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Im ersten Teil der vorliegenden Arbeit werden Ergebnisse quantitativer Untersuchungen des
Sputter-Yields préasentiert. Die Sputter-Yield-Werte werden mittels fokussiertem lonenstrahl (FIB)
und 30 keV Ga'-lonen fiir verschiedene Materialen und beliebige Einfallswinkel bestimmt
dank Anwendung einer neuen, im Rahmen dieser Arbeit ausgearbeiteten in situ Methode. Diese
Methode und der entsprechende Messaufbau erlauben die genaue geometrische Bestimmung
des Materialabtrags. So wurde bei senkrechtem loneneinfall der gemittelte Sputter-Yield fur
polykristallines Permalloy und Kobalt sowie fir Silizium(001) und Galliumarsenid(001)
erhalten. Die Abhangigkeit des Sputter-Yields von der Kristallorientierung wurde fiir ebene
Einkristalle aus Eisen und Wolfram und fur zylinderférmige Einkristalle aus Blei, Nickel und
Vanadium gemessen. Dabei wurden ausgepragte Minima und Maxima des Yields beobachtet;
der Sputter-Yield als Funktion des Winkels zwischen Galliumstrahl und Kristallorientierung
weist GrolRenunterschiede bis um den Faktor 10 auf. Die Minima kénnen niedrigindizierten
kristallographischen Richtungen zugeordnet und mit dem Kanalisieren (Channeling) der Ga'-
lonen erklart werden. Der Vergleich der Messdaten mit SRIM-simulierten Werten fir
amorphe Materialien zeigt, dass letztere nur fur Kristallrichtungen ohne Channeling eingesetzt
werden dirfen. Fir Blei wurden deutlich hohere Yield-Werte gemessen als die Simulation
liefert. Dies wird auf Hitzespikes zurtickgefiihrt. Bemerkenswerterweise erlaubt der erhohte
Sputter-Yield in diesem Fall die Ausbildung von Gallium-Nanotropfen und Pyramiden auf
der Bleioberflache. Die experimentellen Ergebnisse fiir den winkelabhangigen Sputter-Yield
werden mit der Channeling-Theorie von Onderdelinden [Onde66] sowie mit einem um das
Channeling erweiterten Transparenz-Modell verglichen. Fir alle untersuchten Kristalle mit
Ausnahme von Vanadium wird fur beide Nahrungen gute Ubereinstimmung zwischen
modellierten und experimentellen Daten erreicht. Die Abweichungen bei Vanadium kénnen
durch die Annahme einer erh6hten Amorphisierung der Probe erklart werden.

Der zweite Teil der Arbeit ist der Strukturierung von Siliziumnitrid-Membranen mit Hilfe des
FIB gewidmet. Angestrebt wird die Erschaffung hochsensibler Mikrocantilever, welche Teil
magnetischer, elektrischer oder anderer Sensoren werden konnten. Das Verhalten dinner
SisN4-Filme und die Anderungen ihrer Eigenschaften unter Einfluss des lonenstrahls werden
studiert. Mit diesen Kenntnissen gelingt die Kontrolle (ber Richtung und Grad der
Verbiegung ausgeschnittener Strukturen. Es wird eine bis jetzt einzigartige Methode zur
Herstellung von SiN-Cantilevern vorgestellt, die eine Vorstrukturierung und das eigentliche
Ausschneiden mit dem fokussiertem lonenstrahl beinhaltet. So wurden streifenférmige,
aufgerollte, hdngemattendhnliche und andere Cantilever hergestellt; einige davon wurden in
einen speziell entwickelten Kondensator-Aufbau integriert. Die Auslenkung dieser Cantilever
wurde als Funktion der elektrischen Spannung gemessen und ist in guter Ubereinstimmung
mit theoretischen Vorhersagen. Somit wurde eine Methode zur kontrollierten Herstellung von
Mikro/Nanocantilevern aus Siliziumnitrid-Membranen mittels FIB erfolgreich ausgearbeitet.



Hstract

The first part of this thesis presents results from quantitative sputter yield measurements for
bombardment of several materials with 30 keV Ga" ions, which are commonly used in
focused ion beam systems. The sputter yields were obtained from measurements of the
removed volume. A new technique is introduced that allows the precise geometric
measurement of the material removed by multipass milling. Mean sputter yield data was
obtained for polycrystalline permalloy and cobalt, as well as for silicon(001) and gallium
arsenide(001). The dependence of the sputter yield on the crystalline orientation was
investigated for plane single crystals of iron and tungsten as well as for round single crystals
of lead and nickel. Distinctive minima and maxima of the yield were observed as a function of
the incidence angle, they vary up to a factor of 10. The positions of the minima coincide with
crystalline orientations of low Miller-index and can thus be attributed to channeling of the
Ga" ions. A comparison with SRIM-simulated data for amorphous materials showed that yield
values from simulations are only applicable for those orientations without channeling. For
lead, much higher yields than predicted were observed. The increased sputter yield was
attributed to heat spikes and allowed the formation of Gallium nanodroplets and pyramidic
structures on the surfaces of the sputtered lead sample. The experimental results for the
angular dependent sputter yield were compared with the channelling theory from Mr.
Onderdelinden [Onde66], as well as with a transparency theory that was extended here by
including the channelling idea. For both approaches, good agreement of fit functions with the
experimental data could be achieved for all materials except vanadium. The latter case can be
explained by assuming a large portion of the sample to be amorphous.

The second part of the work focuses on FIB structuring of thin silicon-nitride films. The main
purpose of this structuring is the creation of different kinds of high-sensitivity
microcantilevers that can be used for magnetic, electric or other kinds of sensors. The
behaviour and changes in some of the properties of SizsN4-films under the influence of an ion
beam were studied extensively. Thus, a method to control the curvature of the cantilever was
derived. A unique procedure of pre-structuring and subsequent cutting of such structures by
focused ion beam is described. This was then used to create plane, rolled up and hammock-
like cantilevers. Some of the cantilevers were integrated into special plate capacitors as one of
the plates. The deflection of these cantilevers was measured as a function of the electrical
voltage applied. There is good quantitative agreement between the results and theoretical
predictions. Thus, a method for controlled FIB structuring of micro/nanocantilevers from
silicon-nitride films was successfully developed.
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AE — Auger Electrons

AES - Atomic Emission Spectroscopy

AFM - Atom Force Microscopy
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BSE — Back Scattered Electrons
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FTH — Fourier Transform Holography

EBSD - Electron BackScatter Diffraction
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LIGA - Lithographie, Galvanik und Abformung
LLE — Low Loss Electrons

LMIS — Liquid Metal lon Source

LSS - Lindhard, Scharff and Schigtt Model
LPCVP — Low-Pressure Chemical Vapor Deposition
MEMS - Micro-Electro-Mechanical Systems
MRFM - Magnetic Resonance Force Microscopy
MFM — Magnetic Force Microscopy

PECVD - Plasma-Enhanced Chemical VVapor Deposition
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RIE — Reactive-lon Etching
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Der fokussierte lonenstrahl (engl.: Focused lon Beam, FIB) hat sich (ber die letzten Jahre als
ein flexibles Werkzeug zur Nanostrukturierung etabliert. Das ist vor allem seiner Eigenschaft
zu verdanken, durch direkten lokalen Materialabtrag computergesteuert aus verschiedenen
Materialien gewilinschte Strukturen herauspraparieren zu koénnen. Der im englischen
verwendete Begriff ,,ion beam milling”, der wortlich Ubersetzt lonenstrahlfrasen bedeutet,
macht diese Funktion deutlich. Der Prozess, der diesen lokalen Materialabtrag beschreibt,
wird als lonenstrahlzerstdubung oder auch Sputtern (engl.: sputtering) bezeichnet. Ein
hochenergetisches lon trifft auf die Festkdrperoberflache, dringt ein Stiick weit ein und gibt
beim Abbremsen Energie an die Atome und Elektronen des Festkorpers ab, so dass diese
wiederum mit einer gewissen Wahrscheinlichkeit aus dem Festkérper herausgeschleudert
werden. So lassen sich durch das Sputtern mit fokussierten lonenstrahlen Mikro- bzw.
Nanostrukturen herstellen. Andererseits benétigt man, um den Sputterprozess prazise
kontrollieren zu kénnen, Informationen Uber die Wechselwirkungsmechanismen und -stéarken.
Letztere kbnnen wiederum nur aus Sputterexperimenten gewonnen werden, so dass es iterativ
zu einem besseren Verstandnis des VVorgangs und zu besserer Beherrschung des Verfahrens
kommt.

