Isolations- und die Schicht-
dickenmessung verwendet werden kénnen. Das zur Schichtdickenmessung verwendete Re-
flektometersystem ist das ,NanoCalc-VIS“ der Firma ,Ocean Optics*.

Die Dicken der elektrisch leitfdhigen Schichten der Messpunkte, beziehungsweise der Sen-
sorschicht, werden zur Kontrolle mit Hilfe der Rontgenfluoreszenzanalyse (RFA) ermittelt.
Bei der RFA wird das zu messende Material mittels Rontgenstrahlen angeregt. Beim Riick-
fall von Elektronen aus hoheren Energieniveaus wird durch die freiwerdende Energie eine
elementspezifische Fluoreszenzstrahlung abgegeben. Diese wird von einem Strahlungsde-
tektor gemessen, so dass durch die Elementtypen, deren Zusammensetzung und mathe-
matische Berechnungen die Schichtdicke bestimmt werden kann.

Verwendet wird das Modell ,x.ray XDAL 237“ der Firma , Fischer“. Bei dieser Anlage kénnen
Elemente ab der Ordnungszahl von Calzium nachgewiesen werden, womit es sich allerdings
nicht fiir die Untersuchung der oxidischen Schichten eignet.
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4.1.3 Weitere Analysemethoden

Zur weiteren Analyse der Schichten wurde noch die Rasterelektronenmikroskopie (REM)

und die energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX) verwendet.

Bei der Rasterelektronenmikroskopie wird ein gebiindelter Elektronenstrahl {iber einen
vergrollert abzubildenden Bereich gefiihrt. Mittels eines Detektors kénnen die vom Objekt
emittierten Elektronen genutzt werden, um ein Bild der Oberfldche mit einer starken Ver-
grollerung zu erhalten. Mit Hilfe des REM der Firma , Zeiss“ vom Modell ,DSM960“ und
auch , Evo MA25“ wurden die abgeschiedenen Schichten in Bezug auf ihre Homogenitit,
Abplatzungen oder dhnliche Verdnderungen untersucht. Dariiber hinaus wurden Beobach-
tungen der Oberfldche auf offensichtliche Fehlstellen oder Abnormalitdten durchgefiihrt,
sowie die Schichtstrukturen an der Oberflache und an der Seite durch einen Bruch der
Schicht analysiert. Ebenfalls wurden mit dem REM auch die Substratoberflichen nach

unterschiedlichen Bearbeitungsschritten eingehend untersucht.

Mit Hilfe der energiedispersiven Rontgenspektroskopie (EDX) konnen beispielsweise die
Elementverteilung der Schicht- und Substratoberflache, sowie gezielt das Elementvorkom-
men bei auffilligen Stellen der Probe ermittelt werden. Die Methode eignet sich dabei vor
allem fiir vergleichende Messungen. Dazu werden die Atome mit einem Elektronenstrahl
angeregt, wodurch diese eine fiir das Element charakteristische Rontgenstrahlung aus-
senden. Der Detektor der Firma , Bruker” misst diese Energie, so dass ein sogenanntes
EDX-Spektrum aufgezeichnet und anschlieBend ausgewertet wird.

4.2 Substratauswahl: Werkstoff, Praparation und Charakterisierung

Vorrangiges Ziel bei der Auswahl der zu untersuchenden Substrate war die Wahl gingiger
Werkstoffe welche fiir typische Anwendungsgebiete im Maschinenbau, der Automobilin-
dustrie oder dhnlichen Bereichen eingesetzt werden. Es wurde bewusst keine Verdnderung
eines Standardmaterials oder die Suche nach dem fiir elektrische Isolationsschichten am
besten geeigneten Material verfolgt.

Um gleichfalls deutlich voneinander unterscheidbare Materialien zu untersuchen, fiel
die Auswahl auf einen Vergiitungsstahl, eine Aluminium- und eine Titanlegierung. Die

Bezeichnungen der Werkstoffe sind in Tabelle 4.1 aufgelistet.

Die drei Werkstoffe und ihre Anwendungsgebiete werden nachfolgend kurz vorgestellt. Die
chemischen Zusammensetzungen der Werkstoffe sind Tabelle 4.2 zu entnehmen, ihre tech-

nischen Eigenschaften sind dariiber hinaus in Tabelle 4.3 aufgefiihrt.
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Werkstoff-Nr. | Kurzname | EN-Bezeichnung
1.3505 100Cr6 100Cr6
3.1645 AlCuMgPb EN AW-2007
3.7164 Ti6Al4V Titan Grade 5

Tabelle 4.1: Verwendete Werkstoffe und ihre Bezeichnungen

Stahl Aluminium Titan
1.3505 3.1645 3.7164
Al - Rest 55-6,75
C | 093-1,05 - -
Cu - 3,3-4,6 -
Cr | 1,35-1,60 0,10 -
Fe Rest 0,8 0-0,30
Mg - 0,40-1,8 -
Mn | 0,25-0,45 0,50-1,0 -
Ni - 0,20 -
Pb - 0,8-1,5 -
Si | 0,15-0,35 0,8 -
Ti - 0,20 Rest
\% - - 3,50 -4,50
Zn - 0,8 -

Massen-% (vgl. [DIN EN ISO 683-17; DIN EN 573-3; DIN 17862])

Stahl Aluminium Titan
1.3505 3.1645 3.7164
Kristallgitter krz kfz a:hdp, B:krz
E-Modul in GPa 210 70 110
Zugfestigkeit in MPa 750 380 1000
Wirmeausdehnung in 10~ pro K ~13 ~23 ~9
Typ. Einsatztemperaturen bis 200°C | bis200°C bis 400 °C

Tabelle 4.3: Eigenschaften der verwendeten Substratmaterialien (vgl. [Pin00])

Tabelle 4.2: Chemische Zusammensetzungen der verwendeten Substratmaterialien in
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Substratmaterial — Stahl 1.3505

Der Werkstoff 1.3505 oder auch 100Cr6 ist ein weit verbreiteter Vergiitungsstahl mit einem
Kohlenstoffanteil von etwa 1 % und einem Chrom Anteil um 1,5 %. Der hértbare Stahl zeigt
eine verminderte Zdhigkeit, eine geringe Korrosionsbestédndigkeit und ist nicht schweilbar
[Ber06].

Als Werkstoff eignet er sich besonders fiir den Einsatz in Walzlagern (fiir Kugeln, Zylinderrol-
len und Lagerringe) sowie fiir Prazisionswellen und von starkem Verschleil§ beanspruchte

Bauteile.

Substratmaterial — Aluminiumlegierung 3.1645

Der Werkstoff 3.1645, welcher mit sehr dhnlicher Zusammensetzung auch bekannt ist unter
dem Markennamen ,Dural®, ist eine Aluminium-Knetlegierung mit bester Spanbarkeit.
Hauptsdchlich hervorgerufen wird dies durch Blei als spanbrechenden Legierungsanteil
[Huf83].

Als Automatenlegierung sind die Hauptanwendungsgebiete jegliche Bohr-, Frds- und Dreh-
teile. Die Legierung kann die Festigkeit mancher Stidhle erreichen und wird daher hiufig

fiir den Leichtbau verwendet.

Die Korrosionsbestédndigkeit ist im Vergleich zu Reinaluminium oder anderen Aluminium-
legierungen schlechter, jedoch wesentlich hoher als im Vergleich zu Stahl. Das Material ist

schlecht schweillbar und nicht gut eloxierbar.

Substratmaterial — Titanlegierung 3.7164

Der Werkstoff 3.7164 ist die am meisten verbreitete Titanlegierung und setzt sich aus der
sogenannten a-Phase (hexagonal dichteste Packung) und 3 -Phase (kubisch raum-zentriert)

zusammen [Zwi74; Liit07].

Durch ihre charakteristischen Eigenschaften wie geringem Gewicht, aber hoher Festigkeit,
Duktilitdt und Korrosionsbestidndigkeit, sowie einer guten Verarbeit- und Schweillbarkeit
wird ein weites Anwendungsgebiet erschlossen. Nachteilig ist jedoch der vergleichsweise
hohe Preis, weshalb das Material nur bei hochwertigen Anwendungen verwendet wird.
Typische Einsatzgebiete sind (aus [Liit07]):

o Luft- und Raumfahrttechnik - Turbinen und Strukturteile (besondere Beanspruchung
aber leicht)

44



4.2. Substratauswahl: Werkstoff, Praparation und Charakterisierung

¢ Automobiltechnologie — Turboladerschaufeln, Pleuel (Einsatz auf Grund der Kosten
selten)

¢ Sport- und Outdoorartikel — Fahrrdder, Uhren, Golfschléger, etc.

¢ Medizintechnik — Implantate, Schrauben, Stents, uvm. (siehe auch [Ste02])

4.2.1 Geometrie der Probekérper und der Messpunkte

Die verwendeten Substrate werden aus Stangenmaterial der oben genannten Werkstoffe her-
gestellt und haben einen Durchmesser von 30 mm. Es kdnnen somit in der vorhandenen Be-
schichtungsanlage drei Probekérper simultan beschichtet werden.

Wie in Abschnitt 4.1.1 beschrieben, sollen Messpunkte zur Kontaktierung auf der Isolations-
schicht abgeschieden werden. Fiir diese Kontaktierungspunkte wird eine CuNi-Legierung
mit einem Kupferanteil von etwa 55 % und einem entsprechenden Nickelanteil von 45 %
verwendet. Diese Legierung ist vergleichbar zu der unter dem Markennamen , Konstantan®
bekannten Legierung.

Zur Strukturierung wird eine Maske aus Edelstahl verwendet, so dass sieben Messpunkte
mit jeweils 5 mm Durchmesser aufgebracht werden. Die Probekérper sind mit Halterung
und Maske in Abbildung 4.4 exemplarisch dargestellt.

Abbildung 4.4: Untersuchte Probekérper in ihrer Halterung und Maske fiir die Beschichtung
der einzelnen Messpunkte
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4.2.2 Oberflachenbearbeitung der Probekorper

Um vergleichbare und reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten, wurden fiir alle Substratma-
terialien dhnliche Bearbeitungsqualitdten und -schritte eingehalten. Die Entwicklung einer
speziellen Bearbeitungsstrategie, welche sich besonders fiir die Abscheidung defektfreier
Isolationsschichten eignet, ist kein priméres Ziel dieser Arbeit. Die Anwendbarkeit der
Ergebnisse sollte mit Standardmethoden in der Fertigung beziehungsweise der Oberfla-
chenbearbeitung gegeben sein. Fiir die nachfolgenden Versuche wurden sowohl gedrehte

wie auch polierte Proben verwendet.

Bei der Bearbeitung der gedrehten Oberflachen erfolgte ein Plandrehen der Stirnseite des
Stangenmaterials. Hierbei wurde versucht mittels herkommlicher Drehwerkzeuge eine
moglichst hohe Oberflachengiite zu erzielen. Je nach Material sind die dabei erreichten

Rauheiten unterschiedlich gering.

Durch die Drehriefen entsteht eine systematische Abweichung von einer ideal glatten
Oberfldche. Gleichzeitig treten aber auch stochastische Abweichungen auf, beispielsweise

durch Ausrisse, wie sie beim Drehen entstehen konnen.

Bei den polierten Oberfldchen sollte eine moglichst geringe Rauheit und Homogenitét
der Oberfldche erreicht werden. Das Polierverfahren besteht dabei aus handelsiiblichen

Schleif- und Poliermitteln.

Zunidchst wurden die gedrehten Proben mit einer Schleifscheibe mit 800er Kérnung aus SiC
plan geschliffen. AnschlieBend erfolgte ein Feinschliff mit einer 9 um Diamantsuspension
auf einer Feinschleifscheibe. Die abschlielende Bearbeitung erfolgte auf einem synthe-
tischen Kunstfasertuch mit einer kolloidalen Siliziumdioxidsuspension (Teilchengroe:
0,04 pum).

Die Oberflichenrauheit der bearbeiteten Flachen wurde mit einem Profilometer der Firma

Mahr gemessen. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4.4 hinterlegt.

REM-Aufnamen der Oberflichen der unterschiedlichen Substratwerkstoffe nach den jewei-

ligen Bearbeitungsschritten sind in den Abbildungen 4.5 a—c zu sehen.

gedreht poliert
R, R, R, R,
Stahl (1.3505) 600nm | 2,75um | 12nm | 90nm

Aluminium (3.1645) | 540nm | 2,75um | 28 nm | 344 nm
Titan (3.7164) 200nm | 1,05pym | 10nm | 75nm

Tabelle 4.4: Typische Rauheit R, und R, nach dem jeweiligen Bearbeitungsschritt der ver-
wendeten Substratmaterialien
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=2 um 2000x 15000 V — 2 pum 2000x 15000 V

(a) Oberflachen des Stahls 1.3505

=2 um 2000x 15000 V — 2 pm 2000x 20000 V

(b) Oberflichen der Aluminiumlegierung 3.1645

2 um 2000x 15000 V — 2 pm 2000x 15000 V

(c) Oberflachen der Titanlegierung 3.7164

Abbildung 4.5: REM-Aufnahmen der gedrehten (links) und polierten (rechts) Oberflachen
der untersuchten Substratmaterialien
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4.3 Auswahl der Versuchsparameter

Bei eingehender Betrachtung des Systems aus Substrat, Schicht, Messmethodik und deren
Einfluss auf die elektrische Isolationsschicht, wird schnell die Gr68e des moglichen Para-
meterfelds deutlich. Einen Eindruck davon vermittelt Abbildung 4.6, in der ein grof3er Teil

der potentiellen Einflussfaktoren grafisch zusammengefasst wurde.

Neben den bereits vorgestellten Punkten wie dem Substrat, der Oberflichenbearbeitung,
dem Schichtmaterial und dem gewdihlten Beschichtungsprozess aber auch der Art der
Kontaktierung und Messung, sind noch diverse weitere Punkte in die Betrachtung mit ein-
zubeziehen. Hierbei sei die Art der Vorbehandlung des Substrats genannt, das heil8t welche
Reinigungs- und moglicherweise Trocknungsschritte fiir die Proben angewendet werden.
Der Sputterprozess an sich bietet etwa durch Plasmaitzverfahren, Beschichtungsdauer,
Leistung, Druck und Reaktivgase einen weiteren, groen und verdnderbaren Wertebe-

reich.

Es ist daher offensichtlich, dass die Parameter fiir die Versuche auf eine geringere Anzahl
reduziert werden miissen. Die nachfolgend erlduterten Parameter wurden daher fiir die

weiteren Untersuchungen ausgewdhlt:

Substratmaterial: Einfluss des metallischen Grundwerkstoffes auf das Ergebnis
der Isolation (vgl. Abschnitt 4.2).

Oberflachenbearbeitung: Einfluss der Rauheit der Substratoberfldche (vgl. Abschnitt 4.2.2).

Vortrocknung: Ausheizen der Probekérper im Vakuum und nochmalige
Reinigung — durch die Bearbeitung in die Oberfldche einge-

brachtes Wasser oder Kithlschmierstoffe sollen so entfernt

werden.

Targetabstand: Der Abstand zum Target kann das Schichtwachstum beein-
flussen.

Sputterzeit: Beeinflusst vorrangig die Schichtdicke um dessen Einfluss

zu untersuchen. Zudem stellt sich eine stabile Temperatur

im Beschichtungsprozess erst nach einer gewissen Zeit ein.

Mehrfachbeschichtung:  Multilayer-Schichterzeugung durch Unterbrechung des Pro-
zesses, Abkiihlungsphase und Zwischenétzen (vgl. auch Ab-
schnitt 3.3.2).

Sputterleistung: Eine Modifikation der Sputterleistung bedingt eine Verénde-
rung der Abscheidungstemperatur und vor allem der kineti-

schen Energie der abgeschiedenen Teilchen.

48



4.3. Auswahl der Versuchsparameter

Einflussfaktoren auf die Isolationsschicht
- Herstellung und Messung -

Material
Substrat

Lagerung
Glasgestrahlt
gedreht

Oberflachenbearbeitung feingedreht

UP-gedreht
poliert

Vorbehandlung
Vortrocknung

Reinigungsmittel
Reinigung /Reinigungsdauer
\_Hilfsmittel
Nachtrocknung
Zwischen- / Haftschicht

Schichtsystem -
Multilayer-Aufbau
) . Si02
Schichtmaterial
AI203

Schichtdicke
PVD - andere Anlage

Alternativer Beschichtungsprozess / HiPiMS Anlage

CVD-Verfahren

Abstand zum Target

Plasmaéatzen

Sputterzeit

Anzahl Unterbrechungen

Zwischen-Abkuihlvorgang

Zeit
Sputterprozess f Zwischenstzen ——
<\ Leistung
Sputterleistung
Sputterdruck

Zusétzlicher Sauerstoff

Bias-Spannung

Abkihlvorgang
Tempern nach der Beschichtung

Grole der Kontaktierungsoberflache

Einfluss durch Messung / Art der Kontaktierung

\ Messverfahren

Targetabnutzung

Vordruck

Restgaszusammensetzung

Weitere Einflussfaktoren

Vorherige Benutzung der Kammer

Bediener

Substrattemperatur/-kiihlung

Abbildung 4.6: Auswahl potentieller Einflussfaktoren auf das Schicht-Substrat-System bei
Isolationsschichten, sowie durch die Messmethodik

49



Kapitel 4. Experimentelle Untersuchungen am Schicht-Substrat-System

Sputterdruck: Der Druck hat Einfluss auf die intrinsischen Spannungen
der abgeschiedenen Schicht und somit auf die Haftung und

ggf. auch auf die Isolation.

Sauerstoffzufiihrung: Durch zusétzliches Einbringen von Sauerstoff entsteht ein
reaktiver Abscheidungsprozess der auf Morphologie und

Schichtzusammensetzung Einfluss zeigt.

Bias-Spannung: Das Anlegen einer Bias-Spannung an das Substrat kann eben-
falls die Schichteigenschaften deutlich verdndern.

In der Versuchsdurchfithrung wird prinzipiell zwischen den Verfahren ,Best Guess“, ,,One-
factor-at-a-time (OFAT)“ und ,Design of Experiment (DoE)“ unterschieden. Bei der ersten
Methode, dem intuitiven Abschitzen der vermutlich besten Parameter, sollte eine genaue
Vorkenntnis iiber das Verhalten des Systems bestehen, um zu einem guten Ergebnis zu

gelangen — oder man hat Gliick.

Am hiufigsten angewandt wird das zweite Verfahren, die Verdnderung nur eines Parame-
ters pro Versuchsdurchlauf. Nimmt man an, dass nur zwei Eigenschaften pro Parameter
gedndert und untersucht werden sollen, ergeben sich bei den oben genannten zehn Para-
metern eine Versuchsanzahl von 2!° = 1024 Versuche. Ohne eine weitere Reduktion der

Parameterzahl ist diese Variante kaum anwendbar.

Im Gegensatz dazu werden bei der statistischen Versuchsplanung (SVP, im englischen
DoE) pro Versuchsreihe mehrere Parameter gleichzeitig verdndert. Die systematische Va-
riation der Parameter wird dann wiederum bei der Auswertung beriicksichtigt um die zu

ermittelnden Effekte zu berechnen.

Diese Art der Versuchsdurchfiihrung eignet sich demnach insbesondere fiir die gleichzeitige
Untersuchung einer Vielzahl von Parametern. Der ndchste Abschnitt wird daher neben einer
kurzen Einfithrung in die SVP auch die Anwendung und Ergebnisse von Versuchsreihen

abgeschiedener Isolationsschichten zeigen.

4.4 Parameterscreening mittels der statistischen Versuchsplanung

4.4.1 Kurze Einfiihrung in die statistische Versuchsplanung

Die statistische Versuchsplanung beschreibt ein methodisches Vorgehen zur Parameterva-
riation in einem Versuchsfeld. Die Untersuchung aller Kombinationsmdglichkeiten der zu
untersuchenden Faktoren wird dabei als Vollfaktorplan bezeichnet. Mit Hilfe der SVP ist es
nun unter gewissen Voraussetzungen auch moglich teilfaktorielle Pldne zu bilden, um die

Anzahl der Versuche zu verringern.
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Es soll also mit minimalem Versuchsaufwand ein moglichst hoher Informationsgehalt er-
reicht werden. Die Wahl eines geeigneten Modells der statistischen Versuchsplanung ist da-
bei abhéngig vom verfolgten Ziel der Untersuchungen. Hierzu miissen jedoch die Vor- und

Nachteile der voll- und teilfaktoriellen Pldne bertiicksichtigt werden.

