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Kurzfassung I

Kurzfassung

In der vorliegenden Dissertation wurden qualitativ hochwertige, piezoelektrische AIN-
Schichten hergestellt und deren Eignung als SAW-Sensormaterial untersucht. Fiir die Synthese
der Schichten wurde das reaktive Radiofrequenz-Magnetron-Sputtern von hochreinem
Aluminium unter Beimischung von N2 verwendet. Zur Bestimmung der optimalen
Wachstumsbedingungen und zur Strukturaufklarung wurden Beschichtungsparameter-Studien
im Zusammenhang mit umfangreichen Charakterisierungsmethoden durchgefiihrt. Die
Parameterstudien umfassten die RF-Leistung, Substrattemperatur, Gaszusammensetzung
(Ar:N2-Verhéltnis) und den Prozessdruck. Qualitativ hochwertige, (002)-fasertexturierte AIN-
Schichten wurden bei Raumtemperatur in reiner N2-Atmosphére hergestellt. Die Schichten sind
vollstindig c-Achsen orientiert mit einer Halbwertsbreite der (002)-AIN-Rockingkurve von
0,1°. Es sind Schichtdicken bis 6,6 um mit einer Oberflaichenrauheit von weniger als 2 nm
hergestellt worden. Mittels Nanoindentierung bestimmt, weisen die Schichten eine Hérte von
21,8 GPa und einen E-Modul von 338 GPa auf. Die SAW-, SLAW- und Transversal-
Geschwindigkeiten wurden mit 5,7km/s, 109km/s bzw. 6,7km/s mittels
Rasterultraschallmikroskopie bestimmt. Fiir den Aufbau einer PSAW-Teststruktur wurden
mittels Mikrowellenplasma-unterstiitzter CVD hergestellte, polierte, nanokristalline
Diamantschichten (NCD) als Substratmaterial fiir die AIN-Abscheidung verwendet. Die ndtige
AIN-Schichtdicke fiir die Anregung von PSAW-Moden wurde simuliert und erfolgreich
realisiert. Zur Erzeugung der Oberflichenwellen wurden IDT-Strukturen mittels FIB-SEM
sowohl durch Pt-Abscheidung als auch mittels Elektronenstrahllithographie hergestellt. Es
wurde eine Symmetrische Kammstruktur mit einer Fingerbreite und —abstand von jeweils 2 pym
gewihlt, was einer Wellenldnge von 8 um entspricht. Gemil3 Simulation ergibt sich daraus eine
AIN-Schichtdicke von 720 nm zum Erreichen der ersten PSAW-Mode. Die als SAW-Filter
angeordneten IDTs zeigten bei den Messungen mittels Frequenzgeber und Oszilloskop eine
Resonanzfrequenz von 1 GHz im AIN-Si-System und 2 GHz im AIN-NCD-System. Die
dazugehorige Phasengeschwindigkeit der PSAWs ist 8,2 km /s und 16,1 km /s im Falle des
AIN-Si- bzw. AIN-NCD-Systems. Die Simulation stimmt mit den hier gemessenen Werten mit
einer Abweichung von nur 1 % tiberein und bestdtigt die erfolgreiche Anregung von PSAW-
Moden. Die hier gefundenen Ergebnisse zeigen die Uberlegenheit der Materialkombination
AIN-NCD gegeniiber anderen Piezomaterialien. Zusammen mit der Moglichkeit beide
Materialien in Form von Schichten herzustellen, erweitert das deren Einsatzgebiete immens, da

die Substrat-Schichtkombination nahezu beliebig ist.



II Abstract

Abstract

In this dissertation high quality, piezoelectrical AIN coatings were synthesized and their
suitability as SAW sensor material have been tested. For thin film synthesis reactive
radiofrequency magnetron sputtering of high purity aluminum in a N2 atmosphere was utilized.
For the optimization of the growth mechanisms and to elucidate the coatings’ structure the
process parameters in correlation to comprehensive materials characterization studies were
carried out. In detail, the investigated process parameters were rf-power, substrate temperature,
composition of process gases and the process pressure. High quality (002)-fibretextured AIN
coatings were synthesized at room temperature in pure N2 atmosphere. These films were fully
c-axis oriented with a (002)-AlIN-rocking-curve exhibiting 0.1° of full width at half maximum.
The thickness and surface roughness of the synthesized coatings were 6.6 um and less than
2 nm, respectively. Measurements by means of nanoindentation displayed hardness values of
21.8 GPa and Young’s modulus of 338 GPa. According to scanning acoustic microscopy the
SAW-, SLAW-, and transversal-velocities were 5.7km/s, 10.9km/s and 6.7km/s,
respectively. To test the feasibility of PSAW devices based on AIN coatings, nanocrystalline,
polished diamond substrates, synthesized by microwave-plasma-enhanced CVD were utilized
as substrate material. The AIN coatings’ thickness was simulated and tested successfully to
match the needs for a successful PSAW stimulation. To generate surface waves IDT structures
were produced in a FIB-SEM by Platinum deposition and electron beam lithography. A
symmetrical comb structure with finger thickness of 2 um each have been chosen
corresponding to a wavelength of 8 um. As per simulation the AIN film thickness should be
720 nm for excitation of the first PSAW mode. The IDTs were arranged to work as a SAW
filter showing a resonance frequency at 1 GHz in the case of AIN-Si-systems and 2 GHz in the
case of AIN-NCD. Measurements were conducted by employing a frequency generator and an
oscilloscope. The corresponding phase velocity of measured PSAWs were 8.2 km /s and
16.1 km/s in the case of AIN-Si and AIN-NCD, respectively. Simulation matched the
measurements with a deviation of 1 % only, thus confirming the successful stimulation of the
PSAW modes. The results found in this study present the advantage of AIN-NCD compared to
other piezoelectric materials. Moreover, the possibility of combining the piezoelectric thin-film

material (AIN) with a variety of substrate materials tremendously extends its applications.
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AFM Atomic Force Microscopy (Rasterkraftmikroskopie)

AMS Acoustic material signature (akustische Materialsignatur)

BAW Bulk Acoustic Wave (Korperschallwelle)
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und komplexer Ubertragungsleitwert
Verschiebung in z-Richtung (Abstand von der Probenoberflidche
in der > SAM)

Chemische Summenformel fiir Zinkoxid

Beta, Wellenzahl oder Ortsfrequenz (1 /1)
Epsilon, mechanische Dehnung

Theta, Bragg-Reflektions-Winkel

Lambda, Wellenldnge

Mittlere freie Weglénge eines Al-Atoms

My, Schubmodul

Ny, Querkontraktionszahl / Poisson Zahl

Pi, die Zahl Pi

Rho, Dichte

Sigma, mechanische Spannung

Omega, elektrischer Widerstand
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1 Einleitung

1.1 SAW-Bauteile

Surface Acoustic Wave (SAW, dt. akustische Oberflaichenwellen) Bauteile werden als
Filter, Resonator, Aktuator und Sensor eingesetzt. Als Bandpassfilter kommen SAW-Filter in
der kabellosen Dateniibertragung wie z. B. Mobilfunk oder WLAN zum Einsatz. Abbildung
1.1 a) zeigt einen solchen Filter in einem Mobiltelefon. Diese Filter erreichen zusammen mit
Duplexern im Jahr 2011 einen Marktwert in Hohe von 1,1 Mrd. US-Dollar (970 Mio. Euro),
der jéhrlich um fast 12 % auf geschétzte 1,8 Mrd. US-Dollar (1,6 Mrd. Euro) bis zum Jahr 2016
heranwachsen wird [7, 8].

Bei Anwendungen mit fester Frequenz, wie z. B. schliissellose Tiiroffner,
Reifendrucksensoren, kabellose Dateniibertragung etc., kommen SAW-Resonatoren zum
Finsatz, die eine schmale Empfingerbandbreite und dadurch eine erhdhte Sensitivitdt und
Sicherheit gegeniiber d&uBBeren Storeinfliissen besitzen [9-12]. Ultraschallmotoren, als eine Form
des Aktuators, kommen aufgrund ihrer hohen Antriebskraft und hohem Antriebsmoment,
Laufruhe und der Abwesenheit elektromagnetischer Felder in weiten Bereichen der Luft- und
Raumfahrt, Optik und Elektrotechnik zum Einsatz. Die Entwicklung von SAW-Motoren bringt
eine weitere Steigerung der Antriebskrifte und —-momente sowie erhohte Geschwindigkeiten

als auch die Moglichkeit des reibungslosen Betriebes in Form von beriihrungslosen (non-

a)

Abbildung 1.1: Beispiele fiir SAW-Filter und -Sensoren: a) SAW-Filter(rot markiert) der
Firma TriQuint im iPhone 4S der Firma Apple [2], b) SAW-Temperatursensor
mit Antenne [3], c) SAW-Identmarke fiir die Verwendung als Ohrenclip bei
Kiihen [4], d) 4 SAW-Drehmomentsensoren im Grofienvergleich auf einer
Geldmiinze [5], e) Ein vollstindiges Reifendrucksensorkit fiir die Verwendung
in Automobilen [6].
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contact) SAW-Linearmotoren. Weitere Anwendungsgebiete von SAW-Aktuatoren sind das
Transportieren oder Manipulieren von Fliissigkeitstropfen oder Partikeln (z. B. biologische
Zellen) entlang von Oberflachen [13-16].

Einen momentan stark prosperierenden Markt, mit einer geschitzten jéhrlichen
Wachstumsrate von iiber 20 % bildet der Bereich der schallwellenbetriebenen Sensoren wie
SAW- und BAW-Sensoren (BAW - bulk acoustic wave) [17]. Der Sensorbereich allein wird
Schitzungen zufolge bis 2018 einen Marktwert in Hohe von iiber 720 Mio. US-Dollar (637
Mio. Euro) erreichen [17]. Vorteile gegeniiber anderen Arten von Sensoren sind die hohe
Empfindlichkeit, schnelle Reaktionszeiten, kompakte Bauweise und die Mdoglichkeit, SAW-
Sensoren kabellos zu betreiben. Kabellos heif3t in diesem Falle auch, dass SAW-Sensoren auch
ohne Batterie auskommen und damit wartungsfrei betrieben werden konnen. Letztere
Eigenschaft birgt unschlagbare Vorteile, um die Sensoren an schlecht zugénglichen Stellen zu
platzieren und per Funksignal auslesen zu kdnnen. In leicht abgewandelter Form kann so auch
ein SAW-Sensor zur kabellosen Identifikation (sog. SAW-Tags) genutzt werden, um z. B.
Warenfliisse zu kontrollieren. Dies kann im Gegensatz zu den momentan verwendeten
Barcode-Kennzeichnungen ohne Zeitverlust geschehen, da die SAW-Tags nur in den
Empfangsbereich des Auslesegerites gebracht werden miissen [9, 18, 19]. Beispiele fiir SAW-
Sensoren zeigt Abbildung 1.1 b) —e).

Der prinzipielle Aufbau eines SAW-Sensors oder SAW-Filters, allgemeiner eines SAW-
Elementes, wird in Abbildung 1.2 gezeigt. Auf einen piezoelektrischen Kristall wird mithilfe
von Lithografietechniken eine meist metallische, elektrisch leitfadhige Kammstruktur
aufgebracht. Die Kammstrukturen werden als Interdigitalwandler oder Interdigitaltransducer
(IDT) (lat. inter — zwischen, digitus — Finger, engl. transduce — ibermitteln oder auch lat. trans
— iber, ducere — leiten [20]) bezeichnet. Das Grundprinzip ist bei allen SAW-Bauteilen
dasselbe: Eine elektrische Wechselspannung wird an einer Seite des IDTs angelegt. Dieses
Signal (Eingangssignal), meist eine sinusformige Wechselspannung, wird {ber die
Kammstruktur auf den piezoaktiven Kristall iibertragen. Der Piezokristall, z. B. wie in dieser
Arbeit das verwendete Aluminiumnitrid (AIN), wandelt die elektrischen Wellen in
mechanische Schallwellen um. Diese Schallwellen pflanzen sich innerhalb des Piezokristalls
fort. Dabei wird nur ein begrenztes Frequenzband {ibertragen, abhingig von der Wellenlinge,
die durch die Kammstruktur festgelegt wird und von der Schallgeschwindigkeit innerhalb des
Piezokristalls. Treffen die Wellenbewegungen auf die zweite, gegeniiberliegende
Kammstruktur des IDTs, werden die mechanischen Wellenbewegungen wieder in ein

elektrisches Signal (Ausgangssignal) umgewandelt und kénnen somit weiter verarbeitet
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Momente/Beschleunigung

Chemikalien Partikel Temperatur
Kraft/Druck Biomolekle
Dehnung Flussigkeiten

Eingangssignal Ausgangssignal
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f -

| - \
Interdigitalwandler Piezokristall
(IDT - inter digital transducer) (AIN Schicht)

Abbildung 1.2: Prinzipieller Aufbau eines SAW-Elements.

werden. Einen kurzen Uberblick iiber die, in diesem Zusammenhang wichtigsten Grundlagen
der Piezoelektrizitit, wird in Abschnitt 2.2 behandelt. Grundlagen zur Fortpflanzung von
Korperschallwellen werden in Abschnitt 2.3 angesprochen und die Verfahren zur Herstellung
der Kammstrukturen werden unter Abschnitt 2.4 vorgestellt.

Die mechanischen Wellen bewegen sich, wie bereits erwdhnt, mit Schallgeschwindigkeit
durch den Piezokristall und werden daher auch Korperschallwellen genannt. Da diese
Schallgeschwindigkeit abhidngig von dem Medium ist, in dem sie sich bewegen, fiihren
Anderungen an dieser Geschwindigkeit zu Frequenzinderungen der Wellen [21]. Hierauf
beruht das Prinzip der SAW-Sensoren: Anderungen in der Frequenz, die durch duBere Einfliisse
wie Temperatur, mechanische Spannungen (zur Druck-, Torsions-, Dehnungs- oder
Beschleunigungsmessung) und Massendnderung, z. B. durch Ablagerungen auf der Oberfléche
des Sensors, hervorgerufen werden, konnen im Ausgangssignal erfasst und mit der
entsprechenden physikalischen Einflussgroe korreliert werden. Um  Chemikalien,
Biomolekiile, Gase oder andere reaktive Stoffe zu selektieren, werden meist zwischen den
Kammstrukturen Schichtmaterialien aufgebracht, die mit den entsprechenden Stoffen eine
chemische oder physikalische Wechselwirkung eingehen und damit indirekt detektiert werden
konnen [21, 22].

Im Falle der Verwendung der SAW-Elemente als Bandpassfilter werden grof3e
Anstrengungen unternommen, um die Frequenzen der Bauelemente zu erhdhen, da bei hdheren

Frequenzen hohere Dateniibertragungsraten erreicht werden konnen. So sind in der digitalen,
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kabellosen Dateniibertragung Frequenzen im Bereich von 2-5 GHz iiblich (Bluetooth, WLAN)).
Eine Anhebung der Frequenz ist auch fiir die SAW-Sensoren von besonderer Bedeutung. Eine
Erhohung der Frequenz ist mit einer Verkiirzung der Wellenldnge verkniipft. Kiirzere
Wellenldngen wiederum sorgen fiir eine erhdhte Auflosung. Die Frequenz f, die

Wellenausbreitungsgeschwindigkeit v und die Wellenldnge A sind iiber
%

f=5 (1-1)
miteinander verkniipft. Um die Frequenzen eines SAW-Bauelements also zu erhéhen, gibt es
prinzipiell zwei Moglichkeiten: Durch Verkiirzung der Wellenldnge oder Erhéhung der SAW-
Geschwindigkeit. Die Verkiirzung der Wellenldange geschieht durch Verkleinerung der IDT-
Kammstruktur. Je schmaler die Fingerbreite und je kleiner die Abstdnde zwischen den Fingern
sind desto kleiner die Wellenldinge. Die in der Massenproduktion eingesetzte optische
Lithographie zur Herstellung der Kammstrukturen ist bereits bei kleinstmdglichen
StrukturgroBen angekommen. Eine weitere Reduzierung der StrukturgréBen ist z. B. durch
Elektronenstrahllithographie moglich. Strukturgréfen im Bereich von wenigen 100 nm bergen
jedoch neben prozesstechnischen auch wirtschaftliche Herausforderungen, da die Verfahren zu
kleineren Strukturgréfen hin immer teurer werden. Im Bereich der Diinnschicht-Resonatoren,
bei denen anstelle des Piezokristalls in Abbildung 1.2 eine piezoelektrische, diinne Schicht auf
einem Substrat abgeschieden wird, macht sich der immer stirker werdende Einfluss der
Oberflachenrauheit bei immer kleiner werdenden Strukturgréen negativ bemerkbar. Die
Erhohung der Schallgeschwindigkeit ist daher Gegenstand aktueller Forschungen [23-29]. Die
Anhebung der Schallgeschwindigkeit ist natiirlicher Weise mit der Suche nach neuen
Materialien verkniipft, da die Schallgeschwindigkeiten eines Stoffes eng mit dessen
mechanischen Konstanten verkniipft sind und somit diesem inhérent sind. Das Material mit den
hochsten Schallgeschwindigkeiten spielt auf der Suche nach Hochstfrequenzen natiirlich eine
bedeutende Rolle. Der Diamant besitzt die hochste Schallgeschwindigkeit aller bekannten
Stoffe. Einziger Nachteil: Diamant ist nicht piezoaktiv und kommt daher als Piezokristall nicht
in Betracht. Auf der Suche nach dem ,,schnellsten® Piezokristall trifft man auf Aluminiumnitrid
(AIN), dessen Untersuchung im Hinblick auf SAW-Bauelemente allerdings erst mit der
Synthese durch die vakuumbasierten Technologien der chemischen (CVD) und physikalischen
Gasphasenabscheidung (PVD) moglich wurde. AIN wird mit diesen Synthesemethoden in
Form von diinnen Schichten mit Schichtdicken von wenigen 10 nm bis hin zu einigen
Mikrometern hergestellt. Die Herstellung von PVD/CVD-Schichten geschieht auf
Substratmaterialien, deren Eigenschaften die Schichteigenschaften immer in einem gewissen

Malle mit beeinflussen. Kristallinitét, Korngrée, Textur, Substrat-Schicht Interface, bis hin zur
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Oberflachenmorphologie sind mehr oder weniger abhédngig von der Auswahl des Substrates
[30, 31]. Die Auswahl des Substrates hat aber auch entscheidende Auswirkungen auf die
Eigenschaften der Wellenausbreitung innerhalb des Schicht-Substrat Verbundes. Prinzipiell
gibt es drei Arten der Oberflichenwellen. Die ,,reinen* Oberflachenwellen vom Rayleigh-Typ,
SH-Wellen (engl. Shear Horizontal, Ldngsschubwellen), die ihrerseits wieder in Love-Wellen,
Bleustein-Gulyaev-Shimizu-Wellen (BGS) und STW,  Surface-Transverse-Waves
(Oberflachen-Querwelle) unterteilt werden konnen und die LSAW (engl. Leaky Surface
Acoustic Wave, Leck-Oberflichenwelle) oder Pseudo-SAW (PSAW). Den letztgenannten
PSAWs kommt im Rahmen dieser Arbeit besondere Bedeutung zu. Diese Art der
Oberflachenwellen strahlt einen Teil ihrer Energie in Richtung der Oberflichennormalen ab
und damit auch in das Substratmaterial hinein. Bei geschickter Wahl der Schichtdicke sind
PSAWSs mit geringen Verlusten mdglich, sodass die Wellenausbreitungsgeschwindigkeiten im
Substratmaterial ausgenutzt werden konnen. Damit bietet die Kombination von Diamant als
Substratmaterial und AIN als Schichtmaterial enormes Potential in Bezug auf die Erhéhung der
Wellenausbreitungsgeschwindigkeit und damit verkniipft, eine Erhéhung der erreichbaren

Frequenzen bei gleichbleibender StrukturgroBe des IDT [32-41].

1.2 Zielsetzung und Motivation der Arbeit

Der enorme Zuwachs an Telekommunikationssystemen in all seinen Formen der
kabellosen Dateniibertagung fiihrt zu immer enger werdenden Frequenzbéndern und héheren
Frequenzen im GHz-Bereich. Fiir eine priazise Frequenzsteuerung werden SAW- und BAW-
Bauteile in der Konsumerelektronik, Luft- und Raumfahrttechnik und vielen anderen Bereichen
verwendet. Klassische piezoelektrische Werkstoffe wie Quarz, Saphir, LiNbO3, LiTaO3 und
weitere haben eine Reihe von Nachteilen wie niedrige SAW-Geschwindigkeiten, geringe
Einsatztemperaturen und mangelnde Kompatibilitit zu bestehenden IC-Technologien.
Mittlerweile gibt es eine Vielzahl an piezoelektrischen Materialien in Form von Kompositen
oder als Polymermaterial wie LasNbo.sGas3Alo2014 [42] bzw. Polyvinylidendifluorid (PVDF)
[43]. Diese adressieren einige dieser Schwichen, konnen aber in anderen Bereichen nicht
punkten oder sind teuer oder aufwindig in der Fertigung. Die Herstellung piezoelektrischer
Werkstoffe in Schichtform erdffnet den SAW-Bauteilen neue Anwendungsfelder. Die hohe
Flexibilitit bei der Wahl der Schicht-Substratkombination erdffnet nicht nur der IC-
Technologie die Moglichkeit der elektroakustischen Integration. Es stellt die Elektroakustik
auch fiir vollig neue Anwendungsfelder zu Verfiigung. Ein Bereich ist das Structural Health
Monitoring (SHM), also die Uberwachung eines Bauteils im Betrieb. So z. B. im Bereich von

Hochtemperaturanwendungen mechanischer Bauteile oder allgemein iiberall dort, wo die
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Uberwachung eines fiir den Betrieb oder die Sicherheit kritisches Bauteil wiinschenswert oder
sogar notwendig ist. Eine Abscheidung von korrosions- und temperaturbestdndigen,
piezoelektrischen Materialien direkt auf den zu liberwachenden Bauteilen kdnnte sowohl das
Bauteil vor korrosiven Einfliissen schiitzen als auch als SAW-Sensorschicht die Integritit des
Bauteils iiberwachen. Durch die Herstellungsverfahren erdffnen sich zusétzlich neue Wege zu
vollig neunen Piezomaterialien. Eine der interessantesten Piezoschichten ist AIN, die durch die
erfolgreiche Herstellung qualitativ hochwertiger Schichten mittels Magnetron Sputtern derzeit
viel Aufmerksamkeit erfahrt. AIN besitzt gute piezoelektrische Eigenschaften, eine sehr gute
Wairmestabilitidt und Korrosionsbestindigkeit. Weiterhin ist es das Material mit der hochsten
SAW-Geschwindigkeit aller momentan bekannten Piezomaterialien. In Kombination mit
CVD-Diamantschichten konnen diese Phasengeschwindigkeiten maximiert werden. Daher ist
die Kombination dieser beiden Materialien von hohem Interesse.

Ziel der Arbeit ist 1. Die Herstellung qualitativ hochwertiger AIN-Schichten, inclusive
vollstdndiger Charakterisierung, 2. die Herstellung von Teststrukturen auf CVD-Diamant und
damit verbunden die Herstellung von Diamantschichten sowie der IDT-Strukturen und 3. die
Messung der Teststrukturen.

Zunichst werden AIN-Schichten mittels Radiofrequenz-Magnetron-Sputtern hergestellt
und der Einfluss der Beschichtungsparameter auf das Wachstumsverhalten der Schichten
untersucht. Dafiir werden Parameterstudien auf (111)-Si durchgefiihrt, die durch umfangreiche
Charakterisierungsmethoden begleitet werden. Grundvoraussetzung fiir gute piezoelektrische
Eigenschaften sind dabei (002)-faserorientierte AIN-Schichten. Daher gilt als schirfstes
Kritertum fiir eine qualitativ hochwertige Schicht der Grad der Fasertexturierung.
Vornehmliches Ziel ist es die optimalen Wachstumsbedingungen fiir die piezoelektrischen
AIN-Schichten zu finden und aufzukldren. Die Herstellung nanokristalliner Diamantschichten
(NCD) erfolgt mittels Mikrowellenplasma-unterstiitzter CVD. Da die Rauheit der NCD-
Schichten sehr hoch ist, miissen fiir die Teststruktur polierte NCD-Schichten verwendet
werden. Um die hohen Phasengeschwindigkeiten innerhalb des NCD nutzen zu kdnnen, muss
die Schichtdicke der Piezoschicht so angepasst werden, dass die Korperschallwellen sich im
NCD-Substrat fortpflanzen. Hierzu werden Simulationen durchgefiihrt, um eine optimale
Kopplung und hochste Phasengeschwindigkeit zu erreichen. Fiir die Herstellung der IDT-
Kammstrukturen, die fiir das Testelement benotigt werden, wird ein FIB-SEM verwendet. Die
Moglichkeiten und Grenzen dieser Methode werden kurz beleuchtet. AbschlieBend werden
Testmessungen an den entwickelten Strukturen durchgefiihrt, um die Mdglichkeiten der

verwendeten Techniken zu bewerten.
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Die Ergebnisse konnten zur Nutzbarmachung weit hoherer Frequenzen bei
gleichbleibender StrukturgroBe in der Kommunikationstechnik fiihren. Die hervorragende
Materialkombination von AIN und NCD in Kombination mit den Modglichkeiten der
verwendeten Beschichtungstechnologie kdnnte ein attraktives System fiir zukiinftige SHM-

Systeme darstellen.

1.3 Gliederung

Kapitel 1 gibt einen allgemeinen Uberblick iiber die Verwendung und Funktion von
SAW-Bauteilen. Es folgt die Motivation hinter dieser Arbeit und deren Gliederung.

Kapitel 2 gibt einen Uberblick iiber die Herstellungsverfahren incl. eines Stands der
Technik fiir die Herstellung von AIN, insbesondre mittels Sputtern. Anhand des AIN werden
dann die Grundlagen zur akustischen Wellenausbreitung und insbesondere deren
Randbedingungen erldutert. AnschlieBend wird kurz auf die Grundlagen zur Generierung von
SAWs mittels IDT und deren Herstellungsverfahren eingegangen. Das Kapitel schliet mit
Informationen zu den verwendeten Substratmaterialien.

Kapitel 3 beschreibt den experimentellen und methodischen Teil dieser Arbeit. Das
Beschichtungswerkzeug wird beschrieben und die einzelnen Arbeitsschritte zur Herstellung der
AIN-Schichten werden detailliert dargestellt. Anschliefend werden die verwendeten
Charakterisierungsmethoden kurz vorgestellt und deren wichtigsten Grundlagen erldutert, die
im Zusammenhang mit den hier untersuchten Proben stehen. Zum Abschluss dieses Kapitels
werden die Methoden und das Modell zur Herstellung der IDTs vorgestellt.

Kapitel 4 befasst sich mit den Ergebnissen der Experimente und deren
Charakterisierungen. Die einzelnen Beschichtungsparameter RF-Leistung, Substrattemperatur,
Prozessdruck, Prozessgaszusammensetzung und der Einfluss von Sauerstoffverunreinigungen
bilden jeweils ein abgeschlossenes Kapitel, in dem die Ergebnisse dargestellt und am Ende des
jeweiligen Kapitels diskutiert werden. Das Ergebnis sind qualitativ hochwertige, vollstindig
(002)-fasertexturierte AIN-Schichten. Nachdem die optimalen Beschichtungsparameter
gefunden sind, werden die (002)-fasertexturierten Schichten umfangreich analysiert und
charakterisiert. Im Rahmen dieser Arbeit werden auch NCD-Schichten mittels MWCVD
hergestellt. Die Ergebnisse incl. eines kurzen Uberblicks zum Stand der Technik befinden sich
im vorletzten Unterkapitel. Das Kapitel schlieft mit einer Zusammenfassung und den
Schlussfolgerungen.

Im 5. Kapitel werden die Erkenntnisse der vorangegangenen Kapitel genutzt, um ein
SAW-Filter herzustellen. Ein Filter bzw. eine Verzdgerungsstrecke wird hier genutzt, um die

Anregung von PSAW-Moden zu erzeugen und zu messen. Dafiir wird zunédchst die SAW-
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Anregung im System AIN-Diamant simuliert und die SAW-Phasengeschwindigkeiten {iber der
normierten AIN-Schichtdicke dargestellt. Das Ergebnis ist eine optimale AIN-Schichtdicke zur
Anregung einer verlustarmen PSAW-Mode. Es folgen die Ergebnisse der IDT-Herstellung mit
einer kurzen Diskussion. Danach werden die Messergebnisse der SAW-Filter dargestellt und
ausgewertet. Das Kapitel schliefit mit einer kurzen Zusammenfassung der Ergebnisse incl. eines
Uberblicks iiber den Stand der Technik des Schichtsystems AIN-Diamant und damit verbunden
einer kritischen Bewertung der Ergebnisse.

Die Arbeit schliet mit dem 6. Kapitel, in dem diese zusammengefasst wird und ein
Ausblick auf nachfolgende Forschungsarbeiten in diesem Themenbereich gegeben wird.

Der Anhang enthdlt die simulierten XRD-Pulverdaten von AIN, die mithilfe des
Programms PowderCell erstellt wurden [44]. Die Literatur, die in dieser Arbeit verwendet wird,
wird im Text durch fortlaufende Nummern in eckiger Klammer gekennzeichnet. Im
Literaturverzeichnis sind die Zeitschriftenartikel folgendermaflen gekennzeichnet: Name des

Autors, Titel, Zeitschrift, Erscheinungsjahr, Band, Seiten.
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2 Theoretische Grundlagen

2.1 Aluminiumnitrid

Bevor die Grundlagen {iber die Piezoelektrizitit, die damit verbundene
Wellenausbreitung in Festkorpern und die Herstellung der IDT-Kammstrukturen in den
folgenden Abschnitten 2.2 bis 2.4 beleuchtet werden, soll in diesem Abschnitt das
Piezomaterial der Wahl vorgestellt werden.

Erstmals erwdhnt wird die Synthese von AIN in nennenswerter Reinheit in einem US-
Patent von 1907 von Serpek [45]. Siebzehn Jahre spdter fithrt Ott rontgenographische
Messungen an AIN-Whiskern durch, die mit eben diesem Serpek-Verfahren hergestellt wurden
und ermittelt préizise die Gitterkonstanten und die Struktur [46]. Weitere 36 Jahre spéter werden
abermals AIN-Whisker untersucht und unter Anderem die hohe Wiarmeleitfahigkeit erwéhnt
[47]. Die Herstellung von grof3en, technisch nutzbaren AIN-Einkristallen steht bis heute aus.
Daher beginnt die ernsthafte Untersuchung der piezoelektrischen Eigenschaften und deren
Nutzbarmachung im Bereich der SAW-Anwendungen erst 1963 mit der Herstellung von AIN
als Schichtmaterial mittels Gasentladung [48]. Die Herstellung von AIN mittels
Beschichtungsverfahren umfasst eine Fiille von Verfahren in beiden Bereichen der
vakuumbasierten Beschichtungstechnologien (CVD und PVD). CVD-Verfahren, wie
thermische CVD, MOCVD oder PEALD verwenden eine Mischung aus TMA
(Trimethylaluminum, (CH3)3Al) und Ammoniak (NH3) bei Temperaturen um 1200°C bzw.
200°C im Falle der PEALD [49-53]. PVD-Verfahren sind weit mehr untersucht worden als
CVD-Verfahren. Die thermische Verdampfung unter NH3-Atmosphire [54, 55], wie auch das
verwandte lonenplattieren [56], findet man in neuerer Literatur nicht mehr. Wichtige Vertreter
fiir die Grundlagenforschung sind die Reaktive- [57] oder MO-MBE [58] und die PLD [59-61].
Mittels ITonenimplantation konnen ebenfalls AIN-Schichten hergestellt werden. Diese haben
jedoch noch keine Anwendung gefunden [62-64]. Die {iiberwiegende Mehrheit der
Untersuchungen stiitzt sich auf gesputterte Schichten. Das Sputtern ist auch das Verfahren der
Wahl, wenn es um die Umsetzung zu industriellen Anwendungen geht. Die ersten Versuche
mittels Diodensputtern [65] oder RF-Sputtern in NH3s [66] geschahen bei sehr hohen
Temperaturen von bis zu 1200°C. Es folgten Versuche mittels Sputter-Gun [67], die aber nicht
weiter verfolgt wurden. Die ersten Versuche zur Herstellung von AIN-Schichten bei
Raumtemperatur mittels RF-Sputtern von Aita et al. 1982 brachten die Sputtertechnik in den
Fokus der Aufmerksamkeit [68]. Es folgten DC- und RF-Magnetron Sputtern auf (111)-Si [69-

71] und die ersten, vielversprechenden Ergebnisse bei Messungen an SAW-Bauteilen mittels
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RFMS 1994 [72]. Diese und dhnliche Erfolge fiihren schlielich zu umfangreichen Studien, die
bis heute andauern [66, 68, 73-85]. Nach Entwicklung der gepulsten DC-Magnetron
Sputtertechnik Mitte der 1990er Jahre und der Entwicklung der High Power Impulse Magnetron
Sputtering (HiPIMS) Technik Anfang der 20er-Jahre [86], sind kiirzlich die ersten Ergebnisse
fiir piezoelektrische AIN-Schichten veroffentlicht worden, die mit diesen Verfahren hergestellt
wurden [87-90].

Aluminiumnitrid gehort zur Familie der III-V-Halbleiter. Die Gleichgewichtsform, der
als a-AIN bezeichneten Konfiguration, ist in Abbildung 2.1 dargestellt. Die hexagonale
Waurtzit-Struktur gehort zur Raumgruppe P6;mec. Jedes Al-Atom besitzt 4 N-Bindungspartner
und umgekehrt, jedes N-Atom besitzt ebenfalls 4 Al-Bindungspartner, jeweils in tetraedischer

Koordination. Diese hexagonal-dichteste Packung (hdp) besitzt idealer Weise ein

a) [001]

b
[010]

[100]

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung der a) hexagonalen Wurtzit - Struktur und b) der
Elementarzelle von AIN.