Sputtern (deutsch: Zerstauben) als Phd&nomen wurde vor 160 Jahren bei Gasentladungen als
Kathodenzerstaubung entdeckt. Als Erster berichtete W. R. Grove im Jahre 1852, dass sich
die Kathode einer Glimmentladung in einer evakuierten Glasréhre nach langerem Betrieb
aufloste, wobei sich gleichzeitig in Kathodennahe ein Belag auf dem Glas bildete [Grov52].
Schon 25 Jahre spater bekam der an sich unerwiinschte Prozess der Kathodenzerstdubung
bereits seine erste ndtzliche Anwendung — er wurde zur Beschichtung von Spiegeln
verwendet [Wrig77]. Diese Anwendung des Sputterns zur Schichtherstellung ist heute immer
noch sehr weit verbreitet. Es dauerte 50 Jahre, bis der Sputter-Prozess grundsatzlich
verstanden wurde und weitere 50 Jahre, bis erste quantitative Beschreibungen zustande
kamen. Das Interesse am Sputtern ist seitdem stark gewachsen, und es wurde ihm sehr viel
Aufmerksamkeit in der Literatur gewidmet. A. Oliva berichtet, dass zwischen 1967 und 1987,
also innerhalb von zwanzig Jahren, 16 000 Artikel und Abstracts zu dem Thema publiziert
wurden [Oliv89]! Seitdem sind weitere fiinfundzwanzig Jahre vergangen und die Physik des
Sputterns hat sich als vielseitig und facettenreich erwiesen. Im Jahre 2012 nennt das Portal
»Web of Science” 75 000 Publikationen, die in Bezug auf den Oberbegriff ,,Sputtern“ relevant
sind [Sigm12]. Etwa ein Drittel dieser Publikation steht im Zusammenhang mit Sputtern
mittels fokussierter lonenstrahlen.

Fokussierte lonenstrahlen stellen seit inzwischen vier Jahrzehnten ein vielseitiges Werkzeug
zur Materialbearbeitung an Oberflachen dar. Wéhrend dieser Zeit entstanden laufend neue
Mdglichkeiten und Einsatzgebiete fir FIB — angefangen mit der gezielten und lokalisierten
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lonenimplantation in Festkdrpern und der Fehleranalyse an integrierten Schaltkreisen in der
Halbleiterindustrie, Uber die lokale Abscheidung von (auch leitfahigen) Filmen aus
gasformigen Vorlaufersubstanzen, tber Lithografiemaskenherstellung und -reparatur, bis hin
zur Materialanalyse mittels Sekundarionenmassenspektroskopie und der modernen
physikalischen Grundlagenforschung.

Die Herstellung von Mikro- und Nanostrukturen mittels FIB ist in der letzten Dekade populér
geworden, sowohl in der Forschung als auch in der Produktion, denn eine FIB-Anlage erlaubt
die unmittelbare Kontrolle aller einzelnen Herstellungsschritte (insbesondere bei Dual-Beam
FIB-Anlagen mit integrierter SEM-S&aule) bis hin zur in situ Modifikation wéhrend der
Strukturierung. Sie kann alternativ zu Fotolithografie [Smit86], Nano-Imprint-Stempeln
[Zank04] oder Lasermaterialbearbeitung [Boot04] als Herstellungsmethode fiir 3D-Mikro-
und Nanostrukturen genutzt werden. Dabei gibt es fast keine Begrenzungen bei der Auswahl
der bearbeiteten Materialien. Als serielle und damit langsame Technik eignet sich FIB
allerdings nur sehr eingeschrénkt fir die direkte Massenproduktion (z.B. Trimmung der
Lesekopfe von Festplatten [Litv02]).

Trotz der langjahrigen Forschung und Weiterentwicklung hat die Strukturierung mittels FIB
immer noch ihre nicht trivialen Seiten. Eine davon ist die Kontrolle des abgetragenen
Volumens bzw. der Abtragstiefe bei der Herstellung dreidimensionaler Strukturen. Bis jetzt
beinhalten bzw. benutzen die existierenden automatischen Steuereinheiten (Computer &
Software) bekannte und konstante Sputter-Raten, typischerweise tabellierte Mittelwerte, aus
denen Sputter-Zeiten und -Dosen berechnet werden. Die so erzielten Ergebnisse kénnen sehr
stark vom Ziel abweichen und erfordern daher gegebenenfalls eine aufwéndige
Rekalibrierung der aufgebrachten lonendosis am Objekt.

Fur eine Reihe von nicht- oder halbleitenden Materialen sind experimentell ermittelte
Abtragsraten® bekannt [Lugs02, Adam03,06, Horv07]. AuBerdem wurden fiir ein breiteres
Spektrum von Materialien Abtragsraten oder der Sputter-Yield mittels Monte Carlo-
Simulation berechnet [Ziegl2]. Dabei wird aber angenommen, dass das jeweilige
Targetmaterial amorph ist, also eine zuféallige Anordnung der Atome hat, und die Einfllsse
der Nachbaratome werden vernachlédssigt. Es wurde beachtet, dass eine geneigte
Targetoberflache zu einem hoheren Sputter-Yield fuhrt [Xu92, Sant97]. Auf diese Weise
erhaltene Daten beriicksichtigen jedoch nicht, dass die Abtragsraten bei Einkristallen und in
den einzelnen Kristalliten von polykristallinen Materialien auch mit dem Winkel zwischen der
Flugrichtung der lonen und der Orientierung des Kiristallgitters variieren. Daher sind
Ergebnisse, die fir kristalline Targets ohne Berlicksichtigung der Kristallorientierung
gewonnen wurden, nur eingeschrankt brauchbar. Daraus lasst sich unmittelbar der akute
Bedarf ableiten, die fehlenden Informationen experimentell zu finden und zur Verfugung zu
stellen. Dariiber hinaus ist es winschenswert, zu einer modellmaRigen, vorhersagekraftigen
Beschreibung des orientierungsabh&ngigen Sputter-Yields zu gelangen. Die Kenntnis des

! Leider gibt es darunter auch Messreihen mit vielen grob falschen Ergebnissen [Lesl94], die z.B. im Lehrbuch
von [Orlo03] reproduziert wurden.
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Sputter-Yields fur variable Einfallswinkel fir gangige Materialien kann einen weiteren
Impuls in Richtung Neuentwicklung und Miniaturisierung der mit FIB hergestellten Objekte
geben. Dies motivierte den ersten Teil der vorliegenden Arbeit.

Trotz oder gerade wegen ihrer hohen Reife ist die lonenstrahltechnik immer noch in der Lage
neue Gebiete der Festkorperphysik und angrenzender Disziplinen zu er6ffnen oder neue
alternative Methoden ausprobieren und entwickeln [Ronn03]. So ist der zweite Teil dieser
Arbeit motiviert durch das Bestreben, zwei- und sogar dreidimensionale Cantilever aus
dinnen SiN-Membranen mittels FIB herzustellen und somit einen Beitrag im Bereich der
mikroelektromechanischen Systeme (MEMS) zu leisten.

MEMS erleben seit Anfang der 1980er Jahre ein stetiges Wachstum und haben sich in vielen
Branchen durchgesetzt. Der Einsatz solcher Mikrosysteme ist (berall dort denkbar und
sinnvoll, wo Sensoren/Aktoren und Elektronik zusammenarbeiten. Mikroventile und
Mikropumpen werden z.B. im biomolekularen und medizinischen Bereichen eingesetzt,
finden aber zunehmend auch im verfahrenstechnischen Bereich der Feinstdosierung von
Flussigkeiten und Lésungen (Mikrofluidik) Verwendung. Cantilever kommen zum Einsatz in
Chemie und Umwelttechnik, bei Rasterkraftmikroskopie (AFM), Magnetkraftmikroskopie
(MEM) und Magnetometrie. Weitere Anwendungsgebiete der MEMS-Technologie im Alltag
sind z.B. miniaturisierte Mikrofone fur den Einsatz in Handys, bewegliche Mikrospiegel fur
Beamer, Sensorik fur Raumklimaiberwachung. Auch Produkte aus den Bereichen
Sicherheitstechnik, Sport, Biowissenschaften und Logistik konnen mit Hilfe wvon
Mikrosystemen vielseitiger, einfacher, intelligenter, kleiner und leistungsfahiger werden. Es
besteht ein groRes, andauerndes Interesse an einer MEMS-basierten 3D-Technologie, um
Sensoren zu produzieren oder Sensorkomponenten miteinander zu verbinden [Glic05, weitere
Referenzen in Unterkapitel 3.5].