Vorteil der vollfaktoriellen Pldne ist, dass sdimtliche Wechselwirkungen zwischen den Fakto-
ren erkannt werden kdnnen, die Versuchsanzahl aber weiterhin maximal ist. Womit der
Nachteil der teilfaktoriellen Pline durch die Reduktion der Versuchslédufe ebenfalls offen-
sichtlich wird: Mégliche Wechselwirkungen kdnnen sowohl mit den Haupteffekten oder

auch anderen Wechselwirkungen vermengt werden [Hof11].

Dariiber hinaus gibt es noch diverse weitere Versuchsplidne die hier jedoch nicht ndher

erldutert werden sollen.

Eine Voraussetzung fiir die Nutzung eines teilfaktoriellen Versuchsplans besteht daher in
der Annahme, dass vermutlich keine oder nur vernachléssigbar kleine Wechselwirkungen
zwischen den gewdhlten Hauptfaktoren auftreten. Diese Teilfaktorpline werden allgemein
auch als 2577 Pline bezeichnet, wobei k die Anzahl der Einflussfaktoren und p die GroRe

der Reduktion des Versuchsumfangs angibt.

Zur vollstdndigen Darstellung des Versuchsplans gehort ebenso die Angabe der Auflosung
des selbigen in romischen Ziffern. Diese Auflosung wird durch den Einfluss der Wechselwir-
kungen auf die Hauptfaktoren bestimmt. Bei einem Versuchsplan mit der Auflésung IV kann
nur die Wechselwirkung von drei Faktoren untereinander einen Einfluss auf das Ergebnis
eines Hauptfaktors haben. Bei der Auflosung III ist der Einfluss der Wechselwirkungen also
hoher, da bereits die Wechselwirkung von zwei Faktoren einen Einfluss auf den Hauptfaktor
haben koénnen [Siel0; NIS15].

Im vorliegenden Fall ist das primire Ziel den oder die Haupteinfliisse auf die elektrische
Isolation mit moéglichst geringer Anzahl von Versuchen zu ermitteln. Hierzu eignen sich
die sogenannten , Screening-Versuche“, mit denen zunéchst das Paramterfeld auf signifi-
kante Einfliisse eingegrenzt werden soll. Auf Basis dieser Untersuchungen kénnen dann
weitergehende Versuchsldufe mit einer geringeren Parameteranzahl durchgefiihrt wer-

den.

Im folgenden Abschnitt wird daher auf einen teilfaktoriellen Versuchsplan zuriickgegriffen,

der das Screening-Verfahren anwendet.

Der Einsatz von teilfaktoriellen Versuchsplédnen fiir die Bestimmung von Einflussfaktoren
auf die Schichteigenschaften wird dariiber hinaus auch in [Kna95] beschrieben. Fiir grund-
legende Begriffe, Prinzipien und Validierungsanalysen sei auf die Quellen [Sie10], [NIS15]

und [Hofl11] verwiesen.
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4.4.2 Aufbau und Durchfiihrung der Screening-Versuche

Bei Screening-Versuchen wird in der Regel ein Versuchsplan mit der Auflésung Il verwendet.
Zudem wird die Variation jedes Faktors auf zwei Werte begrenzt (ein Standard- und ein
Alternativ-Wert).

Bei einer Untersuchung der in Abschnitt 4.3 benannten zehn Faktoren kann ein minimaler
Versuchsplan mit der Bezeichnung 2196 verwendet werden. Damit werden aus den 1024 Ver-

suchen im vollfaktoriellen Plan nur noch 2196 = 24 = 16 Versuchsliufe.

Die dabei verwendeten Einflussfaktoren und deren zugehorige Parameter sind in Tabel-
le 4.5 hinterlegt. Der zu befolgende Versuchsplan und die einzustellenden Parameter je

Versuchslauf konnen Tabelle 4.6 entnommen werden.

Einflussfaktoren zugehorige Parameter

+1 Stahl (1.3505)
-1 Titan (3.7164)

X01 | Substratmaterial

.. . +1 poliert
X02 | Oberflichenbearbeitung
-1 gedreht
+1 ja
X03 | Vortrocknung J
-1 nein

+1 40 mm
X04 | Targetabstand

—1 60 mm

. +1 4 Stunden
X05 | Sputterzeit

-1 2 Stunden

. +1 2 Unterbrechungen
X06 | Mehrfachbeschichtung

-1 keine Unterbrechung

. +1 200w
X07 | Sputterleistung
-1 150 W
+1 1,0Pa
X08 | Sputterdruck
-1 0,8Pa

.. +1 ja, 3 sccm
X09 | Sauerstoffzufiihrung

-1 nein
. +1 50V
X10 | Bias-Spannung
—1 keine

Tabelle 4.5: Einflussfaktoren und ihre Parameter in den Screening-Versuchen

52



4.4. Parameterscreening mittels der statistischen Versuchsplanung

Einflussfaktoren
x01 | X02 | x03 | 04 | x05 | x06 | x07 | x08 | X09 | X10
Vol || =1 | =1 | =1 | =1 | =1 |—=1|-1]-1]+1]+1
vl lalalalal+a] ]
I
R I T T
vos || 1| || alalalal ]|+
dvos || w1 1|1 alsa |+ ]+ ]t
E(vor | =1 | 41 | +1 | =1 | =1 | =1 | 41 | +1 | +1 | =1
g vos || +1 | +1 | +1 |1 ||| 1] 1] 1]+
g
Slvooll 1l lalalalalalalalsa
g viol w1 ||l lalala]+a ]
“lvallalxalal+a ]|l alalqa| 2
v+ |l+a|alalalalal+a] ]+
vzl lalalalala] ]+
vial|l w1 ||| lalala] ] ]
vis|| a1+l alalala] ]
vie || +1 | +1 | +1 | a1 a1 41 ] 41| 41

Tabelle 4.6: Versuchsplan vom Typ 2,7

10—

6 fiir die Screening-Versuche
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Die im Anschluss an die Beschichtung zu untersuchenden , ZielgréBen* sind die Schichtdi-

cke und der Durchgangswiderstand.

Schichtdicke Die Schichtdicke wird mit dem Reflektometer bestimmt. Die Messung er-
folgt dabei an fiinf unterschiedlichen Positionen des Probekorpers: in der Mitte sowie an
vier gleich verteilten Punkten im Randbereich. AnschlieBend wird das arithmetische Mittel

aus den Messwerten gebildet:

1 & .
dwgzgzcii ,mitn=5 4.1)
i=1

Durchgangswiderstand Der Widerstand der sieben aufgebrachten Messelektroden zum
Substrat (vgl. Abschnitt 4.1.1) wird gemessen. Der jeweils kleinste und der groSte Messwert
pro Probe wird verworfen um den Einfluss von Ausreillern auf das Messergebnissen zu
verringern. Aus den fiinf verbleibenden Messwerten wird wieder das arithmetische Mittel
gebildet:

13 _
Ravgzgzp{i ,mitn=5 4.2)
i=1

Wie in Abschnitt 3.1.3 beschrieben, kénnen pro Durchgang bis zu drei Probekérper gleich-
zeitig beschichtet werden. Laut Versuchsplan wird derzeit nur ein Probekorper beschichtet.
Um die Anlage auszunutzen und vor allem die Validitdt der Versuche zu erh6hen, wurden

die freien Plidtze mit weiteren Probekorpern aufgefiillt.

Zusammengefasst stellt sich der Ablauf eines vollstdndigen Versuchsdurchlaufs wie folgt

dar:

—_

. Fertigung des Probekorpers (drehen)
2. ggf. polieren des Probekorpers (bei X02: +1)

3. Reinigung der Korper, jeweils 10 Min. in Aceton und anschliefend Isopropanol. Beide
Durchgidnge im Ultraschallbad.

4. ggf. Probekoérper einer Vortrocknung im Vakuum unterziehen (bei X03: +1) und

nochmalige Reinigung im Anschluss
5. Beschichten der Probekdérper mit SiO, nach den Vorgaben in X04 - X10
6. ausreichende Abkiihlzeit einhalten und Entnahme der Probekérper
7. Messen der Schichtdicke

8. Maskierblech vor der Probe positionieren
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9. Sputtern der Kontaktierungspunkte
10. Messen der einzelnen Durchgangswiderstdnde

Die Untersuchung der Haupteinflussfaktoren wurde zundchst nur mit SiO,, als Schichtma-
terial durchgefiihrt. Nach der Verifikation und Analyse der Ergebnisse werden die weiteren
Untersuchungsschritte auf dieser Basis, und auch unter Berticksichtung von Al,O, als
Schichtmaterial, angepasst.

4.4.3 Verifikation des Versuchsplans

Wie in der Einfiihrung in die statistische Versuchsplanung in Abschnitt 4.4.1 bereits ange-
sprochen, konnen die Haupteinfliisse durch Wechselwirkungen der Faktoren iiberlagert
werden. Des Weiteren wird eine Berechnungsmethode benétigt, womit der sogenannte
Effekt, also der Anteil eines Einflussfaktors auf den Wert der Zielgro3e, ermittelt werden
kann.

Diese Punkte fithren zu der Notwendigkeit, eine Verifikation des aufgestellten Versuchs-
planes und der Ergebnisse durchzufiihren. Hierzu werden im Folgenden die Anteile der
Einflussfaktoren auf die Zielgrof3e ,Schichtdicke“ berechnet und analysiert. Die Verifikation
des Versuchsplans erfolgt dann mittels des Vergleichs von Erfahrungswerten sowie Literatur-
quellen zu den dominierenden Einflussfaktoren auf die Schichtdicke.

Zundchst muss fiir jeden Einflussfaktor X und jedem zugehorigen Parameter y ('+1’und’'—1’)
der Durchschnitt der Schichtdicke d, ¢ x,, liber die Anzahl der Versuche m gebildet wer-
den:

1 &
davg,X,y = EZdX,y,i (4.3)
i=1

Fiir jeden Parameter ('+1’ und '—1’) pro Einflussfaktor X01 bis X10 erhdlt man somit ein
Ergebnis, demnach insgesamt also 20 Durchschnittswerte.

Um den Einfluss der einzelnen Faktoren auf die Schichtdicke zu erhalten, bildet man die Dif-

ferenz aus den Ergebnisse der beiden Parameter eines Einflussfaktors:

Ed,X =d, vg, X,+1 dg vg,X,—1 (4.4)

Der Wert E; x wird auch der Effekt oder der relative Einfluss des Faktors X, hier auf die
Schichtdicke d, genannt.

Die Ergebnisse aus diesen Berechnungen sind im Diagramm der Abbildung 4.7 darge-
stellt. Hierbei werden die beiden Parameter direkt und die Einflussfaktoren betragsmaflig

untereinander verglichen.
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Abbildung 4.7: Relativer Einfluss der einzelnen Faktoren und ihrer Parameter auf die
Schichtdicke im Screening-Versuch

Den signifikantesten Einfluss auf die Schichtdicke zeigt hierbei die zusitzliche Sauerstoff-
zufithrung, was am gré8ten Differenzwert erkennbar ist. Die Schicht wird deutlich diinner,
das heil3t es zeigt sich ein geringeres Schichtwachstum, wenn sich zusitzlicher Sauerstoff

als Reaktivgas mit in der Kammer befindet.

Den zweitgroften Einfluss zeigt die Sputterzeit, mit einer dickeren Schicht bei lingerer Ab-
scheidungsdauer. Als dritter Einflussfaktor ist noch der Targetabstand zu nennen, bei dem

ein h6herer Abstand wiederum zu einem geringeren Wachstum fiihrt.

Alle drei Faktoren sind sowohl in ihrer Richtung entsprechend der jeweiligen Parameter als
auch in ihrer Magnitude der Einflussfaktoren sinnvoll und nachvollziehbar. Zum einen kén-
nen die Werte aus der eigenen Beobachtung der Wachstumsraten bestétigt werden, zum an-

deren haben diverse Autoren vergleichbare Ergebnisse prasentiert.

So wird vor allem der Sauerstoffeinfluss auf die Beschichtungsrate immer wieder als be-
achtlich hervorgehoben (vgl. dazu [Dav66; Vuo91; Des82; Seg01; Vuo92]). Gleiches gilt fiir
den Targetabstand. Die aus dem Target herausgeldsten Atome miissen bei gréllerem Ab-
stand zum Substrat einen weiteren Weg zuriick legen, so dass die Teilchen in nur noch
verminderter Anzahl auf der Substratoberflache kondensieren. Diese Beobachtung wur-

de auch in [Seg01] gemacht. Dass die Sputterzeit einen Einfluss hat, ist zu erwarten und
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selbstverstandlich.

Abschlielfend ist aus den Ergebnissen zur Untersuchung des Schichtdickeneinflusses zu
reslimieren, dass der gewé#hlte Versuchsplan die Haupteinflussfaktoren auf eine abhén-
gige Zielgrofle, in diesem Fall der Schichtdicke, korrekt darstellt. Eine Verifikation des
Versuchsplans wurde somit anhand der durchgefiihrten Versuche und der Untersuchung
der Schichtdicke erbracht. Mit diesem Wissen konnen nun die Einfliisse auf die Isolations-
schicht analysiert werden.

4.4.4 Ermittlung der Haupteinfliisse auf elektrisch isolierende Schichten

Analog zu den Berechnungen in Abschnitt 4.4.3, werden die Durchschnittswerte R, x,,
fur die gemessenen Widerstdnde Ry, ; je Einflussfaktor X und Parameter y sowie der

Anzahl der Versuche m errechnet:

1 &
Ruvg,X,y = E ZRX,y,i (4.5)
i=1

Anschliefend wird wiederum der Effekt E errechnet, diesmal jedoch fiir den Einfluss auf
den Widerstand:

ER,X =R, vg,X,+1 —R, vg,X,—1 (4.6)

Das Ergebnis dieser Berechnungen istim Diagramm der Abbildung 4.8 dargestellt.

Besonders deutlich hebt sich hierbei der Einfluss des Substratmaterials hervor. Isolations-
schichten, welche auf der Titanlegierung 3.7164 abgeschieden wurden, sind signifikant
besser isolierend als die Schichten auf dem Stahl 1.3505.

Bei den weiteren Einflussfaktoren ist kein weiterer, vergleichbar deutlicher Effekt zu er-
kennen. Dies wire fiir eine eindeutige Zuordnung bei einem Screening-Versuch jedoch

notwendig gewesen.

Allerdings kann durch die Effekte der Faktoren Sputterzeit, -leistung, Sauerstoffzufuhr
und Bias-Spannung eine Abhéngigkeit der Isolation zur Schichtdicke vermutet werden.
Diese Faktoren wirken sich alle deutlich auf die Beschichtungsrate aus, so dass eine weite-
re, detailliertere Untersuchung des Schichtdickeneinflusses vorgenommen werden soll-
te.

Uberraschend ist das Ergebnis des Effekts der Oberflichenbearbeitung. Wie in Abschnitt
3.3 bereits ausfiihrlich dargestellt, gehen die bisherigen Arbeiten zu Isolationsschichten auf

Metallen davon aus, dass die Oberflaiche méglichst optimal, also grundsétzlich poliert sein
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Abbildung 4.8: Relativer Einfluss der einzelnen Faktoren und ihrer Parameter auf die elek-
trische Isolationsschicht im Screening-Versuch

sollte. Allerdings kann aus dem errechneten Effekt fiir die Oberflichenbearbeitung der vor-

liegenden Versuche kein Einfluss auf die Isolation abgeleitet werden.

Betrachtet man jedoch die Widerstands-Messwerte der einzelnen Probekdrper unabhén-
gig von der Versuchsplanung und nur mit dem Fokus auf den Einfluss der Oberfldchen-
bearbeitung, muss ein gianzlich anderes Fazit gezogen werden: Laut dieser Werte hat
die Oberfldche ohne weiteres einen signifikanten Einfluss auf die Giite der Isolations-
schicht.

So zeigen im Falle der Titanlegierung die Schichten auf den polierten Probekorpern die mit
Abstand besten Isolationswerte. Im Gegensatz dazu ist bei den Schichten auf den polierten
Probekorpern aus Stahl die schlechteste Isolation zu verzeichnen. Bemerkenswert ist hier
ebenfalls, dass die gedrehten Oberflichen sogar erkennbar besser isoliert wurden. Die
Tabelle 4.7 zeigt beispielhaft die Messwerte des Durchgangswiderstands bei vergleichbaren

Abscheideparametern.

Der sehr geringe Widerstandswert von nur 3,6 2 bei der polierten Stahloberfliche macht
deutlich, dass hier nicht der Widerstand der dielektrischen Schicht gemessen wurde, son-

dern dass hier Schichtdefekte aufgetreten sind, welche von der elektrisch leitenden Schicht
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Substratmaterial | Oberfliche | Schichtdicke | Durchgangswiderstand
poliert 1120 nm 3,60
Stahl (1.3505)
gedreht 1945 nm 83 MQ
. poliert 1024 nm > 120 MQ
Titan (3.7164)
gedreht 1794 nm > 120 MQ

Tabelle 4.7: Beispiel fiir die deutlichen Unterschiede der Durchgangswiderstinde im direk-
ten Vergleich der Substratmaterialien und der Oberflachenbearbeitung

aufgefiillt wurden. Somit ist an dieser Stelle ein Kurzschluss zum Substrat entstanden.

Auf Grund dieser sehr gegensétzlichen Ergebnisse — gute Isolation der polierten Oberflachen
der Titanlegierung und schlechte Werte fiir die polierten Stahlproben - ist auch der nicht
erkennbare Effekt in Abbildung 4.8 zu erkldren. Der Einfluss der Oberflichenbearbeitung
hebtsich in diesem Fall gegenseitig auf und kann nicht mit den Methoden der SVP detektiert

werden.

Die Methoden der statistischen Versuchsplanung bieten eine sehr gute Moglichkeit mit
deutlich verringertem Versuchsaufwand zu vergleichbaren Ergebnissen zu gelangen. Ins-
besondere bei einer hohen Zahl von potentiellen Einfliissen bietet sich das Screening-
Verfahren an, um eine erste Sondierung der Haupteinfliisse durchzufiihren. Dennoch
zeigen die vorliegenden Ergebnisse auch deutliche Grenzen des Verfahrens. So ist eine
genaue Analyse und Deutung der Ergebnisse unabdingbar, wobei Fehler nicht ausgeschlos-
sen sind. Nichtlineare Abhéngigkeiten werden moglicherweise durch eine unpassende
Wahl der Faktoren schlecht bis gar nicht erkannt.

Die erfolgreiche Identifizierung der Haupteinfliise erméglicht nun auf dieser Basis eine
Detaillierung der Untersuchungen. So konnen die in diesem Abschnitt ermittelten Faktoren
genutzt werden, um die weiteren Versuche mit einer reduzierten Parameterzahl durchzu-
fithren. Dadurch verringert sich der Versuchsaufwand betrédchtlich, so dass die statistische

Versuchsplanung nicht mehr angewandt werden muss.

4.5 Detaillierung der Screening-Versuche

Die Versuche in Abschnitt 4.4 haben gezeigt, dass die Haupteinflussfaktoren auf die elektri-
sche Isolation das Substratmaterial, die Oberflichenbearbeitung und auch die Schichtdicke
sind. Eine Detaillierung der relativ gering aufgeldsten Screening-Versuche ist jedoch unab-

dingbar, um ein vollstdndiges Ergebnis zu erhalten.
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Hierzu werden in diesem Abschnitt zunédchst die dafiir notwendigen Versuchsreihen be-
schrieben und die Ergebnisse daraus dokumentiert. Anschlielend erfolgt eine eingehende
Analyse der Oberfldchen aller untersuchten Substratmaterialien.

4.5.1 Versuchsreihen zur Untersuchung des Einflusses von Schichtdicke,
Substratmaterial und dessen Oberflache

Die erweiterten Versuchsreihen und auch die Verifikation der Ergebnisse aus Abschnitt 4.4.4
erfolgt iber die am hiufigsten verwendete Untersuchungsmethode, der Verdnderung nur
eines Faktors pro Versuchslauf. Die untersuchten Einflussfaktoren werden dazu neu be-
stimmt und bestehen aus:

Substratmaterial: Die Anzahl der Schichtmaterialien wird erweitert. Es werden
nun alle in Abschnitt 4.2 vorgestellten Substrate beschich-
tet und somit ein Stahl (1.3505), eine Aluminiumlegierung
(3.1645) sowie eine Titanlegierung (3.7164) verwendet.

Oberflachenbearbeitung: Die untersuchten Oberflichen bestehen weiterhin aus ge-
drehten und polierten Oberflachen (vgl. Abschnitt 4.2.2).

Schichtdicke: Die Schichtdicke wird bei den Versuchen durch die Verdnde-
rung der Beschichtungszeit variiert, um Dicken im Bereich
von einigen 100 nm bis héchstens 4000 nm zu erhalten.

Isolationsschicht: Die Versuche werden wie in den bisherigen Versuchen mit Si-
liziumoxid durchgefiihrt. Zusétzlich wird der Versuchsraum

noch mit Aluminiumoxid als Isolationsschicht erweitert.