Gitterparameter Verhiltnis c¢/a von \/8_/3 = 1,633, wenn alle beteiligten Atome den gleichen
Atomradius besitzen. Bei Wurtzit-AIN durchdringen sich zwei hexagonale Untergitter, die um
uc entlang der c-Achse verschoben sind. In Abbildung 2.1 bilden die Al-Kationen das
Wirtsgitter und die N-Anionen das darin verschobene Untergitter. Die N-Anionen fiillen die
Tetraederliicken des Al-Wirtsgitters, sodass die Tetraeder leicht verformt sind. Die
Gitterparameter des Wurtzit-AIN sind a=3,112 A und ¢ =4,982 A [91], damit ist das c/a-
Verhéltnis von 1,601 kleiner und u mit 0,385 groBer als der Idealwert. Durch diese
Gitterverzerrung kann die, im Vergleich zu anderen halbleitenden Materialien, grof3e spontane
Polarisation (Trennung von positivem und negativem Ladungsschwerpunkt der Elementarzelle)
und eine sehr groBBe Bandliicke von Eg = 6,2 eV [92] erkldrt werden. Aufgrund dieser hohen

Bandliicke ist AIN in einem weiten Wellenldngenbereich bis hinab auf ca. 500 nm transparent
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[76]. Messungen dazu werden in Abschnitt 4.3 gezeigt. Weitere herausragende Eigenschaften
des AIN sind die hohe Wirmeleitfihigkeit (2,85 W cm™! K bei 300 K [93]), eine hohe
elektrische Durchschlagsfestigkeit (1,2 - 1,8 MV cm™ [92]) und eine hohe Schmelztemperatur
(2705°C in Stickstoffatmosphére [92]). Die chemisch-thermische Stabilitét in sauerstoffreicher
Atmosphidre ist bis zu einer Temperatur von ca. 800°C —850°C gegeben [94-97].
Untersuchungen dazu werden in Abschnitt 6.1 vorgestellt. Eine umfangreiche
Parametersammlung und Vergleiche zu anderen III-V-Halbleitern bietet Goldberg [92] und
Strite [98].

Neben der Wurtzit-Konfiguration des AIN existieren noch zwei metastabile
Konfigurationen: Die kubische Zinkblende-Struktur in der Raumgruppe F43m und die
Steinsalz-Struktur in der Raumgruppe Fm3m. Die Zinkblende-Struktur ist experimentell nur
bei ultradiinnen Schichten (1,5 -2 nm) nachgewiesen worden [99] und mittels ab-initio
Berechnungen weiter untersucht worden [100-103]. AIN in der Steinsalz-Konfiguration
entsteht aus der Wurtzit-Phase unter sehr hohem Druck (~20 GPa) [104]. Weitere
Untersuchungen beschrianken sich ebenfalls auf ab-initio Berechnungen [105-107].

Die im Zusammenhang mit den piezoelektrischen Eigenschaften und akustischen
Wellenausbreitungsgeschwindigkeiten stehenden Werkstoffkennwerte werden in den nichsten

Abschnitten angegeben bzw. berechnet.

2.2 Piezoelektrizitit

Die Piezoelektrizitit wurde 1880 von den Briidern Pierre und Paul-Jacques Curie
entdeckt [108, 109]. Der Name, piezoelektron (piezo, altgriechisch ,,driicken* und elektron
,Bernstein“) wurde ein Jahr spiter von Wilhelm Hankel zusammen mit ersten quantitativen
Messungen in einer umfangreichen Abhandlung vorgeschlagen und fand allgemeine Akzeptanz
[110]. Erst weitere vierzig Jahre spiter entwickelte Walter Cady 1921 den ersten Quarz
Resonator, woraufthin der piezoelektrische Effekt oder Piezoeffekt (direkter Piezoeffekt) und
der inverse Piezoeffekt in weiten Bereichen der Wissenschaft und Technik erforscht und

weiterentwickelt wurde [111].
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Abbildung 2.2 Inverser piezoelektrischer Effekt am Beispiel einer AIN-Platte. Je nach
Ausrichtung des von auflen angelegten elektrischen Feldes Ez, wird die Platte
a) gestaucht oder b) gestreckt. Unten ist aus den Platten stellvertretend eine
hexagonale Struktur mit den Gitterparametern a und c dargestellt. Die
mittleren Strukturen zeigen den Ausgangszustand.

Der direkte Piezoeffekt beschreibt das Auftreten einer elektrischen Spannung bei
elastischer Verformung des piezoelektrischen Materials, wohingegen der inverse Piezoeffekt
auftritt, wenn das piezoelektrische Material einem elektrischen Feld ausgesetzt wird und sich
das Material darauthin verformt. Im Zusammenhang mit SAW-Bauteilen, wird sowohl der
direkte, als auch der inverse Piezoeffekt genutzt. Der inverse Piezoeffekt soll anhand der
hexagonalen Struktur des Aluminiumnitrid (s. Abschnitt 2.1, Abbildung 2.1 a) veranschaulicht
werden. Entfernt man alle Ionen innerhalb der hexagonalen Wurtzit-Struktur und ldsst die
Basalebene (001) weg, erhdlt man die flir den piezoelektrischen Effekt verantwortliche
Anordnung von Al-Kationen und N-Anionen, die in Abbildung 2.2 schematisch dargestellt ist.
Wird ein elektrisches Feld Ez in z-Richtung der Elementarzelle angelegt, werden diese, je nach
Richtung des Feldes gestreckt oder gestaucht. Reiht man viele dieser Elementarzellen
aneinander, wie es in einem Einkristall oder einer c-Achsen orientiert aufgewachsenen Schicht
der Fall ist, erhdlt man einen piezoaktiven Kristall. Analoges gilt fiir den direkten Piezoeffekt,
also bei mechanischem Druck auf den Kristall: Driickt man den Piezokristall zusammen,
entsteht das in Abbildung 2.2 b) gezeigte Feld. Die einzelnen Verschiebungen u der Ionen in
den Elementarzellen summieren sich zu einer ,,makroskopischen* Dehnung der Platte wie in
Abbildung 2.2 a) und b) als gestricheltes Rechteck dargestellt. In Matrix-Vektorform notiert

erfahrt der Kristall eine Dehnung S, die nach Hookeschem Gesetz proportional zur Spannung
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T und ebenfalls proportional zum angelegten elektrischen Feld E ist:

S =sET +d'E (2-1
Hierbei bildet s® die elastische Antwort des Materials (Compliance) bei konstantem
elektrischem Feld (Exponent E) ab und d' ist die transponierte (Exponent t), piezoelektrische
Dehnungskoeffizientenmatrix [111]. Durch die kristallographische Symmetrie bei 6mm-
Materialien, wie bei AIN der Fall und einem elektrischen Feld (Ez = E3) das nur in z-, bzw. 3-

Richtung wirkt, vereinfacht sich der Dehnungstensor zu einer Dehnung S3 in z-Richtung
S < ds3E; . (2-2)

Das Zustandekommen einer Verformung bei dulleren elektrischen Feldern, setzt eine
kristallographische Asymmetrie voraus. Oder anders ausgedriickt, alle piezoelektrischen
Materialien sind anisotrop [112]. Diese Anisotropie erkldrt auch die Forderung nach
einkristallinen Werkstoffen oder wie im vorliegenden Fall, nach c-Achsen orientiert

aufwachsenden AIN-Schichten. Der piezoelektrische Koeffizient d33 ist nach (2-2) definiert als

g = Dehnung B u3/t U 2.3
33 7 elektrische Feldstiarke U/t U’ (2-3)

mit der Verschiebung us, der Dicke der AIN-Schicht t und der angelegten elektrischen

Spannung U. Aus (2-3) kann der piezoelektrische Koeffizient ds3 z. B. mittels Interferometrie
ermittelt werden, indem an eine AIN-Schicht eine elektrische Spannung mittels zweier
Elektroden angelegt wird und die dabei entstehende Dickendnderung der Schicht
interferometrisch sehr genau erfasst wird. Dadurch kann ein ds:-Wert fiir AIN von
(5,1£0,1) pm V! ermittelt werden [113].

Ein MaB fiir die Effizienz zur Umwandlung von elektrischer in mechanische Energie und
umgekehrt ist der elektromechanische Kopplungsfaktor K2. Er ist fiir den ersten Fall definiert
als

K2 — gespeicherte mechanische Energie d?

24

eingespeiste elektrische Energie ~ g,est’
mit dem piezoelektrischen Koeffizienten d, den Permittivititen €0 und € sowie dem elastischen

Koeffizienten st. Der Wert fiir AIN liegt bei k> = 6 % [114].

2.3 SAW-Grundlagen
Fiir ein fundiertes Verstindnis der Erzeugung, Ausbreitung und des Detektierens von
Korperschallwellen wird auf die umfangreiche Literatur zu diesem Thema verwiesen [112, 115,

116]. Hier werden nachfolgend die wichtigsten Grundlagen und die sich daraus ergebenden
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Rahmenbedingungen fiir diese Arbeit lediglich kurz dargestellt.

Wirkt eine von auBen angreifende Kraft auf einen Festkorper, wird sich dieser verformen.
Geht der Korper nach Entlastung wieder in seine Ausgangsform zuriick, spricht man von
elastischer Verformung. Bleibt ein Teil der Verformung irreversibel, spricht man von
plastischer Verformung. Die in Abschnitt 2.2 besprochene Verformung eines Piezokristalles
bzw. der AIN-Schicht durch ein angelegtes, elektrisches Feld erzeugt eine elastische
Verformung. Die Materialteilchen verschieben sich um den Betrag u und die Dehnung ist somit

& = %(‘%@%) (2-5)

Um nun die Kraft, die auf den Festkorper wirkt, zu erfassen, muss nicht nur die Richtung,
sondern auch die Fliche, auf die diese wirkt, berticksichtigt werden. In der Indexschreibweise
ist dann die Spannung cij die Kraft in Richtung xj, die auf die Flache mit der Flichennormalen
in xi-Richtung wirkt. Im elastischen Bereich der Verformung verkniipft das Hookesche Gesetz

Spannungen und Dehnungen iiber die Elastizititskonstanten cijki zu
Oij = Cijki€ki- (2-6)

In Abschnitt 2.2 wird die auftretende Dehnung in Abhidngigkeit des angelegten,
elektrischen Feldes gesetzt. Es konnen nun die auftretenden Spannungen, die durch eine
Dehnung verursacht werden, oder umgekehrt berechnet werden. Das elektrische Feld E
induziert also gleichfalls eine (mechanische) Spannung T und man kann in Matrix-Vektorform

schreiben,

T = ¢S — e'E, (2-7)

wobei ¢t wiederum die elastischen Konstanten bei konstantem, elektrischem Feld repriisentiert
und e' die transponierte Matrix der piezoelektrischen Spannungskonstanten ist. Die erwdhnten
Verschiebungen u verursachen Bewegungen innerhalb des Festkorpers, die durch die folgende

Newton-Gleichung beschrieben werden konnen:

6011

au
l_Z] 1

P (i=1,23), (2-8)

mit der Dichte p. Mit Hilfe der Newton Gleichung konnen nun Wellenbewegungen innerhalb
von Festkorpern beschrieben werden. Betrachtet wird eine ebene Korperschallwelle in x3-
Richtung (z-Richtung, s. Abschnitt 2.2) und eine in xi-Richtung. Beide unabhingig
voneinander und unter Berlicksichtigung der 6mm-Symmetrie einer AIN-Schicht. Dann erhélt

man eine Reihe linearer Differentialgleichungen mit denen wir einige wichtige Eigenschaften
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von Korperschallwellen ableiten konnen:

Ebene Welle in x3-Richtung 0%u, 0%u,

plth_ ., (2-9)
atz T gx?
0%u, 0%u, (2-10)
p—=F=c -
atz T ax?
0%u; 0%us 0%
+ 2-11
9t2 C33 9x2 €33 922 (2-11)
0%u, 0%¢
0= - 2-12
€33 P 3% 33 axg ( )
Ebene Welle in xi-Richtung 0%u, 0%u,
5p2 -~ ‘1 ox? (2-13)
0%u, 0%u, (2-19)
p—g =c -
atz  °° gx?
0%uy 0%uy 0%
+ 2-15
gz 4t dx? é1s dx? (2-15)
0%u, %
O=es> 7 ~€engs (2-16)

mit der Dichte p, Verschiebung ui, den Elastizititskonstanten ci, piezoelektrischen
Spannungskonstanten eij und den dielektrischen Konstanten €;jj. Eine detaillierte Aufstellung der
Vektoren und Matrizen, sowie der vollstindigen Herleitungen der Differentialgleichungen
findet sich in Anhang A.2. Im ersten Fall koppelt lediglich die Longitudinalwelle mit den
piezoelektrischen Eigenschaften der Schicht (2-11). Im zweiten Fall koppelt die SV-Welle (in
x3-Richtung polarisiert) (2-15). Weiterhin sieht man, dass sich alle drei Korperschallwellen mit
unterschiedlichen Geschwindigkeiten bewegen. Die Bewegungen breiten sich wellenformig als
Longitudinal- oder als Transversalwelle im Festkorper aus und werden allgemein als Bulk
Acoustic Wave (BAW) bezeichnet. Die Wellenausbreitungsgeschwindigkeit ist sowohl in
isotropen als auch besonders in anisotropen Medien unterschiedlich. Aus (2-13) bzw. (2-10)

folgt:
vy =+c/p (2-17)
Vr =+/C4a/P (2-18)

AIN, mit einer Dichte von p = 3,23 g cm™ und den elastischen Konstanten ci1 = 410 GPa

und c44 =125 GPa [92] hat demnach eine Wellenausbreitungsgeschwindigkeit von
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vi=11.266ms"! und vr=6.220ms?. Bei Diamant sind die elastischen Konstanten
ci1 = 1080 GPa und c44 = 578 GPa, Dichte p = 3,512 g cm™ [117] und nach (2-17) und (2-18)
istve =17.536 ms' und vr = 12.828 ms™'.

Weiterhin kdnnen bei anisotropen Festkorpern Normal- und Schubspannungen jeweils
Dehnungen sowohl in Normalrichtung als auch innerhalb der Ebene, auf der die Spannung wirkt
erzeugen, wenn die Hauptspannung schrig zur Ebene eingebracht wird. Das heif3t, dass in
anisotropen Festkorpern fiir die meisten Ausbreitungsrichtungen beide Wellenformen
gleichzeitig vorkommen und Longitudinal- und Transversalwellen miteinander koppeln. Wird
eine linienformige Quelle zum Einbringen der Festkorperwellen genutzt, wie z. B. ein IDT,
koppelt die entstehende Longitudinalwelle mit der vertikalen Komponente der
Transversalwelle und bilden eine akustische Oberflichenwelle, die Surface Acoustic Wave
(SAW) nach Rayleigh [118]. Transversalwellen werden der Einfachheit halber in ihrer
Polarisation relativ zur Substratoberflache als horizontale und vertiklale Transversalwelle (SH-
wave, shear horizontical und SV-wave, shear vertical) bezeichnet. Steht die Polarisation
senkrecht zur Oberflache, handelt es sich um eine SV-Welle; steht sie horizontal, um eine SH-
Welle. Da die Wellenausbreitungsgeschwindigkeit der SV-BAW grofler ist als die der SAW,
konzentriert sich die Wellenenergie der SAW auf eine Tiefe von einer Wellenlédnge, wobei die

Eindringtiefe tiber

1
Xe = )

s 1 - (Lo’

Upaw

(2-19)

mit der Wellenzahl der SAW fs, abhingig von der der SAW- und BAW-
Wellengeschwindigkeit vsaw bzw. veaw ist. Koppelt die SAW allerdings mit einer langsameren
SH-BAW, ist die Energie nach (2-19) nicht langer an der Oberflidche gebiindelt, sondern leckt
in das Vollmaterial (Bulk) hinein. Die SAW wird zu einer Leck-Welle (Leaky-SAW) oder auch
Pseudo-SAW. Ist die Kopplung mit der SH-Komponente gering, wird auch der
Ubertragungsverlust gering. Diese Verluste sind stark Abhiingig von der kristallographischen
Anisotropie, der Stdrke der piezoelektrischen Konstanten, den mechanischen Konstanten wie
z. B. der Poisson-Zahl und den Oberflichen- bzw. Interface-Randbedingungen [32, 119].
Besonders interessant fiir die Entwicklung von SAW-Bauteilen sind natiirlich diejenigen
PSAWSs mit geringer Ddmpfung bei gleichzeitig hohem elektromechanischem Kopplungsfaktor
K2. Letzterer gibt das Umsetzungsverhiltnis von elektrischer in mechanische Energie an. In
geschichteten Systemen, wie AIN auf Diamant, sind diese ddimpfungsarmen Moden abhingig
von der Dicke der piezoelektrischen Schicht. Um die optimale Dicke der AIN-Schicht zu

bestimmen, wurden FEM-Simulationen [120] und Berechnungen mittels Integral Methode
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[121, 122] durchgefiihrt. Diese Berechnungen sind im Rahmen des Projektes durchgefiihrt
worden, in das diese Arbeit eingebettet ist. Die Ergebnisse der Simulationen werden kurz in

Abschnitt 5.1 vorgestellt.

2.3.1 Einfliisse auf die SAW — Diampfung, Streuung und Phasenverschiebung

In den Simulationen werden einige Einflussfaktoren nicht beriicksichtigt. Fiir die
Interpretation der Ergebnisse konnen diese aber nicht vollstindig vernachldssigt werden. Aus
diesem Grund werden im Folgenden die Wichtigsten kurz zusammengefasst.

Die Amplitude aller oben beschriebenen Festkorperwellen nimmt mit zunehmender
Ausbreitung ab. Diese Dampfung wird durch mehrere Faktoren beeinflusst. Zunéchst gibt es
dem Werkstoff intrinsische Faktoren, die somit auch nicht durch prozesstechnische
Manipulationen gedndert werden konnen. Das sind zum einen Streuungsverluste durch
thermische Gitterbewegungen. Diese sind immer vorhanden und nehmen mit steigender
Temperatur zu. Zum anderen durch Longitudinalwellen verursachte Dichteverschiebungen.
Hierdurch werden Temperaturfelder erzeugt, die mittels thermischer Diffusion ausgeglichen
werden. Dieser Effekt kann auch bei PSAWs zu Energieverlusten fiihren. In diesem
Zusammenhang sei auf die Temperaturstabilitdt des Piezokristalls hingewiesen, die ein
wichtiger Parameter ist, gerade im Hinblick auf den Einsatz bei hohen Temperaturen. Die
Resonanzfrequenz fr, und damit einer der wichtigsten Kennzahlen eines SAW-Bauteils ist
abhingig von der Temperatur T. Je nach Temperatur verschiebt sich die Resonanzfrequenz zu
hoheren oder niedrigeren Frequenzen. Der dazugehorige Kennwert ist der
Temperaturkoeffizient der Frequenz (TCF, temperature coefficient of frequency), der gegeben

ist durch [123]
TCF = f 2k, (2-20)

Es folgen weitere Faktoren, die die Ausbreitung der SAWs beeinflussen, die aber durch
Anpassung der Mikrostruktur und Morphologie der Piezoschicht und durch die Geometrie der
IDT-Gitterstruktur beeinflussbar sind. Zundchst gibt es durch Inhomogenititen im
Ausbreitungsmedium  verursachte Streuungsverluste [112]. Dies ist besonders zu
beriicksichtigen bei fasertexturierten Piezokristallen, wie im Falle der AIN-Schicht.
Korngrenzen, Punktfehler und der Grad der Texturierung sind entscheidend an der Ddmpfung
beteiligt [124]. In diesem Zusammenhang stellt sich die Frage nach dem Einfluss der
Korngrenzen auf die Ausbreitung von Korperschallwellen. Gerade im Hinblick auf das
polykristalline AIN und dem ebenfalls polykristallinen CVD-Diamant spielen Korngrenzen

evtl. eine bedeutende Rolle. Allgemein ist diese Frage zu vernachldssigen, wenn die Korngrof3e
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viel kleiner als die Abmessungen der Probe und der Wellenlédnge ist. Dann kdénnen
homogenisierte, elastische Konstanten fiir die Modellierung angewendet werden [125]. Um den
Einfluss der Korngrenzen abschdtzen zu koénnen, ist in Abbildung 2.3 exemplarisch der
Streuungsindex tiber dem Produkt der Wellenzahl  mit der KorngréB3e A fiir polykristallines
Kupfer berechnet worden. Die Kurve ist charakteristisch fiir polykristalline Werkstoffe und
bestdtigt die getroffene, allgemeine Aussage, dass hinreichend kleine KorngréBen, bei

geniigend hohen Wellenldngen, einen vernachléssigbaren Einfluss auf die Ausbreitung von

5,0
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Abbildung 2.3: Berechnungen des normalisierten Streuungsindex As. = as. /  von
Longitudinalwellen in polykristallinem Cu, iiber dem normalisierten
Kornradius p A, mit Wellenzahl p [126].

Korperschallwellen haben. Im Frequenzbereich von einigen GHz liegen die Wellenldngen

allerdings im Bereich von wenigen Mikrometern bis einige 100 nm. Bei KorngréBen im

gleichen Bereich, wie sie bei polykristallinem Diamant durchaus iiblich sind, wire das Produkt

B A =1, was in jedem Falle zu hohen Streuungen fiihren wiirde.

Besonderes Augenmerk muss auf die Oberfldichenrauheit der Piezokristalle gelegt
werden. Prinzipiell gilt, je rauer die Oberfliche desto stirker kommt es zur Streuung und
Frequenzverschiebung der SAWs [127-129]. Die Theorie kann diese Effekte aber noch nicht
zur vollstindigen Zufriedenheit erkliren, stimmt aber weitgehend dariiber {iberein, dass die
Phasengeschwindigkeit der SAWs Vs bei der Frequenz ® mit dem Quadrat der Mittenrauheit
Ra abnimmt:

Vs 52

VO"'—;(U.Q, (2-2])

mit der SAW-Geschwindigkeit Vo bei theoretischer Abwesenheit von Rauheit (optimal glatt),
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einer Gauss-verteilten Rauheit mit Mittenrauheit & und einer Querverteilung dieser Rauheit
tiber der Liange a sowie der Konstanten €, die ein Ma@ fiir die elastischen Eigenschaften des
Materials ist. Der Einfluss der Oberflichenrauheit auf PSAWs ist bis jetzt noch nicht betrachtet
worden. Flannery et al. haben aber beobachtet, dass PSAWSs sogar stirker gestreut werden als
SAWs [130]. In Abbildung 2.4 ist diese SAW-Streuung an angerauten (001)-Si-Wafern iiber
der Frequenz gemessen worden. Wie (2-21) bereits verrdt, sicht man hier die deutliche
Minderung der Phasengeschwindigkeit bei steigender Rauheit. Wichtig ist im Zusammenhang

mit der vorliegenden Arbeit aber auch die steigende Streuung an rauen Oberfldchen bei hheren

Frequenzen.
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Abbildung 2.4: Gemessene SAW-Streuung auf (001) Si [130].

AbschlieBend wird das Phanomen der Beugung betrachtet, dem eine gebiindelte Wellenfront
unterliegt. Wichtig ist dies zur Bestimmung des maximalen Abstandes der IDTs. Die
Wellenfront wird nach einer charakteristischen Wegldnge x. aufgeweitet und wird schlieBlich
kreisformig. Die Fresnel-Region ist gegeben durch

2
x, = E0 (2-22)

mit der Breite der Wellenfront W, Wellenldnge A und dem Faktor y, der ein MaB} fiir die
Anisotropie des Werkstoffes und y =0 fiir isotrope Werkstoffe ist. Im Falle des IDTs ist W

gleich der Breite der Kammstruktur - oft auch als Apertur bezeichnet - und A gleich der

doppelten Periodizitit der Kammstruktur (s. Abschnitt 2.4).
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2.4 Interdigital Transducer (IDT)

Um SAWs zu erzeugen und zu detektieren, werden iiberwiegend IDTs eingesetzt [24,
26, 131-139]. Die dem IDT zugrunde liegende Kammstruktur ist in Abbildung 2.5 a)
dargestellt. Die beiden dargestellten IDTs bestehen aus mehreren, parallelen Streifen (Finger),
die abwechselnd {iber zwei Hauptstrange (Bus) miteinander verbunden sind. Die dargestellten
Rechtecke am jeweiligen Ende der Busse dienen als Kontaktfliche fiir die periphere Elektronik.
Wie in Abbildung 2.6 dargestellt, werden verschiedene Strategien zur Herstellung von
periodischen  Gitterstrukturen verwendet. Hierzu gehoren (b) Atzen [140, 141],
(c) Ionenimplantation [142], (d)thermische Diffusion [143, 144] und (a) Abscheiden
geeigneter Materialien als hdufigste anzutreffende Methode. Die Methode der Wahl fiir die
Herstellung von IDT-Gitterstrukturen, ist die Abscheidung von Metallen auf ein geeignetes
Substrat. Alle anderen, aufgefiihrten Methoden werden als Wellenfiihrungen (c¢) und
Resonatoren (b), (d) verwendet. Sie spielen bei der Herstellung von IDTs keine Rolle [115].
Dennoch ist der Ansatz der Ionenimplantation zur Herstellung des IDTs im Hinblick auf
Hochtemperaturanwendungen untersucht worden (siehe Kapitel 5).
Wird an die Kammstruktur eine elektrische Wechselspannung angelegt (Eingangssignal),
entsteht ein elektrisches Feld zwischen den Fingern des IDTs. Die entsprechenden Feldlinien
sind in Abbildung 2.5 b) fiir den Zeitpunkt to zu Anfang einer Halbwelle und to + 0,5f! zum
Ende einer Halbwelle gezeigt. Dies fiihrt zu Dehnungen bzw. Spannungen im piezoelektrischen
Kristall (sieche Abschnitt 2.2) und das elektrische Wechselfeld wird somit in Form von
akustischen Oberflaichenwellen (SAW) iibertragen. Die Stirke jedes Fingers a sowie die
Abstdnde zwischen diesen sind in den hier verwendeten IDTs immer gleich gro3 (siche
Abbildung 2.5 a). Die Wellenldnge A der SAWs ist iiber die Bragg-Bedingung mit diesen
Abstdnden bzw. der Periodizitit p des IDTs verkniipft:

4a =2p = A (2-23)

Definieren wir die dquivalente Phasengeschwindigkeit der SAWs in der Gitterstruktur

mit vs, wird (2-23) durch die Bragg-Frequenz
%

w = n;s (2-24)
erfiillt. Denn es gilt allgemein

mit (1-1) in Abschnitt 1.1 bereits erwéhnt.
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Abbildung 2.5: IDT-Grundlagen: a) IDT-Anordnung als SAW-Filter, b) zeitlicher Verlauf der
Wellenbewegung innerhalb der Gitterstruktur.
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Abbildung 2.6: Verschiedene Methoden zur Herstellung von Gitterstrukturen nach [1].

Die mechanischen Wellen erreichen dann den gegeniiberliegenden IDT. Da diese
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mechanischen Schwingungen durch den direkten Piezoeffekt mit einem elektrischen Feld
gekoppelt sind, konnen die mechanischen Wellen wieder in ein elektrisches Signal
umgewandelt werden. Die Charakteristik eines IDT wird bestimmt durch die Fingergeometrie,
dem Substratmaterial und der Anzahl der Finger. Hierzu soll in aller Kiirze auf das Delta-
Funktions-Modell eingegangen werden, das fiir das Design von IDTs herangezogen werden
kann [145]. Der komplexe Leitwert oder die Admittanz des IDT ist das Verhéltnis der
angelegten Spannung am sendenden IDT Ui zum resultierenden Strom im empfangenden IDT
La:

I

Y = 2-26
U, (2-26)
Der komplexe Ubertragungsleitwert ist dann
(2
Y = 2wn2CsK2e(-IAL) sin“(fNp) (2-27)

sin?(Bp) ’

mit Bragg-Frequenz o, Element-Faktor n, statischer Kapazitit Cs, elektromechanischem
Kopplungsfaktor K2, Wellenzahl f =2n / A, Abstand der IDTs L, Anzahl der Finger N (wenn
N(IDT1) = N(IDT2)) und Periodizitét p (siche Abbildung 2.5 a)). n gibt die Anregungseffizienz
an und ist das Verhdltnis aus reduzierter SAW-Anregungseffizienz aufgrund der
Ladungsverteilung zwischen den IDT-Fingern zur bestmodglichen Anregung. Bestmogliche
Anregung wire nur moglich ohne Metallisierung der Oberfliche (n=1). Bei dem
meistgewihlten Metallisierungsverhiltnis, nach (2-23) von a/ A = 0,25, ist n = 0,84722 [146].
Cs ist proportional zur Breite des IDTs W sowie zur Permittivitit des Piezokristalls und ist
ebenfalls abhidngig von dem Metallisierungsverhéltnis a / A.

Es wird nun auch klar warum die Suche nach Piezomaterialien mit hohen
Phasengeschwindigkeiten, hohem elektromechanischem Kopplungsfaktor und hoher
Temperaturstabilitit wiinschenswert bzw. notwendig ist. Im Hinblick auf die
Telekommunikationsanwendungen sind die hohen Phasengeschwindigkeiten des AIN und
Diamants unmittelbar einzusehen, da bei gleichbleibender Strukturgrofe des IDTs hohere
Frequenzen erreicht werden konnen. Im Zusammenhang mit der SAW-Sensorik bieten hohe
Frequenzen eine hohere Sensitivitit. Wie bereits in Abschnitt 1.1 angesprochen kann die
Sensitivitdt gegeniiber einer Messgrofe x definiert werden als df / dx. Ein typisches Beispiel ist
die Massenzunahme durch Ablagerungen auf dem Sensorfeld. Diese Massenzunahme Am fiihrt
zu einer Verschiebung Af der Resonanzfrequenz fo. Fiir einen Quarzkristallresonator ist diese

Frequenzverschiebung durch die Sauerbrey-Gleichung definiert:

Af~ — f2Am (2-28)
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Demnach ist bei hohen Basisfrequenzen fo die Frequenzverschiebung viel hoher bei gleichem

gemessenem Wert als dies der Fall wire bei niedrigeren Basisfrequenzen.

2.4.1 Methoden zur Herstellung von Gitterstrukturen

Fiir die Herstellung von Gitterstrukturen allgemein und im vorliegenden Falle speziell
fiir die Herstellung von IDT-Strukturen, werden die im vorigen Abschnitt bereits erwdhnten
Methoden aus Abbildung 2.6 verwendet. Dabei ist (a) das Abscheiden von metallischen
Strukturen die wichtigste und wird auch im spéteren Verlauf dieser Arbeit verwendet. Im
Folgenden soll kurz auf die Mdglichkeiten zur Herstellung dieser abgeschiedenen Strukturen
eingegangen werden. Fiir StrukturgroBBen im Sub-Mikrometer Bereich werden Methoden der
Lithografie angewendet. Allerdings handelt es sich hierbei nicht um Lithografie im klassischen
Sinne, also um Steindruck, sondern um Foto-, Elektronenstrahl-, Ionenstrahl- oder
Interferenzlithografie [147, 148]. Alle diese Verfahren haben gemeinsam, dass ein zuvor
aufgebrachtes strahlungssensitives Material, als Lack oder Resist bezeichnet, auf das Substrat
aufgebracht wird und mittels Photonen, Elektronen oder Ionen so bestrahlt wird, dass sich das
gewiinschte Muster im Lack abbildet. Der beleuchtete Teil des Lacks &ndert durch die
Bestrahlung seine chemischen und / oder physikalischen Eigenschaften. Ein nachfolgender
Entwicklungsprozess, bei dem die beleuchteten Regionen des Lacks entfernt werden (positiv),
oder die nicht beleuchteten Regionen entfernt werden (negativ), bildet dann das Muster auf dem
Substrat ab. Die eigentliche Gitterstruktur, die auf die entstandene Lack-Maske aufgebracht
wird, wird dann mittels Metall-Beschichtung z. B. Verdampfung oder Sputtern hergestellt. In
Abbildung 5.5 (Abschnitt 5.2.3) werden diese Prozessschritte schematisch anhand der in dieser
Arbeit verwendeten Elektronenstrahllithographie (EBL), dargestellt. Die moglichen
StrukturgréBen sind abhingig von der Lithografie Technik und sind prinzipiell auf die jeweilige
kleinstmdgliche Wellenldnge der eingesetzten Belichtungsquelle zuriickzufiihren. Tabelle 1
gibt einen Uberblick iiber die Techniken und deren erreichbare Aufldsung. Die
Fotolithographie ist die dlteste Technik und wird industriell weit verbreitet eingesetzt. EBL ist
in vielen Spezialanwendungen zu finden. Die Ionenstrahllithographie ist noch eine
Nischentechnologie mit viel Potential. Die Interferenzlithographie ist die Technik, die in der
Prozessortechnologie derzeit StrukturgroBen von 14 nm in Massenproduktion zuldsst (Intel
Core Prozessoren) [149] und durch den Einsatz von extrem-Ultraviolett-Lichtquellen oder

weicher Rontgenstrahlung das Potential zu sub-10 nm Strukturen hat.
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Tabelle 1: Lithographie-Techniken und deren erreichbare Auflésung.* Theoretischer Wert.

Lithografie-Technik Strukturgrofie
Fotolithographie > 0,5 um [150]
Elektronenstrahllithographie (EBL) ~ 10 nm [151]
Ionenstrahllithographie <1 nm* [152]
Interferenzlithographie (EUV und Rontgen) ~ 7 nm [148]

2.5 Materialkonzept

Neben dem Protagonisten dieser Arbeit AIN sind die Substratwerkstoffe von
entscheidender Bedeutung fiir das SAW-Bauteil. Im Zusammenhang mit den hier untersuchten
PSAWs sind die mechanischen Konstanten der Substratmaterialien wichtiger fiir die
Ausbreitung der mechanischen Wellen als die der Piezoschicht. Daher sollen in diesem

Abschnitt kurz die verwendeten Substratmaterialien vorgestellt werden.

2.5.1 CVD-Diamant

Um die erreichbaren Frequenzen bei gleichbleibender IDT-Strukturgrofie zu
maximieren, liegt es nahe den Werkstoff zu verwenden, der die hdochsten
Wellenausbreitungsgeschwindigkeiten aller bekannten Werkstoffe aufweist. Diamant ist der
wohl bekannteste Edelstein, nicht zuletzt wegen seiner aulergewdhnlichen chemischen und
physikalischen Eigenschaften [153-155]. Insbesondere die mechanischen Konstanten, z. B. ci1
und c44 haben die hochsten Werte aller bekannten Werkstoffe, was nach (2-17) und (2-18)
letztendlich auch der Grund fiir die hochste Phasengeschwindigkeit ist (siehe Abschnitt 2.3).

Die Nutzung von Diamant in industriellen Anwendungen ist aber stark eingeschrénkt, da
die Verfiligbarkeit natiirlich vorkommender Diamanten sehr gering ist [153]. Die Herstellung
kiinstlicher, einkristalliner Diamanten unter hohem Druck und Temperatur (HPHT) ist
mittlerweile groftechnisch moglich und kann Diamanten in grofen Stiickzahlen zu Verfiigung
stellen [153, 156]. Diese Diamanten sind aber nach wie vor zu teuer und zu klein (< 1 mm),
was sie ungeeignet macht fiir die Verwendung in elektronischen- oder Sensor-Bauteilen. Nicht
unerwiahnt soll die kiirzlich, erfolgreiche Synthese von 10-12 mm durchmessenden,
hochreinen (Typ Ila) Diamanten mittels HPHT bleiben [157], wobei die Kostenfrage weiterhin

ungeldst bleibt und auch die Frage der Einbettung in eine Si-dominierte Halbleitertechnik.