Die Mikrosystemtechnik bedient sich seit ihrem Anbeginn der Methoden und Verfahren der
Halbleitertechnik, was die Verwendung von Silizium nahe legt. Viele Komponenten im
Bereich der MEMS werden durch Nassatzen aus Silizium hergestellt [Midd89, V6lk06]. Das
Verfahren ist fest etabliert, bringt aber Beschrankungen bei der Wahl der Form der geétzten
Objekte mit sich. In Hinblick auf andere Herstellungsmethoden erscheint die Strukturierung
mittels FIB mit seiner Auflosung von ~5nm als eine sehr attraktive und spannende
Alternative. Prinzipiell ist es mit einem dafiir geeigneten Positioniertisch sogar moglich,
uberh@ngende Strukturen zu erzeugen. Silizium ist sehr gut erforscht und l&sst sich durch
Dotierung kontrolliert modifizieren, ist aber relativ sprode, oxidiert leicht und verbrennt bei
hohen Temperaturen. Daher werden fur spezielle Anwendungen alternative Materialien
entwickelt und erprobt. Dies wird begleitet von einem kontinuierlichen Bedarf an besserem
Verstandnis  ihrer mechanischen Eigenschaften, wie z.B. Elastizititsmodul und
Bruchfestigkeit. So entstehen in diesem Zusammenhang gleichzeitig ein riesiges Spielfeld fur
Materialforschung und viele Moglichkeiten, Materialien und Technologien zu kombinieren.
Schon eine einzige dieser Kombinationen — FIB und Siliziumnitrid mit seiner thermischen
und mechanischen Stabilitat, sowie Bestandigkeit gegen Chemikalien — bietet mehr als genug
Stoff fir den zweiten Teil dieser Arbeit.



Die vorliegende Arbeit hat einen ausgepragt experimentellen Charakter und besteht aus zwei
relativ unabhangigen Teilen, die aber durch das gemeinsame Werkzeug (FIB) und das Thema
der Wechselwirkung des lonenstrahls mit dem Festkorper doch eng miteinander verbunden sind.

Das erste Kapitel beinhaltet einen Uberblick tiber die Beschreibung der Wechselwirkung von
schnellen lonen mit dem Festkorper. Da dies ein sehr umfangreiches Gebiet ist, war es nur
moglich, die fir das Verstdndnis der weiteren experimentellen Ergebnisse notigsten
Definitionen und Zusammenhéange zu erldutern. Darunter ist der Sputter-Yield der wichtigste
Begriff. Ein Unterkapitel beschreibt das Konzept, das hinter der Simulation linearer Kaskaden
(SRIM) steht; so wird zugleich die Betrachtung fir amorphes Material zusammenfasst. Im
Weiteren werden kristalline Festkorper betrachtet, und der Begriff Channeling (deutsch:
Kanalisierung) eingefiinrt. Der Ubergang von einer linearen StoRkaskade zu einer
nichtlinearen Wechselwirkung hunderter oder tausender Atome bei Temperatur-Spikes und
Molekulardynamik-Simulationen  wird  vorgestellt. Es folgt die Definition des
Sekundarelektronen-Yields (Sekundarelektronausbeute), und zuletzt wird die Funktionsweise
der lonensdule und des Strukturierens mit dem FIB beschrieben.

Das Kapitel 2 beschéaftigt sich mit dem ersten Teil der experimentellen Ergebnisse dieser
Arbeit. Es wird eine neu entwickelte Methodik und Apparatur fur quantitative
winkelabhdngige Messung des Sputter-Yields vorgestellt. Dabei ergibt sich auch die
Moglichkeit, die Sekundérelektronausbeute winkelabhdngig zu bestimmen. Es folgen die
Diskussion der Messergebnisse sowie der Vergleich mit zwei Modellen: einem erweiterten
Transparenz-Modell und dem Modell nach Onderdelinden [Onde66]. Dariiber hinaus werden
komplexe Phasenubergénge im Blei-Gallium Legierungssystem untersucht. Das Kapitel endet
mit einer Zusammenfassung dieses Teils der Arbeit.

Kapitel 3 bereitet auf den zweiten experimentellen Teil dieser Arbeit vor, es beginnt mit der
Motivation fir die Anwendung von Siliziumnitrid-Membranen und des fokussierten
lonenstrahls fur die Herstellung von Mikrosensoren. Herstellung und Eigenschaften der
Siliziumnitrid-Membranen werden erkundet, und es wird ein Uberblick (ber Typen und
Funktionsweisen der Cantilever-Sensoren gegeben. Aul’erdem wird ein analytisches Modell
fur die Verbiegung von Cantilevern vorgestellt.

Kapitel 4 ist das zweite experimentelle Kapitel. Es widmet sich folgenden Themen
(entsprechend der Aufteilung des Kapitels): 1) Eigenschaften der SiN-Membranen und ihr
Verhalten unter lonenbeschuss; 2) Préparation und Anwendung der Membranen als
Cantilevermaterial und fur die Verwendung als Masken bei der Rontgenholografie;
3) Laserstrukturierung von SiN-Membranen; 4) Strukturieren von Membran-Sensoren in
Form einer Rolle; 5) Strukturierung unterschiedlicher Mikrocantilever-Typen; 6) Vermessung
des Verhaltens der Cantilever und Vergleich mit dem oben erwéhnten analytischen Modell.
Eine Zusammenfassung und ein Ausblick schlie}en auch dieses Kapitel ab.

Die Arbeit schlieBt mit einer Gesamtzusammenfassung, in der das Gemeinsame der
Ergebnisse der beiden experimentellen Teile der Arbeit herausgearbeitet wird.
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Grundlagen

Die Vielseitigkeit der FIB Anwendungen — Sputtern, Abbilden, Deponieren von Material —
hangt fest zusammen mit der Natur des lonenstrahls und seiner Wechselwirkung mit dem
Festkorper. Sputtern mit fokussiertem lonenstrahl erlaubt es, Oberflachenschichten nahezu
auf atomarer Skala zu entfernen. Beim Abbilden mit Galliumionen bei 30 keV kann eine
laterale Auflésung von 3 nm erreicht werden. Mit den neu entwickelten Heliumionen-
Mikroskopen sind bei dieser Energie Sub-Nanometer-Aufldsungen mdoglich, die selbst
leistungsstérkste Rasterelektronenmikroskope tbertreffen [Morg06, Bell09]. Auf der anderen
Seite wird das Sputtern eines Targets im groBtechnischen MafRstab sowie im Labor
verwendet, um auf verschiedenste Substrate diinne Schichten aufzubringen. Dieses Kapitel
erlautert einerseits einige Begriffe und Zusammenhénge, die fir das Verstdndnis des
Prozesses des Sputterns relevant sind, aullerdem wird im letzten Teil des Kapitels
(Abschnitt 1.10) die Funktionsweise der in dieser Arbeit eingesetzten FIB-Anlage ,,Seiko
SMI-8300“ zusammengefasst.

1.1 Wechselwirkung von lonen mit Materie beim Sputtern

In diesem Abschnitt werden die Grundlagen des physikalischen Sputterns®, die
Wechselwirkung zwischen lonen und Festkorper und ihre Bedeutung fiir das FIB-Instrument
beschrieben. Der Begriff ,,Sputtern® bezeichnet das Herausldsen von Atomen aus einem
Festkorper durch den Beschuss mit Atomen, lonen oder Molekilen. In der Praxis wird
hauptsachlich das lonensputtern verwendet, wobei die lonen physikalisch — durch eine
Kaskade elastischer und inelastischer St6l3e — sputternd wirken.

Das ins Target eindringende lon verursacht Energie- und Impulstibertrag auf Targetatome:
Wenn sie genugend Energie erhalten um die Festkdrperbindungsenergie zu berwinden,
kdnnen getroffene Target-Teilchen aus dem Target herausgeschlagen werden. Das einfallende
lon wird — je nach seiner anfanglichen kinetischen Energie, den Target-Materialeigenschaften
und der konkreten Stol3kaskade — entweder von der Targetoberflache zurtickgestreut oder in
der Tiefe R, implantiert. Abbildung 1.1 zeigt schematisch eine mogliche Wechselwirkung
zwischen lon und Festkorper [Gian05]. Dargestellt ist die sich &ndernde Bewegungsrichtung
des lons (dicke Pfeile), wobei bei jeder Richtungsdnderung ein Atom des Festkorpers durch
Stol3 in Bewegung versetzt wird (dinne Pfeile). Die getroffenen Atome stoRen mit weiteren
Atomen und/oder Uberwinden bei geeigneter Bewegungsrichtung und -Energie die Oberflache

'Man unterscheidet chemisches und physikalisches Sputtern. Beim chemischen Sputtern verandert sich die
Targetoberflache in Folge chemischer Reaktionen der einfallenden lonen mit Targetatomen [Orlo03].
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Abbildung 1.1: Diagramm fiir den Sputter-Prozess und fir die Wechselwirkung zwischen lon und
Festkdrper. Der wichtigste Prozess ist die Befreiung von Targetatomen aus der Probe (Sputtern).
Dabei werden Elektronen ausgel6st, was die gleichzeitige Abbildung der Targetoberflache erméglicht.
Die mittlere Reichweite R, ist ~ 50 nm fir 30 keV Ga'-lonen. (Skizze in Anlehnung an [Pren99]).

des Festkorpers als zerstdubte Atome oder lonen. AulRerdem werden durch diese Prozesse
sogenannte sekundare Elektronen (SE) aus dem Festkorper befreit. Generell erfolgt die
Abbremsung des einfliegenden lons durch zwei Prozesse:

e nuklearen Energieverlust (engl.: nuclear stopping) — erfolgt bei lonenergien <1 MeV
durch elastische Coulomb-Wechselwirkung mit Atomen, wobei das lon Atome aus
ihren Platzen herausschlagt, so dass sie sich durch den Festkorper bewegen. Dabei
kommt es zu weiteren St6Ren, und Teilchen werden aus der Targetoberflache emittiert
[Sigm69].

e elektronischen Energieverlust (engl.: electronic stopping), welcher durch Wechsel-
wirkung des lons mit den Elektronen des Festkorpers stattfindet.