Von jeder der oben genannten Kombination aus Schichtmaterial, Substratmaterial und
Oberflaichenbearbeitung wurden wenigstens 6 Proben mit aufsteigender Schichtdicke
beschichtet. Die Abscheidung erfolgte wie gehabt mittels HF-Sputtern in einem nicht
reaktiven Prozess mit drei Probekérpern pro Versuchscharge. Die gewéhlten Sputterpara-
meter fiir die Beschichtung von Silizium- und Aluminiumoxid sind in Tabelle 4.8 darge-
stellt.

Die Versuchsdurchfiihrung entsprach dem folgenden Ablauf, der zu dem aus Abschnitt 4.4.2
vergleichbar ist:

1. Beschichtung der Probekérper mit der Isolationsschicht
2. Messen der Schichtdicke

3. Maskierblech vor der Probe positionieren

I

. Sputtern der Kontaktierungspunkte
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5. Messen der einzelnen Durchgangswiderstdnde

Zusitzlich zu den Durchgangswiderstinden wurde auch die Standardabweichung Si der

Messwerte der einzelnen Messpunkte pro Probekérper abgeschétzt:

n—1le

n

std ! z(ﬂi—ng) ,mitn=>5 4.7)
Nach Durchfiihrung der Versuche wurden die berechneten Widerstandswerte iiber der
Schichtdicke in einem Diagramm aufgetragen. Bei den Werten fiir den Durchgangswider-
stand muss beachtet werden, dass 120 M2 der gréB8te Widerstandswert ist, den das Labor-
Multimeter messen kann. Daher ist dies auch der maximale Durchgangswiderstand, der
in den Versuchen und damit auch im Diagramm erreicht werden kann. Wie bereits in
Abschnitt 4.1.1 erwéhnt, ist dieser Wert fiir die Isolation eines Diinnschichtsensors zum
Substrat hinreichend grof.

Die Ergebnisse der Versuche mit Siliziumoxid sind in der Abbildung 4.9a fiir gedrehte und
in 4.9b fiir polierte Oberflichen dargestellt. Die Abscheiderate fiir Siliziumoxid betrug etwa

35 nm/min.

Die detektierten Einfliisse in den vorangehenden Screening-Versuchen werden grundsatz-
lich bestétigt. Die Abhéngigkeit der Isolation von der Schichtdicke ist zudem sehr deutlich
erkennbar.

Wie in den vorherigen Versuchen sind die Widerstandswerte der Titanlegierung 3.7164 im
Vergleich am grofSten und zeigen bei polierter Oberfldche bereits bei einer Schichtdicke un-
terhalb von 1 pm eine gute Isolationswirkung. Auch die gedrehten Titanoberflichen zeigen

sehr gute Isolationswerte ab einer Schichtdicke von etwa 1,2 pm.

Die vergleichsweise guten Ergebnisse der gedrehten Stahloberflichen zeigen sich auch in

dieser Versuchsreihe, genauso wie die mangelhafte Isolation der polierten Oberfldchen. Bei

Si0, A]XOy
Leistung 300W | 400W
Druck 0,8 Pa 0,8 Pa

Sauerstoffzufuhr | 0 sccm | 0 sccm

Bias-Spannung ov ov

Target-Abstand 40mm | 40 mm

Unterbrechung nein nein

Tabelle 4.8: Gewihlte Sputterparameter fiir die Versuchsreihen
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Abbildung 4.9: Durchgangswiderstand tiber der Schichtdicke von HF-gesputterten Silizium-
oxid-Schichten und Standardabweichungen der Proben
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den gedrehten Stahloberflichen kann ab etwa 2 um Schichtdicke von einer guten Isolation
ausgegangen werden. Bei den polierten Probekorpern ist selbst bei einer Dicke iiber 3,5 um
keine gesicherte Isolation des Substrats gewdhrleistet.

Deutlich geringere und daher mangelhafte Widerstandswerte sind bei den neu hinzu ge-
kommenen Probekorpern aus der Aluminiumlegierung 3.1645 zu beobachten. Zwar zeigen
die polierten Oberflachen etwas bessere Werte als die gedrehten Proben, eine vollstdndige
und sichere Isolation kann jedoch auch bei dicken Schichten nicht festgestellt werden. Noch
dickere Schichten wurden nicht untersucht und sind, aufgrund des negativen Einflusses
auf die Diinnschichtsensorik, nicht von Relevanz fiir die Arbeit.

Zusétzlich wurden die Versuche auch mit Aluminiumoxid-Schichten durchgefiihrt, wobei
eine Abscheiderate von etwa 30 nm/min ermittelt wurde. Die Ergebnisse sind den Abbil-

dungen 4.10a und 4.10b zu entnehmen.

Die Verdnderungen im Vergleich zu den mit Siliziumoxid beschichteten Proben sind nur
marginal. Insgesamt ist eher eine dickere Schicht notwendig, um ein vergleichbares Ergeb-
nis zu erhalten.

So kann bei der Titanlegierung erst ab einer Schichtdicke von etwa 1,5 pm bis 2 um von einer
sicheren Isolation gesprochen werden. Die Stahllegierung kann wieder nur mit gedrehter
Oberflidche vollstdndig isoliert werden, wobei hier eine Schichtdicke von mehr als 3,5 um
bendtigt wurde. Die Proben aus Aluminium zeigten bei jeglicher Schichtdicke mangelhafte
Widerstandswerte.

Die Tabelle 4.9 fasst die Schichtdicken zusammen, ab denen mittels nicht-reaktivem HE-
Sputtern eine fiir die Diinnschichtsensorik hinreichende elektrische Isolation méglich
ist. Die Probekorper sollen dafiir den Maximalwert von R, ¢ > 120 M2 errreichen. Es ist

zudem angegeben, bei welchen Kombinationen eine nur magelhafte Isolation gemessen

wurde.
. . Schichtdicke
Substratmaterial Oberfliche

Si0, AL(Oy
edreht >2,0pm | >3,5um

Stahl (1.3505) 8 H H
poliert > 3,5um | nichtisol.
L. gedreht nicht isol. | nichtisol.

Aluminium (3.1645)

poliert nichtisol. | nicht isol.
edreht >1,2um | >1,5um

Titan (3.7164) & i i
poliert >1,0pm | >1,5pm

Tabelle 4.9: Notwendige Schichtdicken fiir die vollstindige elektrische Isolation der Probe-
korper (R;,g =2 120 MQ)
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Abbildung 4.10: Durchgangswiderstand iiber der Schichtdicke von HF-gesputterten Alumi-
niumoxid-Schichten und Standardabweichungen der Proben
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Die bisher vorgestellten Versuchsergebnisse miissen daher wie folgt rekapituliert wer-
den:

1. Die Durchgangswiderstdnde zeigen eine deutliche Abhéngigkeit von der Schichtdicke

2. Die Isolation eines metallischen Substrats durch eine elektrische Isolationsschicht ist

zudem abhéngig von der substratspezifischen Oberflichenbeschaffenheit

3. Es gibt Substratmaterialien, beziehungsweise Substratoberflichen, bei denen keine

elektrische Isolation oder nur eine Isolation im Ansatz méglich war. Dazu gehdren:
e Die Aluminiumlegierung 3.1645 in gedrehter als auch polierter Ausfiihrung
e Der Stahl 1.3505, vor allem mit polierter Oberflache

Die Ergebnisse legen die Vermutung nahe, dass die Mikrostruktur der Substratoberfldche,
welche nicht durch einfache Messung der Rauheitskennwerte darstellbar ist, einen be-
deutenden Einfluss auf die Isolationsschicht hat. Als Konsequenz aus diesem Ergebnis
muss daher eine genauere Untersuchung der verschiedenen Substratoberflachen erfolgen.
Der folgende Abschnitt wird daher zwei Analysemethoden beschreiben, welche an den

Oberflachen der verwendeten Metalle durchgefiihrt wurden.

4.5.2 Oberflachenanalyse der Substratmaterialien
4.5.2.1 Lichtoptische Analyse mittels Laser-Konfokalmikroskopie

Fiir die lichtoptische Analyse wurde ein konfokales Lasermikroskop vom Typ ,,LEXT OLS
4000 der Firma Olympus verwendet. Hierbei wird ein Laserstrahl auf der Oberfldche
fokussiert und rastert diese in einem vorgegebenen Bereich Punkt fiir Punkt ab. Durch
die Auswertung des von der Oberfldche reflektierten Lichts wird ein dreidimensionales
Gesamtbild errechnet.

Von allen drei Substratmaterialien wurden Aufnahmen der gedrehten als auch der polier-
ten Oberfldche gemacht. Anschlieffend wurden die Bilder verglichen und auf spezifische

Besonderheiten der Oberflichen untersucht.

Zwei- als auch dreidimensionale Aufnahmen der gedrehten Oberfldchen sind in den Abbil-
dungen 4.11a bis c dargestellt. Zunéchst féllt die Oberflachenstruktur der Aluminiumlegie-
rung 3.1645 auf, da diese deutlich kleinere Abstiande zwischen den einzelnen Drehriefen
aufweist als bei den anderen beiden Proben. Hierdurch ergibt sich ein eher unruhiges
Bild mit vielen, dicht aufeinander folgenden, spitzen Bergen und Télern des Profils. Die
gedrehten Oberflichen des Stahls und der Titanlegierung hingegen zeigen eine deutlich
gleichmaligere und weichere Ausformung des Oberflachenprofils nach der Drehbearbei-

tung.
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Abbildung 4.11: Aufnahmen der gedrehten Oberflachen mit dem Konfokalmikroskop: Zwei-

dimensional (links) und Dreidimensional (rechts)
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Vergleicht man die Beobachtungen der Oberflichen mit den Widerstandswerten im vorhe-
rigen Abschnitt 4.5.1, dann kénnte die unruhige und scharfkantige Oberflache der Alumi-
niumlegierung eine Erklarung fiir die mangelhafte Isolationsleistung im Vergleich zu den

anderen Substratmaterialien sein.

Die Unterschiede der gedrehten Oberflachen sind dabei nicht nur aufgrund des Substratma-
terials selbst zu erkldren, sondern insbesondere auch durch die verwendeten Bearbeitungs-
parameter. Jedes Material wurde mit den hierfiir optimalen Schnittparametern bearbeitet,
welche auf jahrelangen Erfahrungswerten beruhen. Eine Anpassung der Bearbeitung, ggf.
zu einem mehrstufigen Prozess, um eine Optimierung der Oberfldche fiir die Beschichtung
zu erreichen ist jedoch nicht erfolgt, da dies nicht Ziel dieser Arbeit ist. Vielmehr soll eine
elektrische Isolation von Standardmaterialien erreicht werden, die insbesondere durch her-
kommliche Bearbeitungsprozesse hergestellt wurden. Nur so kann auch eine industrielle
Anwendung und Weiterverwendung auf den unterschiedlichen und teils vorgegebenen

Oberflachentopographien gewdhrleistet werden.

Noch deutlicher wird diese mégliche Erklarung — Einfluss der unruhigen Oberfldchen-
strukturen auf die elektrische Isolation — bei Betrachtung der Aufnahmen der polierten
Oberflachen aus den Abbildungen 4.12a bis c. Die polierte Oberfldche der Titanlegierung
zeigt wiederum eine sehr homogene Oberflidche mit weichen Ubergéngen bei vorhandenen

Hohenunterschieden.

Bei der Stahloberflidche zeigt sich eine sehr feinkérnige und unruhige Struktur, bei der sehr
kleine, lokale Bereiche mit einer Héhe von bis zu 150 nm aus der Oberfldche herausstehen.
Die Aluminiumlegierung wiederum zeigt eine sehr glatte Grundoberfldche, welche aber
ebenfalls durch einzelne Sdulen mit einer Hohe von etwa 500 nm die aus der Oberfldche

hinaus zu wachsen scheinen, unterbrochen wird.

Zieht man hierzu die Ergebnisse der Versuche aus Abschnitt 4.5.1 als Vergleich heran, kann
auch bei den polierten Proben eine Abhédngigkeit zwischen den beschriebenen Charakteris-
tiken der Oberflichen und den Widerstandswerten erkannt werden. Die oben benannten,
unruhigen Oberfldchen des Stahls und der Aluminiumlegierung zeigen durchweg keine
ausreichenden Durchgangswiderstdnde. Auch durch Schichten, welche um ein vielfaches
dicker sind als die Hohe der Oberflaichenspitzen, konnte dieser Effekt nicht kompensiert wer-
den. Im Gegensatz dazu weist die vergleichsweise homogene Oberflache der Titanlegierung

bereits mit relativ diinnen Schichten exzellente Isolationswerte auf.

An dieser Stelle sei auch noch einmal auf die ermittelten Rauheitswerte der Proben hinge-
wiesen, welche in der Tabelle 4.4 auf Seite 46 bereits genannt wurden. Trotz der durchweg
guten Rauheitswerte der Proben und der Verwendung geeigneter Polierverfahren, ist ein

negativer Einfluss durch die Bearbeitung dennoch nicht auszuschlieBen. Ebenso kann
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Abbildung 4.12: Aufnahmen der polierten Oberflichen mit dem Konfokalmikroskop: Zwei-

dimensional (links) und Dreidimensional (rechts)
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die Ursache jedoch auch in der vorhandenen Kombination der einzelne Werkstoffe ver-
mutet werden. Im folgenden Abschnitt werden daher die Oberflichenbestandteile der

untersuchten Proben intensiver betrachtet.

4.5.2.2 Analyse der Oberflichenbestandteile mittels EDX

Die Unterschiede der Oberflichenstruktur sind insbesondere bei den polierten Probe-
korpern deutlich und durch den Einfluss auf die Giite der Isolation von hohem Interes-

Se.

Fiir den Stahl (1.3505) konnte in [Ber06] eine mogliche Ursache der UnregelmiaRigkeiten
gefunden werden. Dort wird ein Karbiddurchmesser von 0,8 um bis 1 ym genannt — die
gefundenen Spitzen weisen eine vergleichbare Gro3e auf. Die Karbide sind moglicherweise
in der Oberflache sichtbar geworden, da sie eine hohere Hérte besitzen und somit heraus

poliert wurden.

Fiir die Aluminiumlegierung (3.1645) konnte zundchst keine Begriindung gefunden werden.
Moglicherweise wurden auch hier durch das Polieren bestimmte Anteile der Legierung

hervorgehoben.

Die Oberfldche der Titanlegierung (3.7164) zeigt die typischen Strukturen einer a-£-Ti-
tanlegierung mit deutlich sichtbaren Korngrenzen zwischen den Gefiigebestandteilen.

Vergleichbare Aufnahmen sind beispielsweise in [Liit07] zu finden.

Um eine weitergehende Beschreibung der im vorherigen Abschnitt gezeigten Eigenschaften
der Oberfldchen, sowie eine Bestdtigung der genannten Hypothesen zu erhalten, wurden
die Proben im REM betrachtet und mittels EDX analysiert.

Die Abbildung 4.13 zeigt das Ergebnis eines sogenannten Line-Scans mittels EDX eines
Probekorpers aus der Titanlegierung (3.7164). Hierbei werden die Elemente dargestellt,
welche bei der gezeigten Linie im unteren Bildabschnitt vorkommen. Die x-Achse beschreibt
dabei den Anteil des jeweiligen Elements. In diesem Fall zeigt sich eine recht gleichmalige
Verteilung der Elemente Titan, Vanadium und Aluminium, also den Hauptbestandteilen
der Legierung. Wie in der lichtoptischen Analyse sind auch hier keine Auffélligkeiten bei

diesem Material festzustellen.

Bei der Untersuchung der Stahloberfliche wurde versucht, die Verdnderungen an den klei-
nen Erhebungen zu scannen, um eine Aussage iiber deren Zusammensetzung zu erhalten.
Daraus ergibt sich der in Abbildung 4.14 dargestellte Verlauf der Elemente. Selbstverstdand-
lich ist das Element Eisen dominierend iiber die gesamte Linie. Dariiber hinaus wurden

noch die typischen Legierungsanteile Chrom und Kohlenstoff gefunden. Wie das Ergebnis
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Abbildung 4.13: Line-Scan mittels EDX einer polierten Oberfldche der Titanlegierung 3.7164
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Abbildung 4.14: Line-Scan mittels EDX einer polierten Oberfldche des Stahls 1.3505
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zeigt, konnten bei den Erhohungen erhdhte Werte fiir Chrom detektiert werden. Die am An-
fang des Abschnitts getroffene Vermutung, dass Chromkarbide der Ausldser fiir die relativ

unregelméRige Oberfldche sein konnten, wurde somit bestétigt.

AuBerdem zeigt die Stahloberflidche auch einzelne, kugelférmige Ausrisse. In Abbildung
4.15a ist die Aufnahme eines solchen Defektes im REM zu sehen. Die flachige Analyse
der Kohlenstoff-Verteilung mit dem EDX aus Abbildung 4.15b, zeigt eine Erh6hung der
Kohlenstoff-Konzentration an dieser und an vergleichbaren Stellen. Diese Erhhung des
Kohlenstoffanteils konnte eine lokale Versprodung bedingen, wodurch diese Bereiche der

Proben im Schleif- und Polierprozess leichter heraus gerissen werden kénnen.

Im Falle der Aluminiumlegierung 3.1645 zeigten sich im vorherigen Abschnitt einzelne,
heraus stehende Inseln auf der Oberfldche. Auch hier wurde ein Line-Scan durchgefiihrt,
dessen Ergebnis in Abbildung 4.16 dargestellt ist. Die Verringerung des Aluminiuman-
teils an den Erhebungen ist sehr deutlich zu erkennen. Neben erh6hten Anteilen von
Kupfer, konnte auch Magnesium, Mangan und Silizium an diesen Stellen detektiert wer-

den.

Es kann daher davon ausgegangen werden, dass diese Cluster durch die im Herstellungs-
prozess durchgefiihrte Ausscheidungshirtung entstanden sind. Im Polierprozess werden
diese hirteren Bestandteile freigelegt und stehen aus der Grundfldche hervor. Sie konnten
aber auch bei der Drehbearbeitung herausgerissen oder mitgezogen werden, was ebenfalls
zu deutlichen Unregelméligkeiten in der Oberfldche fithren wiirde.

Die Ergebnisse aus den Betrachtungen der Oberflache mit dem Konfokalmikroskop haben
sehr deutliche Unterschiede in den Oberflichen der Probekorper gezeigt. Mit Hilfe der
EDX-Analyse konnten nun auch die Ursachen fiir diese Unterschiede visualisiert und belegt

werden.

@®Fe OC

SE: MAG: 2003x HV: 20kV WD: 8,6mm

2 um 2000x 15000 Vv

(a) REM-Aufnahme (b) Kohlenstoff-Verteilung mittels EDX

Abbildung 4.15: Analyse eines Oberflichendefekts an einer polierten Probe des Stahls
1.3505
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Abbildung 4.16: Line-Scan mittels EDX einer polierten Oberfliche der Aluminiumlegierung
3.1645

4.6 Zusammenfassung und Diskussion der Ergebnisse

Zu Beginn dieses Kapitels wurden zunéchst die Methoden zur Charakterisierung der Iso-
lationsschichten beschrieben. Hierbei ist als Auswertungsverfahren die Kontaktierung
uber gesputterte Messpunkte sowie die Messung des Isolationswiderstands der Schicht
zur Anwendung gekommen. Zusitzlich wurden die Verfahren zur Schichtdickenmessung
und weitere Analysemethoden wie REM und EDX kurz erldautert. Im Anschluss wurden die
untersuchten Substratmaterialien und die Préparation der Probekdrper fiir die Versuche
vorgestellt. Durch die Wahl von drei sehr unterschiedlichen Werkstoffen mit grofem Anwen-

dungsgebiet ist ein moglichst breites Untersuchungsfeld verfolgt worden.

Fiir die Versuche musste die gro8e Menge an potentiellen Einflussfaktoren auf die Isola-
tionsschicht reduziert werden, sodass zehn Faktoren mit der grofsten Wahrscheinlichkeit
auf eine Einflussnahme ausgewéhlt wurden. Aus diesen zehn Faktoren konnten die Haupt-
einfliisse dann mit Hilfe der statistischen Versuchsplanung ermittelt werden. Es sind das
Substratmaterial, die Oberflachenbearbeitung und die Schichtdicke.