2 Theoretische Grundlagen 25

8 : : —— :
natrlicher Diamanjtl,.«"‘
| Diamant-Bereich
6
= HPHT-Diamant
© ] ]
O,
§ 4- -
2
a ] ]
27 Graphit-Bereich
0 CVD-Diamant
' | ! | ! | '
0 500 1000 1500 2000

Temperatur [°C]

Abbildung 2.7: Phasendiagramm des Graphits mit den Druck- und Temperaturbereichen der
natiirlichen und kiinstlichen Diamantsynthese, nach [155].

Ein weiterer Weg zur Synthese von Diamant geht iiber die Herstellung im
Niederdruckbereich in Form von Diamantbeschichtungen. Das Graphit-Phasendiagramm in
Abbildung 2.7 zeigt den Temperatur- und Druckbereich, der fiir die Synthese von Diamant
benotigt wird. Das wichtigste Herstellungsverfahren fiir die Abscheidung von
Diamantschichten ist die Mikrowellen-Plasma CVD (MWCVD) [158]. Diese Technik ist
vergleichsweise preiswert und die Ausgangsstoffe (Prédkursoren) denkbar einfach: Methan
(CHa4) und Wasserstoff (Hz). Dabei ist CH4 das Kohlenstofftrigergas und wird mit 0,1 — 10 %
in Hz beigemischt. Hz ist dabei entscheidend fiir das Wachstum der Diamantschicht, da es zum
einen fiir die Dissoziation des CH4 in der Gasphase und auf der Wachstumsfront verantwortlich
ist. Zum anderen ist atomarer Wasserstoff im Plasma vorhanden, der sp und sp?
Kohlenstoffbindungen sehr effektiv wegitzt, sodass das Wachstum von graphitischen
Bindungen unterbunden wird. Der atomare Wasserstoff trdgt damit entscheidend zur
kristallinen Qualitdt der Diamantschicht bei [159].

Damit der oben beschriebene Mechanismus auf verschiedenen Substratmaterialien
greifen kann, muss eine ausreichend hohe Dichte an Diamant Keimen auf dem Substrat
vorhanden sein. Dazu kann das Substrat durch Impfen mittels Diamantkdrnern aktiv bekeimt
werden (seeding), oder mittels Bias unterstiitzter Keimbildung (BEN, engl. Bias enhanced

nucleation) eine ausreichend hohe Keimdichte erreicht werden. Einen detaillierten Einblick in
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verwendeten Anlagentechnik und Methoden, die in der vorliegenden Arbeit verwendet wurden,
liefert Zhuang [160].

Im Zusammenhang mit Abschnitt 2.3.1 soll im Folgenden kurz auf die wichtigsten
Voraussetzungen eingegangen werden, die die Diamantschichten erfiillen miissen, um als
Substratmaterial fiir die piezoelektrischen AIN-Schichten zu fungieren. Wichtigster
Einflussfaktor ist die Oberflachenrauheit des Substrates. Ist das Schicht-Substrat-Interface rau,
wird auch die Schichtoberfliche rau. Beide Rauheiten werden fiir eine erh6hte Streuung der
Korperschallwellen sorgen, die mit der Frequenz zunimmt. Die Diamantschichten miissen
daher moglichst glatt sein. Ein Blick in Abbildung 2.4 macht deutlich, dass die Mittenrauheit
moglichst unterhalb 10 nm liegen muss, um grofere Streuungen zu vermeiden, da die Rauheit
nach (2-21) quadratisch in die Streuverluste eingeht. Gleichung (2-21) legt ebenfalls nahe, dass
die Verluste linear mit der Frequenz ansteigen und wiirden dann bei 10 nm Mittenrauheit im
Si-Beispiel der Abbildung 2.4 bei wenigen Prozent liegen (1,5 %, bei f =2 GHz).

Die Frage zum Einfluss der KorngréBe auf eine Korperschallwelle im angestrebten GHz-
Bereich ist ebenfalls kritisch im Zusammenhang mit Diamantschichten, da die Korngréfen
durchaus im Bereich der Wellenldngen liegen konnen [160]. Abbildung 2.3 legt hier nahe, dass
die KorngroBBen moglichst weit unterhalb der Wellenldnge liegen miissen, um Streuungen zu
vermeiden.

Weitere Anforderungen an die Diamantschicht sind, neben moglichst vollstindiger
Abwesenheit von Verunreinigungen, eine moglichst geringe Anisotropie also auch keine
préferierte Orientierung und es diirfen keine Schwankungen der Dichte auftreten [126].

Dieses oben beschriebene Anwendungsprofil ldsst sich durch die Verwendung von
nanokristallinen- und ultrananokristallinen Diamantschichten (NCD bzw. UNCD) erfiillen.
Von NCD wird in der Literatur gesprochen wenn die Korngréfe unterhalb von 100 nm und von
UNCD, wenn sie unterhalb von 10 nm liegt [161]. Letzteres kann durch die Substitution von
H2 in Ar erreicht werden bei relativ hohen Prozessdriicken (p1 ~ 200 hPa) [161-163]. Bei sehr
kleinen KorngroBen steigt allerdings der Anteil an sp- und sp?>-hybridisiertem Kohlenstoff in
der Schicht, was inakzeptabel fiir die Verwendung der Schichten als SAW-Bauteil ist [164].
Der Kompromiss liegt bei KorngroBen von einigen 10 nm. Damit steigt aber auch die
Oberflachenrauheit, die eine Funktion der Korngrofe ist. Hinzu kommt, dass die Korngréf3e
durch Keim-Neubildung bei steigender Schichtdicke wiederum zunimmt [164]. Daher ist es
ggf. notig die Diamantschichten zu polieren. Das Polieren von einkristallinem Diamant ist ein
Jahrhunderte altes Handwerk. Die klassischen Methoden des mechanischen Polierens sind aber

fiir industrielle Massenproduktion nicht geeignet da sie zeitaufwindig und damit teuer sind.
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Aktuelle geeignete Methoden fiir das polieren polykristalliner Diamantschichten sind das
Thermo-Mechanische-, Chemo-Mechanische-Polieren und das Polieren mittels Ionenstrahl-
Atzen [165]. Eine relativ neue Technik ist das abrasionsfreie Verfahren mittels katalytisch
wirkender Metallplatte (Fe), die durch Reibhitze einen thermo-chemischen Materialabtrag
verursacht [166]. Mithilfe solcher Polierverfahren kann die Oberflichenrauheit von

Diamantschichten auf wenige Nanometer reduziert werden.

2.5.2 Silizium und Saphir

Um den Parametereinfluss auf den Beschichtungsprozess aufzukldren werden
umfangreiche Beschichtungsserien auf Si-Wafern durchgefiihrt. Die einkristallinen Si-
Scheiben bieten fiir die nachfolgende Charakterisierung der Schichten unschlagbare Vorteile.
Wichtigster Vorteil ist der vollstindige Datensatz, der fiir Si zu Verfiigung steht. Da bei der
Schichtcharakterisierung immer ein Substrateinfluss mitgemessen wird, ist es moglich diesen
Einfluss relativ einfach zu identifizieren und in die Analyse mit aufzunehmen bzw. ,,heraus zu
rechnen. Daneben ist das Material kommerziell verfiigbar und in unterschiedlichen
kristallographischen Orientierungen und Dotierungen erhéltlich. Die Rauheit bei polierten
Si-Wafern liegt auf der atomaren Skala bei Ra < 1 nm.

Um die optischen Eigenschaften der AIN-Schicht zu charakterisieren wurden Saphir
Wafer verwendet. Diese einkristallinen Al203-Scheiben haben im Prinzip die gleichen Vorteile
wie die Si-Wafer. Entscheidender Unterschied ist, dass es sich nicht um ein halbleitendes
Material handelt. Fiir die Messungen des Brechungsindex und des Absorptionskoeffizienten
der AIN-Schicht ist die hohe optische Transparenz in einem weiten Bereich (150 — 5500 nm)
von besonderer Bedeutung. Die wichtigsten Eigenschaften der Substratmaterialaien sind in
Tabelle 2 zusammengefasst. In beiden Féllen, Si oder Al2O3, wird der Wafer in 10 x 10 bis

20 x 20 mm? grof3e Stiicke geschnitten bevor diese dann beschichtet werden.

Tabelle 2: Die wichtigsten Eigenschaften der verwendeten Substrate. *SSP-single side polish,
DSP-double side polish

Werkstoff Orientierung  Durchmesser/  Dotierung spez. Oberfliche
Dicke Widerstand
Silizium (Si) (111) 100 mm/525 um  p (Bohr)  1-10 Q cm™ SSp*

Saphir (Al,O3) (001) 50,8 mm/400 pm -- 10" Q cm’! DSP*
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3 Experimentelle Methoden

3.1 Beschichtung

3.1.1 Konzeptionierung und Umbau der Beschichtungsanlage

CF-Dichtung

= =

0O-Ring

/Dichtung H /Shutter
p— I

] /Substrathalter
—?’/ Heizung, TE
685 I/s
Turbo 1001/s Turbo -
Pumpe Pumpe

Abbildung 3.1.: Schematische Darstellung der Beschichtungsanlage in der a) urspriinglichen
Anlagenkonfiguration und der b) fiir diese Arbeit modifizierten Konfiguration.

Die in der vorliegenden Arbeit verwendete Beschichtungsanlage basiert auf einer am
Fraunhofer Institut fiir Schicht und Oberflichentechnik (IST) in Braunschweig
konzeptionierten Forschungsanlage. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit musste diese Anlage
nahezu vollstindig rekonzeptioniert und entsprechend umgebaut werden. In diesem Abschnitt
werden die umfangreichen Umbaumalnahmen kurz dargestellt, bevor im folgenden Abschnitt

auf das aktuelle Beschichtungswerkzeug eingegangen wird.

In Abbildung 3.1 a) ist die ehemalige Konfiguration des Beschichtungswerkzeugs
dargestellt. Fiir die vorliegende Arbeit von groBem Nachteil sind die vertikale Anordnung des
Substrattisches, das Fehlen eines Kathoden- bzw. Substratshutters, die nicht vorhandene
Substratheizung, und, wie in Abschnitt 4.1.1 diskutiert wird, der Gesamtzustand des
Rezipienten, der kein ausreichend hohes Vakuum zuldsst. Die Umgestaltung der Anlage ist in
Abbildung 3.1 b) dargestellt. Zundchst wurde ein neuer Substrathalter entwickelt und gefertigt.

Im Gegensatz zum alten Design, das ein Festklemmen der Substrate ndtigt machte, da es fiir
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die vertikale Beschichtung ausgelegt war, ist es nun moglich, die Substrate in einfacher Weise
auf den Probentisch zu legen. Das macht den Probenwechsel nicht nur einfacher, sondern
verhindert auch ein Verschmutzen der Substrate wihrend der Montage, da das Hantieren
innerhalb des Rezipienten durch den kleinen Zugang schwierig ist. Das top-down Sputtern (von
oben nach unten) hat aber weitere Vorteile. Zum einen wird das Substrat nicht mehr durch die
Klemme abgedeckt. Zum anderen bildet sich um die Klemme herum ein elektrisches Feld bei
Beschuss mit Plasmaelektronen / —ionen oder bei der Verwendung einer Biasspannung. Das
entstehende Storfeld fiihrt zur inhomogenen Beschichtung um die Klammer herum. Der neue
Substrathalter ist nun mit einer resistiven Heizplatte und einem Thermoelement zur Kontrolle
der Substrattemperatur ausgestattet. Weiterhin wurde dieser so ausgelegt, dass das Substrat
wihrend des Beschichtungsvorganges vor der Beschichtungsquelle rotiert werden kann. Eine
Rotation soll die Schichtdickenhomogenitit erhohen, wurde aber spiter nicht flir die
piezoelektrischen AIN-Schichten eingesetzt, da die Bewegung einem kontrollierten, gerichteten
Kornwachstum  entgegensteht. Eine entscheidende Umbaumaflname betraf die
Beschichtungsquelle. Die Magnetron Kathode im alten System war mit einer
Elastomerdichtung an einer verstellbaren Stange versehen (siche Abbildung 3.1 a)). Dies
erlaubte das Verstellen des Abstandes der Kathode zum Substrat, begrenzte aber den
erreichbaren Basisdruck im Rezipienten auf 5x 10°hPa. Die Kathode, inklusive
Durchfiihrungen wurde daher gegen eine UHV-Kathode mit entsprechenden Metalldichtungen
(Conflat, CF) ausgetauscht. In diesem Zusammenhang wurde der fehlende Shutter zwischen
Beschichtungsquelle und Substrat ergénzt. AbschlieBend wurde das komplette Pumpensystem
erneuert und mit einer neuen Turbomolekularpumpe (HiPace® 700, Fa. Pfeiffer Vacuum) in
Kombination mit einer Drehschieberpumpe (Penta 20, Fa. Pfeiffer Vacuum), ausgestattet.
Wichtig in diesem Zusammenhang ist die Installation einer Zeolithfalle, die das Riickstromen
von Kohlenwasserstoffen vom Hochdruckbereich der Drehschieberpumpe in den
Hochvakuumbereich des Rezipienten verhindert. Zum Abschluss der Maflnahmen wurde noch
ein System zum Ausheizen des Rezipienten bis auf Temperaturen von 300°C installiert, das in
Abbildung 3.1 nicht dargestellt ist. Um die Kohlenwasserstoffe zu entfernen, musste der
Rezipient einmalig liber zwei Tage bei 250°C ausgeheizt werden. Nach vollstindigem Umbau
wird ein Basisdruck unterhalb des Druckbereichs des UHV-Sensors (Kaltkathode) von
po < 1x107 hPa erreicht.
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3.1.2 Das Beschichtungswerkzeug
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Abbildung 3.2: Schematische Darstellung der in dieser Arbeit verwendeten RF-Magnetron
Sputteranlage.

Die in dieser Arbeit hergestellten AIN-Schichten wurden mittels Radiofrequenz-
Magnetron-Sputtern (RFMS) hergestellt. Das hierfiir verwendete Beschichtungswerkzeug ist
in Abbildung 3.2 schematisch dargestellt. In der zylindrischen Vakuumkammer (Rezipient)
befinden sich die Sputter-Kathode, auch oft als Magnetron bezeichnet (ION’X-4“ UHV, Fa.
Thin Film Consulting) und der Substrathalter, die sich in einem Abstand von 8 cm zueinander
befinden. Zwischen Kathode und Substrathalter ist eine Blende (Shutter) installiert, um das
Substrat, wihrend des Freisputterns (presputtern) der Kathode abdecken zu kénnen. Innerhalb
der Kathode, direkt hinter dem Target, befinden sich Permanentmagnete, die ein Magnetron
bilden. Die Verwendung eines Magnetrons zur Erhohung der Plasmadichte und damit
letztendlich zur Erhohung der Beschichtungsrate ist sowohl in der Forschung als auch bei
industriellen Anwendungen weit verbreitet [30]. Die wassergekiihlte Kathode ist iiber ein
Impedanz-Anpassungsnetzwerk (ATX-600, Fa. Advanced Energy) [167] an eine RF-
Spannungsquelle (RFX-600, Fa. Advanced Energy) angeschlossen. Die Substrate werden auf

eine Molybdinplatte gelegt unter der sich eine Heizplatte befindet, die Substrattemperaturn von
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bis zu 800°C zuldsst. Die Temperatur wird unterhalb der Molybdénplatte mittels
Thermoelement (Typ K, Ni-Cr/Ni-Al) gemessen. Der Substrathalter befindet sich auf
Erdpotential, es werden bei allen Beschichtungen keine Biasspannungen verwendet. Der
Rezipient wird mittels Turbomolekularpumpe (HiPace® 700, Fa. Pfeiffer Vacuum) auf ein
Basisvakuum von mindestens 1,0 x 10”7 hPa evakuiert. Um einen solch niedrigen Druck in
moglichst kurzer Zeit zu erreichen, ist es notig den Rezipienten unter hohem Vakuum
auszuheizen. Der Rezipient ist daher mit Heizbdndern umwickelt, um dieses Ausheizen vor
dem eigentlichen Beschichtungsprozess durchzufiihren. Die Prozessgase N2 und Ar, die fiir die
Abscheidung der Schichten zum Einsatz kommen, haben beide eine Reinheitsklasse von 5.0
(99,999 %). Die Gase werden iiber Massenflussregler (1179B, Fa. MKS) in die Kammer
geleitet. Das verwendete Targetmaterial ist hochreines, schmelzmetallurgisch hergestelltes
Aluminium mit einer Reinheit von 99,999 %. Grundlageninformationen zur physikalischen

Gasphasenabscheidung (PVD) und dem Sputtern im speziellen liefert z. B. Mahan [30].

Im Rahmen dieser Arbeit wird nanokristalliner Diamant (NCD) mit AIN beschichtet. Die
Herstellung des NCD geschieht mittels Mikrowellen Plasma unterstiitzter chemischer
Gasphasenabscheidung (MWCVD — engl. microwave plasma enhanced chemical vapour
deposition). Eine knappe Beschreibung des Verfahrens und des Vorgehens befinden sich in

Abschnitt 4.4.1. Die verwendete Anlage und damit verbundenen Techniken sind bei Zhuang

[160] ausfiihrlich darstellt.
3.1.3 Vorgehen

Das Substratmaterial zur Herstellung und Charakterisierung der Schichten sind (111)-Si-
Wafer. Neben Silizium wird Saphir (Al203) in (001)-Orientierung verwendet. Alle
Substratmaterialien werden vor der Beschichtung in einem Aceton Ultraschallbad fiir 15
Minuten gereinigt und mit destilliertem Wasser abgespiilt. Danach werden sie mit Stickstoff
(Reinheitsklasse 5.0) abgeblasen und getrocknet. Si-Wafer besitzen eine natiirliche Oxidschicht
von einigen Nanometern Dicke. Um den Effekt dieser nativen SiO2-Schicht zu untersuchen,
wurde diese mittels gepufferter Flusssdure (BHF — engl. buffered hydrofluoric acid) entfernt.
Die zugrunde liegende Reaktion ist SiO, + 6HF — H,SiFgs + H,0 , wobei Ha2SiFe
wasserloslich ist. Es wird folgendes Mischungsverhéltnis verwendet: 6 Teile NH4F (40 %) auf
1 Teil HF (49 %). Um ca. 300 ml Loésung anzusetzen kann z. B. 111 g NH4F (98 %) in 161 ml
H2O gelost werden und 28 ml HF (49 %) zugegeben werden. Der Vorteil der gepufferten
Flusssiure gegeniiber ungepufferter liegt in der konstanten, niedrigeren Atzrate. Bei der hier

verwendeten BHF liegt die Atzrate bei Raumtemperatur bei ca. 100 nm / min.
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Die vorbereiteten Proben werden auf den Probenhalter gelegt und mittig ausgerichtet.
Die Positionierung der Probe auf dem Probenhalter spielt eine nicht zu vernachldssigende Rolle
fiir die aufwachsende Schicht: Zum einen wachsen die Schichten mit einem Dickengradienten
auf. Dies liegt an der radial inhomogenen Plasmadichtenverteilung des Magnetrons [30]. Zum
anderen wachsen die einzelnen Schichtkérner schridg zur Substratoberflache auf, beschichtet
man im Randbereich des Magnetronplasmas. Es ist also darauf zu achten, dass die Substrate
immer an derselben Position liegen.

Die Kammer wird nun geschlossen, das Vorvakuumventil gedffnet und mittels
Drehschieberpumpe auf einen Vordruck von mindestens 3 x 10 hPa evakuiert. Nach Erreichen
des Vordrucks wird das Vorvakuumventil geschlossen und das Schiebeventil zur Turbopumpe
gedffnet. Die Turbopumpe wird eingeschaltet und gleichzeitig die Substratheizung auf die
gewliinschte Temperatur hochgeregelt.

Wassermolekiile, die durch Offnen der Kammer beim Probenwechsel unvermeidlich in
die Kammer gelangen, binden durch ihren Dipolcharakter mittels Van-der-Waals Kréften
relativ stark an die Kammerwéinde. Wird die Kammer evakuiert desorbieren die
Wassermolekiile nur sehr langsam und der benétigte Basisdruck wird nur langsam erreicht.
Durch Erhitzen der Kammerwand wird der Desorptionsprozess deutlich beschleunigt und der
Basisdruck kann schneller erreicht werden. Der entscheidende Grund fiir ein Ausheizen der
Kammer vor jedem Beschichtungsprozess ist aber nicht etwa die Zeitersparnis, sondern
vielmehr das Wassermolekiil selbst. Ist ndimlich wéhrend der Beschichtung Wasser in der
Kammer vorhanden, werden Sauerstoffverunreinigungen in den Schichten gefunden. Daher ist
das Ausheizen der Kammer entscheidend fiir die Schichtqualitit. Wahrend des Ausheizens wird
die Substrattemperatur auf die gewiinschte Beschichtungstemperatur eingestellt. Auch bei den

Versuchen bei Raumtemperatur wird wihrend des Ausheizprozesses die Substrattemperatur auf

Tabelle 3: Parameterbereich zur Herstellung der AIN-Schichten mittel RF-Magnetron

Sputtern.
Parameter Wertebereich Einheit
RF-Leistung 100 — 500 W
Plasmaenergiedichte 1,3-64 W/ cm?
Substrattemperatur RT —-700 °C
Prozessdruck 2x10%-4,4x10? hPa
Prozessgasgemisch 30:70 - 0:100 sccm Ar:N2

Target-Substrat-Abstand 8 cm
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100°C angehoben, um ein Adsorbieren von Gasen und insbesondere von Wasser zu reduzieren.
Vor jeder Beschichtung wird ein Presputtern bei geschlossenem Shutter mit Ar fiir mindestens
30 Minuten und mit Prozessgasgemisch (N2 / N2+Ar) fiir weitere 15 Minuten durchgefiihrt. Das
Presputtern mit Argon geschieht bei einer Flussrate von Qar = 100 sccm. Das Presputtern mit
Prozessgasgemisch geschiecht mit einer Gesamtflussrate von Qg= 100 sccm und dem
entsprechend eingestellten Verhdltnis von N2 zu Ar. Gerade bei der Verwendung von
hochreinem Aluminium (Targetmaterial) ist dieser lange Presputter-Prozessschritt wichtig.
Durch das Offnen der Kammer gelangt nicht nur, wie bereits beschrieben Wasser, sondern auch
Sauerstoff aus der Umgebungsluft in die Kammer. Da Al eine hohe Affinitdt zu Sauerstoff
besitzt, bildet sich augenblicklich eine diinne oxydische Schicht auf dem Targetmaterial. Diese
Oxidschicht muss vor der eigentlichen Beschichtung durch diesen Presputterprozessschritt
entfernt werden. Die 15-miniitige Presputterphase mit Prozessgasgemisch dient dazu, ein
Gleichgewichtszustand zu erreichen, damit nach Offnen des Shutters alle Parameter konstant
bleiben. Dies setzt allerdings voraus, dass ab diesem letzten Presputterschritt alle Parameter fiir
die Beschichtung erreicht worden sein miissen. Die eigentliche Beschichtung schlie3t sich dem
Presputtern an und wird bei konstanten Parametern durchgefiihrt. Der Parameterbereich, der im
Rahmen dieser Arbeit verwendet wurde, ist in Tabelle 3 zusammengefasst.

Nach Ablauf der Beschichtungszeit wird die RF-Spannung ausgeschaltet. Nun wird das
Schiebeventil zur Turbopumpe geschlossen und der Druck erhéht sich in den Bereich von
1 hPa. Erst danach wird der Prozessgasfluss unterbrochen. Die Substratheizung wird oberhalb
einer Temperatur von 150°C stufenweise heruntergeregelt. Ab 150°C wird die Stromzufuhr
komplett ausgeschaltet. Die Proben werden in Reinraum-Wischtiicher (Kimtech-Pure, Fa.

Kimberly-Clark) eingefaltet und in PE-Probenbehélter aufbewahrt.

3.2 Materialcharakterisierung

Zur Beurteilung der Schichteigenschaften werden unterschiedliche Methoden zur
Werkstoffcharakterisierung eingesetzt. Die Messungen geben nach der Schichtherstellung
Aufschluss tiber die Wirkung der einzelnen Parametervariationen und sind somit eng mit der
eigentlichen Herstellung der Schichten verkniipft. Die in dieser Arbeit verwendeten Verfahren

zur Schichtcharakterisierung werden im Folgenden kurz vorgestellt.

3.2.1 Visuelle und lichtmikroskopische Untersuchung

Nach dem Fluten des Rezipienten mit Stickstoff werden die Proben aus der
Beschichtungskammer herausgenommen, in Probenbehilter gelegt und dieser dann

verschlossen. Eine erste Untersuchung der hergestellten Schichten mit dem bloBen Auge oder
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dem Lichtmikroskop gibt bereits Hinweise auf deren Qualitdt. Die Farbe und die Art der
Oberfliachenreflexion der Schicht geben Hinweise auf Dicke, Homogenitit und

Werkstoffreinheit bzw. deren Rauheit.

3.2.2 Rasterelektronenmikroskopie mit energiedispersiver Rontgenspektroskopie

Das Standardverfahren zur Beurteilung der Schichtqualitit bildet die
Rasterelektronenmikroskopie (REM). Verwendet wird ein hochauflésendes Feld-Emission-
Rasterelektronenmikroskop Ultra 55 der Firma Zeiss. Bei dieser Technik wird ein fokussierter
Elektronenstrahl iiber die Probe gerastert. Die durch diesen Elektronenbeschuss emittierten
Sekundirelektronen werden zur Bildgebung genutzt [168]. Da die hier untersuchten Schichten
nicht leitend bzw. halbleitend mit einer Bandliicke von 6,2 eV sind, sind hochauflosende
Strukturuntersuchungen nur bei relativ niedrigen Beschleunigungsspannungen oder durch
Beschichten der Probe mit einer wenige Nanometer dicken Goldschicht moglich. Die sonst
auftretende Aufladung der Probe fiihrt zur Verschlechterung der Auflosung.

Bei den untersuchten AIN- und Diamantschichten werden Beschleunigungsspannungen
im Bereich von 1 — 5 keV verwendet. Treffen diese Primérelektronen auf Materie bzw. auf die
Probe, werden nicht nur, wie oben beschriecbenen, Sekundirelektronen frei, sondern auch
Rontgenstrahlung. Diese fiir das emittierende Material charakteristische Rontgenstrahlung wird
mittels energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX, engl. energy dispersive x-ray
spectroscopy) zur Aufkldrung der in der Probe vorhandenen Elemente und deren Verteilung
genutzt [168]. Bei den AIN-Schichten ist vor allen anderen Verunreinigungen Sauerstoff die

kritischste und kann mit Hilfe der EDX-Messung untersucht werden.

3.2.3 Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

Fiir die hochaufldsende Strukturaufkldrung der Schichten, die in dieser Arbeit untersucht
wurden, bietet die Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) unverzichtbare Einblicke. Fiir
die sichere Interpretation der Ergebnisse der anderen Charakterisierungsmethoden, die einen
relativ groen Bereich der zu untersuchenden Schichten beleuchten, bietet die TEM wichtige,
komplementire Einblicke auf der Nanoskala. Im Zusammenhang mit der in einem TEM
durchfiihrbaren Elektronenbeugung (SAED, engl. selected area electron diffracion), konnen
aufschlussreiche Informationen zu Schichtmorphologie, KorngroBe, -grenze und -textur sowie
zum Grenzfldchenaufbau zwischen Substratoberfldche und Schicht gewonnen werden. Das in
dieser Arbeit verwendete TEM ist ein CM200-FEG-UT der Firma Philips.

Die Probenpriparation fiir eine TEM-Untersuchung ist aufwendig und erfordert ein

hohes MaB} an Ausdauer und Knowhow. Fiir die Herstellung eines Querschnitts muss die Probe
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auf wenige 10-100 nm ausgediinnt werden. Hierzu werden diinne Lamellen aus einer Probe
sowohl durch eine Kombination aus Schleifen und Ionendiinnung als auch mittels fokussiertem
Ionenstrahl in einem Focoused-lon-Beam-Mikroskop (FIB) hergestellt. Zum Herausheben der

Schichtlamellen wird die AIN-Schicht mit wenige Nanometer dickem Platin (Pt) beschichtet.

3.2.4 Rontgenfeinstrukturanalyse

Die Rontgenfeinstrukturanalyse, Rontgenbeugung oder Rontgendiffraktometrie (XRD,
engl. X-ray diffraction) wird in dieser Arbeit verwendet, um die mikrostrukturelle
Charakterisierung, Phasenanalyse und die Orientierung der Schichtkristalle zu untersuchen. Die
Beugungsuntersuchungen werden an verschiedenen Systemen durchgefiihrt (Seifert
XRD3000PTS, Phips X’Pert). Die Messungen werden sowohl symmetrisch (0-20) als auch
asymmetrisch (0-20) durchgefiihrt, wobei die Rontgenquelle fest sitzt und sowohl die Probe als
auch der Detektor mit dem Winkel 8 bzw. 20 rotieren. Fiir die Messungen an diinnen Schichten
wird mit streifendem Einfallwinkel gearbeitet und ausschlielich der Detektor entlang 260
bewegt. Der Einfallswinkel zwischen Probe und Rontgenquelle wird auf einen festen Winkel o
eingestellt. Wird der Detektor auf die Position des doppelten Bragg-Winkels (20) einer
Netzebene fest eingestellt und die Probe um ein Intervall A® bewegt vom einfachen Bragg-
Winkel ausgehend gekippt, konnen Rockingkurven aufgenommen werden. Durch die Intensitét
und Halbwertsbreite der Kurve kann die GleichméBigkeit der Kristallorientierungen in der
Schicht orthogonal zur Substratoberfliche bewertet werden. Fiir Untersuchungen von
Kristallorientierungen in der Schichtebene wird eine FEuler-Wiege eingesetzt. Dieses
Goniometer erweitert den Messaufbau um zwei weitere, einstellbare Winkel auf ein 4-Achsen-
System. Die Probe kann um den Winkel ¢ gedreht und um den Winkel y gekippt werden

(Abbildung 3.3). Die daraus entstehenden Ring oder Punktmuster werden Polfiguren genannt.

Abbildung 3.3: Goniometer zur Messung von Polfiguren [169].
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Ein weiteres Verfahren, das zur Anwendung kommt ist das Debye-Scherrer-Verfahren.
Hierbei wird die Probe ebenfalls mit streifendem Einfallswinkel beleuchtet. Den Detektor bildet
bei diesem Verfahren aber eine Bildplatte und erlaubt somit eine zweidimensionale Darstellung
der entstehenden Beugungsringe.

Fiir alle Untersuchungen wurde eine Cu-Anode eingesetzt. Im Falle der Untersuchungen
mit dem Seifert XRD3000PTS sind Kai = 1,5406 A und = 1,54443 A mit Kai / Koz = 0,5 und
Kp gefiltert. Die hochaufldsenden Untersuchungen verwenden ausschlielich Kai-Strahlung.
Fiir die qualitative Untersuchung der Schichtorientierung werden die XRD-Spitzen-Hohen
untereinander verglichen mit entsprechender Gewichtung aus Puderinformationen. Das
zugrundeliegende Puderdiffraktogramm mit den Informationen zur Gewichtung und

Informationen der Braggpositionen findet sich im Anhang.

3.2.5 Rasterkraftmikroskopie (AFM)

Zur topographischen Charakterisierung der hergestellten Schichten werden die
Oberflichenmorphologie und die Rauheit der hergestellten Schichten mittels
Rasterkraftmikroskopie (AFM, engl. Atomic Force Microscopy) untersucht. Das
Rastersondenmikroskop XE-100 (PSIA jetzt Park Systems) wird hierfiir im Nicht-Kontakt-
Modus betrieben. Es kommen Standardspitzen (Si3N4) zum Einsatz mit einem {iblichen
Spitzenradius von 10 nm. Die Probenoberflichen werden an verschiedenen Stellen mit einer
Flache von 0,75 x 0,75 pum? bis 10 x 10 um? bei einer Auflosung von 128 x 128 pixel® bis 1024
x 1024 pixel* gescannt. Aus diesen Oberfldchenscans kdnnen dann der Mittenrauwert Ra und

die quadratische Rauheit Rq der Probenoberflache bestimmt werden.

3.2.6 Nanoindentierung

Fiir die Bestimmung der mechanischen Kennwerte wie E-Modul und Hérte, werden
Nanoindentierungen (Tribolndenter, Fa. Hysitron) an den Schichten in normaler
Laboratmosphdre (Raumtemperatur ca. 22°C und —Feuchtigkeit ca. 40%) durchgefiihrt. Der
Eindringkorper ist eine dreiseitige, pyramidale Diamantspitze vom Berkovich-Typ mit einem
Spitzenradius von ca. 100 nm. Die Flichenfunktion des Eindringkdrpers wird vor und nach der
Messung durch ein Standardverfahren kalibriert, indem bei unterschiedlichen Lasten Eindriicke
in ein Quarzglas mit bekannten mechanischen Kennwerten durchgefiihrt werden. Durch das
wiederholte Kalibrierungsverfahren wéhrend einer Serie von Messungen konnen mogliche
Anderungen der Spitzengeometrie des Eindringkdrpers erfasst werden. Alle Messungen werden
in einem kraft gesteuerten Modus durchgefiihrt, bei dem die Normalkraft iiber eine definierte

Kraft-Zeit-Funktion programmgesteuert aufgebracht und die resultierende Eindringtiefe
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kontinuierlich aufgezeichnet wird. Die Kraft-Zeit-Funktion wird mit einer Steigung von
250 uN / s bei Be- und Entlastung eingestellt, wobei dazwischen eine Verweilzeit von 10 s bei
maximaler Last eingestellt wird, um den Einfluss des FlieBens des Werkstoffes zu reduzieren
[170].

Jede Probe wird an drei Punkten untersucht. An jedem dieser Punkte werden 100
Einzelmessungen in einem 10 x 10 Raster mit einem Zeilen- und Spaltenabstand von jeweils
20 um durchgefiihrt. Die Maximalkraft Fmax wird wahrend der 50 Einzelmessungen von 0,1 mN
bis auf maximal 10 mN schrittweise, pro Messpunkt erhoht. Bei sehr diinnen Schichten
(<300 nm) muss die Hochstlast herabgesetzt werden, da die Messspitze zu weit in die Schicht
eindringt und Substrateffekte die Messung verfdlschen [171]. Die Messergebnisse werden
schlieBlich mit Hilfe der von Oliver und Pharr vorgeschlagenen Methoden ausgewertet [172,
173], deren wichtigste Zusammenhénge im Folgenden kurz wiedergegeben werden.