Die Wirkung beider Prozesse kann als gleichzeitig aber voneinander unabhéngig betrachtet
werden [Brod11]. Wenn das eindringende lon der Energie Eo in der Reichweite R, stoppt,
gilt:

Eo = AE,(Ry) + AE(Ry), (1.1)

wobei AE,(Rp) und AEc(Rp) die gesamten nuklearen bzw. elektronischen Energieverluste
sind. Rp ist die mittlere, auf die Oberflachennormale projizierte Reichweite, d.h. der
Mittelwert der stochastischen projizierten Reichweiten, deren Verteilung sich durch eine
GauB-Verteilung anndhern l&sst.

Die Natur der StoRkaskade ist durch die Energie E, des einfallenden lons, durch das
Verhaltnis M¢/M; aus Targetatom- und lonenmasse sowie durch die Kernladungszahlen Z;
und Z; definiert. Man unterscheidet drei Formen von StoRkaskaden:
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e Bei Form 1 (engl.: knock-on regime) ist die lonenmasse viel kleiner als die Masse
eines Targetatoms, M; << M, oder die lonenenergie Ey ist so klein, dass die vom lon
getroffenen Atome nicht gentigend Energie erhalten, um eine StoRkaskade zu
erzeugen — die Zerstdubung ist minimal.

e Bei Form Il (engl.: linear cascade regime) mit mittlerer lonenenergie und vergleich-
baren lonen- und Atommassen M;~ M; erhalten gestoRene Atome genligend Energie
und erzeugen eine lineare Kaskade. Die Anzahldichte der sich bewegenden Atome
ist aber noch so gering, dass St6f3e zwischen bewegten Atomen vernachlassigbar
sind.

e Bei Form Il (engl.: spike regime) ist das lon massereich und/oder die lonenenergie
Eo ist sehr gro, so dass im getroffenen Volumen die Mehrzahl der Atome in
Bewegung versetzt wird. Dabei entstehen Temperaturspikes, das getroffene VVolumen
schmilzt kurzzeitig, und es kann sogar Mikroexplosionen geben.

Typische FIB-Prozesse haben die Form Il: amorphe oder polykristalline Proben werden mit
auf 30 keV beschleunigten Ga'-lonen bestrahlt, welche die Geschwindigkeit 288 km/s haben.
Das heil3t, ihre Energie pro Masseneinheit, Eq/A, ist < 1 keV/u, bzw. ihre Geschwindigkeit ist
deutlich kleiner als die Bohr-Geschwindigkeit® vo = 2188 km/s. Es dominiert der nukleare
Energieverlust — AEy(Rp) = Eo [Orlo03]. Richtungsdanderungen der Atome/lonen erfolgen in
diesem Fall durch die Coulomb-Abstoliung der positiven Atomkerne, die je nach der Energie
des lons mehr oder weniger abgeschirmt sind. Der elektronische Energieverlust fir 30 keV
Ga'-lonen hat z.B. in Eisen-Targets einen Anteil von weniger als 8% am Energieverlust des
lons [Brod1l]. Deswegen wird bei theoretischen Beschreibungen sowie Simulationen der
inelastische Energieverlust oft vernachlassigt. In der Wirklichkeit praktischer Experimente
gibt es beides, elastische und inelastische Stol3e des lons. Inelastische StoRe flhren zur
Erzeugung von Photonen und Plasmonen (in Metallen) und zur Emission von Sekundar-
Elektronen. Letztere bilden wegen ihrer grof3en Zahl und der einfachen Detektierbarkeit einen
wichtigen Aspekt fir FIB-Anwendungen. Teilchen, die den gesputterten Festkorper verlassen
— sekundére lonen/Atome und sekundare Elektronen — tragen Information uber das Target und
konnen flr verschiedene Arten von Abbildung (SIM, SEM) oder fir Sekundarionen-
Massenspektrometrie (SIMS) gesammelt werden. Gleichzeitig werden durch FIB-Bestrahlung
Mikro- oder Nanostrukturen erzeugt.

lonen, die nicht zurlickgestreut werden, werden im Target implantiert — zumeist in einer
Tiefe, die ihrer Reichweite im Target entspricht. Wenn das Target bis zu dieser Tiefe
gesputtert wird, befindet sich die Schicht mit der hochsten Implantationsdichte an der
Oberflache. Da hier sowohl das Targetmaterial als auch die implantierten lonen zerstaubt
werden, bildet sich ein Gleichgewicht aus, bei dem die Zahl der neu implantierten lonen
ebenso grofRR ist wie die Zahl der wieder abgetragenen lonen. Diese Begrenzung der
Implantations-Konzentration ist spezifisch fir die jeweilige Kombination von lon und Target.

2
2 Im Bohrschen Atommodell hat das Elektron des H-Atoms die Geschwindigkeit: v =%-ze—=1-2,19-106 ms.



1.2 Sputter-Yield

Unter Teilchenbeschuss werden Festkoperoberflachen abgetragen. Alle massiven Teilchen
konnen zum Abtrag bei verschiedenen Materialien flhren. Die Effektivitat des
Materialabtrags wird durch die Sputter-Rate oder durch den Sputter-Yield charakterisiert.
Diese GrolRen hangen von Typ und Zustand des Materials ab, im Besonderen von Struktur
und Zusammensetzung der Materialoberflache sowie von den Eigenschaften der einfliegenden
Teilchen und der experimentellen Geometrie.

Der Sputter-Yield Y ist definiert als die Anzahl der abgetragenen Targetatome pro
eintreffendem Teilchen. Im Falle eines Gallium-lonenstrahls ist der Sputter-Yield also das
Verhaltnis aus der Anzahl N1t der Targetatome, die von Galliumionen abgetragen werden,
zu der Zahl Ng,+ der einfallenden lonen:

Y_NTarget_ e pV_ e nV_nc-eh

= (1.2)
N D-A m DA 1 D

Ga*
Hier sind V und p Volumen und Dichte des abgetragenen Materials, A die bestrahlte Flache, D
die lonendosis pro Flache, n; und m; Anzahldichte und (mittlere) Masse der Targetatome, e
die Elementarladung, h die Tiefe des abgetragenen Volumens. Fir FIB-Anwendungen ist es
auch dblich, den Sputter-Yield Y* pro einfliegender Ladung Q anzugeben:
« e n-vV_en-V

Y =
D-A 1 Q

(1.3)

Ebenfalls tblich ist es, die Sputter-Rate R anzugeben — das ist das Targetvolumen V, das je
Ladung Q abgetragen wird. R héngt in folgender Weise mit dem Sputter-Yield zusammen:
_V _Y-em

Q p

Der Sputter-Yield (im keV-Bereich) liegt normalerweise zwischen 1 und 50 Atomen pro lon.
Er hangt von vielen Grolien ab, z.B. von den Massen des lons und der Targetatome, von der
Temperatur des Targets oder von der lonen-Flussdichte. Im Folgenden werden weitere
Abhangigkeiten des Sputter-Yields aufgelistet und erldutert.

Fur alle Target-Materialien hangt der Sputter-Yield vom Einfallswinkel « zwischen dem
lonenstrahl und der Oberflachennormale ab. Zwischen senkrechtem Einfall (« = 0°) und dem

R

(1.4)
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Abbildung 1.3: Schematische Darstellung des Sputterns
eines Grabens mit einem ,single scan“. Beim Sputtern
entstehen unerwiinscht schrage Wande, an denen ein
erhéhter Sputter-Yield auftritt. In blau ist der Effekt der
Redeposition dargestellt.