In einer deutlich erweiterten Versuchsreihe wurden daher diese Faktoren mit allen drei
Werkstoffen sowie Siliziumoxid als auch Alumniumoxid als Isolationsschichtmaterial un-
tersucht. Die daraus gewonnenen Erkenntnisse — eine zufriedenstellende Isolation konnte
nicht fiir alle Kombinationen erreicht werden - fithrten schlieflich zu einer Mikrostruktur-
analyse der Oberflachen der Substrate.
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Schichtdicke

Die durchgefiihrten Versuche haben durchweg eine Abhédngigkeit der Giite der elektrischen
Isolation zur Schichtdicke gezeigt. Die Ergebnisse unterstreichen somit den auch in ver-
schiedenen Literaturquellen benannten Einfluss auf die elektrische Isoaltionsschicht (vgl.
[Lil2; Hat82; Her02; Lil1; Her03; Gar93b]).

So wurden Mindestschichtdicken von 1,0 pm bis 3,5 pm fiir eine elektrische Isolation der
Probekorper identifiziert. Allerdings muss vermerkt werden, dass nicht mit jeder Kombi-
nation aus metallischem Substrat und Oberflichenbearbeitung eine sichere elektrische
Isolation bei einer Schichtdicke unter 4 um erreicht werden konnte. Dieser Zusammen-
hang ist in Tabelle 4.9 aus Abschnitt 4.5.1 deutlich erkennbar. Demnach konnte auch mit
vergleichsweise dicken Schichten keine elektrische Isolation auf den Probekorpern der

Aluminiumlegierung 3.1645 erreicht werden.

Substratmaterial und Oberflachenbearbeitung

Wie die Tabelle 4.9 ebenfalls zeigt, ist eine starke Abhéngigkeit der Isolationsfahigkeit der
diinnen Schicht vom gewihlten Material und dessen Oberflichenbearbeitung gegeben.
Daraufhin wurden Untersuchungen an der Mikrostruktur der Proben vorgenommen um
den Grund fiir die Schwéchen in den Isolationswerten zu ermitteln. Mit Hilfe der Analysen
im Laser-Konfokalmikroskop und auch durch das EDX konnten diverse Besonderheiten
beziiglich der Substratoberflichen festgestellt werden.

Die problematischen Werkstoffe 1.3505 (100Cr6 Stahl) und 3.1645 (Aluminiumlegierung
AlCuMgPb) weisen im Vergleich zu der sehr homogenen Oberfldche des 3.7164 (Titanlegie-
rung Ti6Al4V) deutliche UnregelmiRigkeiten auf. Hierbei sind vor allem die polierten Pro-
bekoérper zu nennen, bei denen in beiden Fillen einzelne Spitzen aus der Grundoberfldche
hervor stehen. Im Falle des Stahls wird hier von Chromkarbiden und bei der Aluminium-
legierung von Riickstdnden aus der Ausscheidungshirtung ausgegangen, welche durch den
Poliervorgang herauspoliert wurden. Zudem konnten Ausrisse sichtbar gemacht werden,

die vermutlich auch beim Drehen in gro8er Menge auftreten.

Da die gedrehten Proben — vor allem beim Stahl — tendenziell besser als die polierten
Proben waren, ist davon auszugehen, dass nicht die Ausbriiche sondern, wie auch bei
der Aluminiumlegierung, vor allem die zuriick gebliebenen Spitzen fiir die Defekte in den

Isolationsschichten verantwortlich sind.
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Kapitel 4. Experimentelle Untersuchungen am Schicht-Substrat-System

Diskussion

Mit den bisher verwendeten Verfahren und Schichtdicken konnte nicht in allen Fillen eine
gute elektrische Isolationsschicht erzielt werden. Wie gezeigt, haben die oben beschriebe-

nen Oberfldcheneigenschaften einen sehr bedeutenden Einfluss auf die Isolation.

Eine Moglichkeit die Isolation zu verbessern, wére die Entwicklung eines angepassten,
moglicherweise mehrstufigen Dreh-, oder Polierprozesses oder die Verwendung alternativer
Bearbeitungsmethoden wie Schleifen, Lippen oder Strahlen. Die Entwicklung einer solchen
Fertigungsstrategie ist jedoch nicht Ziel dieser Arbeit. Die Isolationsschichten sollen auf
herkdmmlichen Metallen funktionieren, welche zudem durch Standardverfahren bearbeitet

wurden.

Der zweite Losungsansatz besteht in der Applikation noch dickerer Schichten auf den
problematischen Materialien. Die Uberdeckung der gefundenen Spitzen in der Oberfldche
konnte so gegebenenfalls ab einer gewissen Schichtdicke ermdoglicht werden. Das Ziel
dieser Arbeit ist jedoch, mdéglichst diinne Schichten abzuscheiden um so den Einfluss auf

die Sensorik und den Abstand zur Bauteiloberfliche zu minimieren.

Da wie gezeigt, die Isolation von Substraten mit UnregelméRigkeiten der Substratober-
flachen im Bereich von 150 nm bis 500 nm durch Schichten mit einer Dicke von bis zu 4 pym
nicht moglich ist, so ist anzunehmen, dass ein Einfluss auf die Schichtmorphologie besteht.
Dieser Einfluss scheint an diesen Spitzen ein dichtes, homogenes Schichtwachstum oder die
Haftung zu behindern, womit die Ursache im Schichtwachstumsprozess an der Oberflache
begriindet wire. Es gilt daher die Schicht beziehungsweise den Abscheidungsprozess zu
optimieren. Eine héhere Energie kann die genannten Punkte Dichte, Homogenitdt und
Haftung der Schicht positiv beeinflussen, weshalb dieser Ansatz im folgenden Kapitel

verfolgt wird.
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5 Optimierung des Abscheidungsprozesses
durch Anwendung hochionisierter Plasmen

Die Beobachtungen des Schichtwachstums fuf3en auf den grundsétzlichen Untersuchungen
von Thornton und Messier [Tho74; Mes84]. Der Schichtbildungsprozess wird dartiber hin-
aus auch in den Quellen [Han09; Gro09; Ven94] ausreichend beschrieben. Es wird daher nur

auf die Eigenschaften eingegangen, die fiir diesen Fall von Relevanz sind.

In [Kie93] heildt es: ,Der Weg, den ein kondensierendes Teilchen auf der Substratoberfldche
zuriicklegt, bis ein vollstdndiger Energieaustausch mit den Substrat- bzw. Schichtbaustei-
nen stattgefunden hat, ist von ausschlaggebender Bedeutung fiir den Schichtbildungspro-
zess“. Demnach sind die adsorbierten Atome bei geringerer kinetischer Energie eher an
einen Ort gebunden und streuen erst bei hoherer Energie auf der Oberflache, das heil3t zei-
gen eine erhdhte Mobilitdt. Méchte man kompakte und dichte Schichten erhalten, wie im
hier vorliegenden Fall, sollten die Teilchen vor dem Kondensieren auf der Substratoberfla-
che also eine moglichst hohe Beschleunigung erfahren und einen kurzen Weg zuriickgelegt
haben.

Wie in [Han09] erldutert, ist die Struktur einer Schicht sowie deren Keimbildung und
Wachstum eng mit der eingebrachten Energie verbunden. Eine hohere Sputterleistung
und ein damit verbundenes, verstéarktes lonen-Bombardement der aufwachsenden Schich-
ten kann zu einer Verdichtung derselben fiihren [Fril0b]. Dennoch ist auch die Ober-
grenze zu beriicksichtigen, bei der wiederum ein Sputtern der Substratoberfldche ein-
tritt.

Neben der reinen Leistungserh6hung, welche durch die Sputteranlage begrenzt ist, wird
beim sogenannten High Power Impulse Magnetron Sputtering (HiPIMS) eine deutlich héhe-
re [onisierung erreicht, ohne die durchschnittliche Leistung am Target zu erhohen. Eine Ein-
fiihrung in diese Technologie sowie die Untersuchung der Hypothese, ob durch eine héhere
Ionisierung im Beschichtungsverfahren auch dichtere und demnach defektfreie, elektrische
Isolationsschichten auf den bereits identifizierten, problematischen Oberflichenstrukturen

abgeschieden werden kénnen, wird dieses Kapitel geben.
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Kapitel 5. Optimierung des Abscheidungsprozesses durch Anwendung hochionisierter Plasmen

5.1 Einfiihrung in die HiPIMS-Technologie

Das High Power Impulse Magnetron Sputtering (HiPIMS) ist eine Abwandlung des her-
kdmmlichen Gleichspannungs-Magnetronsputtern (DC-MS). Anstatt einer gleichmallig
anliegenden Spannung werden beim HiPIMS-Verfahren sehr kurze Pulse verwendet womit
eine hohe Leistungsdichte und somit eine hohe Ionisierung der Metalle im Plasma erreicht

wird.

Die Technologie geht auf die Veréffentlichung von Kouznetsov et al. im Jahre 1999 zurtiick
[Kou99]. Darin wird eine neuartige Technologie beschrieben, welche die bereits genannte
hohe Leistungsdichte am Target verwendet und somit eine h6here Ausnutzung des Tar-
getmaterials aber insbesondere auch verbesserte Schichteigenschaften im Vergleich zum
DC-MS erreicht.

Durch die geringe Leistungsdichte im herkdmmlichen Magnetron-Sputterprozess wird nur
ein sehr kleiner Teil des zerstiubten Materials ionisiert. Erhéht man die Leistungsdichte
im DC-Prozess wiirde neben der Plasmadichte auch der Anteil der lonisierung steigen.
Allerdings kann das Target nur eine maximale Leistung tragen, bevor es, abhingig von
Leistung und Dauer, zu schmelzen beginnt. Im HiPIMS Prozess wird diese hohe Leistung
jedoch nur in sehr kurzen (im ps- bis ms-Bereich), sich wiederholenden Pulsen an das Target
abgegeben, wodurch die mittlere Leistung gegeniiber dem DC-Prozess nicht hoher ist und
die Temperaturen am Target nicht signifikant steigen [Ehi02; Lun10].

Der Zusammenhang zwischen Leistungsdichte, Einschaltdauer und einer méglichen Be-
schddigung des Targets ist in Abbildung 5.1 noch einmal dargestellt. Hierbei wird neben
dem reinen DC-MS auch das gepulste DC-MS sowie der Ubergangsbereich zum HiPIMS,
das Modulated Pulse Power Magnetron Sputtern (MPP-MS) eingeordnet. Das gepulste DC-
MS und das MPP-MS werden in dieser Arbeit nicht weiter verfolgt, ndhere Erldauterungen

konnen beispielsweise [Lin09] und [Gud12] enthommen werden.

Grundsitzlich kann eine herkémmliche DC-Magnetron-Sputteranlage einfach auf eine
HiPIMS-Anlage umgebaut werden. Hierzu wird entweder nur eine Puls-Einheit zwischen
dem vorhandenen Generator und dem Target angeschlossen oder es wird ein Generator mit
einer kombinierten DC-Leistungsversorgung und Puls-Steuerung verwendet. Der weitere

Anlagenaufbau kann in der Regel bestehen bleiben.

Die typischen Spannungs- und Stromkurven einer HiPIMS-Entladung sowie die Begriffe
Pulsdauer und Pulsabstand sind in der Abbildung 5.2 dargestellt. Die Spannung liegt im
Vergleich zum DC-MS nur sehr kurz an, so dass in der #,,,-Zeit der Strom kurzzeitig ansteigt
und wieder abfillt. Diese Pulsdauer kann mit dem in dieser Arbeit verwendeten Generator
eine Linge t,, von 10 us bis 500 ps haben. Der zeitliche Abstand der Pulse und damit die Fre-

quenz fy ;s ist in einem Bereich von 50 Hz bis 1000 Hz einstellbar.
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Abbildung 5.1: Zusammenhang zwischen der Leistungsdichte, der Einschaltdauer und
einer moglichen Targetbeschddigung im DC- und HiPIMS-Sputterprozess
(angelehnt an [Gud12])
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Abbildung 5.2: Typische Entladung und die verwendeten Bezeichnungen fiir den HiPIMS-
Sputterprozess
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Kapitel 5. Optimierung des Abscheidungsprozesses durch Anwendung hochionisierter Plasmen

Die Vorteile im Schichtwachstum, eine deutliche Erhéhung der Schichthaftung und der
Dichte der Schichten, bei dieser Technologie werden, wie bereits erwdhnt, durch eine
hohe Ionisierung im Plasma erreicht. Verschiedene, deutlich glattere und dichtere metalli-
sche Schichten werden auch in [Ala05], [Lun10] und [Str11] priasentiert. Der hohe Ionisie-
rungsgrad ermoglicht zudem ein verbessertes Aspektverhiltnis, etwa bei der Beschichtung
von Léchern und Grében, wie die Ergebnisse beispielsweise in [Kou99] und [Ala05] zei-
gen.

Der grof3te Nachteil der HiPIMS-Technologie ist neben den hoheren Kosten fiir gepulste
Generatoren vor allem die geringere Abscheidungsrate von metallischen Schichten im
Vergleich zum DC-MS.

5.1.1 Abscheidung dielektrischer Schichten

Die Abscheidung dielektrischer Schichten erfolgt analog zum DC-Magnetronsputtern in
einem reaktiven Abscheidungsprozess. Fiir die Versuche mit HiPIMS wurde Aluminiumoxid
als elektrische Isolationsschicht untersucht. Aluminiumoxid zeigte im vorherigen Kapitel
durchweg schlechtere Isolationswerte auf den Probekorpern als Siliziumoxid (vgl. Tabel-
le 4.9). Um einen deutlichen Unterschied in den Abscheidetechnologien zu identifizieren,
bietet sich die Verwendung von Aluminiumoxid daher an.

Die im DC-Prozess auftretende Hysterese bei der Einleitung des Reaktivgases in die Sput-
terkammer (vgl. Abschnitt 3.1.2.1) ist im HiPIMS-Prozess deutlich verringert [Wal08; Lun10;
Gud12]. Wallin und Helmersson berichten sogar von einem hysteresefreien Prozess der Alu-
miniumoxidabscheidung, Hala et al. zeigen dieses Phdanomen fiir Nioboxid [Wal08; Hal12].
Ein Absinken der Beschichtungsrate ab einer bestimmten Reaktivgaskonzentration wird in
den Quellen jedoch weiterhin beobachtet.

Allerdings konnen signifikant hohere Abscheideraten im Vergleich zum DC-MS und ohne
die Verwendung einer schnellen Prozessgasregelung erreicht werden [Hal12]. Die Griin-
de fiir die genannten Eigenschaften sind an Hand der zur Verfiigung stehenden Litera-
tur noch nicht vollstindig erkldrbar [Lun10; Gud12]. Als Méglichkeit wird eine héhere
Erosionsrate wihrend der Pulsdauer und die damit verbundene Reinigung des Targets
genannt.

Bei der Abscheidung von Aluminiumoxid mittels HiPIMS konnte in dieser Arbeit eine d4hn-
liche Prozesscharakteristik beobachtet werden. Die Hysterese ist zwar noch vorhanden,
wenn doch deutlich verringert. Es zeigte sich allerdings ab einem bestimmten Sauerstoff-
fluss ein sehr abrupter Wechsel in einen instabilen, vergifteten Modus. Sind die passenden

Prozessparameter jedoch gefunden, konnte eine im Vergleich zum nicht-reaktiven HF-
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5.2. Untersuchungen zur Abscheidung von Aluminiumoxid-Schichten mittels HiPIMS

sowie reaktiven DC-Prozess hohe Abscheiderate erreicht werden, wie die Ergebnisse im

folgenden Abschnitt zeigen werden.

5.2 Untersuchungen zur Abscheidung von
Aluminiumoxid-Schichten mittels HiPIMS

Die Versuche sollen die Eignung von Aluminiumoxidschichten fiir die elektrische Isolation
metallischer Substrate untersuchen, welche mittels HiPIMS abgeschieden werden. Hier-
zu wird ein Vergleich zu den bisherigen Ergebnissen der Schichten mittels HF-Sputtern

gezogen.

5.2.1 Versuchsaufbau und -durchfiihrung

Der fiir die Versuche verwendete Generator sowie dessen Leistungsdaten und Einstellpara-
meter wurden bereits in Abschnitt 3.1.3 und 5.1 beschrieben. Um den Beschichtungsprozess
ohne weitere Modifikationen der Anlage stabil durchfithren zu kénnen, wurde die Puls-
dauer auf einen Wert von 100 us und die Frequenz auf 1000 Hz eingestellt. Die weiteren
Einfliisse von Pulsdauer sowie der Frequenz wurden bei den folgenden Versuchen nicht

eingehend untersucht.

Die Werkstoffe und die Oberflichenbearbeitung, sowie die Aufnahme in der Sputterkammer
sind wie in den bisher beschriebenen Versuchen ausgefiihrt und demnach nicht verdndert.
Die Schichtdicken und die Durchgangswiderstdnde wurden ebenfalls wie im Abschnitt 4.1

analysiert.

Die Abscheidung erfolgt in einem reaktiven Prozess mittels eines Aluminiumtargets und
der Einleitung von Sauerstoff in die Prozesskammer. Zur Einstellung der Prozessparameter
fiir die reaktive Abscheidung wurde zunichst eine konstante Leistung eingestellt und durch
Variation der Sauerstoffzufuhr der Ubergang in den vergifteten Bereich ermittelt. Auf Basis
dieser Werte konnte die Targetspannung ausgewidhlt werden. Die Sauerstoffzufuhr wurde
dann so weit erhoht, dass eine Leistung von etwa 200 Watt am Target erreicht wird. Eine

hohere Leistung konnte nicht stabil aufrecht erhalten werden.

Grundsitzlich konnte kein tiberschlagsfreier (Arc-freier) Prozess beobachtet werden, wenn
Schichten mit einem ausreichenden Sauerstoffgehalt abgeschieden wurden. Ab einem
Sauerstofffluss von etwa 1,4 sccm wurde jedoch ein schlagartiger Wechsel in einen instabilen
Bereich beobachtet.

Eine vollstdndige Auflistung der verwendeten Parameter istin Tabelle 5.1 hinterlegt.
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A]xOy (HiPIMS)

Spannung 420V
Pulsdauer 100 us
Pulsfrequenz 1000 Hz
Druck 0,8Pa
Sauerstoffzufuhr 1,2 sccm
Res. Leistung 200W
Bias-Spannung ov
Target-Abstand 40 mm

Tabelle 5.1: Gewihlte Sputterparameter fiir die HiPIMS-Versuche

Um eine Vergleichbarkeit zu den bisher erarbeiteten Ergebnissen herzustellen, wurden wie-
derum Schichten mit einer Dicke von wenigen 100 nm bis zu 4000 nm abgeschieden. Die Va-

riation der Dicke wurde iiber die Beschichtungsdauer vorgenommen.

Die festgestellten Abscheideraten betrugen dabei bis zu 55 nm/min und sind damit deut-
lich hoher als die in Abschnitt 4.5.1 ermittelten Werte der HF-Abscheidung von AlXOy (ca.
30 nm/min) und von SiO, (ca. 35 nm/min). Dies ist insofern beachtlich, da zum einen die
zusétzliche Sauerstoffzufuhr bei der reaktiven Abscheidung die Schichtraten bisher deutlich
verringert hat und zum anderen, eine um bis zu 50% geringere Sputterleistung verwendet

wurde.

5.2.2 Isolationseigenschaften der HiPIMS-Schichten

Im Folgenden werden die Ergebnisse zur Isolation der Aluminiumoxidschichten dargestellt,

welche im HiPIMS-Verfahren abgeschieden wurden.

Die gemittelten Durchgangswiderstdnde und die Standardabweichung der einzelnen Schich-
ten auf den Probekdrpern wurden iiber der Schichtdicke aufgetragen. Die Berechnung

der Werte erfolgte analog zu den Berechnungen in Abschnitt 4.5.1. Die Ergebnisse fiir die

gedrehten Proben sind im Diagramm der Abbildung 5.3a, die der polierten Proben im

Diagramm der Abbildung 5.3b dargestellt.

Wiederum zeigen die Aluminiumoxid-Schichten auf den Probekérpern der Titanlegierung
(3.7164) die besten Isolationseigenschaften. Kein Probekorper dieser Kombination, ob
gedreht oder poliert, zeigte einen Durchgangswiderstand unterhalb der Messschwelle von
120 MQ. Auch bei Schichtdicken kleiner als 500 nm konnten die Probekoérper hinreichend

isoliert werden.
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Die Schichten auf den Stahl-Probekorpern (1.3505) zeigen ebenfalls sehr gute Widerstands-
werte. So konnten bei den gedrehten Probekérpern mit Schichtdicken unter 1500 nm noch
einzelne Messpunkte nachgewiesen werden, die vermutlich noch kleine Fehlstellen in der
Schicht aufweisen. Bei den polierten Oberflichen scheint diese Grenze weiter zu diinneren
Schichten verschoben zu sein. Bis auf einen Ausreif3er bei etwa 1600 nm zeigen die Schich-

ten bereits ab einer Dicke von etwa 750 nm hohe Isolationswerte.