Die Hérte H ist gegeben durch

o= Frr;lax' (3-1)
wobei Fmax die Maximalkraft (s.0.) und A die projizierte Flidche des Eindrucks ist. Diese ist eine
Funktion der Eindringtiefe (siehe eingefiigtes Diagramm in Abbildung 4.17 a)) und wird mittels
der Anfangsneigung der Entlastungskurve S = dF / dh, ermittelt. Hierbei ist S die Steifigkeit
der Probe und h ist die Verschiebung bzw. Eindringtiefe. Die Steifigkeit der Probe kann als

dF 2

S=—=—E~ A 3-2
TN VA (3-2)
beschrieben werden. Er in (3-2) ist das reduzierte E-Modul, das gegeben ist durch
2 2
i=(1_v)+(1_vi). (3-3)
E, E E;

Hierbei sind v und vi die Querkontraktionszahlen (Poisson-Zahlen) der Probe bzw. des
Eindringkdrpers und E und Ei die Elastizititsmodule der Probe bzw. des Eindringkorpers.
Abbildung 4.17 a) zeigt eine Kraft-Weg-Kurve einer AIN-Schicht, in der die wichtigsten

Grofen eingetragen sind.

3.2.7 Bestimmung der optischen Konstanten

Um die optischen Konstanten der AIN-Schichten zu bestimmen, werden
Transmissionsmessungen an AIN-Schichten auf Saphir mit einem Spektrophotometer
durchgefiihrt. Die Kennwerte werden mithilfe der auftretenden Interferenzmuster nach
Swanepoel bestimmt [174]. Die wichtigsten Zusammenhidnge werden im Folgenden kurz

vorgestellt.
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Ziel dieser Untersuchung ist die Ermittlung des komplexen Brechungsindex
n=n-—ik. (3-4)

Hierbei ist n der Brechungsindex und k der Extinktionskoeffizient. Letzterer kann auch in Form

des Absorptionskoeffizienten

= (35)
tiber die Wellenldnge A ausgedriickt werden. Das AlOs-Substrat ist um einige
GroBenordnungen  dicker als die aufgebrachte AIN-Schicht wund hat einen
Absorptionskoeffizienten os=0. Damit kann der Brechungsindex s des unbeschichteten

Substrates mit
1 1 3-6
ST, &

bestimmt werden, wobei Ts die Transmission desselben ist. Voraussetzung fiir die
Interferenzmuster ist eine Schicht ohne Dickengradient. Andernfalls ist die Transmissionskurve
glatt und die vorliegende Methodik nicht anwendbar. Zeigt die Messung die wellenférmigen
Interferenzmuster, wird die Einhiillende gebildet (siche Abbildung 4.19). Diese liefert zu
jedem, lokalen Maximum Twm das korrespondierende Minimum Tm und umgekehrt und der

Brechungsindex n der Schicht kann bestimmt werden durch

n=\/N+ N2 — 52, (3-7)

mit
TM - Tm + SZ + 1.
ToyTom 2

N =2s (3-8)

Die Schichtdicke d kann nun anhand der Abstdnde zweier, benachbarter Maxima oder Minima
Mi (A1, n1) und M2 (A2, n2) berechnet werden
_ M,

B 2(44ng — Aonq)

d (3-9)

Da die Interferenzmuster immer bei einem ganzen Vielfachen m der Wellenldnge

auftreten,
2nd = mA, (3-10)

wobei m eine ganze Zahl fiir ein Maximum und eine halbe Zahl fiir ein Minium ist, kann die
Dicke noch genauer durch eine lineare Approximation bestimmt werden.
Fehlt noch der Extinktionskoeffizient k: Dieser ergibt sich ebenfalls aus den Hiillkurven

des Transmissionsspektrums. Bei den vorliegenden Auswertungen wurde die Einhiillende der
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Maximalwerte Tm herangezogen. Es gilt

¢ = _nx (3-11)
d
mit
B =BG — (2 - 1)°(n? — s (3-12)
(n—1)3n—s?) ’
wobei
8 2
Ey = ;l - (n? — 1(n? — s?) (3-13)
M

ist. Aus (3-5) und (3-11) folgt dann k.

3.2.8 Rasterultraschallmikroskopie

Um die mechanischen Eigenschaften der AIN-Schichten zu untersuchen und
insbesondere die Wellenausbreitungsgeschwindigkeiten zu messen, wird die quantitative
Rasterultraschallmikroskopie (SAM, engl. scanning acoustic microscopy) verwendet. Das
SAM ist mit einem Breitband Transducer ausgestattet, dessen Frequenz bei allen Experimenten
bei f=1,2 GHz liegt (PVA TePla Analytical systems GmbH, Westhausen). Die
Signalerfassung erfolgt bei einer Auflosung von 10 bit und einer Abtastrate von 500 MHz. Als
Kopplungsmedium kommt doppelt destilliertes Wasser bei einer Temperatur von 22°C zum
Einsatz. Die Wellenausbreitungsgeschwindigkeit in diesem Medium liegt Dbei

Vk (T =22°C) = 1488 m /s [175]. Da die Schallgeschwindigkeiten in Wasser stark
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Abbildung 3.4: Schematische Darstellung der Rasterultraschallmikroskopie.
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temperaturabhingig sind, ist auf eine konstante Temperatur zu achten. Abbildung 3.4 zeigt den
schematischen Aufbau des Experimentes. Ein ZnO-Transducer ist auf einem Saphirzylinder
angebracht, der am anderen Ende eine konkave Fliche besitzt, die dann durch das
Kopplungsmedium mit der Probe in Kontakt gebracht wird. Durch einen Signalgenerator wird
ein Wechselspannungs-Puls generiert, der durch den Transducer in dem Saphirzylinder in eine
ebene Schallwelle umgewandelt wird (in der Abbildung durch parallel angeordnete Striche
dargestellt). Diese setzt sich durch den Saphirzylinder fort, koppelt in die Koppelfliissigkeit ein
und wird durch die konkave Linsenfldche auf einen Punkt fokussiert. Der Fokuspunkt der
akustischen Linse hat eine laterale Ausdehnung von 0,8 pum und ist anfangs auf die
Probenoberfldache fokussiert. Durch schrittweises Anheben der Probe in z-Richtung verschiebt
sich der Fokuspunkt bzw. die Fokusebene in die Probe hinein. Der Abstand von Fokusebene
zur Oberfliche z wird von z = 0 um (Probenoberfliche) bis z= 60 um mit einer Schrittweite
von Az =1 um verdndert. Auf jeder Fokusebene wird eine Abtastfliche von 200 x 200 pm
aufgenommen. Die eintreffenden Wellen werden im Zentrum des Fokuspunktes auf demselben
Weg reflektiert, in Abbildung 3.4 als bidirektionaler Pfeil in der Achse der Abbildung
dargestellt. Wellen am Rande des Kristalls, ebenfalls in der Abbildung als Pfeil dargestellt
(gegen den Uhrzeigersinn), werden durch die konkave Linse schrig auf die Oberfliche als SAW
in die Probe eingekoppelt. Bei Anderung von z konnen nun diese beiden Wellen in Phase oder
gegenphasig den Transducer erreichen. Hier werden die mechanischen Wellen wieder in
elektrische Signale umgewandelt und am Empfanger aufgezeichnet. So erhélt man konstruktive
oder destruktive Interferenzen als Funktion von z. Diese aufgezeichnete Signalamplitude {iber
z liefert die akustische Materialsignatur (AMS, engl. acoustic material signature), im Folgenden
AMS oder V(z) genannt. Um aus diesen Daten die Wellengeschwindigkeit zu gewinnen,
werden die AMS-Kurven mit den Modellen von Kundu und Jergensen [176] ausgewertet. Im
Folgenden werden die wichtigsten Zusammenhinge kurz erldutert.

Die Geschwindigkeit der SAW konnen anhand der AMS direkt ermittelt werden, indem
die jeweiligen Abstdnde der Interferenzspitzen Az in der AMS gemessen werden. Hierbei gibt
es die Moglichkeit die Interferenzen erster Ordnung oder hoherer Ordnung zu verwenden.
Entsprechend gilt

Vi

Vsaw = 3
- )

fiir die Interferenzen erster Ordnung und

(3-14)
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Vk

[SAW
l K < l K )2
ZAZ’ 4AZf

fiir Interferenzen hoherer Ordnung, die mit der Fouriertransformierten der V(z)-Kurve ermittelt

(3-15)

werden konnen. In (3-15) und (3-14) sind Vk die Wellenausbreitungsgeschwindigkeit im
Kopplungsmedium und f die Anregungsfrequnz (s.0.). Durch dieses Verfahren kann neben dem
Rayleigh-Typ auch die Wellengeschwindigkeit der streifenden Longitudinalwellen gemessen
werden, da diese als oberflichennahe Wellen, den sogenannten Skimming Longitudinal
Acoustic Waves (SLAW), existieren konnen. Ist eine dritte Interferenzspitze zwischen
longitudinal und Rayleigh-Welle in der Fouriertransformierten der V(z)-Kurve vorhanden,
kann auch die Transversalgeschwindigkeit ermittelt werden. Letztere kann auch aus der
Rayleigh Dispersionsgleichung
<2 . VSZAW>2 i J . Viw j _Vw _ g (3-16)

2 2
VS LAW VT

ermittelt werden. Mithilfe der Dichte p kann dann auch das Elastizititsmodul E, die

Querkontraktionszahl v und das Schubmodul p mittels Gleichungen (3-17) bis (3-19) ermittelt

werden [177]:
, 1-2v (3-17)
Vi = Vspaw m

- J E(1—v) (3-18)

p(1+v)(1—2v)

v, = % (3-19)

Die SAM-Messungen werden in Kooperation mit der Arbeitsgruppe fiir
Festkorperphysik der Universitdt Siegen, Prof. Dr. Ullrich Pietsch, durchgefiihrt. Eine
detaillierte Beschreibung der im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten SAM-Experimente an
den AIN-Schichten sowie einen tieferen Einblick in die Theorie, liefert die Arbeit von Habib

[178] und [179].

3.3 Interdigitalwandler (IDT)

Zur Festlegung der zu verwendenden Wellenlinge und damit verbunden der
StrukturgroBe des IDTs wurden zundchst die Rahmenbedingungen, denen diese Arbeit

unterlag, abgesteckt. Hauptaugenmerk liegt hierbei bei den herstellbaren StrukturgroBen und
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deren weiteren Verarbeitung sowie der spiteren Signalverarbeitung. Um hohe Frequenzen
erreichen zu konnen, sollen die StrukturgroBen moglichst klein sein. Dies setzt eine
fortschrittliche Lithographietechnik und dafiir wiederum eine geeignete Probengeometrie
voraus. Die kleinen Strukturen miissen im weiteren Verlauf an den Teststand angeschlossen
werden konnen, was erhohte Anforderungen an die Bonding-Technik stellt. Die Hardware fiir
Signalgenerierung und -analyse muss letztendlich eine geniigend hohe Bandbreite zur
Verfiigung stellen.

Das FIB bietet die Moglichkeit kleinste Strukturen sowohl mittels Ionenbeschuss als
auch durch Abscheiden von Platinstrukturen herzustellen. Die Software des Instruments kann
die dafiir nétigen Prozesse automatisiert durchfiihren, sodass der Aufwand gerechtfertigt
erscheint. Auch ist die FIB-Methode nicht an Probengeometrieen gebunden und bietet damit
eine hervorragende Testumgebung fiir die Untersuchungen von IDT-Strukturen. Das
verwendete Helios NanoLab der Fa. FEI wurde zum Ende dieser Arbeit mit einer Erweiterung
(ELPHY Quantum, Fa. Raith GmbH) ausgestattet, mit der es moglich ist, die Elektronenoptik
des FIB als Lithographie Werkzeug einzusetzen. Die letzte Probe dieser Arbeit konnte damit
hergestellt und erfolgreich getestet werden. Fiir den Anschluss der IDTs an die Testelektronik
miissen die Strukturen mittels Drahtbonden an einen SMA-Stecker angeschlossen werden. Die
kleinste Kontaktfliche, die die Wirebonding Anlage (4523D, Fa. Kulicke & Soffa) sicher
kontaktieren kann, betridgt 80 x 80 um. Die Hardware fiir die Signalerstellung ist auf 2,5 GHz
beschriankt. Fiir die Modellierung der Gitterstruktur muss dieser Umstand besonders

beriicksichtigt werden.

3.3.1 Modellierung der Gitterstruktur

Um die Gitterstrukturen der IDTs herzustellen, wurde das FIB (Helios NanoLab, Fa. FEI)
verwendet. Drei unterschiedliche Strategien zur Herstellung der IDT-Strukturen wurden
verfolgt:

e Mittels Ionenstrahldtzen,

e Platinabscheidung durch Pt-Priakursor

(Trimethyl(methylcyclopentadienyl)platinum(I'V))

e und Elektronenstrahllitographie (EBL) mit Hilfe der FIB-ELPHY-Erweiterung.

Fiir die ersten beiden Methoden wurde das integrierte Softwaremodul des FIB genutzt. Mit
diesem ist es moglich eine 2D-Zeichnung einer IDT-Struktur mittels Ionenstrahl in die Probe
zu dtzen oder mittels Platin-Abscheidung aufzubringen. Fiir beide Methoden ist keine weitere

Probenprédparation erforderlich. Die FIB-EBL nutzt eine separate Steuersoftware
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und -hardware, die den Elektronenstrahl des FIB-SEM nutzt, um die vorbereitete Probe zu
beleuchten. Zur Vorbereitung der Proben miissen diese mit einem Lithographie Lack
beschichtet werden. Die dafiir ndtigen Prozessschritte werden im Einzelnen in Abschnitt 5.2.3
erldutert.

Die oben angesprochenen Rahmenbedingungen legen die Geometrie des IDT-Modells
fest. Dieses 2D-Modell wird mit der Software CleWin (Fa. WieWeb Software) erstellt und ist
in Abbildung 3.5 gezeigt. Die eingetragenen Hauptabmessungen legen die Charakteristik des
SAW-Filters fest. Die Wellenldnge der Oberflichenwellen betrdgt nach (2-23) A =2p =8 um.
Die Linge der Verzdgerungsstrecke liegt bei 100 pm und die Uberlappung der Finger bei
70 um. Die Fingerzahl betrigt insgesamt 62, 31 auf jeder Seite. Dies ergibt eine aktive Linge
eines einzelnen IDTs von L=62x2um+ 61 x2 um=246 um. Die Bondpads sind
80 x 80 um? gro. Bei der spiter verwendeten FIB-EB-Lithographie sind diese auf

120 x 120 pm? vergroBert worden, um den Anschluss mittels Wirebonding zu erleichtern.

70um

I p=4pm

100pm

Abbildung 3.5: Mittels Layout Editor entworfene Struktur fiir die Herstellung der IDTs
(Wellenlinge A = Sum).
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4 Herstellung piezoelektrischer AIN-Schichten

Im Folgenden werden die Ergebnisse der Schichtherstellung piezoelektrischer AIN-
Schichten auf unterschiedlichen Substraten vorgestellt. Eine differenzierte Parameterstudie auf
Si flihrt zu einem tieferen Verstdndnis in die Vorginge des Schichtwachstums. Das Ergebnis
sind qualitativ hochwertige, fasertexturierte Schichten, die daraufhin auch auf Saphir und
Diamant abgeschieden werden. Die Parameter fiir die Abscheidung qualitativ hochwertiger

AIN-Schichten sind in Tabelle 4 zusammengefasst.

Tabelle 4. Beschichtungsparameter zur Herstellung qualitativ hochwertiger, piezoelektrischer

Schichten.

Parameter Wert Einheit
RF-Leistung 300 W
Plasmaenergiedichte 3.8 W /cm?

Substrattemperatur 180 °C
Prozessdruck 45x%x 1073 hPa
Prozessgasgemisch 0:100 sccm Ar:N2
Target-Substrat-Abstand 8 cm
Basisdruck <1x107 hPa
Ausheizen min. 70 °C

4.1 AIN auf Silizium

Um ein generelles Verstindnis fiir die  Zusammenhdnge  zwischen
Beschichtungsparametern und den Schichteigenschaften zu bekommen, wurden umfangreiche
Parameterstudien auf Silizium Einkristallen mit <I11>-Orientierung durchgefiihrt. Nach
grundsétzlichen Untersuchungen des Einflusses von Sauerstoffkontaminationen auf den
Schichtwachstum zu Beginn dieses Kapitels, werden anschlieend nacheinander die Parameter
RF-Leistung, Substrattemperatur, Prozessgaszusammensetzung und Druck untersucht. Dartiber
hinaus sind alle weiteren Verfahren zur Herstellung der IDTs und Messungen der SAW-
Eigenschaften an diesen Modellsubstraten durchgefiihrt worden, um diese zu etablieren und zu

validieren.

4.1.1 Einfluss des Sauerstoffpartialdrucks

Zu Beginn der Arbeit erlaubte der vorhandene Versuchsaufbau ein Basisvakuum von

5,0 x 10° hPa. Die Schichten sind von hellgrauer Farbe und changieren bei Verkippung im
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Abbildung 4.1: REM- und EDX-Untersuchungen von AIN-Schichten auf Si. REM-Aufnahmen in
a) Querschnitt und b) Aufsicht. EDX-Analyse von einer c) kontaminierten Probe
und d) einer nicht kontaminierten Probe nach Umbau und Ausheizen des
Rezipienten.

Licht in hellgrauen Tonen. Die Farbe gibt einen deutlichen Hinweis auf Verunreinigungen, da
AIN ein farbloser, klarer Werkstoff ist. Das Changieren ist auf die Oberflichenmorphologie
zurlickzufiihren. Die EDX-Analyse einer solchen Schicht ist in Abbildung 4.1 ¢) gezeigt. Das
Spektrum zeigt neben den zu erwartenden Si-, Al- und N-Spitzen auch einen deutlichen
Sauerstoffanteil O und einen nicht zu vernachldssigenden Kohlenstoffanteil C. Da die EDX-
Analysen im Querschnitt der Proben durchgefiihrt werden (sieche Abbildung 4.1 a)), ist die Si-
Spitze des Substrats immer zu sehen. Die Schichtqualitdt kann durch Parametervariation kaum
verbessert werden, da Aluminiumoxidverbindungen durch den zu hohen Sauerstoffanteil im
Basisvakuum gebildet werden. Der hohe O-Anteil ldsst auf einen Komposit von Al-N-O-
Bindungen in der Schicht schlieBen. Die hohe Affinitit zu Sauerstoff bei Aluminium wird auch
bei kleinsten Sauerstoffpartialdriicken (pO2) wihrend des Beschichtungsprozesses zur Bildung

von Al-O-Bindungen fithren. Der O-Anteil in den Schichten hat erwartungsgemafl
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entscheidenden negativen Einfluss auf die piezoelektrischen Eigenschaften [180]. Daneben ist
die Schichtmorphologie in den REM-Aufnahmen typisch fiir eine Schicht mit hohem O-Anteil.
Abbildung 4.1 a) und b) zeigen die Schicht im Querschnitt bzw. in Draufsicht. Die Schicht ist
sdulenformig aufgebaut. Die spitz zulaufenden Enden der einzelnen Sdulen sind von tiefen
Talern umgeben. Das fiihrt zu hohen Oberflichenrauheiten (Ra > 50 nm), was wiederum zur
starken Streuung der SAW fithren wiirde (siehe Abschnitt 2.3.1). Zur Reduzierung des pO2
musste die Beschichtungsanlage umgebaut werden, wie in Abschnitt 3.1.1 bereits beschrieben.
Nach diesem Umbau liegt der Basisdruck des Rezipienten unterhalb des Messbereiches der
Kaltkathoden-Messréhre von po < 1 x 107 hPa. Mittels Massenspektrometer wird die Qualitt
des Basisvakuums genauer untersucht. Die Sauerstoffkonzentration sinkt erst nach
Unterschreiten des Basisdruckes po deutlich ab. Weiterhin sind aber schwache Banden von O-H
Gruppen zu erkennen. Wird der Rezipient ausgeheizt verschwinden auch diese Banden. Das
Ausheizen flihrt zur schnellen Desorption des an der Kammerwand gebundenen Wassers, das
nach jedem Probenwechsel durch die einstromende Atmosphire in den Rezipienten eindringt
und an der Kammerwand adsorbiert. Es sei hier noch angemerkt, dass das Ausheizen auch zur
Reduzierung des C-Anteils beitrdgt. C-Verunreinigungen werden meist durch
Verunreinigungen der Probe oder durch das Riickstromen von Kohlenwasserstoffen aus den
Pumpen verursacht. Letzteres wird ebenfalls durch die Umbaumafinamen unterbunden (siche
Abschnitt 3.1.1). Das Ausheizen ist somit wichtiger Bestandteil der Parameter fiir die
Herstellung qualitativ hochwertiger AIN-Schichten und hat daher auch Einzug in die
Parameter-Tabelle 4 gefunden.

Da der Rezipient beim Probenwechsel naturgemédll der Laboratmosphére ausgesetzt ist,
werden sich Al-O-Bindungen auf der Targetoberflidche bilden. Daher ist es unverzichtbar vor
jeder Beschichtung ein Presputtern durchzufiihren, um diese Al-O-Verunreinigung zu
entfernen.

Das Resultat des Umbaus und des Ausheizens vor jedem Beschichtungsgang ist in
Abbildung 4.1 d) zu sehen. In dieser EDX-Analyse sind keine Kontaminationen durch O oder
C mehr zu erkennen. In diesem Zusammenhang sei auf einen weiteren wichtigen Punkt bei der
Herstellung von AIN-Schichten hingewiesen. Da Al eine hohe Affinitét zu Sauerstoff besitzt,
sollte das Targetmaterial nicht mittels pulvermetallurgischer Prozesse hergestellt werden. Die
Porositét dieser Materialien fiihrt zu erhdhter Ad- bzw. Absorption von Wassermolekiilen und
Al-O-Bindungen innerhalb des Targetmaterials. Aus diesem Grund wurde in dieser Arbeit
schmelzmetallurgisch hergestelltes Aluminium verwendet.

Ein Blick auf die thermodynamischen FEigenschaften einer Al—N- bzw.
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Al — O - Verbindung zeigt, dass beide Reaktionen exotherm und exergon sind. Die Standard,
molare Reaktionsenthalpie fiir AIN liegt bei AfH° (AIN)=-318 kJ/mol und die Standard
molare Gibbs-Energie (freie Enthalpie) liegt bei AiG® (AIN) = -287 kJ / mol. Fiir A2O3 liegen
die Werte bei mehr als dem fiinffachen: AfH® (Al203)=-1675,7kJ/mol und
AfG® (A1203) =-1582,3 k] /mol [181]. Der groBe Unterschied in den Enthalpien ist ein
deutlicher Hinweis darauf, dass die Bildung von Aluminiumoxid der von Aluminiumnitrid
vorgezogen wird. Die viel hohere Affinitdt des Aluminiums zu Sauerstoff verlangt, dass der

Prozess frei von Sauerstoff-Quellen (O2, H20) ist.

4.1.2 Einfluss der RF-Leistung

Um den Einfluss der eingespeisten RF-Leistung auf das Wachstumsverhalten der AIN-
Schichten zu untersuchen, wurde eine Probenserie bei unterschiedlichen RF-Leistungen
hergestellt. Die RF-Leistung wird iiber ein Impedanz-Anpassungsnetzwerk (50 Q) tliber den
Kathodenkopf in das Plasma eingekoppelt. Diese Leistung verteilt sich auf die Kathoden- bzw.
Targetfldche, die im vorliegendem Falle Akah = 78,5 cm? betrdgt. Die Leistungsdichte wird
zwischen 1,27 W/ cm? und 6,37 W / cm? variiert. Das entspricht einer Leistungsvariation von
Pmin =100 W bis Pmax = 500 W. Stickstoffkonzentration cn2 und Druck pi1 sind bei dieser
Untersuchung konstant bei en2 = 100% und p1 = 3,5 x 10~ hPa. Vor dem Offnen des Shutters
wird die Substrattemperatur Ts auf Ts =400°C eingestellt. Wihrend der Beschichtung steigt
die Substrattemperatur von Pmin bis Pmax um ATs = 150°C an. Bei der Untersuchung der Proben
mit dem bloBen Auge fillt auf, dass die Schichten bei geringen RF-Leistungen kréftige griine
bis rote Farben aufweisen. Diejenigen, die bei hohen RF-Leistungen abgeschieden werden
weisen diese Farben nicht auf. Diese Farben sind bei sehr diinnen Schichten haufig zu
beobachten und sind auf die bekannte Interferenz bei der Reflexion von Lichtwellen an
unterschiedlich brechenden Medien (Luft-Schicht, Schicht-Substrat) zuriickzufiihren. Die
unterschiedlichen Farben geben dabei Hinweise auf Schichten mit unterschiedlicher Dicke

(= Interferenz an diinnen Schichten).
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Abbildung 4.2: (a, c) REM-Querschnitt- und (b, d) Aufsicht-Aufnahmen zweier AIN-Schichten,
abgeschieden mit unterschiedlicher Kathodenleistung (a, b) 200 W und (c, d)
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Abbildung 4.3: Abscheiderate und self-Bias als Funktion der Kathodenleistung.
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Durch rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen kann die Schichtdicke an
Querschnittsaufnahmen der Proben genau bestimmt werden. Abbildung 4.2 a) und c) zeigen
den Querschnitt einer Probe bei 200 W bzw. 500 W Kathodenleistung. Es zeigt sich, dass die
AIN-Schichten wie erwartet mit unterschiedlicher Dicke aufgewachsen sind. Wird die
Schichtdicke mit der Beschichtungszeit ins Verhiltnis gesetzt, erhédlt man die Abscheiderate.
Die Abscheiderate ist in Abbildung 4.3 {iber der RF-Leistung abgetragen. Es zeigt sich, dass es
in dem untersuchten Leistungsbereich einen linearen Zusammenhang zwischen Abscheiderate
und RF-Leistung gibt. Die Morphologie in den REM-Aufnahmen zeigt bei niedrigen
Leistungen ein faserférmiges Wachstum, wihrend bei hohen Leistungen Sdulen mit nach oben
hin groBer werdenden Durchmessern aufwachsen. Der Blick auf die Oberfldche der Schichten
in Abbildung 4.2 b) und d) komplementiert diese Beobachtung. Bei niedriger RF-Leistung sind
feine Faserkopfe von wenigen 10 nm Durchmesser zu erkennen. Diese betten grofle
pfeilspitzenformige Kristallite ein. Hohe RF-Leistungen fiihren hingegen zu facettierten

Oberfldchen mit mehreren 100 nm grof3en Kristallen.
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Abbildung 4.4: XRD-Untersuchungen an AIN-Schichten bei unterschiedlichen RF-Leistungen
abgeschieden. a) 6-20 Diffraktogramme, b) Auswertung der prdferierten
Schichtorientierung iiber der Kathodenleistung.
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Um die Kristallinitidt der Schichten aufzukldren, werden diese mittels XRD untersucht.
Abbildung 4.4 a) zeigt Rontgendiffraktogramme von AIN-Schichten gestaffelt nach RF-
Leistung. Die Diffraktogramme zeigen unterschiedlich stark ausgeprégte Spitzen bei 2 6 = 33°,
36° und 38°. Dies entspricht den Braggpositionen der (100)-, (002)- bzw. (101)-Ebenen des
AIN-Kristalls. Fiir die Auswertung der Diffraktogramme werden die Intensitdten der einzelnen
Reflexe mit den Intensititen des Pulverstandards normiert und ins Verhiltnis zueinander
gesetzt. Die Auswertung der Textur der AIN-Schichten mit Hilfe der 8-26-Scans als Quotient
der Intensititen der {hkl} Reflexe einer Pulverprobe ist nur dann gesichert, wenn eine
Fasertextur mittels Polfiguren nachgewiesen wird. Die Achse der Fasertextur konnte gegen die
Messrichtung gekippt sein. Fiir eine qualitative Bestimmung, ob eine Textur vorliegt, ist diese
Methode allerdings durchaus brauchbar, auch vor dem Hintergrund, dass die Ergebnisse durch
die begleitenden Analysemethoden validiert werden.

Die Auswertung der Diffraktogramme in Abbildung 4.4 b) weist eine deutliche
Abhingigkeit der Fasertextur zur RF-Leistung nach. Zu hohen Leistungen hin sinkt der Anteil
an (002)-orientiert aufgewachsenen Kornern, wohingegen der Anteil an Kristallen mit (100)-
Orientierung ansteigt. Mit Einsetzen des Wachstums (101)-orientierter Korner, ab einer RF-
Leistung von Prr =400 W, nimmt der Anteil der (100)-Orientierungen ab bzw. stagniert. Ein
hoher Anteil an (002)-orientierten Kristallen ist demnach bei geringen RF-Leistungen zu
erwarten. Diese Beobachtung korreliert mit den Aufsichtaufnahmen der REM-Untersuchung
aus Abbildung 4.2 b) und d). Wie spéter in Abschnitt 4.2 zweifelsfrei bestétigt werden wird,
sind die feinen Faserenden in Abbildung 4.2 b) (002)-texturiert. Mit steigender Anzahl an
pfeilspitzenformigen Kristallen nimmt die Fasertextur ab und verschwindet ganz bei
Abwesenheit der Fasern (Abbildung 4.2 d)).

Zunichst wird das Phinomen der steigenden Schichtdicke bei steigender Prozessleistung
geklart. Dafiir werden zunéchst alle anderen Phanomene, wie Thermalisation (Abbremsen von
Teilchen), Haftkoeffizient, Resputtereffekte etc. ausgeblendet und nur der Strom von
Targetatomen auf das Substrat Qs [Atome/s] betrachtet. Dieser ist abhdngig von der
Zerstaubungsrate Y (sputter yield) und dem Ionenstrom Ii iiber Qs =Y Ii/ qe, wobei ge die
Elementarladung ist (1,6 x 10712 C). Die Zerstiubungsrate Y [Atome / Ion] ist ein MaB fiir die
Anzahl an zerstdubten Tagetatomen pro eintreffendem Prozessgasion. Sie ist abhidngig vom
Massenverhiltnis der Sputterionen zu den Targetatomen und in ausreichender Genauigkeit
proportional zur Wurzel der eintreffenden Ionenenergie Ei. Der Ionenstrom Ii, der auf das Target
trifft, ist iiber die einfache Beziehung P = Ii Ub gegeben [182], wobei Ub die Biasspannung an

der Kathode darstellt. Letztere steigt proportional zur Ladung des Kondensators im
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Anpassungsnetzwerk der Spannungsversorgung und wird allein durch die am Target
eintreffenden Elektronen verursacht (,,self-bias®). In Abbildung 4.3 ist Up {iiber der
Prozessleistung abgetragen. Der lineare Anstieg ist auf den ebenfalls linearen Anstieg der
Elektronendichte ne zuriickzufiihren. Die RF-Leistung koppelt hauptsidchlich kapazitiv in das
Plasma ein, wobei die angegebenen Leistungswerte P die im Plasma tatsdchlich umgesetzte
Leistung wiedergeben (P = eingespeiste Leistung abziiglich reflektierte Leistung). Bei
steigender Kathodenleistung nehmen Elektronendichte und Elektronenenergie zu. Steigt die
Elektronendichte so steigt auch die Zahl an Kollisionen pro Zeiteinheit zwischen den
Elektronen und neutralen Prozessgasteilchen mit der Folge, dass der lonisationsgrad des
Plasmas steigt. Das sind zwei Effekte, die direkt Einfluss nehmen auf die Anzahl der
gesputterten Al-Atome: Erstens steigt Ub durch den vermehrten Beschuss der Kathode mit
Elektronen bei Erh6hung der Elektronendichte. Die kinetische Energie der eintreffenden Ionen
Ei ist aber von Up abhingig iiber Ei=Ubqe. Damit steigt Qs durch Erhdhung der
Zerstdubungsrate in gewissen Grenzen an. Ein Abfall der Zerstdubungsrate bei sehr hohen
Ionenenergien ist erst bei einigen keV zu erwarten [183]. Der zweite und mafB3gebliche Grund
fiir einen Anstieg von Qs ist die steigende Zahl von Ionen, die auf das Target treffen. An dieser
Stelle sei darauf hingewiesen, dass das Sputtern mittels N2 Gegenstand aktueller Forschung ist.
Wihrend der Sputtervorgang mittels monoatomarer Projektile (z. B. Ar) gut erklidrt werden
kann, z. B. [183, 184], sind die Vorgédnge beim Sputtern mittels reaktiver Molekiile weitgehend
ungeklart [185-187]. Zusammenfassend gilt also, dass bei erhohtem Ionisierungsgrad mehr
Prozessgasionen zu Verfiigung stehen und die Eintreffrate der Ionen am Target steigt. Die
Eintreffrate gibt an wie viele Plasma-lonen pro Zeiteinheit auf das Target treffen. Gleichzeitig
steigt durch die erhohte kinetische Energie der lonen die Zerstdubungsrate. Beide Phinomene
fithren letztendlich dazu, dass bei steigender RF-Leistung die Beschichtungsrate steigt.

Die oben beschriebenen Phidnomene koénnen aber noch nicht die morphologischen und
kristallographischen Unterschiede erkldren, die an den AIN-Schichten beobachtet werden.
Wichtigste Parameter fiir eine Anderung der Wachstumsbedingungen von PVD-Schichten sind
die Substrattemperatur und die Abscheiderate [188]. Die Substrattemperatur variiert von 400°C
bei Pmin bis 550°C bei Pmax. Durch die erhohte Substrattemperatur wird die
Oberfliachendiffusion der Adatome erleichtert, was zu einer groberen Mikrostruktur fiihrt.
Umgekehrt wird die Mikrostruktur bei Verringerung der Oberflichendiffusion feiner. Dieser
Effekt allein wiirde bereits die Beobachtungen in den REM-Untersuchungen erklaren, wie auch
bei Kusaka et al. geschehen, wo die Differenz nur 50°C betrug [189]. Eine weitere Rolle fiir die
Kristallstruktur der Schicht spielt aber auch die Abscheiderate, die mit steigender RF-Leistung
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im untersuchten Rahmen linear ansteigt (Abbildung 4.3). Tendenziell werden bei hohen
Abscheideraten die Diffusionsmechanismen unterbunden, da die Adatome unter den schnell
ankommenden Al-Atomen ,begraben werden, bevor sie eine energetisch giinstige Stelle auf
dem Substrat oder der aufgewachsenen Schicht gefunden haben. Mit anderen Worten, die
Diffusionsmechanismen sind unterbunden. Das Wachstumsverhalten wechselt von einem
kinetisch kontrollierten zu einem thermodynamisch regulierten, das Wachstum ist kinetisch
blockiert. Das wiirde zu einem sehr feinen Kristallwachstum oder gar zu amorphen Schichten
fiihren und steht dem erstgenannten Mechanismus entgegen. Mit der Aufwidrmung des
Substrats und der steigenden Abscheiderate ist der beobachtete Effekt also nicht hinreichend zu
erkliaren. Aus diesem Grund werden im folgenden Abschnitt weitere wichtige Effekte, die bei
Plasma-Prozessen eine wesentliche Rolle fiir den Wachstumsprozess spielen, beleuchtet.
4.1.2.1 Energieiibertrag auf das Substrat

In einem plasmaunterstiitzen Beschichtungsprozess wie dem Sputtern wirken neben der
Substrattemperatur und der Beschichtungsrate weitere Phanomene auf den Wachstumsprozess
ein. Die Untersuchungen dieser Phinomene haben dazu gefiihrt, dass die klassischen Modelle
[190, 191] erst in den letzten 10 Jahren erweitert worden sind [192] und kiirzlich in ein
erweitertes Strukturzonenmodell (SZM) miindeten [193]. Betrachtet werden alle mdglichen
Einfliisse, die fiir sich genommen wohl kaum auf den Wachstumsprozess Einfluss nehmen
konnten, da sie mit einem zu geringen Energieiibertrag beteiligt sind, zusammengenommen
aber einen signifikanten Gesamt-Energieiibertag erreichen. Im Einzelnen sind das die kinetische
und potentielle (in Form von Kondensations- und Reaktionswiarme) Energie der gesputterten
Atome, reflektierte, neutrale Gasmolekiile, Plasmastrahlung, kinetische und potentielle (in
Form von Rekombinationswédrme) Energie der Elektronen und lonen sowie Wdirmestrahlung.
Das Problem ist, dass diese Prozessparameter sich einer Messung entzichen und damit in der
Vergangenheit und auch in neueren Publikationen nicht diskutiert werden [90, 194] und zu
Fehlinterpretationen fiihren. Die indirekte, kalorimetrische Messung fiihrt zu einem
grundsitzlichen Verstindnis der Zusammenhinge dieser Einflussgrofen auf den
Gesamtprozess [195-197]. Einen Uberblick dieser EinflussgroBen und ein Versuch diese zu
modellieren liefert [198]. Im Rahmen dieses Abschnittes werden kurz die Einflussgrofen
diskutiert, die mit der RF-Leistung skalieren.