Festkorper

Einfallswinkel «~80° erhtht er sich um eine GroRenordnung. Mashkova et al. fanden
experimentell [Mash64], dass der Sputter-Yield polykristalliner oder amorpher Targets flr
a < 75° grob umgekehrt proportional zum Kosinus des Einfallswinkels e ist: Y oc 1/cosa. Der
Sputter-Yield nimmt mit dem Einfallswinkel zu, denn je schrager die lonen in das Target
einfliegen, desto mehr Energie deponieren sie nahe der Oberflache. Ab dem Einfallswinkel
o ~80° sinkt der Sputter-Yield wieder ab, und die Beschadigung der Oberflache nimmt ab,
denn bei streifendem Einfall werden die meisten lonen reflektiert.” Abbildung 1.2 zeigt die
Winkelabhéngigkeit des Sputter-Yields an den Beispielen von polykristallinem Silizium und
Kupfer. Entsprechende Winkelabhéngigkeiten fur andere amorphe oder polykristalline
Materialien und auch andere Projektile findet man in [Xu92, Ishi94, Sant97, Pren98, Pren03,
Gian05, Wei09].

Aus der Abhangigkeit vom Einfallswinkel resultiert eine Abhéngigkeit des Sputter-Yields von
den experimentellen Bedingungen. Wird der fokussierte lonenstrahl nur langsam bewegt, so
bohrt er tiefe V-férmige Grében in das Material. Die Rander dieser Grében haben schrage
Seiten, deshalb treffen die folgenden lonen nicht mehr senkrecht auf die lokale Oberflache
und es resultiert ein erhdhter Sputter-Yield (siehe Abb. 1.3 und Abb. 2.4). Anders ist es beim
schnellen und vielfachen Rastern Uber die Targetoberflache. Der lonenstrahl trifft immer
senkrecht auf die Targetoberfliche und daraus resultiert ein Kkleinerer Sputter-Yield.
Gleichzeitig verkleinert Redeposition des abgetragenen Materials den Sputter-Yield. Beim
nachsten Scan-Durchgang muss zunéchst das redeponierte Material abgetragen werden. Im
Falle von nicht tiefen Strukturen kdnnen sich diese zwei Effekte kompensieren, und der
Sputter-Yield entspricht dem unter senkrechten loneneinfall [Tsen04].
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Abbildung 1.4: Abhangigkeit des 5 -
Sputter-Yields von Einfallswinkel und 0 ‘ . : ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
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2 Beim FIB-Strukturieren wird der Einfallswinkel « =~ 89° Glanzwinkel genannt und routinemaRig fir die
Préaparation von Proben mit sehr glatter Oberflache benutzt.
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Atomic Number

Der Sputter-Yield hangt auBerdem von der Energie Eq der einfallenden lonen ab, wie in
Abbildung 1.4 zu erkennen ist. Beim Sputtern mit Ga-lonen steigt Y oberhalb 30 keV
materialabhangig nur noch gering an oder sattigt (z.B. bei Si). Dies ist der Grund, warum die
meisten kommerziellen FIB-Maschinen mit Strahlenergien zwischen 10 und 30 keV arbeiten.
Der Sputter-Yield hangt von der Schmelztemperatur T, ab welche mit der atomaren
Kernladungszahl Z des Targetmaterials variiert. Diese Abhangigkeiten sind in Abbildung 1.5
fir den Einfallswinkel «=80° dargestellt [Gian05]. Der Sputter-Yield ist umso kleiner, je
héher die Schmelztemperatur ist, da die Schmelztemperatur proportional ist zur
Bindungsenergie je Atom im Kiristall. Je starker die Atome an den Kristall gebunden sind,
desto schwieriger ist es, sie aus dem Festkorper herauszuldsen.

Fur nicht amorphe, d.h. fur kristalline Target-Materialien hangt der Sputter-Yield auch vom
Winkel zwischen dem lonenstrahl und der Orientierung des Kristallgitters ab. Wie die
Kristallstruktur den Sputter-Yield winkelabhangig beeinflusst, wird in Abschnitt 1.6
»Channeling* erlautert.

1.3 Interatomares Potential, Streuprozesse und nuklearer Energieverlust

Die Wahrscheinlichkeit eines Stofes zwischen lon und Atom und viele wichtige
physikalische Phanomene wie Schmelztemperatur, Elastizitaitsmodul und Hérte werden durch
das interatomare Potential V(r) des jeweiligen konkreten lon-Target-Systems beschrieben.
Normalerweise ist die Kenntnis der prézisen Form des interatomaren Potentials nicht notig
und ware sogar zu komplex in der Anwendung. Es wurden mehrere analytische Modelle
entwickelt, eins der wichtigsten ist das Lennard-Jones Potential, das sich gut zur
Modellierung fester und flssiger Korper eignet:

V(r) =&, [(%OJH —(%ﬂ (1.5)

Dabei ist der Abstand der Atome vergleichbar grol3 wie der Gleichgewichtsabstand 1,12-r
(typisch 0,25 nm), bei dem die Potentialmulde ihre maximale Tiefe &,/4 aufweist:
V(r=1,12-ry) = -&,/4. Das g, ist proportional zur Bindungsenergie des Festkorpers. Der erste
Term im Lennard-Jones-Potential entspricht einer kurzreichweitigen abstoflenden Kraft und
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dominiert fir Abstande kleiner als rq. Flr r >>ry dominiert der fernwirkende anziehende
Term, der die relativ schwachen Van-der-Waals-Krafte bzw. eine Dipol-Dipol-
Wechselwirkung darstellt.

Trifft ein schnelles lon auf einen Festkorper, so nahert es sich einigen Atomen auf Abstande
r <<rq an. Fur diesen Fall erfordert die Berechnung des Energie- und Impulstibertrags eine
genauere Modellierung des abstoRenden Anteils des interatomaren Potentials als sie das
Lennard-Jones-Potential bietet. N&hert sich das lon einem Targetatom so weit an, dass der

Abstand r der Atomkerne viel kleiner ist als der Bohrsche Radius a, =7%°/m.e? =0,529A,

r<<ap, so werden die positiven Ladungen der Atomkerne nicht mehr von Elektronen
abgeschirmt. Es dominiert dann das Coulomb-Potential

Z,-7,-€?

V(r)=
) 4reg - ¥

(1.6)
Dabei sind Z; und Z; die Kernladungszahlen des lons und eines Targetatoms, e ist die
Elementarladung, & = 8,8544-10™2 As/Vm. Bei mittlerem Abstand, ao <r <ro, tragt neben
der Coulomb-AbstoRung der Atomkerne auch der Uberlapp der Elektronenhiillen von Atom
und lon aufgrund des Pauli-Prinzips zur AbstolRung bei, denn das Pauli-Prinzip zwingt die
uberlappenden Elektronen in energiereichere Zustande. Andererseits schirmt die atomare
Elektronenhdille die positiven Kernladungen ab und reduziert so das Coulomb-Potential. Um
die lon-Atom-Wechselwirkung fir alle Abstdnde r zu modellieren, wird daher im
Rahmen der Sputter-Theorien ein abgeschirmtes Coulomb-Potential benutzt. Dafiir wird in
Gleichung (1.6) die Abschirmungs-Funktion y(r) ergénzt, die das Verhéltnis des
interatomaren Potentials zum Coulomb-Potential angibt:

Z;-7,-€°

V() =) S

(1.7)
Mit zunehmendem r nimmt auch die Abschirmung zu. Fir grof3e Abstande r geht y(r) — O,
fur r — 0 geht »(r) — 1. Das bedeutet, dass V(r) starker als oc r* abfallt.

Die Ublichen Abschétzungen der Abschirmungsfunktion im Bereich ap < r <rg basieren auf
dem Thomas-Fermi-Modell. Es beschreibt die Elektronen des Festkorpers als ein ideales Gas
aus Teilchen der Energie E. Sie unterliegen der Fermi-Dirac-Statistik und flllen das Potential
rund um ein Atom bis zur Fermi-Energie aus. Geht man von einem Atom mit vielen
Elektronen aus (Kernladungszahl Z >> 1), so ergibt sich im Abstand r vom Atomkern die
Elektronendichte [Nast96]:

pm=f?ykvmﬁ. (18)

7°h3
Dabei ist #=h/2z mit dem Planckschen Wirkungsquantum h = 6,626-10°* Js. Das Potential,
das sich durch diese Ladungsdichte und die Ladung des Atomkerns ergibt, muss mit V(r)
identisch sein. Folglich missen e-p und das elektrostatische Potential —V(r)/e die Poisson-
Gleichung erfillen:
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VI AN (L.9)

e &p

Diese Gleichung muss fir p(r) und V(r) gelost werden. Man macht den Ansatz
V(r) = -x(r)-Z-€°/r, wobei y(r) die oben genannten Randbedingungen erfiillen muss.