Der dritte untersuchte Substratwerkstoff, die Aluminiumlegierung 3.1645, zeigt, wie auch
in den Versuchen im vorigen Kapitel, die im Vergleich schlechtesten Widerstandswerte
der abgeschiedenen Schichten. Dennoch wurde insbesondere bei den gedrehten Oberflé-
chen bereits ab etwa 1250 nm ein Durchgangswiderstand iiber 120 M2 ermittelt. Bei den
polierten Oberfldchen ist bei diinneren Schichten zunédchst kein ausreichender Widerstand
festzustellen. Zwar schwankt der Wert bei Schichtdicken von 1500 nm bis 2000 nm noch
im Bereich um 80 M bis 100 M(?, eine vollstdndige Isolation der Probekorper kann jedoch
ab einer Dicke von etwa 2500 nm beobachtet werden.

In Tabelle 5.2 sind die Ergebnisse der HiPIMS-Abscheidung noch einmal zusammenge-
fasst.

. . Schichtdicke
Substratmaterial Oberfliche .
A]xOy (HiPIMS)
gedreht >1,2pm
Stahl (1.3505)
poliert >0,75um
. gedreht >12pm
Aluminium (3.1645)
poliert >2,0um
i gedreht >0,5pm
Titan (3.7164)
poliert > 0,3 pm

Tabelle 5.2: Notwendige Schichtdicken fiir die vollstdndige elektrische Isolation der Probe-
korper mittels HiPIMS (R, , ¢ = 120 MQ)
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6 Analyse und Vergleich der abgeschiedenen
Schichten

In diesem Kapitel werden zunéchst die Ergebnisse der elektrischen Isolationsschichten ge-
geniibergestellt. Darauf folgt eine Untersuchung der Schichtstéchiometrie, um einen mog-
lichen Einfluss auf die unterschiedlichen Isolationswerte der Abscheidungsvarianten ablei-
ten zu kdonnen. AnschlieRend werden die Bruchflichen der unterschiedlichen Schichten aus

Siliziumoxid und Aluminiumoxid vorgestellt und miteinander verglichen.

In Tabelle 6.1 sind die Ergebnisse aus den Kapiteln 4 und 5 zur notwendigen Schicht-
dicke fiir eine Isolation der Probekérper noch einmal zusammengefasst und gegeniiberge-
stellt.

Vergleicht man die Ergebnisse der Schichten aus der HiPIMS-Abscheidung mit der nicht
reaktiven HF-Abscheidung aus Abschnitt 4.5.1, so kdnnen die folgenden Punkte konstatiert

werden:

1. Die bereits sehr guten Werte zur elektrischen Isolation der Titanlegierung (3.7164)
sind mit den Schichten, welche im hochionisierten Plasma abgeschieden wurden,
nochmals verbessert. Das heilst, dass die notwendige Schichtdicke weiter verringert

werden konnte.

2. Geringere Schichtdicken fiir die Isolation kdnnen auch bei den gedrehten Stahl-
Probekorpern (1.3505) beobachtet werden. Ganz wesentlich haben sich zudem die
Ergebnisse der polierten Proben dieses Werkstoffs verbessert, bei denen eine sehr
gute Isolation {iberhaupt erst mit der alternativen Beschichtungstechnologie erreicht

wurde.

3. Die HiPIMS-Schichten erreichen auch bei der Aluminiumlegierung (3.1645) eine
entscheidende Verdnderung. Unabhéngig von der Oberflachenbearbeitung wird —
zwar erst bei vergleichsweise dickeren Schichten — eine elektrische Isolation des

Grundkorpers erreicht, was mit der HF-Abscheidung nicht gelungen ist.

Die Ergebnisse zeigen somit einen sehr deutlichen Unterschied zu den Isolationswerten
der konventionell im HF-Prozess abgeschiedenen Schichten. Um die méglicherweise da-

fiir ursdchlichen Unterschiede im Schichtwachstum analysieren zu kdnnen, werden in
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notwendige Schichtdicke
Substratmaterial Oberfliche 8
Sio, ALO, | ALO, (HiPIMS)
edreht >2,0um >3,5um >1,2um
Stahl (1.3505) g " " a
poliert > 3,5um nicht isol. >0,75um
.. gedreht nichtisol. | nichtisol. >1,2pm
Aluminium (3.1645)
poliert nichtisol. | nichtisol. >2,0pm
edreht >1,2um >1,5um >0,5um
Titan (3.7164) g H H H
poliert >1,0um >1,5um >0,3um
Schichtraten 35nm/min | 30 nm/min 55 nm/min

Tabelle 6.1: Vergleich der Ergebnisse mittels HF und HiPIMS abgeschiedener Schichten fiir
die vollstdndige Isolation der Probekérper

den folgenden Abschnitten Untersuchungen der Stochiometrie und des Schichtaufbaus
durchgefiihrt.

6.1 Stochiometrie der Schichten

Zur Untersuchung der Stéchiometrie der Schichten wurde mit dem EDX eine Element-
analyse der Schichtoberflachen durchgefiihrt und zwar sowohl an den HF-gesputterten
Siliziumoxid- und Aluminiumoxidschichten als auch an den Aluminiumoxidschichten aus
der HiPIMS-Abscheidung.

Die nicht-reaktiv abgeschiedene Siliziumoxidschicht ist dabei mit einem Verhéltnis von
2,15 O zu Si als nur leicht tiberstéchiometrisch zu bewerten. Ein gering tiberstéchiome-
trischer Wert von 1,51 O zu Al konnte auch bei der ebenfalls im HF-Prozess abgeschiedenen

Aluminiumoxidschicht nachgewiesen werden.

Die reaktiv abgeschiedene Schicht im HiPIMS-Prozess zeigte einen stochiometrischen
Aufbau mit einem Anteil von 1,50 O zu Al. Alle Schichten enthalten zusétzlich noch sehr ge-
ringe Mengen des Prozessgases Argon (< 1,5 %). Somit konnte bei keiner der Schichten eine

deutliche Abweichung von der Stéchiometrie nachgewiesen werden.

6.2 Analyse der Bruchflachen

Es ist zundchst festzuhalten, dass bei der Abscheidung mit dem HF-Generator in der ver-

wendeten Anlage vermutlich amorphe Schichten abgeschieden wurden. Wie die Zusam-
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menfassung verschiedener Abscheidungsvarianten von Aluminiumoxid in [Ewe12] zeigt,
kénnen sich kristalline Schichten mit der hier verwendeten Technologie erst ab deutlich ho-
heren Substrattemperaturen entwickeln. Eine Einstellung der Substrattemperatur konnte
im vorliegenden Fall jedoch nicht vorgenommen werden. Das Wachstum von amorphen
Schichten ist gepréigt durch eine, im Gegensatz zum kristallinen Aufbau, nur begrenzte
Nahordnung ohne Fernordnung [Ley85]. Grundsétzlich kénnen dadurch kleinste Fehlstel-
len im Gitter auch durch andere Atome ,aufgefiillt* werden, was sich evtl. positiv auf die
elektrische Isolation auswirken konnte.

Die Bruchflichen kénnen nur eine lokal begrenzte Aussage iiber das Schichtwachstum
geben, die Verdnderungen tiber die Probenoberfldche konnen jedoch als minimal an-
genommen werden. Sie eignen sich daher sehr gut als Vergleich der einzelnen Schichten
untereinander. Hierbei werden die Aufnahmen der nicht-reaktiv abgeschiedenen Schichten
mittels HF-Sputtern zundchst mit Schichten verglichen, bei denen zusitzlicher Sauerstoff
in die Prozesskammer eingelassen wurde. Im Anschluss daran werden die Bruchfldchen der
Schichten aus der HiPIMS-Abscheidung untersucht und den oben benannten Aufnahmen
gegeniibergestellt.

Die Bruchfldchen sollten von Schichten aufgenommen werden, welche auf den bisher
untersuchten Metallen und keinem Alternativmaterial abgeschieden wurden. Da die ver-
wendeten Substratmaterialien nicht spréde sind, konnte kein einfacher Bruch der Probe
hergestellt werden. Es wurde daher ein Segment der Probe mittels Drahterodieren abge-
trennt, da so die mechanische Belastung, wie etwa Verformung, vermieden werden konnte.
Die Schnittkanten beim Drahterodieren zeichnen sich zudem durch eine sehr hohe Oberflé-
chengiite aus. Ein solches Segment ist in Abbildung 6.1 dargestellt.

Abbildung 6.1: Ein mittels Drahterodieren abgetrenntes Segment eines Probekorpers zur
Aufnahme einer Bruchfldche der Schicht
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Bedingt durch das Verfahren zeigten sich jedoch auch diverse Aufschmelzungen des Sub-
stratmaterials, welche eine REM-Aufnahme der tatséchlichen Struktur der Schicht behin-
dern. Allerdings konnten bei allen Proben einzelne Bruchflichen gefunden werden, welche
durch ein lokales Abplatzen der Schicht entstanden sind. Um die massiven Aufladungsef-
fekte der Schicht im REM zu minimieren, wurden die Schnittflichen mit einer sehr diinnen
Schicht aus Gold bedampft.

Die REM-Aufnahmen in Abbildung 6.2a zeigen die mittels HF-Abscheidung erhaltene
Schicht auf einem Probekdérper aus Stahl. Es ist ein glasartiger, glatter Bruch zu erkennen,
der einen kompakten Schichtaufbau ohne nennenswerte UnregelmaRigkeiten aufweist.

Die Schicht an sich ist nahezu strukturlos.

Ein vergleichbares Bild der Aluminiumoxid-Schichtistin Abbildung 6.2b zu sehen. Auch hier

kann ein gleichméRBiges, strukturloses Wachstum der Schicht erkannt werden. Ob tatsédch-

lich das vermutete amorphe oder eher ein sehr feinkristallines Schichtwachstum vorliegt,

i1 um 5000x 20000 Vv ——1um 10000x 20000 V

(a) SiO, Schicht auf Stahl (1.3505)

20000 V 20000 V

7 mm 7 mm

5000 X 10000 X

1pum
—

2pm
—

#4536
PTB
FB5.5

#4535
PTB
FB5.5

(b) Al,O, Schicht auf Stahl (1.3505)

Abbildung 6.2: Bruchflichen HF-gesputterter Isolationsschichten
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konnte anhand dieser Aufnahmen nicht abschliefend ermittelt werden, was fiir die Bewer-

tung der elektrischen Isolationswirkung jedoch nicht relevant ist.

Beide Schichten sind nah an der Schnittkante gebrochen und zeigen lokale, jedoch keine
weitrdumigen Abplatzungen oder ein groBfldchiges Ablésen der Schicht, was auf eine gute

Haftung hinweist.

Die Abbildungen 6.3a und b zeigen die Bruchfldchen von Schichten mit zusétzlichem
Sauerstoff in der Prozesskammer im nicht-reaktiven als auch im reaktiven Sputterpro-

Zess.

Wie in Abbildung 6.3a zu erkennen, fiihrt eine zusitzliche Sauerstoffzufuhr bei der HF-
Abscheidung von einem Aluminiumoxid-Target zu einer deutlichen Verdnderung des
Schichtaufbaus, gekennzeichnet durch eine teils stangelige Struktur. Es ist zudem kei-
ne glatte Bruchkante mehr vorhanden und es sind Bruchstellen innerhalb der Schicht und
parallel zur Substratoberfldche erkennbar — die Schicht ist in sich weniger kompakt. Dies
fallt insbesondere im direkten Vergleich zu der Abscheidung ohne Reaktivgaszufuhr wie in
Abbildung 6.2b auf.

Ein so deutlicher Unterschied kann bei der reaktiven Abscheidung von einem Metalltarget
aus Aluminium nicht festgestellt werden (vgl. Abbildung 6.3b). Im Gegenteil, auch hier ist
wieder eine sehr kompakte und glasartige Schicht ohne ersichtliche Struktur festzustellen,
welche vollstindig vergleichbar mit der nicht-reaktiven Abscheidung aus Abbildung 6.2b
ist.

Die Eigenschaften der Bruchfldchen sind kongruent zu den Ergebnissen der Durchgangs-
widerstdnde. So zeigen die mittels HF-Sputtern aus dem Aluminiumoxid-Target abgeschie-
denen Schichten ohne Sauerstoffzufuhr bessere elektrische Isolationswerte als diejenigen
mit zusdtzlichem Sauerstoff. Die Bruchfldche der reaktiv abgeschiedenen Schicht, welche
die gleiche Morphologie aufweist wie die nicht-reaktiv abgeschiedenen Schichten, zeigt
vergleichbare, hohe Isolationswerte, wenn auch bei einer deutlich verminderten Schichtra-
te.

Aufgrund der sehr guten Ergebnisse in Bezug auf die elektrische Isolation der Aluminiumoxid-
Schichten aus der HiPIMS-Abscheidung, ist hier ein sehr dichtes Schichtwachstum zu
erwarten. Die Aufnahmen in den Abbildungen 6.4a und b bestétigen diese Erwartung. Die
Schichten sind duerst kompakt und, wie vor allem in der Abbildung 6.4b ersichtlich, voll-
kommen strukturlos. Auffallig ist zudem, dass die Topografie des Substrats sehr genau auf
die Oberfldchenstruktur der Schicht abgebildet wird. Lokale Abplatzungen oder Ausbriiche,
wie sie bei den mittels HF abgeschiedenen Schichten zu beobachten waren, konnten bei

diesen Schichten nicht gefunden werden.
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20000 V 20000 V

7 mm 7 mm
5000 X 10000 X
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(a) Al,O,-Schicht auf Titan (3.7164): Aluminiumoxidtarget und 1 sccm O,
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=
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(b) A1203-Schicht auf Titan (3.7164): Aluminiumtarget und 1 sccm 0,

Abbildung 6.3: Bruchflachen HF-gesputterter Isolationsschichten unter Sauerstoffeinfluss,
nicht-reaktive und reaktive Abscheidung
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1 pum 5000x 15000 v ‘ ——1pym 10000x 20000V

(a) AL,O,-Schicht auf Stahl (1.3505)

o

20000 V
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(b) AlZOS-Schicht auf Aluminium (3.1645)

Abbildung 6.4: Bruchflichen von HiPIMS Isolationsschichten, reaktive Abscheidung
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6.3 Zusammenfassung und Diskussion der Ergebnisse

Vergleichbar zu den Schichtuntersuchungen der HF-Abscheidung in Abschnitt 4.5.1 wur-
den in Abschnitt 5.2 die durch HiPIMS abgeschiedenen Schichten untersucht. Erneut
wurden die Durchgangswiderstinde bei unterschiedlichen Schichtdicken auf den drei
bekannten Metalllegierungen mit polierten, sowie gedrehten Oberflachen bestimmt. Wie
die Ergebnisse zeigen, konnte mit der reaktiven Abscheidung von Alumniumoxidschichten
in hochioniserten Plasmen auf allen Kombinationen aus Substrat und Oberfldchenbearbei-

tung eine sehr gute elektrische Isolation erzielt werden.

Trotz einer niedrigeren, durchschnittlichen Leistung am Target im Vergleich zur HF-Ab-
scheidung wurde eine deutlich héhere Schichtrate festgestellt. Somit konnten mit dem
Verfahren mit der héchsten Schichtrate auch die besten Isolationsergebnisse erreicht wer-
den. Eine EDX-Analyse hat zudem nachgewiesen, dass mittels HiPIMS stéchiometrische
Aluminiumoxid-Schichten abgeschieden wurden. Im Vergleich zeigten die HF-gesputterten
Schichten einen nur leicht tiberstéchiometrischen Sauerstoffanteil. Die Stéchiometrie ist
demnach, wenn iiberhaupt, nur ein untergeordneter Faktor fiir die deutlichen Unterschiede

in der Isolation.

Des Weiteren haben die Versuche ergeben, dass auch bei der HiPIMS-Abscheidung eine
Mindestschichtdicke benotigt wird, um eine vollstédndige Isolation zu erreichen. Die not-
wendigen Schichtdicken bei dieser Sputtertechnologie sind jedoch durchweg geringer als
bei der HF-Abscheidung.

Die REM-Aufnahmen der Bruchfldchen der Schichten haben vor allem Unterschiede zwi-
schen den nicht-reaktiv abgeschiedenen Schichten mit und ohne Sauerstoffeinfluss gezeigt,
wobei der zusitzliche Sauerstoff zu poréseren und weniger kompakten Schichten gefiihrt
hat. Besonders kompakte, strukturlose Bruchflichen konnten bei den Schichten festgestellt
werden, welche mittels HiIPIMS abgeschieden wurden. Die Unterschiede zu den mittels
HF-Sputtern abgeschiedenen Schichten sind jedoch nur marginal. Die Griinde fiir die deut-
lich besseren Isolationswerte konnten durch die Aufnahmen nicht direkt nachgewiesen
werden.

Wie aus der Literatur bekannt, ist davon auszugehen, dass die deutlich erh6hte Ionisierung
im HiPIMS-Verfahren fiir eine Verbesserung der Schichteigenschaften ursichlich ist. Durch
die hohe Ionisierung wird eine Verdnderung des Schichtwachstums und eine hohere Mo-
bilitdt der auftreffenden Teilchen erreicht [Miil87; Han09]. Dementsprechend werden die
in Abschnitt 4.5.2 gefundenen Storstellen der Probekoérper, vor allem jene der polierten
Oberfldchen der Aluminiumlegierung und des Stahls, durch das vorliegende Abscheide-
verfahren besser abgedeckt, beziehungsweise die Behinderung des Schichtwachstums an

diesen Stellen aufgehoben.
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Ahnliche Beobachtungen wurden bei der HiPIMS-Abscheidung bereits bei anderen Schicht-
materialien und definierten Stérungen der Oberfldache, wie etwa durch Locher oder Gréaben,
gemacht. So ist ein Aufwachsen der Schicht, im Gegensatz zum herkémmlichen Magne-
tronsputtern, auch bei hohem Aspektverhéltnis noch gegeben [Kou99; Ala05; Slo10].

Wie die weiter verbesserten Durchgangswiderstdnde der Schichten auf der Titanlegierung
zeigen, kann jedoch nicht allein die Bedeckung etwaiger Storstellen, welche durch die Bear-
beitung der Oberflache hervorgerufen wurden, als Grund angefiihrt werden. Ein in sich dich-
teres, und vor allem defektfreies Wachstum der mittels HiPIMS abgeschiedenen Schichten
ist als ein weiterer, bedeutender Faktor anzusehen, welches vermutlich durch das stirkere

Ionenbombardement der Schichtoberfldche hervorgerufen wird.

Eine Abscheidung von Siliziumoxid-Schichten mittels HiPIMS wurde im Rahmen dieser
Arbeit nicht untersucht. Aufgrund der sehr guten Ergebnisse mit den Aluminiumoxid-
Schichten ist jedoch davon auszugehen, dass auch bei diesem Schichtmaterial die hohe
Ionisierung Vorteile bei der Abscheidung von Isolationsschichten auf Metallen haben

wird.

91






7 Dunnschichtsensoren fur die Metrologie am
Beispiel der Kraftsensorik

In den Kapiteln 4 und 5 wurde die Grundlage erarbeitet, welche fiir eine Applikation von
Diinnschichtsensoren auf metallischen Grundkdrpern notwendig ist: die Abscheidung
einer fehlerfreien elektrischen Isolationsschicht. Es wurde gezeigt, dass nicht jede Kom-
bination aus Substratmaterial und Oberflichenbearbeitung optimal dafiir geeignet ist.
Dennoch wurden Lésungen gefunden, mit denen auch auf problematischen Materiali-
en und deren Oberflichen mittels Sputtern eine dichte Isolationsschicht erreicht werden

kann.

Dieses Kapitel wird nun ein Beispiel fiir die Diinnschichtsensorik zur Anwendung in der
Metrologie geben. Hierzu wird ein Kraftsensor entwickelt, der fiir die Messung kleiner
Krifte bis 1 N geeignet ist. Kréfte groBer als 1 N bis in den MN-Bereich kénnen von der
herkémmlichen Sensorik bereits sehr gut und prizise riickgefiihrt gemessen werden. Fiir
deutlich kleinere Kréfte im mN- bis in den nN-Bereich werden typischerweise Kraftsensoren
aus dem Halbleiterbereich (z.B. piezoresistive Sensoren) oder kapazitive und optische
Sensoren verwendet. Somit besteht ein Interesse, kleine Krifte von bis zu 1 N verldsslich

und genau messen zu kénnen.