Der Energieiibertrag der gesputterten Al-Atome und AIN-Molekiile auf die
Wachstumsfront der Schicht steigt mit Erhohung der RF-Leistung an, da deren kinetische
Energie steigt und die Reaktions- und Sublimationswérme (s. u.) aufgrund des gesteigerten Qs

zunimmt. Letzteres wurde oben bereits diskutiert. Die Sublimationswidrme wird bei der
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Kondensation am Substrat wieder frei. Zusitzlich ist beim reaktiven Sputtern mit N2 die
Reaktionswirme durch die sich neu bildenden Bindungen signifikant. Die kinetische Energie
eines gesputterten Atoms folgt einer Verteilung nach Thompson [199], dessen Maximum im
Bereich der halben Bindungsenergie des gesputterten Teilchens liegt (Sublimationswérme) und
proportional mit 1 / Ei? abféllt und somit nahezu unabhdngig von der Energie des eintreffenden
Ions ist. Allerdings weist die Verteilung zu héheren Energiewerten einen (langen) Schweif auf,
sodass einige gesputterte Al-Atome bei hohen RF-Leistungen doch das Substrat mit erhohter
kinetischer Energie erreichen und den Schichtaufbau somit nachhaltig beeinflussen kdnnen
[200].

Untersuchungen der Energieilibertragung durch am Target reflektierte, neutrale Atome
sind bis jetzt nur auf Inertgasatome wie Ar beschrinkt [201]. Generell hdngt aber der
Energietlibertrag von dem GroBenverhiltnis des eintreffenden lons zum Targetmaterial und vom
Potentialgefdlle am Target ab. Damit steigt der Energielibertrag bei kleiner werdendem Ion und
grofer werdendem Targetatom. Eintreffende, rekombinierende Stickstoffionen (ArN)= 14)
konnen also beim Eintreffen auf Al (Ar,a1 = 27) hohe kinetische Energien erreichen und damit
einen erheblichen Beitrag zur Energieiibertragung leisten. Das Potentialgefille ist im Falle des
RFMS Ub und linear proportional zur RF-Leistung wie oben ausgefiihrt. Der Beschuss mit
neutralen N2 Molekiilen wird also ebenfalls mit steigender RF-Leistung intensiviert.

Plasmastrahlung liegt in einem groflen elektromagnetischen Energiebereich zwischen
Mikrowellen und harter Rontgenstrahlung und kann bei hohen RF-Leistungen zum Energiepool
auf das Substrat beitragen, ist aber stirker vom Prozessdruck abhingig.

Der Energietibertrag durch die geladenen Teilchen ist schwierig zu bewerten, da keine
ausreichenden Studien hinsichtlich reaktiver Ionen vorliegen, wie im vorliegenden Falle [N].
Sicher ist, dass keine Energie durch eintreffende Ionen mit erhdhter kinetischer Energie
(Us <0) und ebenfalls nicht durch Elektronen (Us > 0) iibertragen wird, da die geladenen
Teilchen den Anodenfall nicht {iberwinden konnen und im Rahmen dieser Arbeit keine
Substrat-Biasspannung Us verwendet wurde, das Substrat also potentialfrei (Us=0) ist.
Ladungstrager treffen aber dennoch durch Diffusionsmechanismen aus dem Plasma auf die
Schicht und rekombinieren dort. Da es sich bei der AIN-Schicht um eine nicht-leitfahige
Schicht handelt (Eg=6,2¢V), sodass die aufwachsende Schicht sich in einem
»schwimmenden® Bias (floating bias) befindet, konnen die Ladungen nicht abgefiihrt werden
und die Schicht kann sich aufladen. Da der Summenstrom von Ionen und Elektronen null ist,
werden diese Ladungen immer wieder ausgeglichen [192]. Hier spielt der Energieiibertrag

durch die Rekombination und die mogliche Reaktion mit Al-Atomen eine wesentliche Rolle.
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Bei steigender RF-Leistung steigt die Anzahl der eintreffenden Teilchen pro Zeiteinheit auf das
Substrat. Daher ist bei hoheren Leistungen ein vermehrter Energieiibertrag durch N2"- und [N]-
Ionen zu erwarten.

Durch Wdrmestrahlung tbertragene Energie auf das Substrat wird meist bei
Sputterprozessen vernachldssigt, da die Kathode durch eine effiziente Wasserkiihlung keine
Wirmestrahlung abgibt. Ekpe et al. haben aber festgestellt, dass das Anodenschild um die
Kathode herum eine nicht zu vernachlissigende Strahlungsquelle darstellt [202]. In Threr Studie
heizt sich das Schild bei nur 200 W RF-Leistung innerhalb von 15 Minuten auf eine Temperatur
von 70°C auf. Obwohl nicht untersucht, wird vermutet, dass diese Temperatur bei hoheren RF-
Leistungen weiter ansteigt.

Zusammenfassend gilt, dass die oben genannten Effekte vor dem Hintergrund der hier
gefundenen Ergebnisse nicht vernachldssigt werden konnen. Die Schwierigkeit der
Quantifizierung ist der groBte Hinderungsgrund fiir eine tiefgreifendere Untersuchung [203]

[202, 204, 205].

4.1.3 Einfluss der Substrattemperatur

Die Substrattemperatur wurde im Bereich von Tsmin = RT und Tsmax = 700°C variiert,
um deren Einfluss auf das Wachstumsverhalten der AIN-Schichten zu untersuchen. Fiir diese
Versuche wurde die Stickstoffkonzentration cn2, RF-Leistung Prr und der Druck p1 konstant
bei cn2=100%, Prr=300W und pi1=3,5x10° hPa gehalten. Die Abscheidung bei
Raumtemperatur (RT) Tsmin ist die einzige Temperatur, die wihrend des kompletten
Abscheideprozesses nicht konstant gehalten werden kann. Je nach Dauer des Prozesses steigt
die Temperatur auf bis zu 150°C an, ohne dass zusétzlich geheizt wird. Der Grund hierfiir wird
im weiteren Verlauf dieses Abschnittes diskutiert. Trotz des ziigigen Anstiegs der
Substrattemperatur auf Tsmin' = 150°C wird hier weiterhin von ,,RT-Proben‘ gesprochen, da
dies die Ausgangssituation dieses Beschichtungsprozesses ist.

Abbildung 4.5 und Abbildung 4.6 zeigen rasterelektronenmikroskopische Querschnitts-
und Aufsichtaufnahmen von insgesamt sieben Proben, aufgeteilt in den Temperaturbereich von
RT bis 350°C bzw. 400°C bis 700°C. Bei den Proben bis 350°C sind feine, nadelformige
Kristalle in den Querschnittsaufnahmen zu sehen, die in den Aufsichtaufnahmen in kleinen,
hellen, runden Punkten enden. Die Durchmesser dieser Punkte liegen bei ~10 nm bis ~80 nm.
Bei steigender Temperatur werden groBere Kristallite in einer Matrix aus diesen nadelférmigen

Kristallen sichtbar. In Abbildung 4.5 d) ist ein solcher, eingebetteter Kristall in der
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Abbildung 4.5: REM-Querschnitts- und Aufsicht-Aufnahmen von AIN-Schichten, die bei
unterschiedlichen Substrattemperaturen abgeschieden wurden: (a, b) RT bis
150°C, (c, d) 220°C, (e, f) 350°C.

eingeschobenen Vergroferung zu sehen. Die Facettierung ldsst auf einen eingeschlossenen
Einkristall schlieen. Ein solcher Kristall ist auch in Abbildung 4.5 e) im Querschnitt zu sehen.
Der rot umrandete Bereich kennzeichnet den Kristall, der anhand des unterschiedlichen
Bruchverlaufes zu erkennen ist. Die Bruchlinienverldufe lassen die Vermutung zu, dass diese
eingebetteten Kristalle eine von den nadelformigen unterschiedliche kristalline Ausrichtung
haben. Diese Vermutung wird im weiteren Verlauf dieser Untersuchung durch
rontgenographische Texturuntersuchungen untermauert. Die in Abbildung 4.5 f) zu sehenden
pfeilformigen Kristalle waren auch schon in Abschnitt 4.1.2 zu sehen und sind in Abbildung

4.6 ab einer Substrattemperatur von 400°C ausschlieflich zu sehen.
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Abbildung 4.6: REM-Querschnitts- und Aufsicht-Aufnahmen von AIN-Schichten, die bei
unterschiedlichen Substrattemperaturen abgeschieden wurden: (a, b) 400°C,
(c, d) 500°C, (e, f) 600°C, g) 700°C.

Das enge Zusammenspiel der Prozessparameter wird hier deutlich: Bei Ts = 400°C und

Prr =300 W sind in dieser Untersuchung keine nadelférmigen Kristalle mehr zu sehen (siche
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Abbildung 4.6 (a, b)). Bei Ts = 420°C, aber nur Prr =200 W, wie es in Abbildung 4.2 b), im
vorherigen Abschnitt der Fall war, sind die nadelférmigen Kristalle noch vorhanden. Wird die
Temperatur weiter angehoben, dndert sich die Morphologie der Oberflidche bis Tsmax kaum,
wie Abbildung 4.6 b), d) und f) zeigen. Die Querschnittsaufnahmen dieser Schichten in
Abbildung 4.6 a), c) und e) weisen dagegen eine signifikante Vergroberung der
Kristallstrukturen auf. Wahrend bei Ts=400°C und 500°C die Nadeln zu breiten,
sdulenformigen Stengeln angewachsen sind, ist in Abbildung 4.6 ¢) kein Sdulenwachstum mehr
zu erkennen. Bei Tsmax, in Abbildung 4.6 g) ist zu sehen, dass die Schicht {iber grof3e Bereiche
hinweg delaminiert (flaking).

Um die Kristallinitdt der AIN-Schichten aufzukldren, werden XRD-Untersuchungen
durchgefiihrt. Abbildung 4.7 zeigt die gestaffelten Rontgendiffraktogramme in normaler Bragg-
Brentano Anordnung der Proben von Tsmin bis Ts=600°C. Bei den RT-Proben ist
ausschlieBlich die (002)-Spitze bei 2 6 = 36° zu sehen. Mit steigender Temperatur nimmt die
Intensitét der (100)-Spitze bei 33° zu. Die (101)-Spitze bei 38° ist hier, im Gegensatz zu den
Proben bei hoher RF-Leistung (sieche Abschnitt 4.1.2), nicht bzw. nur sehr schwach bei 500 und
600°C zu sehen. Weiterhin ist bei den Proben ab 400°C die (110)-Spitze bei 59,4° schwach
ausgepragt. Da die 400 - 600°C Proben diinner sind, ist bei 28,9° zusitzlich die (111)-Si Spitze
sichtbar. Die Auswertung der diffraktometrischen Untersuchungen ist in Abbildung 4.8 a)
zusammengefasst. Es wird deutlich, dass die Proben bis Ts = 350°C eine deutliche Fasertextur
aufweisen, die scheinbar schlagartig bei Ts > 350°C verloren geht. Die Korrelation zwischen
den rasterelektronenmikroskopischen Aufsicht-Aufnahmen in Abbildung 4.5 und Abbildung
4.6 mit der Fasertextur wird hier sehr deutlich: Bei Auftreten der feinen Faserkdpfe in den
REM-Aufnahmen stellt man ohne Ausnahme eine [001]-Vorzugsrichtung fest. Da die
Fasertexturbestimmung mittels normaler Bragg-Brentano Anordnung nicht risikofrei ist (siche
Abschnitt 3.2.4), wurde die {102} Polfigur der Tsmin Probe gemessen, siche Abbildung 4.8 b).
Die Polfigur zeigt einen Ring bei y = 42°. Neben dem Ring sind Punktreflexe zu sehen, die den
{311} und {022} Si-Reflexen zugeordnet werden kdnnen und somit vom Substratmaterial
stammen. Das Vorhandensein eines einzelnen Ringes bestitigt die (002)-Textur der Schicht,
zeigt aber auch deutlich, dass die Fasern innerhalb der Schichtebene keinerlei Orientierung
aufweisen. Die Fasern sind also um ihre jeweilige Achse herum beliebig gedreht.

Die Rauheit der Probenoberfldche korreliert deutlich mit der Prozesstemperatur. Dies

ist schon in den oben gezeigten REM-Untersuchungen zu erkennen. Um die Topographie der
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Abbildung 4.7: Rontgendiffraktogramme der AIN-Schichten bei unterschiedlichen
Substrattemperaturen hergestellt.
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Abbildung 4.8: a) Fasertextur in Abhdngigkeit der Substrattemperatur Ts.
b) Rontgenographische {102}-Polfigur der AIN-Schicht, abgeschieden bei
Tsmin = RT, 20 = 49,8°.

Schichtoberfldche genauer zu untersuchen und deren Rauigkeit zu quantifizieren, wurden die

Schichten mittels AFM untersucht. Abbildung 4.9 zeigt die AFM-Aufnahmen der Proben bei
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Tsmin = RT und Ts2 = 220°C, die auch bei der REM-Untersuchung in Abbildung 4.5 b) und d)
gezeigt wurden. Die mittlere Rauheit liegt bei Ra (Ts,min) = 1,93 nm, die quadratische Rauheit
bei Rq (Tsmin) =2,41 nm im Falle der Raumtemperaturprobe. Bei der 220°C-Probe ist
Ra (Ts2) =3,74 nm und Rgq (Ts2) =5,77 nm. Die Aufnahmen zeigen die spitz zulaufenden
Fasern mit einem Durchmesser von wenigen 10 nm. In Abbildung 4.9 b) ist eines der in die
Matrixfasern eingebetteten Kristalle zu sehen, die auch schon in der VergroBerungsansicht in
Abbildung 4.5 d) gezeigt wurden. Diese Kristalle sind entlang der rot eingezeichneten Linie in
der AFM-Aufnahme genauer vermessen worden und haben eine Héhe von 20 +5 nm von der
mittleren Profillinie aus gemessen. Die Profillinie einer solchen Messung ist exemplarisch
unterhalb der Topographieaufname in Abbildung 4.9 b) dargestellt. Das Vorhandensein dieser
hervorstehenden Kristalle ldsst den Rq im Verhiltnis zum Ra erwartungsgemdl deutlich
ansteigen. Nach Auswertung aller AFM-Messungen in Abbildung 4.9 c) stellt man fest, dass

sich der Rauheitsverlauf iiber der Beschichtungstemperatur offenbar in zwei Bereiche aufteilt.

o L) l I
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T
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Abbildung 4.9: AFM-Untersuchungen an AIN-Schichten zur Aufkldrung der
Oberflichenmorphologie und Rauheit. a) Ts = RT und b) Ts = 220°C mit
Rauheitsprofil entlang der eingezeichneten, roten Linie (s. dazu auch REM-
Vergrofierungen in Abbildung 4.5b) bzw. d)). c) Mittenrauheit Ra der AIN-
Schichten iiber der Beschichtungstemperatur.
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Die Proben bis 350°C weisen einen Ra <6 nm auf. Ab einer Beschichtungstemperatur von
400°C springt der Rauheitswert auf Ra > 18 nm.

Zu Beginn der Diskussion der Ergebnisse soll das Phdnomen des Temperaturanstiegs der
RT-Proben kurz erldutert werden. Der Anstieg der Substrattemperatur ist ein dem
Abscheidungsprozess innewohnendes Phanomen. Sobald der Shutter gedffnet wird setzt ein
Energieiibertrag von allen am Prozess beteiligten freien Teilchen wie Elektronen, Ionen,
neutrale Gasteilchen und den gesputterten Targetatomen ein. Diese geben ihre kinetische und
potentielle Energie beim Eintreffen am Substrat ab und erwidrmen das Substrat. Potentielle
Energie wird von den gesputterten Al-Atomen in Form thermodynamisch gespeicherter Warme
bei der Kondensation freigegeben und durch Reaktionswirme beim Ubergang von Al zu AIN.
Diese und weitere wichtige Energieiibertragungsphidnomene sind bereits in Abschnitt 4.1.2.1
im Zusammenhang mit der RF-Leistung diskutiert worden.

Die Substrattemperatur ist neben der Abscheiderate und dem Beschuss mit
energiereichen Teilchen der wichtigste Parameter fiir das Wachstumsverhalten von gesputterten
Schichten. Die Abscheiderate, genau wie der Beschuss durch energiereiche Teilchen, ist
innerhalb dieser Versuchsreihe im Gegensatz zur Untersuchung der RF-Leistung in Abschnitt
4.1.2 konstant. Die morphologischen Unterschiede koénnen durch einen Blick auf die
Strukturzonenmodelle erkldrt werden. Movchan und Demchishin haben 1969 in ihrem
verbliiffend einfachen SZM drei Zonen, Z1, Z2 und Z3 festgelegt, die ein unterschiedliches
Kristallwachstum in Abhingigkeit der homologen Substrattemperatur reprisentieren [191]. Die
homologe Temperatur ist definiert als der Quotient aus Substrattemperatur und
Schmelztemperatur des Schichtmaterials Ts / Tm. Das SZM wurde dann 1974 entscheidend um
eine Ubergangszone TZ (transition zone) durch Thornton erweitert [190]. Typisch fiir diese TZ
sind feine Fasern, wie sie in der REM-Querschnittsaufnahme der RT-Probe (Abbildung 4.5 a)
deutlich zu sehen sind. Diese entstehen in plasmaunterstiitzten Prozessen, wenn die
Diffusionsldange kleiner als der Abstand der Energiesenken auf der Oberflache ist, auf der sich
das Adatom niederldsst. Diese Diffusionslidnge steigt exponentiell mit der Temperatur an. Bei
der RT-Probe wachsen die Fasern vom Substrat bis zur Oberfliche mit gleichbleibender
lateraler Ausdehnung. Steigt die Temperatur an, kann man ein Mischwachstum zwischen TZ
und Z2 feststellen. In Z2 steigt die Oberflichendiffusion signifikant an und der
Faserdurchmesser wéchst mit steigender Temperatur zu Sdulen heran. Diese Séulen sind an der
Oberfldche dann meist facettiert. In den REM-Aufnahmen der 220 und 350°C Schichten
(Abbildung 4.5 ¢)-1)) ist dieses Wachstumsverhalten gemischt mit dem der TZ zu beobachten.

Die eingebetteten, groBeren Kristalle beginnen in der Matrix aus Fasern zu wachsen. Das
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Faserwachstum beginnt auf dem (111)-Si Substrat aufgrund der giinstigen Gitterpassung der
(111)si || (002)aixn nach Art des Volmer-Weber-Wachstums. In Abschnitt 4.2 wird dieses
Wachstumsverhalten noch genauer untersucht. Ist die Keimbildung abgeschlossen und das
Substrat bedeckt, beginnt das Faserwachstum. Durch die erhdhte Substrattemperatur sind aber
gleichzeitig nun auch verstirkt Oberflaichendiffusionsmechanismen moglich. Im beobachteten
Ubergangsbereich bis Ts = 350°C tritt nun ein Effekt auf, der die Adatome von den kleineren
Faser-Enden auf benachbarte groflere Fasern diffundieren ldsst, die dann im spéteren Verlauf
immer groBer werden und die beobachteten, eingebetteten Kristalle bilden. Dieser
Mechanismus liegt darin begriindet, dass die Oberfldchenenergie mit sinkendem End-Radius
der Fasern abnimmt. Fasern mit kleiner, lateraler Ausdehnung haben einen kleineren
Spitzenradius als grofere Sdulen. Dies zeigen auch die AFM-Untersuchungen der AIN-
Schichten in Abbildung 4.9. Da im Allgemeinen der Abbau von Oberflichenenergie angestrebt
wird, bildet dies bei Vorhandensein einer geniigend hohen Temperatur die Triebkraft von
kleinen Fasern zu groferen Séulen. Es gibt einen bekannten Mechanismus, der fiir das zufillig
verteilte Auftreten der groBeren Kristalle in der Matrix der Fasern eine Rolle spielen konnte
und in diesem Zusammenhang nicht unerwéhnt bleiben soll. In den Modellen, die zur Erklarung
der beobachteten Phinomene herangezogen werden, wird von einer spontanen, statistisch
verteilten Keimbildung ausgegangen. In der Praxis zeigt sich aber, dass die Keimbildung
vornehmlich an Defekten jeglicher Art beginnt. Diese Defekte konnen kleinste Fehler in der
Atomanordnung des einkristallinen Substrates wie z. B. Stufen, oder groflere Defekte, wie
Kratzer bis hin zu Kontaminationen auf der Oberfliche, wie z. B. Staub sein. An diesen
Fehlstellen bilden sich dann gréere Keime, die evtl. auch zu dem beobachteten Phidnomen
fiihren konnten. Die REM-Querschnittsaufnahmen konnen diese Theorie zwar nicht bestitigen,
da die groBeren Kristalle erst im oberen Bereich der Schicht auftreten, es ist aber nicht génzlich
ausgeschlossen, dass dieser Effekt mit eine Rolle spielt.

Das plotzliche Verschwinden der Fasern bei Ts>350°C markiert den vollstdndigen
Ubergang von einem TZ-Wachstum in den Z2-Bereich des SZM. Da Ts/ Tm exponentiell in
die Oberflichendiffusion eingeht, ist der Ubergang nicht flieBend. Bei diesen hohen
Temperaturen ist die Oberflachendiffusion dominierend am Keimwachstum beteiligt und das
Schichtwachstum wechselt von einem kinetisch gehemmten zu einem kinetisch dominierten
Prozess. Resultat sind die viel grobere, sdulenartige Kornstruktur und die facettierte Oberfliche.
Steigt die Temperatur weiter auf Ts = 600°C kommt es zur Korn-Vergroberung und einer
Struktur, die im SZM als Z3 beschrieben wird. Diese Vergroberung wird klassischerweise mit

einer Ostwald-Reifung [206] in Verbindung gesetzt, die aber in neueren Untersuchungen durch,
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z. B. Monte-Carlo-Simulationen durch neuere Modelle erweitert wird [207-209]. Die
Delamination der Schicht bei Ts=700°C ist hiufig bei hohen Temperaturen und
unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Substrat- und Schichtmaterial
anzutreffen. Die thermischen Ausdehnungskoeffizienten bei Raumtemperatur fiir AIN (entlang
der c-Achse) und Si sind 5,3 x 10°° K™ [91] bzw. 2,6 x 10° K"! [210]. Sie filhren damit zu
Druckspannungen in der  Schicht und letztendlich zum  Versagen des
Schicht-Substrat-Interfaces.

Die gefundenen Ergebnisse sind konsistent mit der in der Literatur verwendeten
Substrattemperatur bei der Verwendung von RFMS und liegen meist bei Ts < 200°C [68, 73,
75, 211-214] bis maximal 267°C [77]. Der Einfluss der Substrattemperatur wird in [215] im
Bereich von 100 —400°C genauer untersucht. Die dort gefundenen XRD-Ergebnisse zeigen
eine (002)-orientierte AIN-Schicht bei niedrigeren Temperaturen von 100°C und 200°C bei
einer Oberflichenrauigkeit von Ra =2 bzw. 3 nm. Bei hoheren Temperaturen zeigen die XRD-
Ergebnisse deutliche Schultern, was auf Kornvergroberung und Verlust der Fasertextur
zuriickzufiihren ist. In einer weiteren Studie zur Substrattemperatur in [216] korreliert Ts mit
der Halbwertsbreite der Rocking-Kurve. Hierbei zeigt sich ebenfalls, dass bei niedrigen
Temperaturen die ausgepragtesten (002)-Fasertexturen zu erreichen sind mit einem Optimum
bei Ts =250°C und P = 170W. Letzteres ist in volliger Ubereinstimmung mit den bisherigen

Ergebnissen und Diskussionen.

4.1.4 Einfluss des Prozessdrucks

Der Gesamtvolumenstrom aller Prozessgase in den Rezipienten bestimmt, in Verbindung
mit der Pumpenleistung und Anlagenkonfiguration (Grofe des Rezipienten, Einsatz von
Drosselventilen), den erreichbaren minimalen und maximalen Prozessdruck. Um den Einfluss
des Prozessdrucks auf die Wachstumseigenschaften der AIN-Schichten zu untersuchen, ist
dieser von pmin = 2 x 10 hPa bis pmax = 4,4 x 102 hPa variiert worden. Wiederum sind hierbei
alle anderen Parameter konstant bei Prr =300 W, Ts=220°C und cn2 = 100 %. Unterhalb
eines Druckes von pmin wird das Plasma instabil und beginnt zu flackern. Deutlich unter pmin
erlischt das Plasma ginzlich. Gleiches gilt bei der Uberschreitung von pmax im umgekehrten
Sinne.

Bei Prozessdriicken bis ca. 3,0 x 10 hPa sind bei allen Schichten Delaminationen zu
erkennen. Erst ab einem Druck von 3,3 x 10~ hPa werden geschlossene Schichten beobachtet.
Abbildung 4.10 zeigt die REM-Aufsicht Aufnahmen einer Auswahl von Schichten, die eine

deutliche Abhingigkeit der Morphologie zum Prozessdruck zeigen. Die bereits erwidhnten
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Delaminationen bei sehr niedrigen Prozessdriicken sind in Abbildung 4.10 a) zu sehen. Bei
dieser Probe ist die Schicht vollstindig abgeblittert. Wird der Druck in den Bereich des
optimalen Prozessdrucks erhoht (siehe Tabelle 4), dann zeigen sich die feinen Faserkdpfchen,
die auf eine (002)-Fasertextur hindeuten, wie bereits in den vorherigen Abschnitten beobachtet.
Bei Uberschreiten dieses Druckbereiches (~ 5 x 10 hPa) vergrobern sich die Kristalle bis hin
zu mehreren 100 nm grof3en, facettierten Kornern. Die Auswertung der XR-Diffraktogramme
in normaler Bragg-Brentano Anordnung ist in Abbildung 4.11 gezeigt. Hier bestétigt sich die
Vermutung, die bereits durch die REM-Untersuchung aufgestellt wurde, dass die Proben bei

p1 <5 x 107 hPa eine deutliche Fasertextur zeigen. Diese Fasertextur geht bei Uberschreiten

dieses Grenzdruckes verloren.

Abbildung 4.10: REM-Aufsicht-Aufnahmen von AIN-Schichten, abgeschieden bei
unterschiedlichen Prozessdriicken. a) 2 x 107 hPa, b) 4,3 x 107 hPa,
¢)8,6x 103 hPa, d) 1,1 x 107 hPa
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Abbildung 4.11: XRD-Fasertextur Bestimmung mittels 6-20-Scan.

Zur Aufklarung der beobachteten Phanomene werden zunédchst die Rahmenbedingungen
erldutert, denen ein plasmaunterstiitzter Prozess wie dem Sputtern unterliegt. Der Prozessdruck
in einem Plasmaprozess muss zundchst hoch genug sein, sodass geniigend Elektronen-
Kollisionen stattfinden konnen, um das Plasma aufrecht zu erhalten. Wird ein gewisser
Grenzdruck unterschritten, erlischt das Plasma. Im vorliegendem Fall liegt dieser Druck bei
p1 <2 x 107 hPa. Ist der Druck wiederum zu hoch (hier p1 > 4,4 x 10 hPa), ist die mittlere
freie Wegldnge der Elektronen zu gering, um die ndtigen StoBprozesse mit geniigend hoher
Energie durchzufiihren. Diese beiden physikalischen Grenzen bilden die prozesstechnisch
moglichen Grenzen der Beschichtung.

Im Zusammenhang mit der Substrattemperatur in Abschnitt 4.1.3 wurde bereits das
Thornton-Modell [190] zur Aufkldrung des Schichtwachstums erldutert. In diesem Modell
findet neben der Ubergangszone (TZ) auch der Prozessdruck FEinzug in die
Parameterabhdngigkeit der dort beschriebenen Schichtmorphologie. Das Modell macht
deutlich, dass eine Kristallstruktur, die bei niedrigen homologen Temperaturen (Ts/ Tm)
beobachtet wird, auch bei erhohter Ts / Tm festgestellt werden kann, vorausgesetzt p1 ist hoch.
Dieser Effekt wird bei Thornton bis Ts/ Tm ~ 0,3 beobachtet. Danach hat der Prozessdruck
keine groferen Auswirkungen mehr auf die Schichtstruktur. Die Erkldrung dafiir liegt in der
verringerten Adatommobilitdt aufgrund vermehrt adsorbierter Gasatome auf dem Substrat bei
hohem p1 [190]. Dieses Modell ist bei der vorliegenden Arbeit nicht zutreffend. Hier werden

Kristallstrukturen bei moderaten, konstanten Temperaturen (Ts = 220°C) erreicht, die sonst nur
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bei hohen Substratenergiedichten Ts = 600°C, vgl. Abbildung 4.6 f), oder Prr =500 W, vgl.
Abbildung 4.2 d), erreicht werden. Eine mdgliche Ursache dafiir ist die verdnderte, mittlere
freie Weglinge (MFW) aller am Prozess beteiligten Teilchen. Das fiir den
Beschichtungsprozess wichtigste Teilchen ist das gesputterte Al-Altom bzw. AIN-Molekiil. Die
MFW eines Al-Atoms in einer Stickstoff Atmosphéare AaiN ist

Ay = 21 1 +2v,%, (4-1)
T omdynny | Vi

mit der Anzahl der Stickstoffgasteilchen nn ~ p1 iiber das ideale Gasgesetz, dem mittleren
Kollisionsdurchmesser des Al- und N-Atoms ndain=m(dai+d~)/2 (daL=2,63 A,
dar=1,42 A, dv=1,12 A [217]) sowie den mittleren Geschwindigkeiten vn und vai unter
Annahme einer Boltzmann Geschwindigkeitsverteilung. Fiir die Berechnung wird eine
Temperatur der Al-Atome von Tai=19.726 K und des N2- bzw. Ar-Prozessgases von
Tn =Tar=350 K angenommen. Tai entspricht dem Maximum der Thompsonverteilung bei

Ub/2=1,7¢eV [218] mit der Oberflichenbindungsenergie Us. Bei der Prozessgastemperatur
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Abbildung 4.12: Mittlere freie Wegldnge und Knudsen Zahl (mit dr.s = 8 cm) eines Al-Atoms
Jeweils in 100 % Stickstoff und 100 % Argon Prozessgas.

niedrigen Ionisationsrate (107 -10* [219]) der Glimmentladung die Temperatur des

Hintergrundgases (~RT) angenommen werden. Fiir Al in 100 % Ar gilt (4-1) mit den Werten

fiir Ar und Al analog. Die MFW fiir Al in N und Al in Ar ist in Abbildung 4.12 a) iiber dem

Prozessdruck doppellogarithmisch aufgetragen. In dem untersuchten Druckbereich fallt die

MFW von pmin bis pmax exponentiell um AMFW = 33 cm von 35 cm auf 1,6 cm ab. Um die
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Auswirkungen dieses starken MFW-Abfalls zu bewerten ist in Abbildung 4.12 b) die
Knudsenzahl Kn=Aai/drs 1iber dem Prozessdruck ebenfalls doppellogarithmisch
aufgetragen. Kn gibt das Verhiltnis von MFW zum Target-Substrat-Abstand dr-s an. Mit Kn
lasst sich abschitzen, wie viele StoBe ein Al-Atom auf seinem Weg vom Target zum Substrat
im Mittel mit einem Gasteilchen eingeht. Im molekularen Stromungsbereich (Kn >> 1) geht ein
Al-Atom keine StoBe mit Gasmolekiilen ein und trifft mit der ,,ungebremsten* Thompson-
Energieverteilung auf das Substrat auf, bei der die meisten Al-Atome mit Eai=1,7eV
auftreffen [199]. Dieser molekulare Stromungsbereich ist bis zu einem Druck von
p1 =6 x 102 hPa gegeben. Wird dieser Druck iiberschritten gehen die Al-Atome vermehrt
StoBprozesse mit den Gasmolekiilen ein. Je geringer die MFW bzw. Kn ist desto mehr
Stofereignisse geschehen auf dem Weg zum Substrat. Die Konsequenz ist eine
Thermalisierung der Al-Atome, da die Al-Atome bei jedem Stofl Energie abgeben. Dieser
Vorgang ist auch Gegenstand aktueller Untersuchungen mittels Monte-Carlo-Simulationen
[220, 221]. Ein umfangreicher Uberblick ist bei Depla und Leroy zu finden [222]. Diese
Thermalisierung der Al-Atome fiihrt zu den beobachteten Strukturdnderungen in der Schicht
[223] auf folgende Weise: Im molekularen Stromungsbereich, nahe Kn =1, treffen die Al-
Atome und auch alle anderen Teilchen (z. B. die Neutral-Gas-Teilchen, siche Abschnitt4.1.2.1)
mit hoher Energie auf dem Substrat auf und fiihren zum Wachstum der (002)-fasertexturierten,
feinen Kristall-Nadeln. Wird der Druck weiter reduziert, wie in Abbildung 4.10 a)
(p1 =2 x 107 hPa - Kn = 3), nehmen die St6Be durch Neutralteilchen und gesputterte Teilchen
weiter zu, sind gerichteter und energiereicher und es kommt zu Spannungen in der Schicht, die
ggf. zur Delamination flihren kénnen. Das Phdnomen der Spannungszunahme in der Schicht
bei niedrigeren Prozessdriicken ist bei Kusaka und Lee et al. ebenfalls beobachtet worden [224,
225]. Die (002)-Fasertextur bei niedrigen Prozessdriicken deckt sich ebenfalls mit der Literatur
[77, 85, 225]. Bei den Schichten der Abbildung 4.10 ¢) und d) liegt die Knudsenzahl bei
Kn (8,6 x 107 hPa) = 0,7 bzw. Kn (1,1 x 102 hPa) = 0,5. Die meisten Al-Atome kommen also
erst nach mehreren Stofen mit Gasteilchen auf dem Substrat an und somit mit geringerer
Energie und nicht mehr gerichtet. Weiterhin nimmt die Abscheiderate mit zunehmendem
Prozessdruck ab. Bei Proben mit p1 = 1,1 x 102 hPa liegt die Abscheiderate bei 8,5 nm / min,
wihrend bei Proben mit pi1 =4,4 x 10> hPa diese bei 15,5 nm/min liegt. Die langsamere
Beschichtung fiihrt ggf. zum Wechsel von thermodynamisch kontrolliertem Wachstum in ein
kinetisch ~ kontrolliertes =~ Wachstum, bei dem die  Adatommobilitit  durch

Oberflachendiffusionsmechanismen zum Wachstum groBerer Korner fiihrt.
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4.1.5 Einfluss der Prozessgaszusammensetzung

Fiir die Herstellung der AIN-Schichten werden Argon (Ar) und Stickstoff (N2) als
Prozessgase eingesetzt. Der Volumenanteil der beiden Gase am Gesamtvolumenstrom in die
Prozesskammer bestimmt iiber das im Rezipienten vorhandene Mischungsverhiltnis der beiden
Gase. Der Einfluss dieses Mischungsverhiltnisses auf die Wachstumseigenschaften der AIN-
Schicht wird im Folgenden untersucht. Fiir die Untersuchung sind die RF-Leistung Prr,
Substrattemperatur Ts und der Druck pi konstant bei Prr=300W, Ts=410°C bzw.
p1 = 3,5x10° hPa. Das Mischungsverhiltnis der Prozessgase wird iiber deren Massenstrome
eingestellt. Der in den Massenstrom-Reglern (MFC) gemessene Massenstrom wird von der
Regler-Elektronik in einen Volumenstrom bei Standardbedingungen (Ts=271,15K,
ps = 1013,25 kPa) umgerechnet. Daher werden im Folgenden, und in der Beschichtungstechnik
allgemein, Flussraten in Kubikzentimeter pro Minute (sccm, engl.: standard cubic centimeter
per minute) angegeben. Die brutto Flussrate in den Rezipienten betrug bei allen Experimenten
Qg =100 sccm. Ar und N2 wurden von Qarmax = 30 sccm bis Qarmin = 0 sccm und entsprechend
von Qnzmin=70sccm bis Qn2max = 100 scem  eingestellt. Bei einer Anderung der
Gaszusammensetzung muss die Kalibrierung der Drucksensoren beachtet werden. Werden
namlich verschiedene Verhiltnisse von N2 zu Ar (Qn2 / Qar) eingestellt, dndert sich der Druck
am Anzeigegerit, obwohl Qg = konstant. Der Druck in der Kammer ist nach dem Gesetz von
Avogadro aber unabhéngig von der Gaszusammensetzung. Der auftretenden Diskrepanz wird
Rechnung getragen, indem fiir den Pirani Drucksensor ein Korrekturfaktor fiir Ar von 1,39
angesetzt wird. Da alle eingesetzten Drucksensoren auf N> geeicht sind, muss dieser
Korrekturfaktor, gewichtet mit dem Volumenstromverhiltnis, fiir den abgelesenen Druck
angesetzt werden, sobald Ar im Prozessgasgemisch vorhanden ist.