AuRerdem fiihrt man einen Variablenwechsel durch

=" (1.10)
artr

wobei artr die Thomas-Fermi Abschirmungslange ist:

(] o
Toola) me? ¥z Yz
Sie gibt an, innerhalb welcher rdumlichen Distanz der Abfall von y erfolgt, bzw. der Abfall

von y(r) skaliert mit atr. Einsetzen von Gl. (1.10-1.11) in Gl. (1.9) ergibt die dimensionslose
Thomas-Fermi Gleichung

(1.11)

L d’y 3
X'dxz— .

(1.12)

Genau kann diese Gleichung nur numerisch gelést werden. Typischerweise werden solche
Losungen fiir ¢ (x) als Reihen mit sehr vielen Gliedern angegeben, die zwar fur x — 0 schnell,
fur x — 1 aber nur schlecht konvergieren. Daher sind flr viele Anwendungen analytische
Néherungen flr y(x) mit vergleichsweise einfacher mathematischer Form viel praktischer,
wobei immer ein Kompromiss zwischen der Genauigkeit und dem Aufwand gefunden werden
muss. Dem entsprechend gibt es mehrere verschiedene Nahrungen, einen Uberblick findet
man in [Nast96]. Fur die Modellierung der Ergebnisse dieser Arbeit wurden die
Abschirmungs-Funktion y(x) und die Abschirmungslange a, nach Lindhard eingesetzt:

P S 1.13
_ 0,885-3, (1.14)

a, ﬁ

Breite Verwendung (insbesondere fur TRIM, siehe Abschnitt 1.5) findet die universelle
Abschirm-Funktion von Ziegler, Biersack und Littmark [Zieg85]:

70 =01818-e32"38u L 0509909212 | 2802.e040%8 /8y 1 002817.e02010 /v (1.15)

wobei die universelle Abschirmlange ay definiert ist als

0,885- 3,

ay = Zio,zs L7208 (1.16)
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typisch:
Ao < I'min <To
0,53A < rn < 2,5A

Abbildung 1.5: Streuung von Teilchen, die sich einem Atom mit Sto3parameter < p anndhren. lonen
mit dem StoRparameter p werden unter dem Winkel 6, gestreut statt ihre geradlinige Bewegung
fortzusetzen. lonen mit Sto3parameter < p werden unter Winkeln gro3er als 6. gestreut. Der totale
Streuquerschnitt dieser Streuprozesse ist die gepunktete Kreisflache S, = rr-pZ. I'min ist der kleinste
Abstand zum Atom, der sich fir lonen mit dem StoRBparameter p auf der tatsadchlichen Flugbahn
ergibt. In Anlehnung an [Nast96].

Das interatomare Potential V(r), die lonenenergie Eo und der StolRparameter p bestimmen,
wie grof3 der Energie- und Impulstbertrag bei der Kollision eines lons mit einem Targetatom
ist. Der StoRBparameter p ist der kleinste Abstand, den lon und Atom erreichen wirden, wenn
sie beide beim StoR ihren Bewegungszustand nicht @ndern wirden, d.h. wenn das lon
ungestort geradlinig weiter fliegen wiirde und das Atom ruhig an seinem Platz bliebe (siehe
Abb. 1.5). In Wirklichkeit beschleunigt das lon das Atom, und das Atom lenkt das lon aus der
geraden Bahn; es wird unter dem Winkel 6. gestreut, wobei 6. der Streuwinkel im
Schwerpunktsystem ist. Der Streuwinkel ist um so grof3er, je kleiner der StoRparameter ist.

Der totale Streuquerschnitt fiir Streuprozesse mit Streuwinkeln 6 > 6 ist ¢ = z-p°. lonen mit
StolRparametern zwischen p und p — dp werden unter Streuwinkeln zwischen 6. und 6.+d6.
gestreut. Der zugehdrige differentielle Streuquerschnitt ist do(6,) = d(z p?) =2z p dp. Die

Abhangigkeit des Streuwinkels 6.(p) vom StolRparameter p ergibt sich aus dem interatomaren
Potential V(r) und l&sst sich durch das klassische Streuintegral bestimmen [Nast96]:

N dr
0.(p)=7-2p- | —. (1.17)
Vmin rz\/l_v(r)_p
2
E. r

Dabei ist E; =Eo-M¢/(M+M;) die Kinetische Energie im Schwerpunktsystem. Der minimale
Abstand rmi, ergibt sich dabei aus der Gleichung

2
V() , P° (1.18)
EC Tmin

Kennt man den Zusammenhang zwischen &, und p, so l&sst sich daraus der differenzielle
Wirkunsgquerschnitt fir den Energietibertrag T bestimmen [Nast96]:
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do(E) 4z p |dp|
dT  Tya Sin6, |d6|

, (1.19)

wobei Ty = 4-MiM-Eo/( M; + M,)? der maximal mégliche Energielibertrag ist. Weiter wird
die Rate des Energieverlusts je Streuzentrum S, (E) (nuklearer Bremsquerschnitt) berechnet:

Tmax
S"(E)Eni'?j—i _ jT.dU_(E)dT, (1.20)
T n

Dabei ist Tmin der minimale Energielbertrag, der nétig ist, um ein Atom von seinem
Gitterplatz zu stoRen. Durch viel Mathematik und die Wahl dimensionsloser Energie- und
Langenvariablen sund p:

M; - M,
€= 5
M;+M, Z;Ze

-und p, =L-n, -4z MM
i t

(1.21)

lasst sich der nukleare Energieverlust (de/dp), fur beliebige Projektil-Target-Kombinationen
darstellen — siehe Abbildung 1.6. Ebenfalls dargestellt ist der elektronische Energieverlust

(deldp)e, dieser variiert proportional zu +/E und dominiert ab Energien im MeV-Bereich.

S K= 0,2
d€ 0,4+ VL —g i
€
Ao / K=0,1
02k | Abbildung 1.6: nuklearer Energieverlust
’ Sn(¢e)=(deldp), und elektronischer Energie-
verlust S.(£)=(de/dp).. Die Proportiona-
. . . . litatskonstante K ergibt sich aus den
0 1 2 3 4 Massen und Kernladungszahlen von
Jg Projektil und Targetatom [Ronn03].

1.4 Modellierung des Sputter-Yields nach P. Sigmund

Das anfangliche Impulsubertrags-Modell fir die Zerstdubung von Festkorpern wurde 1957
von Henschke vorgeschlagen [Hens57]. Sigmund und Lehmann entwickelten das Modell
weiter. Die Sigmund-Theorie — ,,Collision Theory of Displacement, Damage, lon Ranges, and
Sputtering™ [Sigm72] — ist das Fundament der Sputter-Physik fiir nicht kristalline Materialien.
Im Laufe der Zeit wurden viele unterschiedliche theoretische Beschreibungen sowie
Computer-Simulationen entwickelt und ausgearbeitet, die alle auf dem Ansatz von Sigmund
beruhen.

Die Sigmund-Theorie beruht auf der linearen Boltzmannschen Transportgleichung und erfolgt
unter der Annahme einer auf Zufall beruhenden Abbremsung der lonen [Wei08]. Betrachtet
werden Verteilungsfunktionen statistischer Grofien, welche die rdumlichen und energetischen
Eigenschaften von Kollisions-Kaskaden in einem unendlich ausgedehnten Target beschreiben
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a) b)
Abbildung 1.7: a) P. Sigmunds 289 Publikationen zwischen 1962 und 2012 [Webo12];
b) Prof. Dr. Peter Sigmund beim Vortrag beim “International Symposium of Heavy lon Stopping 2011”
IMP, Academy of Sciences, Lanzhou in China.
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[Sigm69, Oech75]. Damit gelang es, den Sputter-Yield fiir einen weiten Bereich von lonen-
Energien und lon-Target-Kombinationen vorherzusagen. Es stellte sich heraus, dass der
Sputter-Yield proportional ist zu der Energie, welche die lonen an der Oberflache des Targets
deponieren.