Die Verwendung herkdémmlicher Dehnungsmessstreifen (DMS), welche auf einer flexi-
blen Polymerfolie oder einem dhnlichen Tragermaterial aufgebracht sind, ist fiir diesen
Kraftbereich nur eingeschrinkt méglich. Mochte man eine ausreichende Dehnung am Ver-
formungskorper fiir die Messung erhalten, so miissen die Verformungsbereiche aufgrund
der geringen Krifte hinreichend klein sein. Dieser Forderung kann jedoch bei konven-
tionellen DMS durch ihre Breite von meist mehreren Millimetern nur begrenzt begegnet
werden. Besonders bei kleinen Kriften tritt ein Kraftnebenschluss zum Folien-DMS auf
und die Krafteinleitung ist durch die Dicke des Tragermaterials gestort (vgl. dazu auch
Abschnitt 2.2 und die Abbildung 2.3). Die Feuchteempfindlichkeit und der Nachteil des
bendétigten Klebers wurden ebenfalls in diesem Abschnitt benannt.

Die Verwendung der Diinnschichtsensorik mit einem gesputterten Dehnungssensor auf

einer diinnen, elektrischen Isolationsschicht des Verformungskodrpers bietet sich daher
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an, da diverse der oben benannten Nachteile prinzipbedingt nicht auftreten. Es ist demnach
eine vielversprechende Alternative fiir die prizise Messung von kleinen Kraften.

Im folgenden Abschnitt werden zundchst verschiedene Verfahren zur Strukturierung der
Sensorschicht vorgestellt, sowie die Entwicklung einer dafiir verwendeten Laserbelichtungs-
anlage beschrieben. Im Anschluss wird die Entwicklung und Fertigung eines passenden
Verformungskorpers sowie eines Dehnungssensors fiir den Kraftbereich bis 1 N erldutert.
Das Kapitel schlie$t mit einer Charakterisierung des Kraftsensors anhand von Messergeb-

nissen und einer Bewertung seiner Eignung fiir die Metrologie ab.

7.1 Strukturierung der Sensorschicht

7.1.1 Vorstellung verschiedener Strukturierungsverfahren

Die Sensorschicht besteht je nach gewiinschter sensorischer Funktion aus einzelnen Leiter-
bahnen und Kontaktflichen. Die Strukturierung dieser Schicht kann mit diversen Metho-
den erreicht werden, welche in mechanische und in fotolithografische Verfahren aufgeteilt

werden kdonnen.

Mechanische Strukturierungsverfahren

Eine sehr einfache und vor allem kostengiinstige Methode zur Strukturierung einer Schicht
ist die Verwendung einer mechanischen Maske, etwa aus einem Metall oder einer Polymer-
folie, welche auf das zu beschichtende Bauteil aufgelegt wird. Dieses Verfahren wurde auch

fiir die Applikation der Kontaktierungspunkte in Abschnitt4.1.1 verwendet.

Es werden zuvor die benotigten Bereiche mechanisch aus der Maske entfernt, so dass an
diesen Stellen das elektrisch leitfadhige Material auf dem Substrat abgeschieden werden
kann. Die minimalen Strukturbreiten sind dementsprechend durch das Bearbeitungsver-
fahren der Maske begrenzt. Bedingt durch die Dicke der Maske und dem unumgénglichen,
kleinen Abstand der Maske zur Oberfldchen entstehen keine scharfen Kanten bei den

abgeschiedenen Strukturen.

Ein weiteres quasi-mechanisches Verfahren ist die Laserablation, bei dem das zuvor vollfla-
chig aufgebrachte Schichtmaterial durch einen Laser wieder abgetragen wird. Diese Art der
Bearbeitung ist aufgrund der eingesetzten Laser sehr kostenintensiv. In der Regel werden
hierfiir ultrakurz gepulste Laserstrahlquellen (im Bereich von Femtosekunden) verwen-
det, um sowohl die thermische Belastung wihrend der Bearbeitung méglichst gering zu

halten, als auch die darunter liegenden Schichten und das Substrat nicht zu beschéddigen
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[Zop08]. Von Vorteil ist jedoch, dass Strukturen im Mikrometer-MaRstab erreicht, sowie An-
derungen im Sensordesign vergleichsweise einfach und schnell umgesetzt werden kénnen.
Mit der entsprechenden Kinematik kann auch eine Bearbeitung von dreidimensionalen

Oberflachen erfolgen.

Die dritte mechanische Variante ist die Zerspanung der Sensorschicht. Hierzu kénnen
Mikro-Fertigungsmaschinen eingesetzt werden, welche mit einem Werkzeugdurchmesser
unter 20 um und einer Positioniergenauigkeit kleiner 0,1 pm ausgeriistet sind [Aur10]. Ohne
die darunter liegende Isolationsschicht oder das Substrat zu schidigen ist die Verwendung
jedoch auf perfekt flache und glatte Bauteiloberfldchen limitiert.

Fotolithografische Verfahren

Bei der Fotolithografie wird zunéchst ein lichtsensitiver Lack (Fotolack) auf dem zu struktu-
rierenden Bauteil moglichst homogen aufgetragen. Dies kann durch Spin-On (Aufschleu-
dern, v.a. bei Siliziumwafern), Tauchlackierung oder durch Spriihbelackung erfolgen. Bei
den beiden letzteren Verfahren kénnen auch dreidimensionale Werkstiickgeometrien la-

ckiert werden (vgl. auch [Hag07]).

Nach der Belackung wird der Lack selektiv belichtet. Je nachdem ob ein Positiv- oder
Negativlack verwendet wurde, bleiben die belichteten Bereiche im nachfolgenden Entwick-
lungsschritt stehen oder werden entfernt. Die Sensorschicht wird nach der Entwicklung
nasschemisch oder mittels eines Plasmaverfahrens geédtzt, so dass nach dem Abldsen des
verbleibenden Fotolacks nur noch die gewiinschten Strukturen erhalten bleiben. Fotolitho-
grafische Verfahren ermoglichen kleinste Strukturbreiten bis in den Nanometerbereich
mit sehr scharfen Kanten und sind der Standard in der Mikro- und Halbleitertechnolo-
gie. Die einzelnen Verfahrensschritte sind in Abbildung 7.1 noch einmal grafisch darge-
stellt.

Zur selektiven Belichtung der Bereiche bieten sich das masken- oder das laserbasierte
Verfahren an. Beim maskenbasierten Verfahren wird entweder mechanisch oder ebenfalls
durch lithografische Schritte eine Maske hergestellt, durch die der Fotolack mit einer Leucht-
quelle belichtet wird. Die Lichtwellenldge der Leuchtquelle wird dabei passend zu den sen-
sitiven Wellenldngenbereichen des Fotolacks ausgewdhlt, meist die g- (436 nm), h- (405 nm)

und i-Linien (365 nm) des Spektrums der Quecksilberdampflampe.

Man spricht von der Kontakt- oder Abstandsbelichtung, wenn die Maske nah am oder
direkt auf dem Fotolack positioniert wird. Bei der Projektionsbelichtung erfolgt in der Regel
eine optische Verkleinerung der Maske, in dem diese zwischen einer Kondensor- und einer
Projektionslinse positioniert wird. Die maskenbasierten Verfahren eignen sich am besten

fiir planare Oberfldchen und grof3e Stiickzahlen.
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1. Beschichten 2 . Fotolack aufbringen
3. Selektive Belichtung 4. Entwicklung
5. Atzen der Dannschicht 0. Ablésen des Fotolacks

S

Abbildung 7.1: Verfahrensschritte bei der fotolithografischen Strukturierung einer Schicht

Weitgehend unabhéngig von der Geometrie der Oberfldche ist das laserbasierte Verfahren
zur Belichtung des Fotolacks. Ein Laser mit passender Wellenldnge (z.B. ein UV-Laser) wird
auf die Oberfldche fokussiert und entsprechend der gewiinschten Struktur verfahren. Da
keine Masken bendtigt werden, ist die Technologie sehr flexibel in Bezug auf Anderungen
des Sensordesigns und damit insbesondere in der Einzelfertigung und der Prototypenent-
wicklung von Vorteil [Sch12b]. Nachteilig sind die vergleichsweise hohen Investitionskosten,
vor allem wenn Strukturbreiten wie bei maskenbasierten Verfahren erreicht werden sol-
len und daher Laser mit Spotgréen im einstelligen Mikrometer-Bereich oder darunter
benotigt werden.

Auswahl des Strukturierungsverfahrens

Die in dieser Arbeit entwickelte Technologie wird vorrangig fiir Einzelstiicke oder im Pro-
totypenbau eingesetzt. Daher sind eine hohe Flexibilitit, einfache Verdnderungen der
Sensorgeometrie und der Schichtmaterialien unabdingbar. Ein weiteres Ziel ist die Mog-
lichkeit auch zweieinhalb- bis dreidimensionale Werkstiicke beschichten und strukturieren

zu kénnen.

Auf Basis dieser Anforderungen wird das fotolithografische Verfahren mit Spriihbelackung
und einer Belichtung mit einem Laser gewdhlt. Die dazu verwendete und eigens entwickelte
Laserbelichtungsanlage wird im folgenden Abschnitt vorgestellt.
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7.1.2 Entwicklung einer Laserbelichtungsanlage

Wie im vorherigen Abschnitt erldutert, konnen Laser zur selektiven Belichtung des Foto-
lacks eingesetzt werden. Da kommerziell verfiigbare Systeme sehr hohe Investitionskosten
verursachen und zum Teil eher fiir die Bearbeitung anstatt Belichtung der Oberflachen
geeignet sind, wurde eine eigene Losung entwickelt [Sch13].

Fiir die vorliegende Anwendung wurden die folgenden Anforderungen an eine Laserbelich-
tungsanlage gestellt:

e Minimale Strukturbreiten von wenigen zehn Mikrometern sollen erreicht werden
o Positioniergenauigkeit im Mikrometer-Bereich

e Hohe Flexibilitdt in Bezug auf das Design der Strukturen

e Computerbasierter Entwurf der Strukturen

o Werkstiickhalterung und kinematischer Aufbau flexibel anpassbar an verschiedene
Grolen und Formen der zu belichtenden Bauteile

¢ Die Verwendung von rotationssymmetrischen Bauteilgeometrien soll gegeben sein
(2,5D-Bearbeitung)

e Optische Einrichtung und Kontrolle der Belichtung
¢ Verwendung moglichst kostengiinstiger Technologien

Zu Beginn der Entwicklung wurde nach einem fiir die Anwendung geeigneten Laser gesucht.
Als besonders vorteilhaft hat sich die Verwendung einer BlueRay-Laserdiode herausgestellt.
Der Laser hat eine Wellenldnge von A = 405nm und ist daher sehr gut geeignet fiir die
Belichtung der meisten Fotolacke. Des Weiteren kostet eine Laserdiode mit Ansteuerung
unter 100 Euro, die zusétzlich benotigten optischen Komponenten sind ebenfalls fiir nur
wenige hundert Euro erhiltlich.

Um einen runden Laserspot mit einem Durchmesser von wenigen zehn Mikrometern zu
erhalten, wird der Laserstrahl durch ein optisches Linsensystem in eine optische Faser
mit einem Durchmesser von 10 um eingekoppelt. Eine Abbildungsoptik bildet diese Faser
dann wiederum auf der zu belichtenden Oberfldche ab. Der Aufbau mit Laserdiode und

Einkopplungssystem ist in Abbildung 7.2 dargestellt.

Die verwendete Laserdiode hat eine Nennleistung von 100 mW. Diese Leistung ist mehr
als ausreichend fiir die Belichtung des Fotolacks, so dass sich Leistungsverluste durch den

optischen Aufbau nicht als problematisch erweisen.
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Abbildung 7.2: Aufbau des Lasersystems: Der Laserstrahl der Laserdiode (1) wird durch den
optischen Aufbau (2) in eine optische Faser (3) eingekoppelt

Im néchsten Schritt wurde der kinematische Aufbau anhand eines CAD-Modells (Computer-
aided Design) entworfen. Um die Forderung nach der Bearbeitung rotationssymmetri-
scher Bauteile zu erfiillen, wurde ein kartesischer Aufbau aus drei Linear- und einer Rota-
tionsachse gewdhlt. Der Platzbedarf des Aufbaus wurde dabei minimiert, um die Anlage
auch in einer Flowbox betreiben zu kénnen. Das CAD-Modell ist in Abbildung 7.3 darge-
stellt.

Die Linearachsen haben einen Verfahrweg in X- und Y-Richtung von jeweils 100 mm, in
Z-Richtung von 50 mm. Die Werkstiicke kdnnen iiber ein Gewinde mit einem prézisen,
konischen Endanschlag befestigt werden. Somit wurde eine, in Bezug auf die Bauteilgeo-
metrie, sehr flexible Werkstiickaufnahme erreicht, welche dennoch eine reproduzierbare

Positionierung erméglicht.

Die Einrichtung der Position des Lasers zum Werkstiick erfolgt iiber zwei Kameras an denen
qualitativhochwertige Makro-Objektive angebracht sind. Alle drei optischen Achsen - Laser-
strahl und die beiden Bildachsen - treffen sich im Fokuspunkt des Lasers, was eine prizise

dreidimensionale Positionierung erlaubt (vgl. Abbildung 7.4).

Die Anlage ist zudem mit einer Moglichkeit zur Messung der relativen Position des Laser-
spots sowie der Laserleistung ausgestattet, um reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten. Der

gesamte Aufbau ist modular gestaltet und vergleichsweise kostengiinstig.

Mit Hilfe einer computerbasierten, grafischen Oberfliche und der zugehorigen Hardware
konnen die Achsen manuell angesteuert werden (Hard- und Software heillen ,,CNC-USB-
Controller“). Die Einschaltdauer und Leistung des Lasers kann durch ein eigens entwickeltes
Erweiterungssetup der Hard- und Software ebenfalls mit diesem System geregelt werden.
Dariiber hinaus ist eine vollautomatische Ablaufsteuerung méglich und zur korrekten

Belichtung notwendig, da der Laser eine konstante Bahngeschwindigkeit halten muss. Zur
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Z-Achse

Abbildungsoptik

Werkstiick

X-Achse

Abbildung 7.3: CAD Modell des Aufbaus der Laserbelichtungsanlage

Abbildung 7.4: Lage der optischen Achsen der beiden Kameras und des Laserspots
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Steuerung des Systems wird auf den aus der zerspanenden Fertigung bekannten G-Code
Befehle zuriickgegriffen.

Bei der Steuerung der Achsen und damit der Verfahrwege zur Belichtung der Sensorstruk-
turen wurde auf einen konsistenten Arbeitsablauf geachtet. So kénnen die zu belichtenden
Strukturen im CAD entworfen und der benotigte G-Code mittels CAM (Computer-aided Ma-
nufacturing) erzeugt werden. Die oben genannte Software setzt die G-Code-Befehle dann in
die hardwareseitige Ansteuerung der Achsen und des Lasers um. Der fertiggestellte Aufbau
der BlueRay-Laserbelichtungsanlage ist in Abbildung 7.5 dargestellt.

Mit der Anlage wurden Strukturbreiten von etwa 30 um erreicht, sowie die geforderte Positio-
niergenauigkeit unter einem Mikrometer eingehalten. Ein Beispiel einer Struktur aus einer
CuNi-Schicht mit einer Breite von 50 um ist in Abbildung 7.6 dargestellt.

Abbildung 7.5: Gesamtaufbau der Laserbelichtungs-Anlage
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Abbildung 7.6: Strukturierte Schicht aus Konstantan mit einer Strukturbreite von 50 pm

7.2 Entwicklung des Verformungskorpers und der
Dehnungssensorik

Zur Messung der angreifenden Kraft an einem Bauteil, wird meist die Verformung des
Bauteils unter einer Last bestimmt. Die eingebrachte Kraft F fiihrt zu einer mechanischen

Spannung o, die abhdngig vom Querschnitt A des Bauteils ist:
o==— (7.1)

Diese Spannung fiihrt wiederum zu einer Dehnung € des Bauteils in Abhéngigkeit seines
E-Moduls:

€= E (7.2)

Die Dehnung beschreibt dabei die Anderung der Linge Al im Vergleich zur Ausgangsldnge

lO:
Al

Tl

Zusammengefasst kann die Kraft daher wie folgt dargestellt werden:

€ (7.3)

Al
F=E-A-— (7.4)

lo
Diese Gleichung, welche allerdings nur fiir den linear-elastischen Bereich gilt, ist auch
als das Hookesche Gesetz bekannt. Sind der E-Modul, die Querschnittsfliche A und die
Linge [, bekannt, so kann die Kraft F {iber die Anderung der Linge Al bestimmt wer-

den.

Dieser Zusammenhang wird bei der Kraftmessung mittels Dehnungsmessstreifen genutzt.
Die Leiterbahn eines DMS besitzt einen elektrischen Widerstand R, der berechnet werden
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kann aus dem materialspezifischen Widerstand p, der Linge der Leiterbahn I ;5 und dem

Querschnitt des Leiters Appss:

l
R= DMS

. (7.5)
Apms

Im vorliegenden Fall wird nur die Verdnderung der Lange I, s bertiicksichtigt. Die Ein-
fliisse anderer Grof3en (Querkontraktion von Apy,s, spezifischer Widerstand p, ... ) sind
bei geringer Dehnung sehr klein und werden hier vernachlissigt. Eine Anderung der Lin-
ge Ipyrs wirkt sich demnach linear auf den Widerstand R aus, womit ein Riickschluss
auf die Dehnung an der Stelle der Leiterbahn getroffen werden kann. Durch Anwendung
der Gleichung 7.4 kann somit, nach einer Kalibrierung, die eingeleitete Kraft bestimmt

werden.

Hierzu muss die dehnungssensitive Leiterbahn (der DMS) also auf einem Verformungskor-
per aufgebracht werden, bei dem eine definierte, messbare Dehnung an der Oberfldche bei
einer gegebenen Kraft auftritt. Der Entwurf eines passenden Verformungskoérpers fiir die

Kraftmessung bis 1 N wird daher im folgenden Abschnitt erldutert.

7.2.1 Entwurfim CAD

Der zu entwickelnde Verformungskorper benotigt, neben einer Befestigungsmaoglichkeit
und einem Krafteinleitungspunkt, vier definierte Verformungsbereiche, auf denen die Sen-
sorstrukturen appliziert werden kdnnen. Die Anzahl der Verformungsbereiche ergibt sich
aus dem Bedarf einer sogenannten Vollbriickenschaltung (Wheatstonesche Briicke) der
Dehnungssensoren. Hierfiir werden zwei Bereiche bendotigt, bei denen unter Lasteinwir-
kung eine positive Dehnung erfolgt, sowie zwei Bereiche mit einer negativen Dehnung
(Stauchung). Neben einem erhéhten Ausgangssignal ermoglicht die Vollbriicke beispiels-
weise auch die Kompensation von Temperatureinfliissen auf den Kraftaufnehmer. Fiir
weitere Hintergriinde und Informationen zum DMS und seiner Verschaltung sei auf die
Literatur verwiesen (vgl. [Hof; Fah08]).

Beim Entwurf wurde auf eine kompakte Bauweise Wert gelegt. Fiir die Aufbringung der
Diinnschichtsensorik ist es wiinschenswert, dass sich alle Sensoren auf nur einer Oberfldche
befinden und somit nur diese beschichtet und strukturiert werden muss. Eine zentrale
Krafteinleitung ist vorteilhaft, um eine gleichmiBige Belastung der Verformungsbereiche
zu erhalten. Diese Verformungsbereiche bestehen aus einer definierten Verringerung des

Bauteilquerschnitts an den dafiir geeigneten Bereichen.

Das anhand der Anforderungen entworfene CAD-Modell des Verformungskorpers ist in Ab-
bildung 7.7 dargestellt. Im linken Bereich kann dieser an den zwei Lochern durch Schrauben

fixiert werden. Der Krafteinleitungspunkt befindet sich mittig, die vier Verformungsbereiche
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Fixierung

Krafteinleitung

Abbildung 7.7: CAD-Entwurf eines Verformungskérpers fiir die Kraftmessung bis 1 N

mit vermindertem Querschnitt sind gut erkennbar, auf denen bereits die Sensorstrukturen

skizziert sind.

7.2.2 Auslegung mittels FEM

Die Finite-Elemente-Methode (FEM) ist ein numerisches Verfahren zur Lésung von Diffe-
rentialgleichungen, mit dem unter anderem das Verhalten eines Festkorpers simuliert wer-
den kann. Hierzu wird das Modell in eine Anzahl von Elementen unterteilt, es entsteht ein
sogenanntes Netz. Je kleiner diese Elemente sind, umso hoher aufgeldst ist das Ergebnis; ge-

nauso steigen jedoch auch die Anforderungen an die Rechenleistung.

Fiir die Simulation werden weiterhin diverse Randbedingungen benétigt, wie etwa Fixpunk-
te oder Materialkonstanten, sowie der E-Modul. Des Weiteren werden Lastfille angegeben,
beispielsweise Driicke, Flachenlasten oder Punktkréfte.