Mit der Variation der Prozessgaspartialdriicke kann beim reaktiven Sputtern Einfluss auf
die Stochiometrie der aufwachsenden Schicht Einfluss genommen werden [198, 226, 227]. Um
den Einfluss der N:-Konzentration auf den Bindungszustand in den AIN-Schichten zu
bewerten, wurden FTIR-Messungen durchgefiihrt. In fritheren Untersuchungen ist der
Ubergang von der rein metallischen Al-Abscheidung zu AIN untersucht worden. Bei der
Beschichtung in reiner Ar-Atmosphidre wird erwartungsgemdll eine reine Al-Schicht
abgeschieden.  Geringe Konzentrationen N2 (Qn2<4sccm) filhren zu  einer
nicht-stochiometrischen  AlxNy-Schichtzusammensetzung oder zu nicht-texturiertem
Kornwachstum [68, 74, 228-230]. AuBlerdem ist die Prozesskontrolle schwierig in diesem
Ubergangsbereich, da aufgrund der Getter-Effekte und einsetzenden Targetvergiftung die
Sputterrate {iber Qn2 in eine Hysterese versetzt wird [231, 232] [233].
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Abbildung 4.13: FTIR-Messung an AIN-Proben, die mit unterschiedlicher N>-Konzentration
hergestellt wurden. * Vergleichsmessung einer fasertexturierten AIN-Schicht,
abgeschieden bei optimalen Beschichtungsparametern.

Abbildung 4.13 zeigt die FTIR-Spektren von AIN-Schichten, die bei unterschiedlichen
Prozessgaszusammensetzungen hergestellt wurden. Allen Spektren gemein ist das deutliche
Absorptionsband bei Wellenzahl 680 cm™!, was dem Ei (TO, transverse optical) Band des
hexagonalen AIN entspricht [234, 235]. Bei allen hier gemessenen Proben zeigen die XRD-
Untersuchungen keine Fasertextur. Entsprechend fehlt das E1 (LO, longitudinal optical), das
bisher nur in einkristallinen Whiskern nachgewiesen wurde [236]. In Abbildung 4.13 ist zum
direkten Vergleich das Spektrum einer fasertexturierten Probe, die in Abschnitt 4.2 genauer
untersucht werden, eingefiigt. Hier zeigt sich ein deutliches AIN-Reststrahlenband zwischen
dem TO- und LO-Phononen, was bisher nur an Einkristallen nachgewiesen wurde [237].
Weiterhin ist zu beobachten, dass sich das TO-Hauptband aufteilt und ein kleineres Band bei
Wellenzahl 621 cm™! auftaucht. Dieses kann der A1 (TO) zugeordnet werden und wird bei
Cheng et. al. [228] auch bei sinkender Stickstoffkonzentration beobachtet. Wie bei Cheng
bereits erwihnt, sind die Anderungen in den Spektren nicht auf eine geinderte Stochiometrie
zuriickzufiihren, sondern ausschlieBlich auf die polykristalline Natur der AIN-Schichten.
Bestitigt wird dies durch die Kurve der Probe bei 100 % Stickstoff in Abbildung 4.13, die
ebenfalls das A1 (TO) Band zeigt. Da die XRD-Untersuchungen dieser Probe keinerlei
préaferierte Orientierung zeigt, wird auch kein Reststrahlenband beobachtet wie bei der
texturierten Vergleichsprobe in Abbildung 4.13. Weiterhin ist ein deutliches Band bei
~1100 cm™ bei allen Proben zu sehen. Dies kann dem Si-O-Streckband zugeordnet werden, das

erwartungsgemafl am Si-Substrat gemessen wird [238].
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Die Ergebnisse zeigen, dass der Bindungszustand in der Schicht nicht von der
Prozessgaszusammensetzung abhéingt. Dies ist auch zu erwarten, da die Stéchiometrie der AIN-
Schichten erst deutlich unterhalb 25 % N2 gestort ist [68]. Die FTIR-Spektren werden aber von
der Fasertextur und der Kristallinitdt in der Schicht beeinflusst [236]. Fiir die Fasertextur wird
in einigen Untersuchungen der Einfluss des Ar-N2-Verhéltnisses beleuchtet. Assouar et al.
findet das Optimum bei 40 % N2 und vergleichbaren Parametern (RFMS, Substrat-Target-
Abstand 80 mm, Ts =400°C), aber bei niedrigerem Prr = 170 W und héherem p1 =4,7 x 10
3hPa [79]. Bei Kuska et al. ist keine Texturabhiingigkeit gefunden worden, sobald die Na-
Konzentration iiber 50 % steigt [225]. Die Parameter sind auch hier vergleichbar (RFMS,
Substrat-Target-Abstand 75 mm, Prr =250 W, p1 =5 x 10-3 hPa, Ts =307°C). Cheng et al.
findet die beste Fasertextur bei 100 % N2 [228] und Kar et al. bei 80 % N2 [239]. In anderen
Untersuchungen sind ebenfalls sehr unterschiedliche Ar:N2-Verhiltnisse mit Erfolg verwendet
worden [78, 90, 240-242]. Warum liegen die Prozessgaszusammensetzungen in der Literatur
so weit auseinander bei vergleichbaren Ergebnissen der Fasertextur? Die Antwort kann mit den
bisher gefundenen Ergebnissen zur RF-Leistung, Substrattemperatur und des Drucks sowie den
diskutierten Parametern aus Abschnitt 4.1.2.1 gefunden werden. Die Beimischung von Ar in
das Prozessplasma 16st eine Fiille von plasmaphysikalischen Anderungen wie z. B.
Elektronendichte, Ionisationsgrad, Plasmastrahlung etc. aus. Die wichtigsten Parameter sind
zum einen die verdnderte Zerstdubungsrate und die damit verbundene Erhohung der
Abscheiderate, zum anderen die veranderte MFW der gesputterten Al-Atome und AIN-
Molekiile. Mit der Zunahme des Argon Partialdruckes im Prozessplasma wichst die Anzahl der
schwereren Ar-lIonen. Da die Zerstdubungsrate mit der Masse des eintreffenden Ions zunimmt
(siche Abschnitt 4.1.2), steigt diese mit zunehmendem Ar-Gehalt. Moreira et al. [243] und
Kusaka et al. [225] fanden, dass die Abscheiderate mit einer Zunahme des Stickstoffgehaltes
bis ca. 40 % N2 abnimmt und dann nicht mehr nennenswert abfillt. Dies wére ein Grund fiir
das groBle Prozessfenster in Bezug auf die Stickstoffkonzentration. Die MFW ist ebenfalls von
den im Prozessgas vorhandenen Gassorten abhédngig. In Abbildung 4.12 ist die MFW und die
Knudsenzahl Kn fiir Al in N2 und Ar berechnet worden. In dem fiir das RFMS interessanten
Druckbereich erkennt man, dass die MFW fiir Stickstoff und Argon auseinander liegen (z. B.
fiir p1 =3,5 x 107 hPa ist MWF (N2) = 14 cm und MFW (Ar) = 12 cm) und steil abfillt. Die
gesputterten Al-Teilchen werden in einer Ar-reichen Atmosphére also schneller thermalisiert
(Kn < 1) als in einer Na-reichen Atmosphdre (Kn > 1). Das wiederum ist aber abhingig vom
Target-Substrat-Abstand und Druck, wie in Abschnitt 4.1.4 bereits diskutiert. Wird also der
Druck und/oder der Target-Substrat-Abstand in geringem Malle angepasst sind grof3e
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Anderungen bei Kn zu erwarten und damit im Schichtaufbau.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass auch mit Beimischungen von Ar ein
texturiertes Wachstum generell moglich ist. Dafiir miissen dann in erster Linie der Druck bzw.
Target-Substrat-Abstand und evtl. die RF-Leistung und Substrattemperatur entsprechend

eingestellt werden.

4.2 Messungen an texturierten AIN-Proben

Nachdem ein Parameterfenster fir das Wachstum qualitativ. hochwertiger,

fasertexturierter ~AIN-Schichten gefunden wund der FEinfluss der verschiedenen
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Abbildung 4.14: XRD-Messungen an Fasertexturierten AIN-Schichten. a) 0 - 20
Diffraktogramm mit Voigt-Anpassung, b) {102}-Polfigur und c)
Rockingkurve, Halbwertsbreite 0,2°.
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Abbildung 4.15: REM- und TEM-Untersuchungen von heteroepitaktischen AIN-
Schichten. a) REM-Oberflichenaufnahme, b) TEM-Ubersicht des
untersuchten Querschnitts, c) HRTEM-Aufnahme des Interface und d) der
Oberfliche, e) Untersuchung des Netzebenenabstandes und f) des
korrespondierenden SAED-Musters.
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Beschichtungsparameter auf das Wachstumsverhalten verstanden wurde, werden diese
fasertexturierten Proben genauer hinsichtlich ihrer Kristallorientierung, Oberflachenrauheit und
—morphologie sowie Bindungszustand {iiberpriift. Dazu werden XRD-, AFM- und REM-
Messungen durchgefiihrt. Hochauflosende TEM-Untersuchungen geben Aufschluss iiber die
KristallitgroBe und die Interfacestruktur zwischen Substrat und Schicht. Ebenfalls werden
abschlieBend in diesem Kapitel die Messungen der akustischen
Wellenausbreitungsgeschwindigkeiten mittels Rasterultraschallmikroskopie vorgestellt. Die
Beschichtungsparameter der nachfolgend verwendeten Proben sind in Tabelle 4 (s. S. 44)
zusammengefasst. 0 - 20 Messungen der AIN-Schichten zeigen bei fasertexturierten Proben die
dominierende (002)-AIN-Spitze bei 26 =36°, die korrespondierende (004)-Spitze bei
20 = 76,5° und, je nach Dicke der Schicht, auch die Substrat Spitzen. In Abbildung 4.14 a) ist
die 6 - 206-Messung einer 300 nm dicken AIN-Schicht gezeigt. Die logarithmische Darstellung
mit den Voigt-Anpassungen zeigt neben der dominierenden (002)-AIN-Spitze bei 20 = 36,0°
auch die viel schwéchere (004)-AIN-Spitze bei 26 = 76,5° und eine Spitze bei 26 = 28,5°, die
dem (111)-Si-Reflex zugeordnet werden kann. Alle Schichten zeigen weiterhin keine
Kristallorientierung innerhalb der Schichtebene, wie bereits in Abschnitt 4.1.3 untersucht.
Hierzu wurden stichprobenhaft {102}-Polfigurmessungen durchgefiihrt, die alle einen Ring bei
x = 42° aufweisen. Abbildung 4.14 b) zeigt die Polfigur einer 2,5 um dicken AIN-Schicht. Die
Texturschirfe kann mithilfe von o-Scans (Rockingkurve) ermittelt werden. Fiir eine 6,4 um
dicke AIN-Schicht ist in Abbildung 4.14 c¢) die Rockingkurve um 20 =36,0° gezeigt. Die
Halbwertsbreite der Rockingkurven bewegt sich zwischen 0,1 und 0,3°.

Um die Kristallstruktur und das Interface zwischen Substrat und Schicht zu untersuchen,
wurden hochauflosende TEM-Untersuchungen durchgefiihrt. Abbildung 4.15 a) und b) zeigt
eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme der Oberfliche und die dazugehorige
transmissionselektronenmikroskopische Aufnahme einer 6 pm dicken AIN-Schicht. Wie in
Abschnitt 4.1.3 schon gesehen, zeigt die REM-Aufnahme die Spitzen der feinen AIN-Fasern.
Der Faserdurchmesser wurde mittels REM- und TEM-Messungen bestimmt und bewegt sich
zwischen 20 und 60 nm. Die Untersuchungen des Interface zwischen Schicht und Substrat
zeigen ein heteroepitaktisches Wachstumsverhalten. Der Ubergang ist in Abbildung 4.15 ¢) zu
sehen. Die AIN-Schicht wéichst mit [001]aN || [111]si und (002)aiN || (111)si bei einem scharfen
Interface. In der starken VergroBerung von Abbildung 4.15 e) ist die Orientierung der Schicht
eingetragen, die durch das korrespondierende SAED-Bild f) ermittelt wurde. Der (002)-Ebenen
Abstand kann in der hochauflosenden Aufnahme sehr genau bestimmt werden und betrigt

2,49 +0,01 A. An der Oberfliche der Schicht sind bis in die letzten Nanometer der Schicht
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Abbildung 4.16: TEM-Aufnahmen einer AIN-Schicht auf einer thermisch gewachsenen,
amorphen SixO,-Zwischenschicht. a) Interface Si-SixOy-AIN, b) Oberfldiche der
Probe.

deutlich die (002)-Ebenen zu erkennen (s. Abbildung 4.15 d). Befindet sich auf dem Si-Wafer
eine native oder thermisch gewachsene, amorphe SixOy-Schicht, kénnen ebenfalls AIN-
Schichten mit (002)-Fasertexturen aufwachsen. Das Interface ist aber dann nicht mehr scharf,
sondern es zeigt wenige Nanometer grof3e Bereiche mit verschiedener Kornorientierung oder
mit amorphen Anteilen. In Abbildung 4.16 a) sind diese Bereiche rot umrandet hervorgehoben.
Nach diesem 0 -3 nm dickem Ubergangsbereich beginnt das (002)-orientierte, texturierte
Wachstumsverhalten.

Abbildung 4.17 a) zeigt eine typische Kraft-Weg-Kurve einer (002)-faserorientierten
AIN-Schicht, die mittels Nanoindentierung gemessen wurde. Eingetragen sind die wichtigsten
GroBen und das Verhéltnis von Eindringtiefe und Kraft als eingefiigtes Diagramm. Hierauf
wurde in Abschnitt 3.2.6 bereits eingegangen. Die Kurve zeigt ein elasto-plastisches Verhalten
[244] ohne Kriechverhalten bei einer Haltezeit von 10 Sekunden unter Hochstlast Fmax [171].
In Abbildung 4.17 b) sind die Hartewerte H und die Werte des reduzierten E-Moduls E: einer
Messung mit 100 Einzelmessungen iiber der Eindringtiefe aufgetragen. Die Hartemessungen
zeigen keinerlei ,,indentation-size-Effekte®, wie sie in der Literatur hiufig auftreten [171, 173,
244-246]. Diese Effekte werden unterschiedlichen Ursachen zugeschrieben wie
Ungenauigkeiten in der Berechnung der Kontaktfldche, Oberfldcheneffekte wie Abrasion oder
Kontamination, tiefenabhidngige Dehnungsgradienten, die durch die Kanten des
Eindringkdrpers entstehen und Gradienten in nulldimensionalen, kristallographischen Defekten

und der Stochiometrie [171]. Die Abwesenheit dieses ,,size-Effektes® ist ein wichtiger Hinweis
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Abbildung 4.17: Messergebnisse der Nanoindentierung einer Fasertexturierten, 5 um dicken
AIN-Schicht auf Si. a) Eine typische Kraft-Weg-Kurve eines Messpunktes. Das
eingebettete Diagramm zeigt die lineare Abhdngigkeit der Eindringtiefe zur
Kraft. b) Reduziertes E-Modul und Hdrte bei unterschiedlichen Eindringtiefen.

auf eine fehlerfreie Messung und qualitativ hochwertige Schichten. Bei den AIN-Schichten mit

(002)-Fasertextur ist eine Schichthirte von H = 21,8 £ 2,1 GPa ermittelt worden.

Das reduzierte E-Modul aller Messungen kann mit (3-3) in das E-Modul umgerechnet werden.

Die benétigten mechanischen Kennwerte fiir den Diamanteindringkdrper vom Berkovich-Typ

sind der E-Modul Ei=1141 GPa und die Querkontraktionszahl vi=0,07 [247]. Fir die

Querkontraktionszahl der AIN-Schicht wird v = 0,287 [248] gesetzt. Daraus ergibt sich ein E-

Modul von E = 338 GPa + 14,8. Die Messung in Abbildung 4.17 b) zeigt einen leichten Abfall

bei E: iiber hc mit zunchmendem hc. Dieser Effekt ist darauf zuriickzufiihren, dass im

vorliegenden Falle eine Schicht auf einem Substrat abgeschieden wurde, deren beider E-

Module sich stark unterscheiden. Das E-Modul der AIN-Schicht ist nahezu doppelt so hoch wie

das des Si-Wafers (185 GPa fiir [111]). Bei solch stark unterschiedlichen, mechanischen

Kennwerten zwischen Schicht und Substrat wird immer ein Substrateinfluss messbar sein.

Dieser Einfluss kann aber minimiert werden, indem die Eindringtiefe nicht zu hoch gewéhlt

wird. Eine empirische ,,Faustregel®, die in der Literatur weitgehend Anwendung findet, ist die

10 %-Regel [244]. Diese besagt, dass die Eindringtiefe wédhrend der Messung 10 % der
Schichtdicke nicht iiberschreiten darf, um den Substrateinfluss gering zu halten. Diese Regel

fand auch bei den vorliegenden Messungen Anwendung.
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Die gemessene Hirte liegt in guter Ubereinstimmung mit denen in der Literatur
gemessenen Werten [249, 250]. Das ermittelte E-Modul liegt um ca. 40 GPa hoher als bei den
in der Literatur zu findenden Werten (~300 GPa) [249-252]. Dies ist in erster Linie der hheren
Reinheit der in dieser Arbeit hergestellten Schichten zuriickzufiihren. Taylor und Lenie haben
Messungen an AIN-Einkristallen von hoher Reinheit durchgefiihrt und einen E-Modul von
344 GPa ermittelt, der den hier gemessenen Werten sehr nahe kommt [47]. Das E-Modul sinkt
mit steigender Querkontraktionszahl v und umgekehrt (siehe (3-3)), sodass bei extremen v von
0,2 <v<0,3 ein E-Modul von 353,8 GPa < E <335,4 GPa zu erwarten wire. Weiterhin sind
die mechanischen Kennwerte abhéngig von dem Schichtspannungszustand [253] und bei sehr

diinnen Schichten (< 300 nm) von der Schichtdicke [254].
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Abbildung 4.18:a) Akustische Materialsignatur (AMS), V(z) einer 6,6 um dicken AIN-Schicht
auf Si bei einer Anregungsfrequenz von 1,2 GHz. b) Fouriertransformierte
der V(z) Kurve.

Die akustischen Materialeigenschaften werden an ausgewéhlten Schichten mittels
Rasterultraschallmikroskopie (SAM) analysiert. Abbildung 4.18 a) zeigt das Ergebnis einer
SAM-Analyse in Form der akustischen Materialsignatur (AMS) an einer 6,6 um dicken AIN-
Schicht und einer Anregungsfrequenz von f= 1,2 GHz. Mithilfe der Fourier Transformierten
von V(z) nach V(f) in Abbildung 4.18 werden die Interferenzen hoherer Ordnung deutlich
sichtbar. Die Ortsfrequenz der Longitudinalwelle liegt bei B=0,03 um™', was einem
Az =33 pm entspricht. Nach (3-15) folgt eine Geschwindigkeit fiir die SLAW von
Vseaw = 10,9 km /s. Genauso kann die Geschwindigkeit der SAW gefunden werden, deren
Ortsfrequenz bei B=0,11 pm™ liegt, was einem Az=9 um entspricht und wiederum zu
Vsaw = 5,7 km / s fiihrt. Zwischen den beiden Spitzen der SLAW und der SAW befindet sich
eine weitere Spitze, die der Transversalwelle zugeordnet werden kann. Die Spitze liegt bei
Ortsfrequenz B = 0,08 um™ (Az= 12,5 um), die Geschwindigkeit der Transversalwelle ist
damit V1= 6,7 km/s. Letztere kann auch iiber die Rayleigh Dispersions-Gleichung (3-16)
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ermittelt werden und ist dann V1~ = 6,2 km / s schnell. Damit sind alle Bedingungen erfiillt, um
mittels AMS die Werkstoftkonstanten v, E und p, Poisson-Zahl, E-Modul und Schubmodul zu
berechnen. (3-17) liefert die Poisson-Zahl v = 0,26. Uber (3-18) und (3-19) wird E = 315 GPa
und p=125GPa. Dabei wurde die durch Rontgenreflektometrie ermittelte Dichte
p =3260 kg / m* verwendet [178]. Alle verwendeten bzw. ermittelten Geschwindigkeiten und
mechanischen Kennwerte sind in Tabelle 5 zusammengefasst und werden dort mit
Literaturwerten verglichen.
Tabelle 5: Ermittelte mechanische und akustische Kennwerte der AIN-Schichten im Vergleich
zu Literaturwerten. ! AIN-Schichten auf Si3sNy mittels DC-Sputtern,
Brillouin-Streuung. > AIN auf unbekanntem Substrat mittels gepulstem DC-

Sputtern, Nanoindentierung, 3 AIN-Schichten auf Saphir mittels MO-CVD,
* gesintertes, polykristallines AIN.

Quelle E H n Vsaw Vsiaw Vr

[GPa] [GPa] [GPa] [km/s] [km/s] [km/s]
Diese Arbeit
Nanoindent. 338 21,8 131
SAM 315 125 57+0,15 10,9 6,7
[255]%, [249]*> 300 22 53-5,6 10,0-10,5 5,7-6,0
[256]3, [251]* 308 5,6 10,1 6,3

4.3 AIN auf Saphir (Transmissionsmessung)

Die Herstellung von AIN-Schichten auf einkristallinem o-Aluminiumoxid (Saphir,
Korund) wurde in der Vergangenheit eingehend studiert [66, 94, 216]. Der entscheidende
Vorteil der Abscheidung von AIN, oder allgemein von Halbleitermaterialien, auf Saphir ist das
spannungsarme, heteroepitaktische Aufwachsen der Schichten. Dies vergroBert das
Prozessfenster fiir ein texturiertes Wachstum und ermoglicht sogar das Abscheiden
einkristalliner Schichten. Letzteres ist (noch) nicht gelungen im Falle von AIN, aber fiir viele
andere Materialien inclusive GaN [257]. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden AIN-
Schichten auf Al2O3 mit denselben Abscheideparametern fiir qualitativ hochwertige,
fasertexturierte Schichten auf Si-(111) hergestellt, um die optischen Eigenschaften der
Schichten zu charakterisieren. Hierfiir werden Transmissionsmessungen durchgefiihrt und die
optischen Konstanten mit den Methoden aus Abschnitt 3.2.7 bestimmt. Die Beschichtungszeit

betrug 60 Minuten, die Schichtdicke wurde mittels REM-Querschnittsaufnahme an einer Si
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Referenzprobe gemessen und betrug 820 nm. Auch diese Schichten auf Saphir zeigen
fasertexturiertes Wachstum in den XRD-Untersuchungen und sind fiir das bloBe Auge farblos

und transparent.

Wellenlange [nm]
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Abbildung 4.19: Transmissionsspektrum einer AIN-Schicht auf Saphir. Die Hiillkurven Tu
und Tm, sind rot bzw. blau eingezeichnet.

In Abbildung 4.19 ist das Transmissionsspektrum einer AIN-Schicht auf einem Al203-
Substrat gezeigt. Ebenfalls zu sehen sind die berechneten Hiillkurven Tm und Tm. Zunéchst fallt
die hohe, optische Transparenz iiber einem weiten Wellenldngenbereich bis hinein in den
mittleren UV-Bereich auf. Ab einer Photonenenergie von 5,6 eV sinkt die Transmission unter
50 % und innerhalb weiterer 0,4 eV bis auf nahe Null. Dieser starke Abfall fillt mit der
bekannten Bandliicke des AIN von 6,2 eV zusammen [98, 258, 259]. Die hohe Transparenz
konnte bisher nur bei sehr reinen (keine Sauerstoffverunreinigung oder N-Liicken) Schichten,
die mittels Atomlagenabscheidung (ALD) [53] oder Molekularstrahlepitaxie (MBE) [235]
hergestellt wurden, beobachtet werden. Aus dem Interferenzmuster in Abbildung 4.19 werden
die optischen Konstanten und die Schichtdicke bestimmt. Hierfiir sind in Abbildung 4.20 a) die
Ergebnisse aus (3-6)-(3-10) zusammengefasst. Es ergibt sich ein Brechungsindex von
n = 2,14+0,06 und eine Schichtdicke von d = 834 nm. Die berechnete Dicke aus den optischen

Daten weicht zu nur 1,7 % von dem rasterelektronenmikroskopisch gemessenen Wert ab. Mit
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der Bestimmung der Schichtdicke kann nun der Absorptionskoeffizient a mittels (3-11) - (3-13)
bestimmt werden. In Abbildung 4.20 b) ist dieser iiber der Photonenenergie gezeigt. o fillt bei
einer Photonenenergie von 3,3 eV auf nahe Null ab und steigt exponentiell bis 5,5 eV an. In der

Néhe der Bandliicke bei 6,2 eV wird die Absorption dann maximal [260, 261].
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Abbildung 4.20:a) Lineare Approximation der Schichtdicke und Bestimmung des
Wellenzahlenvielfachen m. b) Absorptionskoeffizient der AIN-Schicht iiber der
Photonenenergie.

Die in dieser Arbeit gemessenen optischen Parameter sind in guter Ubereinstimmung mit
denen in der Literatur gemessenen Werten an qualitativ hochwertigen AIN-Schichten oder
Einkristallen, die erst in den letzten 10 Jahren entstanden sind [53, 262-264]. Ebenfalls decken
sich die Ergebnisse mit kiirzlich durchgefiihrten ab-initio-Rechnungen fiir AIN-Einkristalle
[265].

4.4 AIN auf CVD-Diamant

4.4.1 Herstellung der Diamantschichten

Fiir die Herstellung von nanokristallinen Diamant (NCD) Schichten werden (100)-Si-
Wafer mittels Ultraschall-Bekeimung vorbereitet [ 160, 266]. Hierfiir werden die Wafer in einer
Diamant Kolloid Suspension (Fa. New Metals & Chemicals Corp., Japan) 30 Minuten lang im
Ultraschallbad bekeimt. Die Diamantpartikel haben eine mittlere Gro3e von 9,7 nm und sind
mit einer Konzentration von 0,05 wt. % in Wasser gelost. Nach der Bekeimung wird die Probe
unter flieBendem, destilliertem Wasser abgespiilt und mit N2 abgeblasen und getrocknet.

Die Synthese der NCD-Schicht erfolgt mittels Mikrowellenplasma-unterstiitzter
chemischer Gasphasenabscheidung (MWCVD) in einer kommerziellen Anlage (A5000i, Fa.
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ASTeX). Details zur Anlage sind in [160] zu finden.
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Abbildung 4.21: MWCVD-Parameterfeld fiir eine Gaszusammensetzung von
Ar:H>:CHq = 100:4:1 sccm (1 Torr = 1,33 hPa) [267].

Fiir die Versuche wurde zusitzlich zu den vorhandenen CHa4- und H2-Gasanschliissen
auch Ar angeschlossen. Die Proben werden in der Anlage auf einen Keramikhalter gelegt, der
die Proben thermisch vom wassergekiihlten Substrathalter trennt. Auf eine zusitzliche
Substratheizung kann verzichtet werden, da die Proben durch das Plasma aufgeheizt werden.
Die Temperatur kann innerhalb des Prozessfensters durch Einstellen der Mikrowellenleistung
eingestellt werden. In Abbildung 4.21 ist die Substrattemperatur Ts iiber der eingekoppelten
Mikrowellenleistung Pabs bei verschiedenen Prozessdriicken aufgetragen. Das Diagramm zeigt
ein Prozessfenster, welches durch gestrichelte Linien abgetrennt ist. Die von Dzung et al.
verwendete Anlagenkonfiguration fiir die Erstellung des Diagramms ldsst die Herstellung von
NCD innerhalb dieser Grenzen zu. Fiir die vorliegende Arbeit und weitere Arbeiten an NCD-
Schichten kann dieses Prozessfenster zur Orientierung verwendet werden. In Tabelle 6 sind die
verwendeten Prozessparameter zur Herstellung der NCD-Schichten in der vorliegenden Arbeit
zusammengefasst. Probe A wurde mit den Herstellungsparametern einer typischen

polykristallinen Diamantschicht (PCD) hergestellt. Probe D ist eine Vergleichsprobe, die in
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einer speziellen Prozesskammer und gradierten CHa-Fluss hergestellt wurde, siehe z. B. [268].

Tabelle 6: Prozessparameter fiir die Herstellung von NCD-Schichten. *Probe D
dankenswerter Weise zum Vergleich bereitgestellt vom Fraunhofer-Institut fiir
Angewandte Festkorperphysik, Freiburg, siehe auch [269].

Ar/H,/CH4 Gasfluss Druck Leistung
Probe
[scem] [hPa] [kW]
A 0/400/7 73 2,2
B 400/33/7 240 1,5
C 400/60/3 160 1,5
D* 0/200/8-2 30 2,0

Die Kammer wird zunichst auf einen Basisdruck von po = 1,33 x 10”2 hPa evakuiert. Ist
po erreicht wird H2 in die Kammer eingelassen und der Druck auf ca. 10 hPa mittels
Drosselventil eingestellt und das Plasma bei Pabs = 500 W geziindet. Die reflektierte Leistung
wird durch Einstellen der Hohe des Substrattisches und durch Feineinstellungen dreier
Stichleitungen (Stub-Tuner) im Mikrowellen-Hohlleiter minimiert. Schrittweise wird nun Ar in
die Kammer eingelassen und der Druck schrittweise erhoht. Gleichzeitig wird Pabs ebenfalls
schrittweise erhoht, bis die Sollwerte erreicht sind. Wahrenddessen werden die Stub-Tuner und
evtl. der Substrattisch so eingestellt, dass die reflektierte Leistung minimal ist. Sind alle
Sollwerte erreicht und das Plasma stabil, wird CH4 in die Kammer eingelassen und die
Beschichtung beginnt. Nach der gewlinschten Beschichtungszeit wird zuerst das Prakursorgas
abgeschaltet und dann die Mikrowellenleistung abgeschaltet. Bei Pabs > 1 kW wird die Leistung
in Schritten zu 200 W auf 1 kW abgesenkt und dann ausgeschaltet. Danach wird der Druck in
der Kammer reduziert und mit dem verbleibenden Ar-Gasfluss tiber 20 Minuten das Substrat
abgekiihlt. Ist die Abkiihlung abgeschlossen wird das Ventil zur Pumpe geschlossen, die Ar-
Zufuhr gestoppt und die Kammer beliiftet.

In Abbildung 4.22 sind die REM-Aufsicht-Aufnahmen der hergestellten
Diamantschichten zusammengestellt. Die Schicht in Abbildung 4.22 a) zeigt eine typische
polykristalline Diamantschicht (PCD) mit Korngréen im Bereich eines Mikrometers (Probe
A). Bei den Aufnahmen b) und c), die die Proben B bzw. C zeigen, sinkt die Korngro3e deutlich
unter 1 um. Die Vergleichsprobe D in Abbildung 4.22 d) zeigt KorngréBen im Bereich von
100 nm.
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Abbildung 4.22: REM-Aufnahmen der NCD-Schichten bei unterschiedlichen
Abscheideparametern. Probe A-D ist a) bis d) zugeordnet, siehe Tabelle 6.

Generell gibt es folgende Beobachtungen, die durch die aktuelle Literatur im Umfeld der
NCD-Herstellung untermauert werden: Die Beimischung von Ar in weit gro3eren Anteilen als
H> fihrt zu Korngréfen, weit kleiner als herkdmmliche PCD-Schichten. Bei extremen
Bedingungen, z. B. 99 % Ar und ~ 1 % CHa konnen ultrananokristalline Diamantschichten
(UNCD) hergestellt werden, mit entsprechend glatten Oberflichen im Bereich Ra ~ 15 nm.
Dabei nimmt aber die Konzentration amorphem Kohlenstoffs in den Korngrenzen signifikant
zu [161, 162, 267]. Fiir den Test der SAW-Filter in Abschnitt 5 wird eine polierte, freistehende
NCD-Probe verwendet (Fa. Diamond Materials, Freiburg). Die Oberflachenrauheit liegt bei

Ra =3 nm.