Die Zerstaubung amorpher und polykristalliner Targets erfolgt nach Sigmund in der
folgenden Weise [Sigm69]: Ein einfliegendes lon der Energie Eq erzeugt im Target eine
Kaskade. Atome, auf die das lon durch Stol} genugend Energie Ubertragt, fuhren sekundére
StoRe aus und erzeugen so eine weitere Generation von angestoflenen Atomen. Das
einfliegende lon und/oder wenige energiereiche gestoliene Atome kdnnen nach einer Reihe
von StoRen durch die Oberfliche zurlckgestreut werden. Das Maximum der
Energieverteilung der gesputterten Atome und lonen liegt bei einer Energie, die viel kleiner
als Eq ist, denn die Pfade des lons und energiereicher Atome sind umgeben von ,,Wolken*
angestollener Atome und lonen geringer Kinetischer Energie. Diese haben eine kleine
Reichweite und kénnen den Festkorper nur verlassen, wenn sie sich innerhalb der ersten
wenigen Atomlagen unterhalb der Targetoberflache befinden. Der Sputter-Yield lasst sich
nach der Modellvorstellung von Sigmund vereinfacht in vier Schritten herleiten:

1.) Zuerst wird die Energie F(x, Eo, @) pro Léngeneinheit bestimmt, welche durch das lon
(Energie Eo, Einfallswinkel «) und durch energiereiche RuckstoRatome in der
Oberflachenschicht [x, x + dx] deponiert wird.

2.) Die deponierte Energie Fp(X, Eo, @) geht im Energieintervall [E, E + dE] auf die Zahl von
(6/7%)-[F(x,Eo,]/E?)dEdx Atomen Uber (E << Ej).

3.) Die Halfte dieser Atome bewegt sich mit isotroper Geschwindigkeitsverteilung in
Richtung Targetoberflache. Durch Integration Uber die Energie erhélt man die Zahl Ny der
Atome, die genug Energie hat, um die Oberfla&chenbindungsenergie W zu tiberwinden:

_L,FD(Xa Eq )

N
XTEZ W

dx. (1.22)
4.) Die mittlere Tiefe Ax, aus der die gesputterten Atome und lonen kommen, ist:
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0,415

Ax=—"20
nt'AZ

(1.23)
dabei ist n, die Anzahldichte der Targetatome. Diese mittlere Tiefe Ax ist so klein, (4,9 A fir
Kupfer) dass der Energieverlust auf dem Weg zur Oberflache vernachlassigbar ist. Damit
ergibt sich der Sputter-Yield fiir amorphe Targets:

1 Fp(x=0,Ep,a)

Y(Ep, ) =—
0 TEZ W

-AX. (1.24)

Hier ist der Sputter-Yield proportional zum Verhdltnis von deponierter Energie
Fo(x=0,Ep,a) zu Oberflachenbindungsenergie W [Sigm69, Oech75]. Die letztendliche
Berechnung des Sputter-Yields erfordert die Kenntnis der Funktion Fp(0,Eq, ). Sie lasst sich
zurlckfihren auf die Bremsleistungen (dE/dx), bzw. (dE/dx). fir elastische nukleare bzw.
inelastische elektronische StéRRe oder auf die entsprechenden Wirkungsquerschnitte S,(E) und
Se(E), die Gegenstand des vorhergehenden Abschnitts 1.3 waren. Sigmund vernachlassigte
elektronische Stol3e und erhielt

FD(X=O,E0,a)=&-(d—Ej =a-n;-S,(Ep). (1.25)
dax |

n,x=0

Im Ergebnis stimmt der Sputter-Yield, der durch die Sigmund-Theorie berechnet wird, fir
viele lon-Target-Kombinationen gut mit experimentellen Ergebnissen tiberein. Abbildung 1.8
zeigt die nach Sigmund berechnete theoretische Vorhersage zusammen mit experimentellen
Ergebnissen anderer Wissenschaftler [Sigm11].

30

Rl ) T LI T L T LS e 6

Xe" —» Cu a 25}~ 0 WEHNER et al. N

&= aa A - ® GUSEVA Kr*— Cu

O WEHNER et al. &
20 @ GUSEVA

201 O ALMEN et al. E

A DUPP et al.
O ALMEN et al.

IS; ® KEYWELL h
S 15}~ A DUPP et al. S

5H A
u’/ ° ,O/DAT'B
o R R T 107 " 102 103
107! 1 10! 102 103 E (keV)
E (kev}
30 T T T T
O WEHNER et al.
25/~ O YONTS et al. * I
® GUSEVA Ar=eC . . .
20l 0 ALMEN o ol _ Abbildung 1.8: S_putter-Y|eId S als Funktion
A DUPP ot al der lonenenergie fir das Sputtern von
S 15 = WEWSENFELD — Kupfer mit Edelgasionen. Die durch-
T SOUTHERN ot o. gezogenen Linien repasentieren zwei
o / ) 00000 7 Naherungen der Funktion Fp(Ey) der
k r deponierten Energie, die Punkte sind die
* zitierten Messdaten in  [Sigm69] und
ok T ETIEeY [Sigm11].
0! 1 1o 102 03

E (kev)

16



Fur das Energiespektrum der gesputterten Atome gilt nach Sigmund [Sigm87]:
E

mit dem Wirkungsquerschnittparameter m = 0,055. Misst man das Energiespektrum, so lasst
sich die Oberflaichenbindungsenergie W des Materials durch die Anpassung von
Gleichung (1.26) an die Messung bestimmen.

Y(E) (1.26)

Fur die Abhéngigkeit des Sputter-Yields vom Einfallswinkel « erhielt Sigmund [Sigm69] fiir

nicht zu groRRe Winkel
Y (0°
Y(a)= (Coia;f , (1.27)

f hdangt vom Massenverhaltnisses M{/M; von Targetatom und lon ab, fiir M{/M; < 3 ist f = 5/3.
Den Abfall des Sputter-Yields fur Winkel a> 75° wird dadurch erklart, dass die Abstoung
der einfliegenden lonen durch Oberflaéchenatome bei streifendem lonen-Einfall stark genug
ist, um das Eindringen der lonen ins Target zu verhindern. Wei et al. [Wei08] entwickelten
Sigmunds Theorie weiter und erhielten eine Formel, welche auch den Abfall zu «=90° hin
widerspiegelt:

Y(a) =C080{-€R§.Sin2al20§p ’ (128)
Y (0°)

Dabei ist Rp, die lonenreichweite und ogp deren Streuung.

1.5 Simulation linearer Kaskaden

Neben analytischen Methoden l&sst sich die Wechselwirkung zwischen lon und Festkorper
mit Hilfe von Monte Carlo-Simulation modellieren. Wenn lonenmasse oder -energie klein
sind, oder wenn das Targetmaterial geringe Dichte hat, so sind der Energieverlust und die
Zahl der StoRe je Volumeneinheit entsprechend gering. In dieser Situation kann man den
elastischen Energieverlust und die daraus resultierenden Ph&nomene theoretisch sehr gut
modellieren und simulieren als lineare Kaskade unabhéngiger, zufélliger 2-Korper-StoRe.
James Ziegler et al. entwickelten seit 1983 die Programmgruppe ,,Stopping and Range of lons
in Matter” (SRIM) [Zieg12]. Ein Teilprogramm von SRIM ist ,, TRansport of lons in Matter*
(TRIM), das am weitesten verbreitete Simulationsprogramm fiir lineare Kaskaden. SRIM
ermoglicht auch analytische Berechnungen mit STOP, das PRAL (,Projected Range
Algorithm*) verwendet. Letzteres ermdglicht die Erzeugung genauer Daten gemal dem
Modell von Lindhard, Scharff und Schigtt (LSS) [Lind61,63]. Bei allen SRIM-Programmen
wird die Wechselwirkung zwischen lon und Atom mit abgeschirmten Coulomb-Potentialen
genahert. Dabei werden auch Austausch- und Korrelations-Wechselwirkungen zwischen
uberlappenden Elektronenhiillen sowie die Anregung von Elektronen und Plasmonen durch
das lon bericksichtigt. Dabei vernachldssigt SRIM Defekte, die durch elektronischen
Energieverlust bzw. durch die Anregung von Hullenelektronen entstehen. Mit TRIM kann die
Wechselwirkung von lonen mit Targets aus bis zu 8 Materialschichten simuliert werden. Die
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lonenenergie Eq kann zwischen 0.1 keV und einigen MeV liegen. TRIM berechnet Monte-
Carlo-StolRkaskaden, die resultierende 3D-Verteilung der lonen, das MaRR der Target-
Schéadigung und -Zerstdubung und den Sputter-Yield. lonisierung und Phonon-Erzeugung
lassen sich quantitativ bestimmen. Um die Berechnungen in Uberschaubarer Zeit durchfiihren
zu koénnen, werden bei TRIM folgende Annahmen gemacht [Pren99]:

o Das lon erleidet bindre nukleare StoRe, die seine Richtung &ndern.

o Zwischen StoRen bewegt sich das lon in geradlinigem, freiem Flug.

o Die lonenenergie nimmt durch nukleare Sté3e und elektronischen Energieverlust ab.

o Die Bewegung von Teilchen wird nur so lange verfolgt, bis die Teilchenenergie unter
einen benutzerspezifizierten Wert féllt oder bis das Teilchen das Target verlasst.

o Das Target wird als amorph betrachtet.

o Nuklearer und elektronischer Energieverlust sind voneinander unabhangig.

o Der nukleare Energieverlust erfolgt diskret, elektronischer erfolgt kontinuierlich.

o Es werden nur zentrale Zweikorperkrafte zwischen den wechselwirkenden Teilchen
betrachtet, so dass eine Reduktion auf ein Einkdrperproblem im Potential V(r) erfolgen
kann.