Im vorliegenden Fall soll das im Abschnitt 7.2.1 vorgestellte Modell dimensioniert und
ausgelegt werden. Demnach soll sich bei einer Kraft von 1 N am Krafteinleitungspunkt
eine Dehnung an den Verformungsbereichen von etwa 1000 um/m an der Oberfldche
einstellen. Ein Wert von 1 %o wird standardméRig bei der Auslegung von Kraftaufnehmern
verwendet. Die Auslegung erfolgte fiir eine im Aufnehmerbau typischerweise verwendete
Aluminiumlegierung 3.1355 (EN AW2024).

Bei der Auslegung konnen die Liange, Breite und Dicke der Verformungsbereiche sowie die
Gesamtldnge des Verformungskorpers variiert werden. Bei der Verdnderung der Gesamtlédn-
ge und einer weiterhin zentralen Krafteinleitung verdndern sich lediglich die Hebelverhalt-

nisse. Durch die Variation der Abmessungen der Verformungsbereiche jedoch kénnen die
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Bereiche der maximalen Spannung beziehungsweise Dehnung und deren Betrag verdndert

werden.

Um die geforderte Dehnung von 1000 pm/m an den Oberfldchen der Verformungsbereiche
einhalten zu kdnnen, mussten diese auf eine Breite von nur 3 mm bei einer Dicke von
0,3 mm verringert werden. Die Gesamtabmessung des Verformungskodrpers entspricht

einer Linge von 39 mm bei einer Breite von 16 mm.

Wie das Simulationsergebnis in Abbildung 7.8 zeigt, wird die gewiinschte Dehnung von
1000 pm/m im mittleren Bereich der Querschnittsverringerung erreicht (gekennzeichnet
durch einen hell-orangen Farbton). Gleichzeitig sind weitaus h6here Dehnungen an den
Randbereichen zu erkennen, welche méglicherweise nur in der Simulation durch fehlen-
de lokale Randbedingungen auftreten. Da jedoch nicht gidnzlich ausgeschlossen werden
kann, dass auch eine tatsdchliche Spannungsiiberh6hung in den Randbereichen zu den
ermittelten Dehnungswerten fiihrt, muss dies bei der nachfolgenden Sensorauslegung
beriicksichtigt werden.

7.2.3 Auslegung des Sensors

Die Dimensionierung des Sensors orientiert sich zunédchst an den Ergebnissen der FE-
Analyse des vorherigen Abschnitts. So muss der Bereich, in dem der Sensor eine Dehnung

messen soll, genau ausgewdhlt werden.

Die Moglichkeit des Auftretens einer Spannungsiiberh6hung an den Rindern der Verfor-
mungsbereiche zwingt zu einer Reduktion der Breite der verfiigbaren Messfldche. Die Breite

Dehnung

1,30x1073
1,15x10°3
1,00x10°3
0,90x10°3
0,75x1073
0,60x10°3

0,45x10°3

Abbildung 7.8: Finite-Elemente-Analyse eines Verformungsbereichs bei der Nennlast des
Kraftaufnehmers von 1 N
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wird daher auf einen Wert von maximal 0,8 mm begrenzt.

Die Lange muss je nach Anforderung frei gew#hlt werden, da dies einen deutlichen Einfluss
auf das Messergebnis hat. Aus einer langen Messfldche resultiert eine starke Mittelung der
Messwerte, da geringere Dehnungsbereiche an der Oberfldche ebenso in das Ergebnis mit
einflieBen. Ein zu kurzer Bereich konnte wiederum nur lokale Minima oder Maxima der
Dehnung erfassen und somit einen verfilschten Messwert liefern. Aufgrund der Simulati-
onsergebnisse und um eine ausreichende aber dennoch begrenzte Mittelwertbildung der
Dehnung zu erhalten, wurde eine Lange von 1,5 mm gewdihlt.

Eine parallele Anordnung mehrerer Leiterbahnen auf der verfiigbaren Flache hat den Vor-
teil, dass sich die Lingenidnderung und damit auch die Anderung des Widerstands durch
deren Anzahl erh6ht. Somit wird ein gréRBeres Ausgangssignal erreicht. Eine Strukturbreite
von 50 pm ist mit der vorgestellten Belichtungsanlage prézise und reproduzierbar zu ferti-
gen. Legt man nun einen Abstand von 100 pm zwischen den Leiterbahnen zu Grunde, so
konnen auf der zur Verfiigung stehenden Gesamtbreite von 0,8 mm sechs Leiterbahnen
parallel aufgebracht werden. Die Querverbindungen zwischen den einzelnen Leiterbahnen
wurden dabei bewusst dicker ausgefiihrt, um die Querempfindlichkeit des Sensors gering
zu halten. Das dadurch entstandene Messgitter und die verwendeten Bezeichnungen zeigt
die Abbildung 7.9.

Struktur- '
breite Leiterbahnen Querverbindungen

R

Breite der Messflache

< >
>

Lange der Messflache

Abbildung 7.9: Aufbau des verwendeten Dehnungssensors
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Wie aus Gleichung 7.5 ersichtlich, ist der Widerstand eines Leiters von seiner Lange und
seinem Querschnitt abhingig. In die Bestimmung des Sensorwiderstands geht daher die
Gesamtlénge der Leiterbahnen des Messgitters aus deren Anzahl a und der Messgitterldnge
Lipess €in:

lgesamt =" lyess =6-1,5mm=9mm (7.6)

Der Querschnitt A berechnet sich aus der Strukturbreite b und der Schichtdicke d:

A=b-d=50pm-d (7.7)

Fiir den Sensor wird die gleiche CuNi-Legierung wie fiir die Messpunkte in Abschnitt 4.2.1
verwendet. Mit ihrem Kupferanteil von etwa 55% und einem entsprechenden Nickelanteil
von 45% zeichnet sie sich durch einen sehr geringen Temperaturkoeffizienten des elektri-
schen Widerstands aus und ist somit fiir den Einsatz als Dehnungssensor sehr gut geeignet.

Der spezifische elektrische Widerstand des Vollmaterials betrégt p = 0,492 mm?/m.

Zusammengefasst ergibt sich der Widerstand des Sensors in Abhéngigkeit von der Schicht-
dicke daher zu:

l 9mm
,Besami _ 0,49Qmm?/m-

R= _9mm
Py 50pm-d

1
=88,2Qum- 7 (7.8)

Der Widerstand kann demnach durch die Dicke der Schicht angepasst werden. So wird
rechnerisch beispielsweise ein Widerstand von 882 Q2 bei einer Schichtdicke von 100 nm
erreicht. Aufgrund der Rauheit der Substratoberfliche und eines erhdhten elektrischen
Widerstands diinner Schichten im Vergleich zum Bulk-Material kann der oben genannte
Wert jedoch nur eine Ndherung darstellen und ersetzt nicht die empirische Ermittlung des
korrekten Wertes.

Im Vergleich zu herkémmlichen Dehnungssensoren kann somit ein vergleichsweise hoher
Widerstandswert eingestellt werden. Folien-DMS, welche die gréte Verbreitung haben,
werden meist mit Widerstandswerte von 120 2 oder 300 2 verwendet. Fiir diese Werte gibt
es jedoch keine technische Begriindung, sie sind eher als die gebrduchlichsten Werte zu
verstehen. Grundsitzlich sind hohere Widerstandswerte, wie sie bei Diinnschichtsensoren
leicht eingestellt werden konnen, durchaus von Vorteil. So ist der Energiebedarf geringer,
was vor allem bei Anwendungen in der Funksensorik oder bei energieautarken Systemen
gefordert wird und den Warmeeintrag in den Aufnehmer minimiert. Letzteres ist vor allem
bei filigranen Bauteilen wichtig um eine Verfalschung des Messwertes zu vermeiden. Des
Weiteren steigt die Empfindlichkeit des Sensors, da der Absolutwert der Widerstandsidnde-
rung grofler wird. Es wird daher ein héherer elektrischer Widerstand fiir die zu fertigenden

Sensoren angestrebt.
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Um die Sensoren kontaktieren zu kdnnen, wird eine passende Fldche benétigt. Es wurden
daher jeweils zwei Kontaktflichen mit einer GréRe von jeweils 1 mm? in einigen Millimetern
Abstand zum Messgitter vorgesehen. In diesem Bereich tritt keine Dehnung des Verfor-
mungskoérpers auf, sodass der Einfluss der angel6teten Leitungen auf das Messergebnis
minimiert wird. Die Verbindungen zu den Kontaktflichen wurden deutlich breiter ausge-
fiihrt als die Leiterbahnen im Messgitter, um einen geringen Widerstand und somit einen
vernachléssigbaren Einfluss auf die Messung sicherzustellen.

Der vollstdindige Entwurf des Dehnungssensors, angepasst an den in Abschnitt 7.2.2 ausge-
legten Verformungskorper fiir eine Nennlast von 1 N istin Abbildung 7.10 dargestellt.

7.2.4 Sensorfertigung

Bevor die einzelnen Beschichtungs- und Strukturierungsschritte am Kraftaufnehmer erfol-
gen kdnnen, muss zundchst der Verformungskoérper gefertigt werden. Alle Abmessungen
lassen eine Herstellung durch konventionelle Frasbearbeitung zu. Fiir den Prototypen
wurde alternativ zu der in der Simulation verwendeten Aluminiumlegierung 3.1355 die
in ihren Eigenschaften durchaus vergleichbare und bereits in dieser Arbeit verwende-
te Aluminiumlegierung 3.1645 gewihlt. Eine Ubertragung der Ergebnisse ist somit gege-
ben.

Zunichst wird auf der Oberseite des Verformungskorpers die elektrisch isolierende Schicht

abgeschieden. Hierfiir eignen sich insbesondere die per HiPIMS abgeschieden Aluminium-

Abbildung 7.10: Vollstandiger Entwurf des Dehnungssensors mit Messgitter und Kontakt-
flachen
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oxid-Schichten, wie in Abschnitt 5.2.2 belegt. Demnach wird eine Schichtdicke von 2 pm

bis 2,5 pum zur vollstdndigen Isolation bendtigt und auch verwendet.

Direkt auf der Isolationsschicht wird die elektrisch leitende Sensorschicht aus der in Ab-
schnitt 4.2.1 beschriebenen CuNi-Legierung vollflichig abgeschieden. Im vorliegenden
Fall betrigt die Schichtdicke zwischen 150 nm bis 200 nm.

Die dritte Schicht besteht aus dem Fotolack , Ti-Spray“ der Firma Microchemicals. Der Lack
gehort zu den sogenannten Umkehrlacken, mit dem sowohl eine Positiv- als auch eine
Negativ-Entwicklung moglich ist. Er ist bereits in seiner Viskositit fiir die hier verwendete
Spriihbelackung passend eingestellt und reagiert hinreichend selektiv auf die Wellenlédnge
der vorgestellten BlueRay-Laserbelichtungsanlage, womit er sich sehr gut fiir diese An-
wendung eignet. Der verwendete Aufbau zur Sprithbelackung ermdéglicht die Variation
verschiedener Parameter, wie der Uberfahrgeschwindigkeit des Spriihkopfes, dem Spriih-
druck sowie der Anzahl der Uberfahrten um eine Schichtdicke des Fotolacks von etwa 3 pm

bis 4 um einzustellen.

Im Anschluss an die Belackung wird ein Softbake im Ofen bei 95 °C durchgefiihrt. Hierdurch
wird, neben dem Verdampfen der enthaltenen Losemittel, die Lackhaftung verbessert und
der Abtrag der Dunkelbereiche, also der nicht belichteten Bereiche, erhht.

Nach Abkiihlung kann mit der selektiven Belichtung des Fotolacks begonnen werden.
Hierzu wird die Laserbelichtungsanlage aus Abschnitt 7.1.2 verwendet. Da die Lackum-
kehr angewandt wird, werden genau die Bereiche vom Laser belichtet, das heifl3t abge-
fahren, die die spitere Sensorstruktur darstellen. Anderenfalls hétte bei diesem Fotolack
die gesamte Fldche, bis auf die Sensorstruktur, belichtet werden miissen. Um die genaue
Ausrichtung des Bauteils und die Position des Laserspots festzulegen, werden einzelne
Referenzpunkte angefahren und das System tiiber die installierten Kameras optisch einge-
richtet.

Nach der Laserbelichtung erfolgt eine weitere Warmebehandlung, sowie eine Flutbelich-
tung zur Umkehr der Loslichkeit des Fotolacks. Das Bauteil wird dafiir nochmals in den
Ofen bei einer Temperatur von 115 °C gelegt. Im Anschluss daran erfolgt die Flutbelichtung
der gesamten Oberfldche unter UV-Licht mit hoher Intensitit. Durch diese beiden Schritte
wurden die zuvor 16slichen Bereiche (die vom Laser belichtete Struktur) vernetzt und der

unbelichtete Bereich ist fiir den Entwickler 16slich geworden.

Fiir den Entwicklungsschritt wird der Entwickler ,,AZ 400K“ der Firma Clariant mit deioni-
siertem Wasser im Verhéltnis 1:2 bis 1:3 verdiinnt. Nach dem Eintauchen des Bauteils in
die Fliissigkeit ist der Entwicklungsprozess und damit die Entfernung der nicht belichte-
ten Bereiche sehr gut visuell kontrollierbar. Abbildung 7.11 zeigt einmal den gesamten
Korper sowie eine einzelne Struktur nach der Entwicklung. Gut zu erkennen ist die durch

die Bearbeitung entstandene Rauheit der Substratoberflache, welche nicht aufwindig
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Abbildung 7.11: Fertig entwickelte Fotolack-Strukturen auf einem Verformungs-
Probekorper (oben) und Detail einer Struktur (unten)

nachbearbeitet wurde. Ebenfalls gut sichtbar sind die klaren Kanten der Rander des Foto-
lacks.

Ist die Entwicklung des Fotolacks beendet, wird der freiliegende Teil der Sensorschicht mit
dem entsprechenden Atzmittel entfernt. Das verwendete Schichtmaterial wird beispielswei-
se mit einer Atzlgsung auf Natriumperoxodisulfat-Basis gedtzt. Auch hier erméglicht eine
einfache visuelle Kontrolle die Vollendung des Atzvorgangs. Danach erfolgt ein Ablésen
des noch vorhandenen Fotolacks auf den gewtiinschten Strukturen mit Aceton oder einem
vergleichbaren Losemittel. Nach Beendigung dieses Fertigungsschrittes erhélt man die in

Abbildung 7.12 gezeigten Strukturen auf dem Verformungskdorper.

Der Verformungskoérper ist nun mit insgesamt vier Dehnungssensoren an den zuvor mittels
FEM ermittelten Positionen bestiickt. Die Kontaktierung der Sensoren erfolgt {iber Lack-
drdhte, welche durch Léten an die Sensorschicht angebunden werden.
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Abbildung 7.12: Verformungskorper fertig beschichtet und strukturiert (oben) und Detail
einer Struktur (unten)

7.3 Charakterisierung des Kraftsensors

Um die Funktionsfihigkeit zu priifen und eine Ubereinstimmung zu den modellierten
Werten aus dem vorherigen Abschnitt zu bestdtigen, wurden praktische Untersuchungen
am Kraftaufnehmer durchgefiihrt. Der ndchste Abschnitt beschreibt zunédchst den ver-
wendeten Messaufbau und den Ablauf der Messungen. Im Anschluss werden die erzielten
Messergebnisse dargestellt und bewertet [Sch15].

7.3.1 Aufbau und Durchfithrung der Messung

Der beschichtete und verdrahtete Kraftaufnehmer wird fiir die Messungen mit zwei Schrau-
ben durch die Befestigungslocher an einer passenden Aufnahme befestigt. Es entsteht
eine axiale Kraftbelastung durch manuelles Auflegen von kalibrierten Einzelgewichten,
direkt am zentralen Krafteinleitungspunkt. Die Befestigung des Kraftaufnehmers und die
Verdrahtung sind in Abbildung 7.13 dargestellt.

Die Widerstands- beziehungsweise die Spannungsinderung wird mit einem Messverstér-
ker ,MX440A“ der Firma HBM gemessen und protokolliert. Es konnen sowohl einzelne
Dehnungssensoren (Messung des elektrischen Widerstands) oder auch Viertel-, Halb-
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Abbildung 7.13: Messaufbau mit beschichtetem und verdrahtetem Kraftaufnehmer

oder Vollbriicken (Messung der elektrischen Spannungsdanderung) angeschlossen wer-

den.

Der Ablauf der Messung orientiert sich an der DIN EN ISO 376 ,Metallische Werkstoffe

— Kalibrierung der Kraftmessgerdte fiir die Priifung von Priifmaschinen mit einachsiger

Beanspruchung® [DIN EN ISO 376]. Es werden daher zwei Messreihen mit je acht Kraftstufen

durchgefiihrt, welche iiber den gesamten Messbereich verteilt sind. Eine Messreihe besteht

dabei aus den folgenden Punkten:

1.

Verbinden der Sensorik zum Messverstdarker und mindestens 30 min eingeschaltet,
aber im Ruhezustand belassen

Messen des Nullwertes (ohne Last) fiir 30 s bei einem Intervall von 1 Hz
Auflegen der ersten Last und 30 s warten

Messwerte fiir 30 s bei einem Intervall von 1 Hz aufzeichnen, danach entlasten

. Auflegen der ndchsthéheren Last, wiederum 30 s warten

Messwerte fiir 30 s bei einem Intervall von 1 Hz aufzeichnen

Wiederholen der Schritte 5 und 6 bis die Hochstlast erreicht ist (in diesem Fall eine
Masse von 100 g)

Entfernen der Masse, Wartezeit von 3 min

Beginn der zweiten Messreihe ab Punkt 2
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Durch das Messintervall von 1 Hz erhidlt man pro Laststufe 30 Messwerte R ; aus denen
das arithmetische Mittel R, ,,, gebildet wird:

1 &
Rx,avg = ;ZRx,i , mit n=30 (7.9)
i=1

Die Standardabweichung SRy avg wird abgeschitzt durch:

1 < ‘
SRx,ng = J Z(Rx,i _Rx,uvg) ) mit n = 30 (7.10)

Die Raumtemperatur betrug bei allen Messungen konstant 22 °C.

Zundchst wurde nur die Widerstandsdnderung eines einzelnen Sensors unter Belastung
des Kraftaufnehmers gemessen. Im Anschluss wurden vier Sensoren eines Kraftaufneh-
mers zu einer Vollbriicke verschaltet. Diese Vorgehensweise ermoglichte das Verhalten
eines Einzelsensors zu analysieren und mit den Messergebnissen der Vollbriicke zu verglei-

chen.

Fertigungsbedingt sind geringe Abweichungen von bis zu 10% zwischen den vier Sensor-
widerstdnden auf einem Verformungskorper zu beobachten. Die Griinde dafiir sind geringe
Unterschiede in den Leiterbahnbreiten nach dem Nassétzschritt, sowie der Schichtdicke.
Aber auch die Rauheit des Substrats und Ubergangswiderstinde an den Lotstellen konnen
einen Einfluss haben. Fiir die Verschaltung der Sensoren zu einer Vollbriicke mussten diese
daher tiber Prézisionswiderstdnde abgeglichen werden.

Tabelle 7.1 zeigt beispielhaft die vier Widerstandswerte der einzelnen Dehnungssenso-
ren auf einem Verformungskoérper. Der hochste Widerstand wurde hierbei als Referenz
verwendet, wihrend die anderen drei Sensoren auf diesen Wert angepasst wurden. Nach An-
passung der Widerstdnde verbleibt eine maximale Differenz von 0,04 €2, ein fiir die Messung

hinreichend kleiner Wert.

Die gewihlte Speisespannung fiir die Vollbriickenmessung betrug Us =5V.

7.3.2 Ergebnisse und Bewertung

Wie im vorigen Abschnitt bereits erldutert, wurde zundchst nur die Messung an einem einzel-
nen Dehnungssensor durchgefiihrt. Das Ergebnis aus den zwei Messreihen wie in Abschnitt
7.3.1 beschrieben, ist in Abbildung 7.14 dargestellt. Im Diagramm wurde der gemessene Wi-

derstand in Ohm tiber der aufgebrachten Last in Gramm aufgetragen.
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7.3.

Charakterisierung des Kraftsensors

Rpus . Rpus
Differenz
vor Anpassung nach Anpassung
DMS1 449,99 Q 21,310 471,302
DMS 2 417,162 54,14 Q 471,270
DMS 3 471,302 Referenz 471,302
DMS 4 440,802 30,502 471,312

Tabelle 7.1: Widerstdnde der einzelnen Dehnungssensoren vor und nach der Widerstands-

anpassung
3196 - m 1. Messreihe
: A 2 Messreihe =
31954 L - - 1. Messr. - linearer Ausgleich S
31944 [~ 2. Messr. - linearer Ausgleich » Al
E 7 , 7
< ] z7
S 319.3 //;/
T 319,2- A7
ko - -~ "
2 319,1- -2
© T Ed
< 319,01 r~
7 rd
318,9 1 y 4
- * s
318,8 1 A7
| =
318:7 | | ! [ ! [ | |
0 20 40 60 80 100
Last [g]

Abbildung 7.14: Gemessener Widerstand eines einzelnen Diinnschichtsensors iiber der
aufgebrachten Last
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Neben den Einzelwerten aus den Messreihen wurden noch die entsprechenden linea-
ren Ausgleichsgeraden in das Diagramm eingefiigt. Die ermittelte Standardabweichung
liegt bei allen Messwerten unterhalb von 0,6 m{2 und ist daher nicht im Diagramm sicht-
bar.