4.4.2 AIN-Beschichtung

Die Beschichtung der Diamantproben geschieht mit denselben Parametern, wie sie fiir
(002)-fasertexturiertes AIN auf Si und Al2O3 verwendet wurden, siche Tabelle 4. Da die AIN-
Schichtdicke fiir die Anregung verlustfreier PSAW-Moden prizise eingestellt werden muss,

werden zuvor Simulationen durchgefiihrt. Diese sind in Abschnitt 5.1 zusammengestellt und
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ergeben eine Schichtdicke von 720 nm. Mit einer Abscheiderate von 15 nm / min ergibt das
eine Beschichtungszeit von 48 Minuten.

In Abbildung 4.23 sind die REM-Aufnahmen einer AIN-NCD-Probe abgebildet. Die
Aufsichtaufnahme in Abbildung 4.23 a) zeigt die feinen Spitzen der AIN-Fasern, wie sie bereits
von den AIN-Si- und AIN-AL2O3-Proben bekannt sind. Diese Topographie weist eindeutig auf
eine (002)-Fasertextur hin. In der Querschnittsaufnahme in Abbildung 4.23 b) sind die feinen

Fasern zu erkennen.

Abbildung 4.23: REM-Aufnahmen einer AIN-Schicht auf NCD. a) Aufsichtaufnahme, b)
Querschnittsaufnahme.

4.5 Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

Voraussetzung fiir die Herstellung von AIN-Schichten, die eine maximale
pizoelektrische Reaktion zeigen, ist das Aufwachsen der Kristalle in [001]-Richtung. Diese
c-Achsen Orientierung ist abhéngig von den Beschichtungsparametern. Im Rahmen dieser
Arbeit sind qualitativ hochwertige, (002)-fasertexturierte Schichten auf (111)-Si, (001)-Al203
und NCD mittels RF-Magnetron Sputtern hergestellt worden. Der Einfluss der RF-Leistung,
Substrattemperatur, Gaszusammensetzung und des Prozessdrucks auf das Wachstumsverhalten
der AIN-Schichten wurde untersucht und diskutiert. Die Ergebnisse fithren zu dem Schluss,
dass der Wachstumsprozess von AIN-Schichten von mehreren, verschiedenen
Beschichtungsparametern abhéngt. Die Interaktion dieser Parameter untereinander stellt den
Beschichtungsprozess vor besondere Herausforderung.

Grundvoraussetzung fiir das Wachstum qualitativ hochwertiger AIN-Schichten ist die
Abwesenheit von Sauerstoff, da die Affinitdt des Aluminiums zu Sauerstoff um ein vielfaches
groBer ist, als das zu Stickstoff. Die Bildung von Al — O-Verbindungen beeintrachtigt die

piezoelektrischen Merkmale auch bei kleinsten Sauerstoffverunreinigungen. Um diese
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Kontaminationen zu vermeiden muss ein ausreichend hohes Basisvakuum im Bereich 10”7 hPa
erreicht werden und alle anderen Sauerstoff Kontaminationsquellen von Target und
Kammerwand entfernt werden.

Die Anderung der RF-Leistung bringt eine Fiille von Einfliissen auf das
Wachstumsverhalten der AIN-Schichten mit sich. Neben der Anderung der Abscheiderate sind
viele weitere Effekte beteiligt, deren Einfluss aber noch nicht quantifiziert werden kann und die
evtl. noch nicht identifiziert sind. Gerade im Bereich des reaktiven Sputterns sind die
theoretischen Grundlagen fiir die Energielibertragungsmechanismen nicht hinreichend
vorhanden. Der geédnderte Energielibertrag auf die Wachstumsfront der Schicht bei sich
andernder RF-Leistung triagt aber mafgeblich zum Wachstumsverhalten bei. Eng mit der RF-
Leistung verkniipft ist die Substrattemperatur. Diese stellt ebenfalls Energie an der
Wachstumsfront bereit und ist, im Gegensatz zu den Energieiibertragungen die durch das
Plasma stattfinden, gut quantifizierbar. Daher ist die Substrattemperatur mit der wichtigste
Parameter in diesem Beschichtungsprozess. Zusammen mit dem Prozessdruck kann mit diesen
drei Parametern das Wachstumsverhalten entscheidend manipuliert werden. Der Prozessdruck
ist zum einen entscheidend fiir die plasmaphysikalischen Rahmenbedingungen -einer
Glimmentladung. Zum anderen ist dieser mallgeblich fiir die Energieverteilung der
eintreffenden Targetteilchen verantwortlich. Hohe Prozessdriicke fithren zur Thermalisierung
der Teilchen und damit zu einem stark verdnderten Wachstumsverhalten.

Bei der Formierung der (002)-Textur spielt die Adatommobilitit eine maf3gebliche Rolle.
Diese ist hoch, wenn geniigend Energie zu Verfiigung steht und ausreichend Zeit fiir die
Diffusion vorhanden ist. Unter Verwendung der klassischen Strukturzonenmodelle, denen die
homologe Temperatur Ts/ Tm zugrunde liegt, sto3t man im vorliegendem Falle auf deren
Grenzen. Die Schmelztemperatur von AIN liegt bei Tm=2750°C [92]. Die Hochste
Substrattemperatur in den Versuchsreihen liegt bei Ts= 600°C. Dies entspricht einer
homologen Temperatur von Ts/Tm =22 %. Eine ausreichend hohe Diffusion ist erst bei
Temperaturen von 30 % der Schmelztemperatur zu erwarten. Eine Rekristallisation ist erst ab
50 % der Schmelztemperatur in ausreichend kurzer Zeit zu erwarten. Letzteres konnte aber in
den vorliegenden Untersuchungen bei Ts/ Tm =22 % beobachtet werden. Dies spricht dafiir,
dass das Plasma einen starken Einfluss auf das Wachstumsverhalten von Sputterprozessen hat.
Weiterhin handelt es sich im vorliegenden Falle um reaktives Sputtern unter N2-Atmosphére.
Die diskutierten Warmetibertragungsphinomene bei reaktiven Prozessen sind entscheidend fiir
das Kornwachstum in den Schichten. Unter 100 % N2-Plasma werden AIN-Molekiile und Al-
Atome gesputtert. Treffen die AIN-Molekiile auf das Substrat, werden keine
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Energieiibertragungen durch exotherme Reaktionen stattfinden und die
Diffusionswahrscheinlichkeit ist aufgrund der niedrigen homologen Temperatur gering. Der
Anteil der Al-Atome, die auf die Wachstumsfront treffen, ist nicht ohne weiteres bestimmbar.
Man kann aber davon ausgehen, dass der Anteil an Al-Atomen signifikant hoch ist. So konnte
der groBBe Unterschied in der Kristallstruktur erkldrt werden, die in einem relativ kleinen
Temperatur- oder besser Energiebereich zu beobachten ist. Mit Tm (Al) = 660°C und
Ts =600°C liegt die homologe Temperatur bei iiber 90 % und die beobachtete
Kornvergroberung wire damit zu erkldren. Ein phidnomenologisches Modell fiir diesen
Vorgang konnte dann eine Mischung aus Tm (AIN) und Tm (Al) beinhalten. Die dafiir ndtige
theoretische Grundlage ist aber in der Literatur nicht vorhanden. Sowohl theoretische als auch
praktische Untersuchungen beschrinken sich z. Z. auf Abscheidungsvorgéinge in Inertgas-
Umgebungen und/oder unter Abwesenheit von Plasma.

Der Einfluss der Gaszusammensetzung konnte als nicht kritischer Parameter eingestuft
werden. Die Beimischung von Ar-Gas fiihrt zu erh6hten Abscheideraten und einem gednderten
Ionisationsgrad des Plasmas. Durch anpassen der RF-Leistung und/oder des Prozessdruckes
konnen Parameterfenster bei unterschiedlichen Ar:Na-Verhiltnissen eingestellt werden, in
denen eine (002)-Fasertextur vorliegt. Erst nach Unterschreiten einer kritischen Na-

Konzentration bei ca. 5 % N2 wird die Stochiometrie der AIN-Schicht gestort.
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5 SAW-Filter

5.1 PSAW-Simulation

Die Betriebsfrequenz eines SAW- oder PSAW-Sensors ist durch Gleichung (2-24)
bestimmt. Die Wellenldnge ist dabei durch die Periode der Kammstruktur des IDTs und die
Geschwindigkeit durch das piezoelektrische Material festgelegt. Um eine hohe Sensitivitét
eines SAW-Bauteils zu gewéhrleisten, muss die Betriebsfrequenz hoch genug sein. Dies kann
durch zwei Moglichkeiten realisiert werden: Erstens durch die Erhohung der
Wellengeschwindigkeit und zweitens durch die Reduzierung der Wellenlidnge. Eine
Reduzierung der Wellenlidnge ist mit der Verkleinerung der Periode des IDTs verbunden und
kann zu enormen Schwierigkeiten fiir dessen Herstellung, Zuverlédssigkeit und Funktionalitat
fiihren. Aus diesem Grund ist es sinnvoll, die Wellengeschwindigkeit bei einer festgelegten
Wellenlidnge zu erhdhen. Die bisherigen theoretischen und experimentellen Untersuchungen
haben gezeigt, dass zu diesem Zweck ein geschichtetes System bestehend aus einer
piezoelektrischen Schicht und einer Diamantschicht eine gute Losung fiir hochfrequente SAW-
Filter und Sensoren darstellt [33-35, 270, 271].

Zum besseren und vertiefenden Verstindnis der Ausbreitungen akustischer
Oberflachenwellen in geschichteten Systemen wurden analytische Modellierungen und
numerische Simulationen durchgefiihrt. Dabei wurden unterschiedliche Systeme behandelt,
von denen hier das AIN/Diamant-Schichtsystem vorgestellt wird. Die FErgebnisse der
Simulationen sind in enger Kooperation mit Cheng Yang, Arbeitsgruppe Technische Mechanik,
Prof. Dr. C.-P. Fritzen, und Dr. Liming Gao, Lehrstuhl fiir Baustatik, Prof. Dr. C. Zhang
entstanden. Details zu den Modellen und Simulationen kénnen [23, 120, 121, 272] entnommen
werden. In Abbildung 5.1 ist die Phasengeschwindigkeit der SAWs und PSAWs iiber dem
Verhiltnis von Schichtdicke der AIN-Schicht h zur Wellenldnge A aufgetragen. Hier zeigt sich,
dass es mehrere SAW-Moden in einer geschichteten Struktur gibt. Drei der in Abbildung 5.1
gezeigten Moden haben eine Phasengeschwindigkeit unterhalb der Transversalgeschwindigkeit
des Diamants V1P Mode 0 geht von der Rayleigh-Geschwindigkeit des Diamants aus und
klingt auf die der AIN-Schicht ab (Vr*™N). Die Moden 2 und 4 gehen von V1P aus und klingen
zur Transversalgeschwindigkeit des AIN Vr*™ ab. Neben diesen SAW-Moden gibt es aber
auch die Moden 1 und 3, die bei der Longitudinalgeschwindigkeit des Diamants V1P beginnen,

AN 711 ndhern. Dies sind die Leckwellen

im weiteren Verlauf steil abfallen, um sich dann Vr
oder PSAWs. Die PSAW ist eine komplexe Geschwindigkeit, dessen Realteil die

Phasengeschwindigkeit bezeichnet, wéhrend der Imaginirteil die Ddmpfung entlang der



86 5 SAW-Filter

PSAW

Phasengeschwindigkeit [km/s]

Abbildung 5.1: Simulation der Phasengeschwindigkeiten iiber der mittels Wellenldnge A
normalisierten Dicke h der AIN-Schicht. Der Realteil der komplexen PSAW-
Geschwindigkeit bewegt sich zwischen transversal- und longitudinal
Geschwindigkeit von Diamant, V1P bzw. ViP. Weiterhin sind die
Phasengeschwindigkeiten der Transversal- und Rayleigh-Welle in AIN
angegeben, Vi'N bzw. Vg™V,
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Abbildung 5.2: Simulation der Ausbreitungsddmpfung der 1. Mode aus Abbildung 5.1.
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Richtung der Ausbreitung darstellt. Abbildung 5.1 zeigt also den Realteil der PSAW. Der
Imaginirteil ist in Abbildung 5.2 fiir die 1. Mode der Phasengeschwindigkeit, ebenfalls liber
h /A aufgetragen. Um nun eine gilinstige Schichtdicke zu wiéhlen, miissen beide Teile der
komplexen PSAW-Geschwindigkeit beriicksichtigt werden. Durch die Kombination beider
Simulationen wird deutlich, dass es eine optimale Schichtdicke bei h/A=0,09 gibt. Die
Ausbreitungsddmpfung ist dort Null, wihrend die Phasengeschwindigkeit laut Simulation bei
15,9 km /s liegt. Da die Wellenldnge des IDTs bereits in Abschnitt 3.3.1 auf A =8 pm
festgelegt worden ist, ergibt sich eine Schichtdicke von h = 720 nm.

5.2 Herstellung der IDT-Strukturen

Wie in Abschnitt 3.3.1 bereits ausgefiihrt, wurden drei Methoden zur Herstellung der
IDT-Strukturen getestet. Dieses Kapitel fasst die Ergebnisse dieser Methoden zusammen und
geht kurz auf das Herstellungsverfahren mittels Elektronenstrahllithographie (EBL) ein. Es
folgt eine kurze Darstellung der Ergebnisse des Drahtbonden, bevor das Kapitel mit den

Messergebnissen der SAW-Filter und deren Diskussion abschlieft.

5.2.1 Ionenstrahliatzen

Das lonenstrahldtzen ist in der Literatur im Zusammenhang mit Resonatoren als
Resonatorgitter oder Wellenfithrung diskutiert worden [142, 273]. Fiir den Einsatz als aktive
Struktur gibt es keine Literatur, dabei bietet das Ionenstrahlitzen, z. B. mittels FIB auf den
ersten Blick einige Vorteile, gerade im Hinblick auf Hochtemperaturanwendungen. Zunichst
haben lonenstrahl geétzte Strukturen den Vorteil der hohen Strukturschirfe. Die Abstinde
zwischen den einzelnen Fingen und die Stirken der Finger des IDTs konnen sehr exakt
hergestellt werden. Da die Strukturen direkt in die piezoelektrische Schicht eingeétzt werden,
sind diese kaum mehr anfillig fiir Hochtemperaturkorrosion oder Diffusion, wie es bei den
iiblichen Metallabscheidungen unausweichlich der Fall ist. Selbst bei der Verwendung von
Refraktir Metallen ist zumindest mit einer Agglomeration aufgrund von Kornwachstum zu
rechnen, was die Leitfdhigkeit der Struktur nachhaltig verschlechtert [274]. Die Leitfahigkeit
der IDT-Struktur wird aber auch der Schwachpunkt der mittels lonenstrahldtzen hergestellten
Strukturen sein. Bei den vorliegenden Versuchen scheiterte der Test der Leitfdhigkeit an der
Anbindung der Strukturen mittels Drahtbonden (s. Abschnitt 5.2.4). Die Dréhte halten nicht auf
den nicht-metallisierten Flachen. In Abbildung 5.3 ist die rasterelektronenmikroskopische
Aufnahme des, mittels FIB hergestellten IDTs zu sehen. Die Strukturen sind schnell und mit
hoher Prizision herstellbar. Es ist die Meinung des Autors, dass trotz der offensichtlichen

Schwierigkeiten bei der elektrischen Leitfdhigkeit weitere Untersuchungen lohnenswert sind.
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Abbildung 5.3: IDT-Struktur auf AIN mittels lonenstrahldtzen im FIB.

Insbesondere vor dem Hintergrund, dass die Technik mit einer lonenimplantation kombiniert
werden konnte, um die Leitfdhigkeiten zu erhohen. AuBerdem ist die Abscheidung von
Metallen in die geédtzten Strukturen denkbar. Dies hitte den Vorteil der Verringerung der
Oberfliche  der  Metallstrukturen und somit wiirde es zu  verbesserten

Hochtemperatureigenschaften kommen.

5.2.2 Pt-Abscheidung

Die Platin Abscheidung mittels FIB-SEM stellte die zur Ionenstrahldtzung alternative
Herstellungsmethode fiir IDTs dar. Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme in
Abbildung 5.4 a) zeigt die hergestellte Struktur. Der vergroBerte Bereich in Abbildung 5.4 b)
zeigt die Probleme, die sich bei den Versuchen wiederholt gezeigt haben: Die Strukturen weisen
einen Versatz von einigen 10 nm auf. Dieser Versatz ist fiir die weitere Verwendung der
Struktur inakzeptabel. Diesem Problem wurde begegnet, indem Markierungen in Form von
Kreuzen um die Strukturen herum aufgebracht wurden. Damit kann das System die Position
des Tisches zum Elektronenstrahl genauer ausrichten und der Versatz kann unterbunden
werden. Ein weiteres Problem dieser Methode sind die ungenauen bzw. uneinheitlichen Breiten
der Finger des IDTs und damit die Variation des Abstandes zwischen den Fingern. Dies wirkt
sich negativ auf den Wirkungsgrad der Kammstruktur aus. Ein verschieben der Kammstruktur
kann die Anregung der Korperschallwellen storen, da die Periodizitit genau auf die zu
generierende Wellenldnge abgestimmt werden muss. Ist diese Periodizitdt unprizise, kommt es
zu Interferenzen und letztendlich zu abgeschwichten oder deformierten Amplituden. Die
Ursachen fiir diese Fehler liegen zum einen darin, dass die Software des FIBs das 2D-Modell
in Sektoren aufteilt, da die gewahlte StrukturgréBe fiir die Pt-Abscheidung bereits extrem grof3
ist. Beim Wechsel dieser Sektoren entstehen dann die Probleme des Versatzes. Eine weitere

Schwierigkeit stellen die nicht-leitfadhigen AIN-Schichten dar. Der Pt-Prikursor wird mit dem
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Elektronenstrahl des FIB-SEM aufgespalten und metallisches Pt scheidet sich auf der AIN-

Schicht ab. Der Elektronenstrahl 1adt aber auch die Schicht auf, was zu den ungenauen

Abbildung 5.4: REM-Aufnahmen der IDT-Struktur auf Si-AIN mittels Pt-Abscheidung im FIB-
SEM. a) Ubersicht der IDT-Struktur, b) vergréflerte Darstellung des in a)
markierten Bereichs, c) Oberflichenmorphologie.

Fingerbreiten bzw. —abstinden fiihrt. Generell ist das Verfahren der Pt-Abscheidung mittels

FIB-SEM hervorragend geeignet, um kleinste Strukturen sehr prézise abzuscheiden. In

Abbildung 5.4 c) ist die Nahaufnahme einer der Finger einer IDT-Kammstruktur gezeigt. Die

Réinder sind gerade und weisen scharfe Konturen auf. Fiir gro3e, mehrere 100 Mikrometer

lange Strukturen ist dieses Verfahren aber nicht geeignet. Neben den angesprochenen

Problemen der Formtreue ist die Herstellung einer groen Struktur mit dieser Methode sehr

zeitaufwindig und damit sehr teuer.
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5.2.3 Elektronenstrahllithographie (EBL)

Reinigung
und Trocknung

Belacken
_—
|

a) b) C)

— —
|
f) e) d)

Abbildung 5.5: Schematische Darstellung der Prozessschritte zur Herstellung der IDT-
Strukturen mittels EBL.

Belichten
—

Entwickeln

Die Herstellung der IDT-Strukturen mittels EBL geschieht in mehreren Schritten. Das
Prozessschema ist in Abbildung 5.5 a) bis f) gezeigt. (a) Die Proben werden zunéchst in einem
Aceton-, dann Ethanol-Ultraschallbad gereinigt, mit deionisiertem Wasser abgesplilt und
abschliefend zum Trocknen mit Stickstoff abgeblasen. Es folgt eine Trocknung bei 180°C fiir
eine Stunde, um eine gute Haftung des E-Beam Lacks (Resist) zu gewihrleisten. (b) Der
verwendete PMMA -positiv-Resist (AR-P 679.02, Fa. ALLRESIST GmbH) wird mittels
Spincoating fiir 3 Sekunden bei 500 U/min und 50 Sekunden bei 2000 U/min auf den Proben
verteilt und hat danach eine Dicke von 100 nm. Der aufgebrachte Resist wird anschlieBend bei
160°C fiir 150 Sekunden getempert. Zur Vermeidung von Aufladungen wéhrend der
Fokussuche im FIB-SEM kann der Resist mit einer ca. 8 nm dicken Goldschicht bedampft
werden. Bei den hier verwendeten relativ grofen Strukturen fiir eine EBL wurden keine
Proximity Korrekturen angewendet. Proximity Parameter konnen aber mit Hilfe der EBL-
Software NanoPECS (Fa. RAITH GmbH) simuliert und anschlieend fiir den spezifischen
Versuch hinterlegt werden. (c) Die Belichtung der Struktur erfolgt dann im FIB-SEM bei einer
Beschleunigungsspannung von 15kV, einem Strahlstrom von 2.7nA und einem
Arbeitsabstand von 8 mm mit den zuvor im GDSII-Editor erstellten Struktur (sieche Abschnitt
3.3.1). Die in Abbildung 5.5 ¢) hell-rot dargestellten Streifen stellen die belichteten Bereiche
dar. (d) Nach dem Belichten der Probe folgt die Entwicklung mittels Methylisobutylketon
(MIBK, AR 600-56, Fa. ALLRESIST GmbH) und nachfolgendem Stopper (Dimethylcarbinol,
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2-Hydroxypropan, 2-Propanol, Isopropanol, AR 600-60, Fa. ALLRESIST GmbH) fiir 75
Sekunden bzw. 30 Sekunden. Der belichtete Teil des Resists ist nun entfernt (Positivlack) und
die IDT-Struktur ist im verbliebenen Resist abgebildet. (¢) Anschliefend wird die Struktur
metallisiert. Hierzu wird bei 50 W und fiir 15 Sekunden eine diinne Cr-Schicht aufgesputtert.
Danach wird, ebenfalls bei 50 W, fiir 3 Minuten eine Au-Schicht aufgesputtert. (f) Nach einer
Sichtkontrolle wird mittels Remover, ein y-Lactam (N-Methyl-2-pyrrolidon (NMP), AR 300-
70, Fa. ALLRESIST GmbH), die Resist-Maske liber Nacht bei 60°C entfernt. AbschlieSend
wird die Probe mit Aceton und Ethanol jeweils fiir 3 Min. in einem Ultraschallbad gereinigt.
Die rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 5.6 zeigen
wohldefinierte Gitterstrukturen ohne Versatz und prizise libertragene Geometrievorschriften.
In Abbildung 5.6 b) wird aber auch deutlich, dass diese Technik ein hohes Mal3 an Erfahrung
bendtigt. Die Steifen sind zwar sehr regelméBig in Breite und Abstand mit einem gemittelten
Fehler von £30 nm. Die Kanten sind aber nicht so prizise, wie das bei der Pt-Abscheidung der
Fall war (s. Abbildung 5.4 c). Da die GroBenordnung der Fransen im Bereich von 3 % der
Fingerbreite, bzw. des Fingerabstands liegt, ist kaum mit Beeintrichtigungen der
Funktionsweise der Struktur zu rechnen. Stirkere Auswirkungen hat die UnregelmaBigkeit im

Abstand der Finger, wie bei der Pt-Abscheidung im vorigen Abschnitt angesprochen.

C)) ’ )
100um ' v

Abbildung 5.6: REM-Aufnahmen der IDT-Struktur auf Diamant-AIN mittels EBL. a) Eine
Seite des IDTs mit Bonddraht, b) Vergrofferung der Kammstruktur.

Die Fransenbildung spielt in den hier verwendeten GroBenordnungen kaum eine Rolle.
Dennoch wird an dieser Stelle eine kurze Analyse der Ursachen erstellt, deren Ergebnisse nach
Abschluss dieser Arbeit in weiterfithrende Arbeiten einflieen konnen. Die Ursache liegt in den
Interaktionsmechanismen von Elektronen mit dem Resist oder allgemein mit Materie. Treffen
Elektronen mit geniigend hoher kinetischer Energie (einige 10 keV) auf Materie, werden die
Trajektorien der Elektronen durch starke Wechselwirkung innerhalb der Materie abgelenkt und

der urspriinglich wenige Nanometer durchmessende Elektronenstrahl weitet sich auf. Beim
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Eintreffen der Elektronen in den PMMA-Resist wird also durch Aufweitung des
Elektronenstrahls ein zu groBer Bereich beleuchtet. In Abbildung 5.7 sind die Eindringbirnen
der Elektronen anhand einer Monte-Carlo-Simulation von 100 Elektronenbahnen in PMMA auf

Silizium bei zwei unterschiedlichen Elektronenenergien gezeigt.
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Abbildung 5.7: Monte-Carlo-Modell von 100 Elektronenbahnen, die auf ein 1 um dicken
PMMA-Resist auf einem Siliziumsubstrat mit a) 10 keV und b) 25 keV’
Primdrenergie treffen [28].

Es liegt auf der Hand, dass die Bereiche, die durch Streuelektronen ungewollt beleuchtet
werden, ebenfalls im Entwicklungsschritt (s. Abbildung 5.5) entfernt werden. Der
darauffolgende Beschichtungsschritt mit Cr und Au fiithrt dann zu den gezeigten Fransen an den
Réndern der Finger der Kammstruktur. Diesem sog. Proximity Effext kann durch vorherige
Analyse der Bedingungen, mit der das EBL durchgefiihrt wird, begegnet werden, indem die
Parameter vorher, wie in Abbildung 5.7 gezeigt, simuliert werden und durch mehrere Testldufe
die besten Parameter fiir eine bestimmte Materialkombination gefunden werden. Zu den
wichtigsten Parametern gehort die Beschleunigungsspannung der Primédrelektronen. Diese ist
malgeblich an der lateralen Ausdehnung des Beleuchtungsbereiches beteiligt, wie im Vergleich
der Abbildung 5.7 a) mit b) gut zu erkennen ist. Weitere wichtige Parameter sind die Dicke der
Resistschicht, die GroB3e der Atome des Substrates, an denen der Elektronenstrahl reflektiert
wird (je groBer die Ordnungszahl, desto stirker werden Elektronen reflektiert), die Dichte und
die Struktur. Dazu kommen Aufladungseffekte des nichtleitfiahigen PMMA-Resist oder, wie
im vorliegenden Falle, die ebenfalls nicht leitfadhige AIN-Probe. Diese lokalen Aufladungen
fiihren ebenfalls zum Verlust des Elektronenstrahlfokus durch lokale Felder. Zur Reduzierung
kann der Strahlstrom des Primérelektronenstrahls eingestellt werden. Thermische Effekte,
sprich Aufwéarmung der Probe durch den Beschuss mit hochenergetischen Elektronen, kann
zum Zerstoren der Probe oder des Resists fithren. Als letzter Parameter sind chemische Effekte
zu beachten. Der hier verwendete positiv Resist reagiert bei Beschuss durch Elektronen mit
dem Aufbrechen der Hauptpolymerkette und fiihrt damit zur Reduzierung des

Molekulargewichtes. Da sich PMMA mit niedrigem Molekulargewicht selektiv 16sen lésst,
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konnen diese Bereiche gelost werden, wéhrend die nicht-beleuchteten Bereiche dem
Losungsmittel widerstehen. Dieser Effekt kann nur optimal in bestimmten Energiegrenzen
(maximale/minimale Beschleunigungsspannung bzw. Strahlstromstérke) genutzt werden. Zur
Proximity-Korrektur kann die Software NanoPECS eingesetzt werden. Wichtige Grundlagen
werden in [275] und [28] dargestellt. Sehr gute Review Artikel inklusive kiirzlich
verdffentlichter Beitrdge sind in [38, 39, 271, 276-278] zu finden.

5.2.4 Drahtbonden

Bevor die hergestellten IDTs als Filter getestet werden kdnnen, miissen die wenige zehn
Mikrometer kleinen Strukturen an die Testinfrastruktur angebunden werden konnen. Dazu wird
ein Testmodul entworfen, das in Abbildung 5.8 a) gezeigt ist. Zu sehen ist die schwarze Probe
(Si-AIN oder Diamant-AIN), eine Montageplatte, auf die die Probe geklebt wird und zwei
SMA-Stecker befestigt werden. Die Vorgesehenen 80 x 80 um? bzw. 120 x 120 pm? grof3en
Anschlussstellen am IDT (s. z. B. Abbildung 3.5) werden mittels Drahtbonden an die SMA-
Stecker angeschlossen. Das verwendete Ultraschall-Bonden oder Thermosonic-Bonding
(4523D, Fa. Kulicke & Soffa) stellt eine stoffschliissige Verbindung zwischen den
Verbindungspartnern her. Dazu wird der Bonddraht mit einer nadelférmigen Spitze auf die
Fiigestelle mit definierter Anpresskraft aufgedriickt. Die Position wird dabei
lichtmikroskopisch iiber einen hochprdzisen Objekttisch eingestellt. Ein kurzer
Ultraschallimpuls, der durch die Spitze in den Draht geleitet wird, sorgt dann fiir eine
stoffschliissige Reibschweilverbindung. Vier Parameter sind dabei kritisch: Die
Substrattemperatur, Anpresskraft, Ultraschalleistung und die Prozesszeit. Diese Parameter sind
stark abhidngig von den beteiligten Materialpaarungen, also Bonddraht und dem Material der
Anschlussstelle [279, 280]. Daher wurden im Vorfeld Tests an den vergoldeten SMA-Steckern
durchgefithrt, um diese Parameter zu finden. Fiir das Drahtbonden wird ein 17,5 pm
durchmessender Aluminium Draht verwendet. Die Probe wird liber den beheizbaren Tisch der
Maschine auf 120°C aufgewdrmt. Dann wird der Draht mit einer Kraft von 0,15 N auf die
Fiigestelle gedriickt und fiir 0,2 Sekunden mit 12 W Ultraschalleistung gespeist. Ein Foto des
fertigen Moduls in der Drahtbondmaschine eingespannt ist in Abbildung 5.8 b) zu sehen. Die
Bonding-Stellen sind in der REM-Aufnahme in Abbildung 5.6 a) zu erkennen.
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b)

e

Abbildung 5.8: Drahtbonden der IDT-Strukturen. a) CAD-Modell des Testmoduls,
b) Diamant-AIN-Probe mit IDT in der Bildmitte. Zu erkennen sind die
Bonddrdhte auf der Probe, weiterhin die SMA-Stecker fiir den Anschluss an
das Testequipment und von oben die Bonding-Nadel.

5.3 Messung der SAW-Filter

Um die fertigen Module zu testen, wird ein Testnetzwerk bestehend aus Signalgeber,
dem SAW-Modul und einem Oszilloskop aufgebaut. Eine der beiden gegeniiber liegenden
Kammstrukturen des IDTs wird mit dem Signalgeber (HP 8657B, Fa. Hewlett-Packard bis
2,05 GHz und MAX 2870 EVKIT, Fa. MAXIM Integrated ab 2 GHz) verbunden. Die zweite,
empfangende Kammstruktur wird mit einem Oszilloskop (DSA 70804C, Tektronix Inc.)
verbunden. Die Verbindung geschieht iiber geschirmte Koaxialleitungen. Der Signalgeber wird

mit einer Ausgangsspitzenspannung von Uas =473 mV betrieben mit
Uas= V2 Uetr © Uer=334,5mV. Die Frequenz wird in Schritten zu 50 MHz von
100 — 2600 MHz gesteigert. In der Ndhe der Resonanzfrequenz wird die Schrittweite auf
10 MHz und in Resonanz auf 1 MHz verkiirzt, um eine moglichst hohe Auflosung der
Resonanzspitze zu erhalten. Die entsprechende Frequenzantwort wird als Spitze-zu-Spitze
(Peak-to-Peak) Wert Up am Oszilloskop abgelesen. Das Ergebnis der Messung von AIN auf Si
ist in Abbildung 5.9 zu sehen. Die gemessenen Peak-to-Peak Werte in Millivolt werden mit der
Eingangsspannung Uas tliber

U
IL[dB] = ZOIogU—P (5-1)
AS

als Einfligungsddmpfung (insertion loss) iiber der Frequenz aufgetragen.
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Abbildung 5.9: Signalantwort des SAW-Bauteils mit AIN auf Si. Resonanzfrequenz
fo=1,00 GHz

Die gemessene Signalantwort zeigt eine deutliche Resonanzspitze bei fo = 1 GHz. Die
mittels Pt-Abscheidung eingestellten Werte des IDTs sind 2 pm Fingerabstand und 2 pm
Fingerbreite. Wie in Abschnitt 5.2.2 gesehen sind diese Abstinde nicht regelmidBig. Der
mittlere  Fingerabstand liegt bei 1,76 um, die Fingerbreite bei 2,32 um,
rasterelektronenmikroskopisch vermessen. Nach (2-23) und (2-25) folgt fiir die Wellenlidnge
und die Wellengeschwindigkeit

A=2-176pym+ 2 - 2,32um = 8,16um
v=fd=10-10°:-816-10"°m = 8,16

Das gewihlte Verhéltnis von Schichtdicke zu Wellenlidnge betrdgt h/A=0,09. Die
Wellenausbreitungsgeschwindigkeit von 8,2km/s liegt deutlich {iber der Rayleigh-
Geschwindigkeit von vsaw =4,77 km /s in AIN. Die Geschwindigkeit liegt zwischen der
Longitudinal- und der Transversalgeschwindigkeit von Silizium vi=9km/s und
vi=4,7km /s [281].

Das SAW-Bauteil mit Diamantsubstrat wird unter denselben Bedingungen getestet, wie
das mit Silizium-Substrat. Das Ergebnis der Messung ist in Abbildung 5.10 gezeigt. Die
Resonanzfrequenz liegt in diesem Falle bei fo =2,014 GHz. Die IDT-Struktur weist bei der
EBL-Methode keine Abweichungen auf und die Wellenlidnge bzw. die Geschwindigkeit kann
ebenfalls mit (2-23) und (2-25) bestimmt werden:
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Abbildung 5.10: Signalantwort des SAW-Bauteils mit AIN auf Diamant. Resonanzfrequenz
f0=2,014 GHz.
A=2-20um+2-2,0um = 8um
v =fod =2014-10°<-8-10 °m = 16,112°".

Das gewdhlte Verhéltnis von Schichtdicke zu Wellenldnge betrigt auch in diesem Falle
h /A =0,09. Die ermittelte Geschwindigkeit von 16,1 km / s liegt zwischen der Longitudinal-
und Transversalgeschwindigkeit von Diamant vi= 18,3 km /s und vi = 11,7 km / s [281].

Die SAW- und Transversal-Geschwindigkeit der AIN-Schichten wurde in Abschnitt 4.2
mit vsaw=5,7km/s bzw. vr=6,7km/s gemessen. Die hier gemessene SAW-
Geschwindigkeit des AIN-NCD-Filters liegt mit 16,1 km /s weit oberhalb der fiir AIN
moglichen Geschwindigkeiten. Dies zeigt, dass die erzeugten SAWs vom Sezawa-Typ oder
Pseudo-Akustischen Oberflichenwellen (PSAW) sind. Die erfolgreiche Erzeugung von
PSAWs erlaubt die Herstellung von SAW-Bauteilen im Gigaherz-Bereich bei einer IDT-
Strukturgréfe von 2 um. Die niedrigen Verluste von -12 dB zeigen, dass bei geschickter Wahl
der Schichtdicke der piezoelektrischen Schicht PSAWs angeregt werden konnen die nur

geringe Verluste aufweisen.

5.4 Zusammenfassung und Diskussion

Die Kombination von piezoelektrischem AIN-Schichten mit NCD resultiert in

gesteigerten Phasengeschwindigkeiten. Diese Steigerung kann maximiert werden,
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berticksichtigt man die Voraussetzungen fiir die Anregung von PSAW-Moden. Abhingig von
dem Verhiltnis Wellenldnge zur Dicke der piezoelektrischen Schicht konnen verlustarme
PSAW-Moden erzeugt werden, deren Phasengeschwindigkeiten zwischen der Transversal- und
Longitudinalgeschwindigkeit des Diamants liegen. Die Simulationsergebnisse sagen bei der
gewihlten Geometrie eine Phasengeschwindigkeit der PSAW von 15,9 km / s voraus. Die hier
hergestellten AIN-NCD-Filter zeigen eine Resonanzfrequenz bei 2 GHz. Dies entspricht einer
Phasengeschwindigkeit von 16,1 km /s. Die Ergebnisse liegen nur um 1 % auseinander. Die
Abweichung zu hoheren Phasengeschwindigkeiten kann ihre Ursache in einer leichten
Variation der AIN-Schichtdicke haben. Diese liegt vermutlich wenige 10 nm niedriger als
vorausgesagt, sodass die gemessene Geschwindigkeit hoher ist als mit der berechneten
Schichtdicke von 720 nm. Der Unterschied in der Einfiigeddmpfung der AIN-Si- und AIN-
NCD-Messungen ist mit den unterschiedlichen Verfahren zur Herstellung der IDT-Strukturen
und den Substratmaterialien selbst zu erkldren. Wiahrend bei der AIN-Si-Probe die Pt-
Abscheidung mittels FIB benutzt wurde, kam bei der AIN-NCD-Probe die EBL-Methode zum
Einsatz. Die damit verbundenen Ungenauigkeiten wurden bereits in Abschnitt 5.2.2 und 5.2.3
gezeigt. Die Substratmaterialien selbst tragen natiirlich auch entscheidend zur Fortpflanzung
der Korperschallwellen bei. Die Ausbreitung der Wellenbewegung in einem anisotropen
Medium ist stark von der Kristallrichtung abhédngig. Ist die Anregungsquelle, in diesem Falle
also der IDT, nicht exakt an die Kristallrichtungen angepasst, wird es zur SAW-
Strahlabweichung (beam steering) kommen. Starke Ddmpfungen sind die Folge, siehe z. B.
[123]. Dies konnte die hohen Verluste bei der einkristallinen Si-Probe erkléren.

Die Idee zur Kombination von Diamant mit einer piezoelektrischen Beschichtung kam
direkt mit der erfolgreichen Synthese der ersten CVD-Diamantschichten in den 1980er Jahren
auf [282]. Da die Synthese von AIN noch in den Kinderschuhen steckte, wurden zunéchst die
etablierten, piezoelektrischen Materialien mit CVD-Diamant kombiniert, z. B. ZnO [136]. Die
erste Kombination von AIN und Diamant wird dann 2002 erwdhnt und zeigte vielversprechend
hohe SAW-Geschwindigkeiten [283]. Es folgten einige Veroffentlichungen auf Konferenzen,
in denen die Moglichkeiten dieser Kombination mittels Simulationen [39, 284] und
Experimenten [275, 276, 285, 286] diskutiert wurden. Bei den verwendeten polykristallinen
Diamantproben werden sowohl polierte [24, 287] als auch freistehende Diamantschichten
verwendet. Bei Letzteren wird die AIN-Schicht auf der Keimbildungsseite abgeschieden [27,
288]. Die Ergebnisse dieser Studien zeigen ebenfalls hohe SAW-Geschwindigkeiten von bis zu
14,5 km / s bei unterschiedlichen Schichtdicken und Wellenldngen [287]. Bei sorgféltiger Wahl

der AIN-Schichtdicke sind ganz dhnliche Geschwindigkeiten zu denen in der vorliegenden
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Arbeit berichteten von Benetti et al. gefunden worden [24]. Die Ddmpfungen in diesen
Publikationen sind aber hoch und liegen bei -70 dB. Die hohe Diampfung konnte ein Hinweis
auf die Streuungen an Korngrenzen sein, die in Abschnitt 2.3.1 bereits erortert wurden. Die
Korngrofe der PCD-Substrate ist in den Publikationen nicht ersichtlich, liegt aber
iiblicherweise in der Groflenordnung von wenigen Mikrometern bis einigen 100 nm, siehe auch
Abbildung 4.22 a). Nimmt man eine Korngrof3e von A = 1 um an, so wire z. B. bei Benetti et
al. [24] das Produkt aus Wellenzahl § und Korngréfle A, B x A = 0,8 und damit im Rayleigh-
Streuungsbereich an den Korngrenzen. Erst kiirzlich sind erste Untersuchungen von AIN-NCD
veroffentlicht worden [25]. Hierbei wurden Diamantschichten mit extrem kleinen Kérnen von
3 —5nm verwendet (UNCD). Der Vorteil gegenliber den NCD-Schichten ist, dass diese
Schichten mit einer sehr geringen Oberflichenrauheit von 10 <Ra < 14 nm abgeschieden
werden konnen und direkt verwendet wurden, ohne die Oberflichen zu polieren [289]. Die
gemessenen SAW-Geschwindigkeiten liegen bei maximal 9,3 km/s. Da UNCD-Schichten
einen sehr hohen Anteil amorphen Kohlenstoffs aufweisen, konnte dies die geringen SAW-
Geschwindigkeiten erkldren [290].

Werden die Erkenntnisse der vorliegenden Arbeit mit denen in der Literatur
zusammengefiihrt, ldsst dies den Schluss zu, dass es evtl. einen Kompromiss aus
Oberflachenrauheit, amorpher Kohlenstoffkonzentration, Korngroe und Aufwand der
Substratpréparation geben konnte. Wiinschenswert wiren UNCD-Schichten ohne sp? Anteile

oder NCD-Schichten, deren Oberflachenrauheit bei oder unter Ra =~ 10 nm liegen.
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6 Schlussfolgerungen und Ausblick

Die vorliegende Arbeit fasst die Ergebnisse der Forschungsarbeit an AIN-Schichten
zusammen, die zur Entwicklung von Oberflichenwellensensoren (SAW-Sensoren) fiir die
Bauteiliiberwachung (SHM, Structural Health Monitoring) hergestellt wurden. Der
Schwerpunkt der Arbeit liegt dabei auf der Herstellung piezoelektrischer AIN-Schichten und
deren umfangreiche Charakterisierung zur Aufkldrung des Zusammenhangs zwischen dem
Wachstumsverhalten der Schichten einerseits und deren kristallographischen und
piezoelektrischen Eigenschaften andererseits. Zur Validierung der Ergebnisse wurden
Prototypen von SAW-Sensoren hergestellt. Bei entsprechender Wahl der Substrat-
Schichteigenschaften konnte die Anregung von Pseudo-SAWSs nachgewiesen werden, die fiir
das SHM eine bedeutende Rolle spielen kdnnen.

Die Herstellung qualitativ hochwertiger, piezoelektrischer AIN-Schichten geschah
mittels reaktivem RF-Magnetron Sputtern. Als einer der kritischsten Parameter zur
Schichtherstellung  erwies  sich  die  Prozessreinheit: Zur  Vermeidung von
Sauerstoffkontaminationen ist ein Basisdruck von mindestens po=1x 107 hPa und das
Ausheizen des Rezipienten notig. Das Vorhandensein von kleinsten Mengen Sauerstoff in Form
von Oz oder H20 als Adsorbat in der Kammer fiihrt zu messbaren O-Konzentrationen in der
Schicht und unweigerlich zur Retardierung der Schichteigenschaften im Hinblick auf deren
Piezoelektrizitit. Diese Prozessreinheit mag in vielerlei Hinsicht als Voraussetzung erwartet
werden, ist aber im Zusammenhang mit Sputter-Werkzeugen keineswegs Standard. So liegt der
Basisdruck in industriellen Anlagen z. B. zur Herstellung von tribologischen Schichten bei
minimal po” ~ 1 x 10 hPa. Die zu erwartende Sauerstoffverunreinigung spielt hier aber keine
Rolle, da sie zum einen eher einen positiven Effekt auf die Schichthirte hat und zum anderen
eine viel geringere Reaktivitdt zwischen Restsauerstoff und den eingesetzten Targetmaterialien
wie z. B. Ti, Cr, Ni herrscht. Im Falle von Aluminium, das bekanntlich heftig mit Sauerstoff
reagiert, daher auch nicht in gediegener Form auf der Erde vorkommt, ist die Abwesenheit von
Sauerstoff offensichtlich Grundvoraussetzung, um dessen Nitrid-Verbindungen herzustellen.
Umso wichtiger ist dies bei der Herstellung piezoelektrischer AIN-Kristalle.

Ein piezoelektrisches Verhalten der AIN-Schichten ist nur dann zu erwarten, wenn die
Schicht vollstidndig oder zumindest iliberwiegend kristallographisch orientiert aufwéchst. Im
Falle von AIN wachsen die Schichten polykristallin auf mit einer faserartigen Morphologie,
wobei die Fasern senkrecht auf dem Substrat stehen. Damit nun die Fasern entlang ihrer Achse
mit einer (002)-Orientierung aufwachsen, also (002)-fasertexturiert sind, haben sich die

Substrattemperatur zusammen mit der Plasmaenergie als die entscheidenden Einflussgroflen
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erwiesen. Beide Parameter sind fiir die Adatommobilitit verantwortlich. Es ist bekannt und
auch unmittelbar einleuchtend, dass bei erhdhter Energie, thermischer wie kinetischer, die
Adatommobilitit steigt und es zum Wachstum groferer Korner kommt. Diese weisen aber im
Falle der vorliegenden Untersuchungen an AIN keine Textur auf, es gibt also keine
kristallographische Vorzugsrichtung, die Kérner wachsen mit beliebiger Kornorientierung auf.
Wird die Substrattemperatur zusammen mit der Plasmaenergie auf einen optimalen Wert
eingestellt, wachsen die Schichten mit einer (002)-Fasertextur auf. Entscheidend ist, dass
Substrattemperatur und Plasmaenergie eng zusammenspielen und ein relativ breites
Prozessfenster erdffnen konnen, wenn beide Parameter proportional zueinander angepasst
werden. Abbildung 6.1 ist ein Vorschlag fiir ein Prozessfenster zur Abscheidung (002)-
fasertexturierter ~AIN-Schichten unter folgenden, weiteren Bedingungen: a) der
Beschichtungsprozess findet unter 100 % N2-Atmosphire statt, b) der Druck liegt in dem fiir
das Sputtern iiblichen Bereich, c) es handelt sich um einen RF-Magnetron-Sputterprozess und
d) der Target-Substrat-Abstand dr.s liegt bei dr.s =50 mm. In der Abbildung sind zum
Vergleich weitere Studien angegeben, in denen AIN-Schichten mit (002)-Vorzugsrichtung
hergestellt wurden. Diese fligen sich in das vorgeschlagene Prozessfenster ein. Die mit *
gekennzeichneten Studien sind mit einem erhdhten dr-s hergestellt worden. Diese wurden unter
der Annahme, dass die Intensitit des Plasmacinflusses auf das Substrat mit dem Quadrat des
Abstandes dr-s?> abnimmt, auf 50 mm normiert. Die Studie von Paci et al. [138] bei Position [v]
in Abbildung 6.1 verwendet hohe Temperaturen bei gleichzeitig hohen Plasma-
Leistungsdichten und féllt damit aus dem vorgeschlagenen Prozessfenster heraus. In dieser
Studie wird direkt auf poliertem Diamant abgeschieden, der vor dem Beschichtungsprozess
mittels reaktivem lonenétzen (O2) behandelt wurde. Auflerdem wird nicht auf die Morphologie
der Schichten eingegangen, sodass einige Fragen hinsichtlich der Schichtqualitit offen bleiben.
Um das vorgeschlagene Prozessfenster zur Herstellung von (002)-texturierten AIN-Schichten
abschlieBend zu verifizieren, sind weitere Parameterstudien vonnoten.

Neben der Prozessreinheit, der Substrattemperatur und der Plasmaenergie wurden die
Prozessgaszusammensetzung und der Prozessdruck untersucht. Wie in der vorliegenden Studie
gezeigt wurde, hat die Prozessgaszusammensetzung keinen Einfluss auf die Stéchiometrie oder
die Fasertextur der AIN-Schichten, solange die N2-Konzentration gréfer als 25 % ist Im
weiteren Verlauf dieser Arbeit wurden die (002)-texturierten AIN-Schichten mit einer Na-
Konzentration von 100 % hergestellt. Der Prozessdruck ist eng mit dem Target-Substrat-
Abstand dr-s iiber die Knudsenzahl Kn = Aai/ d1-s verkniipft. Liegt Kn bei 1, konnen (002)-

texturierte Schichten hergestellt werden. Verringert sich der Druck, erhoht sich die
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Abbildung 6.1: Prozessfenster fiir die Herstellung (002)-fasertexturierter AIN-Schichten, rot
abgegrenzt. Der schraffierte Bereich ist prozesstechnisch nicht zugdnglich.
Quadrate zeigen die obere und untere Prozessgrenze dieser Studie, Dreiecke
markieren die Prozesse in vergleichbaren Studien: [i] - [v] = [212], [77] %
[228]%* [79]%* [138]. * Der Substrat — Target — Abstand ist auf 50 mm
normiert worden, siehe Text.
Schichtspannung und es kann zu Delaminationen kommen. Wird der Druck wiederum erhdht,
kommt es zur Thermalisierung der eintreffenden Teilchen und die Schichtmorphologie dndert
sich, was mit einer Abnahme der (002)-Textur einhergeht. Dieser Zusammenhang ist seinerseits
von Substrattemperatur und Plasmaenergie abhingig. Zusammenfassend ist festzuhalten, dass
der Prozessdruck optimaler Weise bei pi=4-5x 102 hPa liegt, was einer Kn=1 im
vorliegenden Falle entspricht.

Die Uberfiihrung der Ergebnisse, die auf einkristallinen Modellsubstraten gefunden
wurden, auf NCD-Substrate erwies sich als unkritisch. Die Herstellungsparameter mussten
dafiir nicht angepasst werden. Zur Herstellung der SAW-Filter muss bei einkristallinen
Piezokristallen auf die Kristallorientierung der Oberfliche geachtet werden. Dazu werden
Abflachungen (Flats) oder Kerben (Notch) an bestimmten Winkelorientierungen angebracht.

Mit deren Hilfe kann dann der IDT auf der Oberfliche, abhidngig von der Genauigkeit der

Markierungen und des IDT-Verfahrens, ausgerichtet werden. Kleinste Abweichungen bei
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dieser Ausrichtung fithren zu Energieverlusten der Oberflachenwelle (beam steering). Im Falle
der AIN-Schichten der vorliegenden Studie handelt es sich um polykristalline Schichten, die
eine (002)-Fasertextur in der Schichtdicke, aber keinerlei Orientierung innerhalb der
Schichtfliche aufweisen. Auf eine Orientierung der IDTs hinsichtlich der Kristallorientierung
der Piezoschicht kann also verzichtet werden. Wie in den theoretischen Grundlagen in
Abschnitt 2.3.1 dargestellt, ist bei geniigend kleinen Korngrofen und entsprechend groflen
Wellenldngen weder mit einem Streuverlust noch mit einer merklichen Abnahme der
Geschwindigkeiten der Oberflichenwellen zu rechnen. Im Falle der AIN-NCD-Technik kann
die Wellenldange im pm-Bereich liegen, um Frequenzen im GHz-Bereich zu erhalten. Es konnte
gezeigt werden, dass die Kombination aus AIN-Piezoschicht und einem NCD-Substrat bei
geschickter Wahl der AIN-Schichtdicke zu relativ ddmpfungsarmen Anregungen von PSAWs
fiihrt. Um die Qualitdt der erzeugten PSAWs weiter zu erh6hen, und dabei geht es in erster
Linie um die Vermeidung oder Verringerung von Dampfungsmechanismen, sind mehrere
Einflussfaktoren zu beriicksichtigen. Zunichst miissen die AIN-Fasern moglichst zu 100 % die
erforderliche (002)-Orientierung aufweisen. Abweichungen fithren unweigerlich zur
Retardierung der Ausbreitungsmechanismen. Dariiber hinaus ist die Grenze von NCD-Substrat
zu AIN-Schicht und AIN-Schicht zu IDT, die Korngrof3e sowohl in der AIN-Schicht als auch
innerhalb des NCD-Substrates und die Defektdichte und -art entscheidend fiir eine fehlerfreie
Funktion eines PSAW-AIN-NCD-Bauteils. Um belastbare Aussagen zu den genannten
Kriterien zu treffen, sind weitere Studien an PSAW-Bauteilen nétig. Basierend auf den Daten
der vorliegenden Arbeit konnen aber folgende Schlussfolgerungen getroffen werden, die Basis
fiir weitere Studien sein konnen:
i) Bei Auftreten einer Ubergangsschicht zwischen NCD und AIN muss diese viel
kleiner als die Zielwellenldange sein.
ii) Die Rauheit aller Grenzen (NCD-AIN, AIN-IDT) muss bei Frequenzen im GHz-
Bereich unterhalb weniger 10 nm liegen.
ii1) Die KorngrofBen (AIN-Schicht und NCD) miissen im Bereich von wenigen 10 nm
liegen. Besonders bei NCD ist dies zu beriicksichtigen. Korngro8en um 100 nm
haben, abhingig von der angestrebten Frequenz, voraussichtlich hohe Streuverluste
zur Folge.
Neben den 2D-Kristalldefekten wie Korngrenzen und Oberfléchen sind auch folgende 1D- und
0D-Defekte zu beriicksichtigen:  Versetzungen, Leerstellen, Zwischengitteratome,
Einlagerungsatome oder Substitutionsatome. Diese messbar zu machen erweist sich aber

regelmifig als mit sehr hohem Aufwand verbunden. Um die Defektdichte so gering wie
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moglich zu halten, gibt es eine Reihe prozesstechnischer Moglichkeiten, um die aufwachsende
Schicht defektarm aufwachsen zu lassen: Verringerung des Beschusses mit energiereichen
Teilchen (Plasmaenergie, Druck), Prozessreinheit (saubere Kammer, hohes Basisvakuum,
reinste Prékursoren) und angepasster Prozessdruck. Letzteres wurde bereits ausfiihrlich im
Rahmen dieser Arbeit untersucht.

Die Herstellung piezoelektrischer Materialien in Form von diinnen Schichten birgt den
groBBen Vorteil auch groBere Fldchen zu beschichten und damit, bei geschickter Wahl der IDT-
Positionen, ganze Bauteile zu iberwachen. Dann muss gewéhrleistet sein, dass die strukturelle
Integritét der Schichten und der IDT-Strukturen wahrend des Betriebes gewihrleistet bleibt. Da
AIN eine sehr hohe Temperaturbestindigkeit aufweist mit einem Schmelzpunkt von
Tm=2705°C, ist im Rahmen des Projektes, in das diese Arbeit eingebettet war, auch die
Bestiandigkeit der AIN-Schichten gegeniiber Hochtemperaturkorrosion untersucht worden.
Erste Ergebnisse sollen im folgenden Abschnitt kurz zusammengetasst dargestellt werden, um

weitere Hinweise fiir zukiinftige Forschungsarbeiten innerhalb dieses Gebietes zu geben.

6.1 Hochtemperaturkorrosion bei AIN-Beschichtungen — ein Ausblick

Die vorliegende Arbeit schafft die Grundlagen zu potentiellen weiteren
Forschungsarbeiten im Bereich der Bauteiliiberwachung oder oft auch im deutschen als
Structural Health Monitoring (SHM) bezeichnet. Unter SHM versteht man insbesondere die
kontinuierliche oder periodische Zustandsiiberwachung eines Objektes im Betrieb. In
besonders kritischen Bereichen, wie z. B. dem Inneren von Gasturbinen, wo hohe Temperaturen
in korrosiven Medien bei hohen Kriften auf die Turbinenschaufeln wirken, wire eine
kontinuierliche Uberwachung der strukturellen Integritit besonders wichtig. Die Idee eine
Turbinenschaufel mit NCD-AIN zu beschichten und mit einer geschickten Anordnung von
IDTs das gesamte Bauteil oder zumindest die kritischsten Bereiche zu tiberwachen wiirde einen
erheblichen Sicherheits- und Kostenvorteil bei der Wartung von Gasturbinen mit sich bringen.
Im Folgenden werden Ergebnisse présentiert, die das Hochtemperatur-Oxidationsverhalten von
AIN zeigen und damit wichtige Hinweise liefern, welche Herausforderungen an ein stabiles
Schichtsystem gestellt werden, das den schwierigen Bedingungen in einer Gasturbine
widersteht und gleichzeitig als Sensorschicht fiir ein SHM-System eingesetzt werden kann. Die
nachfolgenden Ergebnisse sind in enger Zusammenarbeit mit Ali El-Chaikh am Lehrstuhl fiir
Materialkunde und Werkstoffpriifung, Prof. Dr. H.-J. Christ, entstanden.

Als Substratmaterial kommt eine y-TiAl-Legierung der dritten Generation (TNM, Ti-
42Al1-3.4Nb-1Mo-0.07Si, Fa. Bohler) zum Einsatz. Die Proben werden mit AIN beschichtet

und thermogravimetrisch untersucht. Dabei werden die Proben bei 850 °C in normaler
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Laboratmosphére fiir bis zu 100 h in einer Magnetschwebethermowaage (Fa. Rubotherm)
gegliiht und deren Massenzunahme kontinuierlich aufgezeichnet. Nach dem Versuch werden
die Proben mit einer galvanischen Ni-Schicht geschiitzt, mit einer Standard Einbettmasse
eingebettet, ein Querschnitt erzeugt, geschliffen und poliert. Der préparierte Querschnitt der
Probe wird dann rasterelektronenmikroskopisch untersucht. Abbildung 6.2 a) zeigt die REM-
Querschnittsaufnahme einer solchen Probe. Die AIN-Beschichtung ist nur noch im markierten
Bereich zu erkennen. Die restliche Schicht ist in ein spongidses Al2O3 umgewandelt worden.
Die unterschiedlich hellen Bereiche im Al2O3 konnen als unterschiedliche Al2Os3-Phasen
identifiziert werden (6 und 6). Durch die hohe Sauerstoffdiffusion innerhalb des spongidsen
AlO3 kommt es am Schicht-Substrat-Interface zur Bildung von TiO2 und erhohter
Porenbildung. Ein vielversprechender Losungsansatz zur Vermeidung der AIN-Umwandlung
ist die Abscheidung einer Al-Schicht auf die AIN-Schicht. Prozesstechnisch ist dies eine
elegante Losung, da lediglich die N2-Zufuhr gestoppt und durch Ar substituiert werden muss.
Die Al-Schicht wandelt sich dann in eine dichte, nicht-spongiose Al2O3-Schutzschicht um.
Diese verhindert die Diffusion von Oz in die Schicht und damit die Umwandlung von AIN zu
ALOs. In Abbildung 6.2 b) ist die REM-Querschnittsaufnahme eines solchen oxidierten
Schichtsystems gezeigt. Trotz der entstandenen, dichten Al2O3-Schutzschicht ist offensichtlich

02 an das Substratmaterial diffundiert und es ist zur massiven Oxidation des Substratmaterials

gekommen. Ursache hierfiir sind offenbar Risse in der Al203-Schutzschicht, die auch deutlich

Abbildung 6.2: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen oxidierter y-TiAl-AIN Proben, a)
ohne Al-, b) mit Al-Schutzschicht.
in der REM-Aufnahme zu sehen sind. Die thermogravimetrischen Messungen in Abbildung 6.3
zeigen vier Messungen an beschichteten Proben C1-C4 und die Referenzmessung einer
unbeschichteten Probe bei 850 °C. Eine unbeschichtete TNM-Probe hat einen typischen
parabolischen Verlauf, der auf eine diffusionskontrollierte Oxidation hinweist. Die AIN-
beschichtete TNM-Probe C1 weist nach anfinglicher langsamer Oxidation ebenfalls den
gleichen parabolischen Verlauf auf, der mit den REM-Beobachtungen aus Abbildung 6.2 a)
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korreliert. Wird der TNM-AIN-Verbund mit einer zusitzlichen Al-Schicht versehen, erhilt man
den Kurvenverlauf C4. Der anfanglich starke Anstieg weist auf die Umwandlung der Al-
Schicht zu Al2O3 hin. Nach Abschluss dieser Umwandlung flacht die Kurve deutlich ab und
verlduft dann linear. Letzteres deutet auf einen pordsen Schichtaufbau oder eine abblitternde
Schicht hin. Letzteres konnte in den REM-Aufnahmen nicht bestétigt werden, wihrend ersteres

durch das Vorhandensein von Rissen in der Deckschicht bestitigt werden kann.
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Abbildung 6.3: Thermogravimetrische Messungen an Al-AIN-beschichteten TNM-Proben. Die
tiirkise Messkurve zeigt eine unbeschichtete TNM-Reverenz Kurve.

Wird zusitzlich eine Zwischenschicht von Al auf das TNM-Substrat aufgebracht (TNM-Al-
AIN-Al), erhdlt man den Kurvenverlauf C3, der ein logarithmisches Wachstumsgesetz
widerspiegelt. Die beiden Al-Schichten wandeln sich zu einer geschlossenen Al2O3-Schicht um
und die O2-Diffusion kommt effektiv zum Erliegen. Thermogravimetrische Versuche unterhalb
oder maximal bei 800°C, wie in C2 gezeigt, zeigen logarithmische Verldufe, wobei C2 lediglich
eine Al-Deckschicht aufweist.

Zusammenfassend konnen zwei wichtige Punkte festgehalten werden, die in spiteren
Forschungsarbeiten beriicksichtigt werden miissen:

1) AIN ist bis 800°C in O2-haltiger Atmosphére stabil. Dariiber hinaus wandelt sich

AIN in Al203 um.
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1) Die AIN-Beschichtung kann effektiv durch eine Al2O3-Schicht geschiitzt werden,

die mittels Al-Beschichtung im Betrieb gebildet wird.

Weitere wichtige Fragestellungen sind die erfolgreiche Realisierung einer Diamant-
Zwischenschicht auf dem metallischen Substratmaterial des Bauteils (hier TNM). Grofte
Herausforderungen werden hierbei thermisch, zyklische Belastungen aufgrund der stark
unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten des Metall-Substrats und der
Diamantschicht sein. Eine Diamant-Zwischenschicht ist in jedem Falle erforderlich, um die in
dieser Arbeit beschriebenen PSAWs zu generieren. Soll eine Sensorschicht ausschlieBlich auf
AIN-Basis aufgebaut werden, ist es aber dennoch wichtig eine elektrische Trennung des
Piezomaterials von dem metallischen Substratmaterial zu erreichen, da das elektrische Feld
sonst in das Substrat koppelt, siche Abschnitte 2.2 und 2.3. Bei der Wahl einer solchen
Zwischenschicht ist die Schallgeschwindigkeit dieses Materials entscheidend fiir das
Ausbreitungsverhalten der Festkorperwellen (sieche Abschnitt 2.3). In jedem Falle ist das
Schichtsystem vor Hochtemperaturkorrosion zu schiitzen. Die ersten Ergebnisse mittels Al-
Deckschicht sind in diesem Falle vielversprechend. Die metallischen IDT-Strukturen sind
ebenfalls vor den Mechanismen der Hochtemperaturkorrosion zu schiitzen. Die Verwendung
von Refraktidrmetallen (z. B. Pt) ist hierbei angezeigt. Das Problem der Agglomeration bei
hohen Temperaturen der feinen IDT-Strukturen muss hierbei untersucht werden. Dieser auf
Oberflachendiffusion basierender Mechanismus kann dazu fiihren, dass Teile der IDT-
Kammstruktur die elektrische Leitfdhigkeit verliert und damit der Sensor seine Funktion. Ein
letzter interessanter Forschungsbereich wird die thermische Stabilitit des Piezomaterials sein.
Nach Formel (2-20) dndert ein Piezomaterial seine Frequenz {iber der Temperatur, wobei die
geschickte Kombination von Schicht- und Substratmaterial mit entgegengesetztem TCF zu

einem Sensor mit hoher Temperaturstabilitdt fithren kann.
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A. Anhang

A.1 Rontgenographische Grundlagen des AIN

In Abbildung A.1 ist das Pulverdiffraktogramm von AIN gezeigt, das mittels PowderCell
2.4 [44] erstellt worden ist. Fiir die Simulation des Pulverdiffraktogramms wurde die AIN-
Einheitszelle mit den Parametern aus Tabelle A.1 und folgende weitere Parameter verwendet:

Cu-Kai = 1,5406 A und Cu-Kaz = 1,54443 A, mit Kou/Kaz = 0,5

Raumgruppennummer: 186

Raumgruppe: P63mc

Gitterparameter: a=3,1114 A, b=3,1114 A, c =4,9784 A [291, 292]

Tabelle A.1: Parameter der Einheitszelle von Wurtzit-AIN.

lon Wyckoff  x y z B (temp)
Al 2b 1/3 2/3 0 0,442 [291]
N 2b 1/3 2/3 0,38460([291] 0,559 [291]
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Abbildung A.1: Simuliertes Puder-Diffraktogramm von Wurtzit-AIN. Die verwendeten
Parameter sind in Tabelle A.1 und im Text aufgefiihrt.
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Tabelle A.2 gibt die genauen Bragg-Positionen mit deren relativer Intensitit, die in

obiger Abbildung simuliert wurden in tabellarischer Form wieder.

Tabelle A.2: Berechnete Bragg-Reflexionen und deren Intensitdit.

(hkl) 207  I[relativ]
100 33,2 100
002 36,0 63,1
101 37,9 91,4
102 49,8 33,5
110 59,3 57,4
103 66,0 48,8
200 69,7 8,1
112 71,5 39,3
201 72,6 13,7
004 76,5 2,0
202 81,1 6,6
104 86 2,2

A.2 Matrizen und Vektoren der SAW-Grundlagen

Der Zusammenhang zwischen Spannungsvektor T, Dehnungsvektor S und elektrischem

Feldvektor E ist

T = cfS — e'E, (2-7)
liber die elastischen Konstanten bei konstantem, elektrischem Feld ¢® und der transponierten

Matrix der piezoelektrischen Spannungskonstanten e, siche Kapitel 2.3.

Unter Beriicksichtigung der 6mm-Symmetrie ergibt sich (2-7) ausgeschrieben zu

T, €11 €12 €13 O 0 0 S1 0 0 e

T, {clz €y €13 0 0 0 \ S, 0 0 e3 E

T3 | _|c3 ¢3 3 0 0 0 ||S3| | 0 0 es El

T.] 7|0 0 0 ¢ 0 0[fS, 0 es 0 [\g)
\TS 0 0 0 0 cy O0]\Ss es 0 0 [ °

T, 0 0 0 0 0 cg \S 0 0 0



Anhang 109

Dabei gilt folgende Konvention
Iy Ts Ts Ty Ty Tis S1 Se Ss S11 2812 2513
T6 Tz T4 = le TZZ T23 und 56 SZ 54, = 2512 522 2523 .
Ts T, Tz Tz Tos Ts3 S5 Sy S3 2513 2853 S33
Die Dehnung S kann durch die ortliche, partielle Ableitung der Verschiebung u der

Materialteilchen in Matrix-Form beschrieben werden:

a
P 0 0
d
0 F 0
]
0 0 P
S =Vu, wobei V = 2 63 der Nabla-Operator ist.
0 o
a ]
5 O om
a 0
oz ox O
Fiir T1 ergibt sich
6u1 6u2 aug a¢

Ty = Ci1g,, Tl Ty T ey
ebenso fiir T2 bis Ts. Setzt man nun T: bis Te in die Newton-Gleichung (2-8) ein, erhdlt man

das Gleichungssystem

azul azul azul azul
=cC +c +c
P oe2 Hogxz 7 766 gxz 7 4 9x2°

azuz azuz azuz azuz
=cC +c +c
Por = G652 T 12 T Caa gz

0%us 0%us 0%us 0%us 9% 0%¢ 2%
o +c +c ters et eyt g3
P = Caagur T a2 T3 T s G T As G T e3

welches in x3- bzw. x1-Richtung die Gleichungen (2-9) - (2-11) bzw. (2-13) - (2-15) ergeben.
Weiterhin gilt die Maxwell-Gleichung V X E = —Z—I:, mit der quasi-elektrostatischen

Approximation VX E =0, da die Anderung des magnetischen Feldes bei der SAW-
Ausbreitung keine Rolles spielt. Mit dieser Ndherung kann dann das elektrische Feld durch die
ortliche Anderung des elektrischen Potentials beschrieben werden: E = —V¢. Damit besteht
tiber V- D = q ein direkter Zusammenhang der elektrischen Flussdichte D und der elektrischen
Ladungsdichte q, wobei letztere bei piezoelektrischen Werkstoffen vernachldssigbar ist und
man kann schreiben V-D =0, dh. die Divergenz der elektrischen Flussdichte in
piezoelektrischen Werkstoffen ist Null.

Der Zusammenhang zwischen elektrischer Flussdichte D, Dehnung S und dem

elektrischen Feld E, wiederum bei 6mm-Symmetrie ist
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&1 0 0\ /E

Daraus ergibt sich, mit der o.g. Schreibweise fiir S das Gleichungssystem

D, 00 0 0 es O\
<D2> = ( 0 0 0 es O 0>| &
e 4

Ds 31 €31 €33 0 0 0

6D1 62u3 azgo

—=es——€1-—>5=0
0x1 15 5x, 11 dx3 >
aDz 62u3 az(p

—L=es——€,-—75=0
dx, 15 9x, 11 552 >
6D3 62u3 62(,0

=gy —2—€33—=0
0x3 33 9x, 33 dx3 ’

welches wiederum die Gleichungen (2-12) und (2-16) fiir ebene Wellen in x3- bzw. xi-Richtung

ergeben.
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