Der Diinnschichtsensor ist im gesamten, geforderten Lastbereich einsetzbar und zeigt die
berechnete Widerstandsdnderung. Die Messreihen zeigen dariiber hinaus das gewiinschte,

lineare Verhalten des Diinnschichtsensors.

Die Unterschiede der jeweiligen Messwerte aus den beiden Messreihen sind bis zu einer
Last von 50 g nur marginal. Ab dieser Last ist eine Schwankung der Messwerte um die Aus-
gleichsgerade festzustellen. Auch die gemessenen Widerstandswerte weichen nun deutlich

voneinander ab.

Durch das manuelle Auflegen der Gewichte kann es zu ungleichmiigen Belastungen der
einzelnen Verformungsbereiche kommen, wodurch die Unterschiede in den Messreihen
erklarbar sind. Auch Temperaturschwankungen durch Luftzug o.4. konnen sich bei der Ver-

wendung eines einzelnen Sensors sehr deutlich auf den Messwert auswirken.

Durch die Verwendung einer Vollbriicke ist es grundsitzlich méglich, diese Effekte in
Grenzen zu kompensieren. Die Messergebnisse der Messreihen mit Vollbriicke werden
im Folgenden prisentiert. Sie wurde wieder durch den in Abschnitt 7.3.1 beschriebenen

Ablauf vermessen.

Da die Vollbriicke als Wheatestonesche Briicke verschaltet ist, wird in diesem Fall die
Differenzspannung Up zur Speisespannung Us gemessen. Die Dehnung ist wiederum tiber
den sogenannten k-Faktor des DMS mit dem Verhiltnis aus Up und Uy verbunden. Fiir

eine Vollbriicke folgt daher:
U
Dt (7.11)
Us
Der k-Faktor ist ein materialabhdngiger Wert und entspricht fiir Konstantan (und damit né-

herungsweise auch fiir die vorliegende CuNi-Legierung) einem Wert von ca. 2,05.

Die gemessenen elektrischen Spannungsidnderungen und das somit errechnete Ergebnis
fiir die Dehnung wurde iiber der aufgebrachten Last im Diagramm in der Abbildung 7.15
aufgetragen. Neben den Werten zu den entsprechenden Gewichten aus den Messreihen
wurden wiederum die entsprechenden linearen Ausgleichsgeraden in das Diagramm einge-
fiigt. Die ermittelte Standardabweichung liegt fiir die jeweiligen Messwerte der Vollbriicke
bei unterhalb von 0,05 pm/m, was auf eine hohe Stabilitdt der Einzelmessungen hindeu-
tet.

Wie bei der Messung des Einzelsensors ist ein sehr lineares Verhalten des Kraftaufnehmers

erkennbar. Vielmehr noch ist eine auBerordentlich gute Ubereinstimmung der Messwerte
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Abbildung 7.15: Ermittelte Dehnung der aufgebrachten Last des Kraftaufnehmers mit Voll-
briickenschaltung

der jeweiligen Lastzustédnde bei den zwei Messreihen zu erkennen. Der Kraftaufnehmer
erreicht eine Dehnung von etwa 1003,3 pum/m bei einer Last von 100 g. Dies entspricht
somit fast perfekt der errechneten Dehnung von 1000 pm/m in Abschnitt 7.2.2 bei der
geforderten Nennlast von 1 N.

Die bei den Messreihen des Einzelsensors aufgetretenen Abweichungen konnten bei der
Vollbriicke im Rahmen des Notwendigen nicht gemessen werden. Beim Auflegen der ein-
zelnen Gewichte zeigte der Sensor zudem sehr kurze Reaktionszeiten und ein gutes Ddmp-
fungsverhalten beim Lastwechsel.
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7.4 Zusammenfassung

Das Kapitel hat gezeigt, wie die elektrischen Isolationsschichten fiir Diinnschichtsensoren
in der Metrologie eingesetzt werden konnen. Es wurde dargelegt, wie ein Kraftaufnehmer

fiir eine Nennlast von 1 N hergestellt werden kann.

Dazu wurden zunédchst verschiedene Strukturierungsverfahren vorgestellt und die Foto-
lithografie als geeignetes Verfahren identifiziert. Um eine kostengiinstige Belichtung des
Fotolacks auf dreidimensionalen Oberflichen zu ermdoglichen, wurde zudem die Entwick-
lung einer Laserbelichtungsanlage unter Verwendung einer BlueRay-Laserdiode vorge-
stellt.

Fiir den Kraftaufnehmer wurde ein Verformungskdrper mittels CAD entworfen und mit Hilfe
der Finite Elemente Analyse auf den zu messenden Kraftbereich dimensioniert. Somit konn-
ten die sensorischen Strukturen an die Verformungsbereiche angepasst und das Schicht-
material ausgewdhlt werden. Ein weiterer Abschnitt beschreibt die vollstindige Sensorferti-

gung, insbesondere der notwendigen Schritte zur Strukturierung.

Die Dehnungssensoren mit einer minimalen Strukturbreite von 50 pm zeigen ein lineares
Verhalten iiber den gesamten Messbereich. Die korrekte theoretische Auslegung mittels
FEM wurde durch die praktischen Versuche belegt.

Der Kraftaufnehmer in Diinnschichttechnik ist fiir Krdfte bis 1 N voll funktionstiichtig.
Die gemessenen Abweichungen in der GréRenordnung von 5-107° sind, fiir das Prototy-
penstadium in dem sich der Sensor befindet, ein vielversprechender Wert. Es ist davon
auszugehen, dass bei einer Messung unter optimalen Bedingungen noch deutlich bessere

Werte erreichbar sind.

Leider ist eine Messung in einer Kraft-Normalmesseinrichtung derzeit nicht fiir diesen Kraft-
bereich verfiigbar. Die Konstruktion einer Kraft-Normalmesseinrichtung bis zu einer Kraft
von 200 mN wird in [Sch10] beschrieben, war aber zurzeit nicht fiir Versuche verfiigbar.
Die Validierung der sehr positiven Messergebnisse an diesem oder einem vergleichba-
ren Messsystem wird daher weiterhin angestrebt, um eine vollstindige Abschédtzung der
Messunsicherheit durchfiihren zu kénnen und damit eine Verbesserung zu bestehenden

Systemen nachweisen zu konnen.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurden Untersuchungen an elektrisch isolierenden Schichten
durchgefiihrt, welche mittels Magnetronsputterns auf Metallen aufgebracht wurden. Diese
Schichten sollen geeignet sein um fiir die Diinnschichtsensorik als Trennschicht zwischen
der elektrisch leitfdhigen Sensorschicht und dem Substrat zu dienen.

Zielstellung der Arbeit ist daher eine fiir den beschriebenen Einsatzzweck hinreichende
elektrische Isolation sowie eine gute Haftung zu erzielen, bei einer gleichzeitig méglichst
geringen Schichtdicke, um den Einfluss auf das Messergebnis der Sensoren zu minimie-
ren.

Zur Erarbeitung dieser Zielstellung und der Motivation fiir diese Arbeit wurde zunédchst
eine Einfiihrung in die vorhandene Literatur und den Entwicklungsstand der Diinnschicht-
sensorik, auch auf alternativen, nicht-metallischen Substraten, gegeben. Somit konnte das
Auftreten von Fehlstellen in den elektrisch isolierenden Schichten auf Metallen und der
daraus resultierende Kurzschluss des Sensors zum Substrat als Kernproblem identifiziert

werden.

Eine Analyse der vorhandenen Literatur zu verschiedenen Isolationsschichten hat ver-
deutlicht, dass es verschiedene Ansétze gegeben hat, dichte isolierende Schichten auch
auf Metallen herzustellen. Jedoch zeigte sich, dass keine grundsitzliche Untersuchung zu
diesem Thema und demnach auch keine allgemeingiiltige Losung fiir eine Vielzahl metal-
lischer Werkstoffe verfiigbar ist. Es wird vielmehr auf einzelne Anwendungsgebiete und
Einzelmaterialien eingegangen, fiir die spezielle Bearbeitungs- oder Beschichtungsverfah-
ren beschrieben werden. Insbesondere werden hochglanzpolierte Oberflichen, Multilayer-
Schichten oder Schichten mit einer Dicke {iber 5 um als Notwendigkeit fiir eine isolierende
Schicht genannt.

Fiir diese Arbeit wurden bewusst zwei Schichtmaterialien, Silizium- und Aluminiumoxid,
verwendet, da diese bereits eine grof3e Verbreitung fiir die Verwendung als Isolationsschicht
erlangt haben. Beide werden standardmiflig in der Halbleiterindustrie eingesetzt und sind
fiir die Isolation von Metallen, auch in den bereits vorhandenen Untersuchungen, haufig

verwendet worden.
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Als Substratmaterialien wurden der Vergiitungsstahl 1.3505 (100Cr6), die Titanlegierung
3.7164 (Ti6Al4V) und die Aluminiumlegierung 3.1645 (AlCuMgPb) verwendet. Durch die
breite Streuung der Materialien aber auch deren jeweils groBe Verbreitung soll eine Uber-

tragbarkeit der erzielten Ergebnisse auf weitere Werkstoffen sichergestellt werden.

Zur Evaluierung von insgesamt zehn Parametern und deren Einfluss auf das System aus
Schicht und Substrat, bei gleichzeitig begrenzter Versuchsanzahl, wurde die statistische
Versuchsplanung als Methode angewandt. Die Abscheidung der Schichten erfolgte mit-
tels hochfrequentem Magnetronsputtern in einem nicht-reaktiven Prozess. Die Isolation
der Schichten wurde durch Messung des Durchgangswiderstands vom Substrat zu ein-
zelnen Messpunkten bestimmt, welche auf der Isolationsschicht abgeschieden wurden.
Den grofSten Einfluss auf die Isolation zeigten dabei das verwendete Substratmaterial,
dessen Oberflichenbearbeitung und, als Verbindung aus mehreren Faktoren, die Schicht-
dicke.

Auf der Basis dieses Ergebnisses wurden detailliertere Untersuchungen durchgefiihrt, in-
dem Probekdérper aus allen drei genannten Werkstoffen mit gedrehten sowie polierten Ober-
flachen mit Silizium- und Aluminiumoxid beschichtet wurden. Hierbei wurden Schichtdi-
cken im Bereich von 300 nm bis 4000 nm untersucht. Die in den oben genannten Versuchen
identifizierten Einfliisse haben sich auch hier bestétigt. So hat die Schichtdicke einen re-
levanten Einfluss auf die elektrische Isolation der metallischen Probekérper, es zeigt sich
aber insbesondere auch eine sehr starke Abhéngigkeit in Bezug auf das Substrat und dessen
Oberfliche.

Mit der verwendeten Beschichtungstechnologie konnten jedoch nicht alle untersuchten
Kombinationen aus Substrat und Oberflachenbearbeitung mit der maximalen Schichtdicke
sicher isoliert werden. Entgegen der bisherigen Vermutung zeigten zudem die polierten
Oberfldchen der Aluminiumlegierung und der Stahl-Probekorper keine besseren, sondern

schlechtere Isolationswerte als die Schichten auf gedrehten Oberflidchen.

Eine daran angeschlossene, eingehende Untersuchung der unterschiedlichen Oberflichen
hat ergeben, dass die schlecht zu isolierenden Probekérper eine unregelméfige bis unru-
hige Mikrostruktur der Oberflache aufweisen. An Hand der vorliegenden Daten wird dies
durch die Bestandteile der jeweiligen Legierungen und dem anschlieRenden Polierprozess
hervorgerufen. Es ist davon auszugehen, dass die Spitzen welche aus der Oberfldche heraus
treten, ein dichtes Schichtwachstum und damit eine vollstdndige Isolierung behindern.
Dies tritt auch bei Schichten auf, die deutlich dicker als die ermittelten Erh6hungen der
Oberfldachen sind.

Um den Einfluss eines verdnderten Schichtwachstums zu analysieren wurden im weiteren
Aluminiumoxid-Schichten mittels eines hochionisierten Plasmas abgeschieden (HiPIMS).

Laut Literatur soll die hohere Ionisierung zu einer gréBeren Mobilitit der abgeschiedenen
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Teilchen und somit zu einem dichteren Schichtwachstum, auch an Fehlstellen der Sub-
stratoberfldche, fithren. Die erzielten Ergebnisse der reaktiv abgeschiedenen elektrischen
Isolationsschichten zeigen ein dhnliches Bild. So fiihrte die Verwendung der HiPIMS-Tech-
nologie zu einer deutlich verbesserten Isolation auf allen Substraten und Oberfldchen, bei
gleichzeitig erhohter Schichtrate.

Eine Analyse der Stochiometrie der abgeschiedenen Schichten zeigte nur sehr gering tiber-
stochiometrische Schichten bei der HF-Abscheidung und st6chiometrische Aluminiumoxid-
Schichten bei der HiPIMS-Abscheidung. Die Beobachtungen des Schichtwachstums an
Bruchfldchen der Schichten korrelierten mit den ermittelten Durchgangswiderstdnden.
Die gut isolierenden Schichten zeigten einen sehr kompakten Aufbau mit einem amorphen,
moglicherweise auch sehr feinkristallinen Schichtwachstum. Insbesondere die HiPIMS-

Schichten zeigten eine nochmals verbesserte Haftung zum Substrat.

Die Ergebnisse haben somit gezeigt, dass mittels Magnetronsputtern dichte elektrische
Isolationsschichten fiir die Anwendung der Diinnschichtsensorik abgeschieden werden
konnen. Die dafiir entscheidenden Einflussparameter wurden identifiziert und eine dafiir
funktionale Beschichtungstechnologie angewandst. Es zeigte sich zudem, dass nicht alle
Metalle gleichermaRen fiir die Applikation einer Isolationsschicht geeignet sind. Das oftmals
aufwéndige Polieren der Oberfldche ist, nach den vorliegenden Erkenntnissen mit einem
Standard-Polierverfahren, nicht zwingend notwendig. Dieser zusétzliche Fertigungsschritt
kann zu einer Verbesserung der Isolation fithren — er bewirkt bei manchen Werkstoffen

jedoch, wie nachgewiesen, den genau gegenteiligen Effekt.

Einen deutlichen Unterschied macht hingegen eine hohe lonisierung im Abscheidungs-
prozess, mit dem ein dichtes Schichtwachstum und eine regelméllige Verbesserung der
Isolation erreicht wurde. Fiir alle untersuchten Kombinationen aus metallischem Substrat
und Oberflichenbearbeitung konnten Schichtdicken unter 2 um fiir eine vollstindige elek-
trische Isolation ermittelt werden. Die geringste Schichtdicke fiir die elektrische Isolation
wurde bei den polierten Probekérpern der Titanlegierung (3.7164) mit einer Schichtdicke

von etwa 300 nm erreicht.

Die Arbeit schlie8t mit der Vorstellung einer Anwendung diinner, elektrisch isolierender
Schichten fiir Diinnschichtsensoren zur Messung kleiner Kréfte bis 1 N ab. Wie die Aus-
legung des Kraftaufnehmers zeigt, sind insbesondere Diinnschichtsensoren aufgrund ih-
rer Miniaturisierbarkeit fiir die Verwendung bei kleinen Krédften und den dabei schma-
len Verformungsbereichen von Vorteil. Neben den einzelnen Bearbeitungsschritten wur-
de eine, fiir die fotolithographische Strukturierung der Sensoren entwickelte, BlueRay-

Laserbelichtungsanlage vorgestellt.

Mit vier applizierten und strukturierten Dehnungssensoren auf einem Verformungskor-

per konnten fiir einen Prototypen sehr gute Ergebnisse erzielt werden. So zeigte der Sen-
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sor ein ausgesprochen lineares Verhalten und erreichte die berechnete Dehnung von ca.
1000 um/m, bei einer Abweichung in der GréBenordnung von 5-10~°. Es konnte zudem ein

gutes Ddmpfungs- und schnelles Ansprechverhalten beobachtet werden.

In zukiinftigen Arbeiten konnten weitere Schichtmaterialien zur elektrischen Isolation im
Hinblick auf noch geringere Schichtdicken untersucht werden. So zeigten beispielsweise
die Siliziumoxid-Schichten im HF-Prozess bessere Werte als die Aluminiumoxid-Schichten.
Ob dies auch fiir die Abscheidung im HiPIMS-Prozess zutrifft, wurde in dieser Arbeit nicht
analysiert. Eine weitere Moglichkeit stellt die Abscheidung von Multilayer-Schichtsystemen
dar.

Mit dem hier erarbeiteten Wissen zu den Abhiéngigkeiten der elektrischen Isolation der
Schicht von der Mikrostruktur des Substratmaterials und dessen Bearbeitung, kann eine
Weiterentwicklung der Fertigungstechnologien angestrebt werden. Eine Anpassung der
Dreh- oder Polierparameter ist eine potentielle Variante zur Vermeidung von Fehlstel-
len in der Schicht. Auch alternative Bearbeitungstechnologien wie etwa das Elektropolie-
ren konnten angewandt werden um unerwiinschte Spitzen auf den Substratoberflachen
zu glatten. Hierfiir wiirde sich unter anderem die Verwendung von Edelstdhlen anbie-

ten.

Neben den bereits beschriebenen weiteren Entwicklungsvarianten sind zudem Unter-
suchungen notwendig, ob die Schichten in dieser Qualitdt und mit den beschriebenen
MaBnahmen auch in grolen Beschichtungsanlagen fiir industrielle Anwendungen abge-
schieden werden konnen.

Um den Einfluss von Verdnderungen der Materialstruktur und der Oberflichenbeschaf-
fenheit der Metalle unter Temperatureinfluss und dadurch méglicherweise ausgeldste
Schidigungen der Schicht auszuschlieBen, sollten Tests zur Langzeitstabilitédt der Schich-
ten ausgefiihrt werden. Diese Versuche kénnen zudem erweitert werden, um die Haltbarkeit
und Robustheit der Schichten bei dullerer Lasteinwirkung und abrasivem Verschleil3 zu
ermitteln.

Im Bereich der Diinnschichtsensorik miissen die bereits vielversprechenden Messergebnis-
se noch untermauert werden. Hierfiir bieten sich, wenn moglich, direkte Vergleiche mit
konventionell verwendeten Sensoren an. Eine Verifikation der vorgestellten Ergebnisse des
Kraftsensors fiir kleine Kréfte an einer Kraft-Normalmesseinrichtung oder einer alternati-
ven, riickgefiihrten Anlage steht ebenfalls aus. Ebenso ist eine fundierte Untersuchung des

dynamischen Verhaltens des Sensors wiinschenswert.

Bisher nicht untersucht wurde der tatsdchliche Einfluss der Schichtdicke der Isolations-

schicht auf das Messergebnis hochpriziser Diinnschichtsensoren. Daraus kdnnte eine
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maximale Schichtdicke fiir eine bestimmte Genauigkeitsklasse des Sensors abgeleitet wer-

den.

Die weiteren Anwendungsmoglichkeiten im Bereich der Metrologie sind fast unbegrenzt.
Zwei Beispiele sollen dennoch an dieser Stelle genannt werden. Erstens kdnnen die Senso-
ren in besonderer Weise auch auf dreidimensional gekriimmten Oberflaichen aufgebracht
werden, was insbesondere durch den direkten, atomaren Kontakt des Sensors zum Bauteil
zu ganz neuen Messszenarien fiihren kann. So kénnten tatsidchliche Verformungen in Be-
reichen gemessen werden, an denen bisher numerische Abschitzungen vorgenommen
wurden, wie etwa an kleinen Festkorpergelenken. Auch die Vorhersage eines vorzeitigen
Bruchs und damit Ausfalls des Gelenks oder einer vergleichbaren Anwendung kénnte so
getroffen werden. Zweitens verspricht die Verwendung als Temperatursensor durch seine
direkte Anbindung, die minimale Verdnderung der Oberfliche und die dullerst geringe
Masse eine optimale Anndherung des Messwertes an die tatsdchliche Temperatur der
Oberflédche.

Die hier vorgestellten Ergebnisse zu elektrischen Isolationsschichten auf metallischen
Substraten bieten die Grundlage fiir die weiteren Forschungs- und Entwicklungsarbei-

ten.
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