Diskrepanz zwischen den so simulierten und experimentellen Ergebnissen entsteht unter
anderem dadurch, dass TRIM alle Targets als amorph betrachtet, so dass Auswirkungen der
Kristallstruktur wie das im folgenden Abschnitt erlduterte Channeling auf’en vor bleiben.
Aulerdem eignet sich TRIM nicht zur Simulation der Endphase der Kaskade, wenn die
Teilchenenergien nicht mehr ausreichen, um ein Gitteratom von seinem Platz zu entfernen. In
dieser Phase dominieren Vielkorperstolie, fiir die TRIM nicht geeignet ist [Donn05].

1.6 Channeling

Bis hierher wurde das Targetmaterial als amorph betrachtet, und der Einfluss einer geordneten
Kristallstruktur wurde nicht berticksichtigt. Diese Arbeit behandelt experimentell zum groRen
Teil einkristalline Materialien, dabei hat die geordnete Gitterstruktur entscheidenden Einfluss
auf die Ergebnisse.

Das Channeling (deutsch: Gitterflihrungseffekt, Kanalisierung) — ist ein seit flnf Jahrzehnten
bekanntes [Rol59, Molc61, Alme61, Zsch64,65,66, Orlo03] und schon vor 100 Jahren von
Johannes Stark (in Bezug auf die Kanalisierung hypothetischer Réntgen-,,Lichtzellen®, [Star12])

Abbildung 1.9: Einkristall mit Diamantstruktur. Unter bestimmten Drehwinkeln stehen Kanéle offen, so
dass durch den Kristall ,gesehen” werden kann, unter anderen Drehwinkeln sind die Kanéle verdeckt.
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vermutetes physikalisches Phdnomen. Es bezeichnet das Eindringen und die weitere, gefiihrte
Bewegung eines Teilchens in einem Kanal. Als Kanéle bezeichnet man dabei linear oder
planar ausgedehnte Bereiche ohne Gitteratome, die in jedem regelméRigen Kiristallgitter
vorhanden sind. Daher ist das jeweilige Kristallgitter unter bestimmten Winkeln mehr oder
weniger ,,offen” fir einfallende lonen — siehe Abbildung 1.9. Man unterscheidet axiales
Channeling und planares Channeling, je nach dem, ob der lonenstrahl entlang
niedrigindizierten Kristallrichtungen oder Kristallebenen ausgerichtet ist [Mobe07]. Die
Kanalisierung verringert den Energieverlust der lonen, so dass diese tiefer in den Kristall
eindringen, und einen groRen Teil ihrer Energie erst in gréRerer Tiefe deponieren.
Insbesondere lassen sich die lonen durch Channeling tiefer in den Kristall implantieren, was
z.B. bei der Dotierung von Halbleitern genutzt wird. Abbildung 1.10 zeigt die Kalium-
Konzentration in einem Wolfram-Kristall, die sich nach Bombardierung des Kristalls in
<111>-Richtung mit 500 keVV Kalium-lonen ergibt. Dabei lassen sich drei Bereiche
unterscheiden: Im Bereich A zwischen 0 und 0,26 um befinden sich nicht kanalisierte lonen
ahnlich tief wie beim Beschuss eines amorphen Targets. Die weitaus meisten lonen sind im
Bereich C implantiert. Sie wurden bis zu ihrem Stillstand in Kanélen gefiihrt und befinden
sich in 0,73 um bis 0,94 um Tiefe. Im mittleren Bereich B befinden sich lonen, die nicht
sofort kanalisiert wurden, oder die ihren Kanal durch ein Streuereignis verlielen [Nast96].

Erste Indizien fur einen Einfluss der Kristallstruktur auf den Sputter-Yield fanden 1912 Stark
und Wendt [Star12]. Bei der Bombardierung eines Wismut-Kristalls mit 3 keV lonen
unterschied sich der Sputter-Yield bei zwei zueinander senkrechten Ausrichtungen des
Kristalls um den Faktor 3 [Starl2a, Roos81]. 1959 bzw. 1961 fanden Rol et al. und
Molchanov et al. bei der Bombardierung von (100)-Kupfer-Einkristallen mit Ar*-lonen und
Rotation des Kristalls ausgeprégte, breite Minima des Sputter-Yields bei den Einfallswinkeln
a=0° 35° und 55°, Molchanov auch bei 20° [Rol59, Molc61, Roos81]. Diese Winkel
entsprechen Ausrichtungen des lonenstrahls in die niedrigindizierten kristallographischen
Richtungen <100>, <211>, <111> und <411>.

Abbildung 1.10: Verteilung von 500 keV 1000 L

“’K-lonen, die in <111>-Richtung auf
einen Wolfram-Einkristall treffen.

A — lonen, welche die Struktur des
Kristallgitters nicht ,sehen”, verteilen sich
wie in amorphem Material.

B — lonen, die erst kanalisiert werden und
dann aus dem Kanal gestreut werden
(Dechanneling) und lonen, die erst nach
Abgabe von Energie kanalisiert werden,
dringen nicht so tief in das Material wie
lonen der Gruppe C.

C — lonen, die sich von Anfang an und bis
zum Schluss entlang Kanalen bewegen,
dringen weit in den Kristall ein.

100 —

I 'Amorphous'
Range
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Mashkova et al. fanden 1963, dass bei lonenbeschuss von Metalleinkristallen auch die
Sekundarelektronausbeute von der Orientierung des Kristallgitters relativ zum lonenstrahl
und vom Einfallswinkel des Strahls in Bezug auf die Probenoberflache abhéngt [Mash63,
Zsch64,66]. Dabei hdngen Sputter-Yield und Sekundarelektronausbeute qualitativ in gleicher
Weise vom Sputterwinkel ab, da die FIB-lonen sowohl fir den Abtrag des Materials als auch
fiir die Freisetzung von Sekundérelektronen verantwortlich sind. Einen weiteren Beleg fiir den
Einfluss der Kristallstruktur fand Wehner in der Winkelverteilung der von einem Einkristall
gesputterten Teilchen. Es fanden sich Maxima der Emission in die kristallografischen
Richtungen mit der groRten Packungsdichte [Wehn56].

Fliegt ein lon in einen Kanal ein, so sind nukleare StoRe mit Atomen stark reduziert. Im
Grenzfall (pure Channeling) gibt es keinen nuklearen Energieverlust, AE, =0, und die
Eindringtiefe Rch max(Eo) ist allein durch den elektronischen Energieverlust definiert [Brod11]:

Eo = AEe (Reh,max (Eo)) (1.29)

wobei auch der elektronische Energieverlust entlang der Kanéle verringert ist [Levi83]. Daher
kdnnen kanalisierte lonen viel tiefer in den Festkorper eindringen als nicht kanalisierte lonen.
Falls sie endlich einen ZusammenstoR erleiden, werden dabei ausgeloste Atome und
Elektronen Uberwiegend in der Tiefe des Kristalls absorbiert. Es wird weniger Volumen
abgetragen, die lonen- und Elektronen-Ausbeute ist erheblich reduziert, der Sputter-Yield
nimmt fir diese Ausrichtung des lonenstrahls (relativ zum Einkristall) ein Minimum an. Die
Reduktion der Energieverluste der kanalisierten lonen fihrt zur Steigerung der Rest-
lonenenergie selbst. Auch die Rickstreuwahrscheinlichkeit kanalisierter lonen ist erheblich
reduziert, héngt dabei aber von der Anzahldichte von Kristalldefekten ab.

Bei elektronenoptischen Untersuchungen kann Channeling ebenfalls eine grol3e Rolle spielen,
d.h. auch die Primarelektronen eines Elektronenstrahls bewegen sich entlang der Kanéle des
Festkorpers — entsprechend variiert der SEY mit der Orientierung der in der Probe
vorhandenen Kristallite. Die Folge ist eine Variation der Helligkeit der Kristallitenoberflache
bei ihrer Abbildung durch Sekundarelektronennachweis (siehe Bild 2.1c) und [Fran88,
Zaut92]). Der durch verschieden kanalisierende Kristallite sowie durch die Morphologie der
Oberflache verursachte Intensitatskontrast beim Nachweis sekundéarer Elektronen wird seit
Jahrzehnten in der Sekundarelektronenmikroskopie (SEM) benutzt.

1.6.1. Mechanismus des Channelings

Die Gitterfihrung von lonen wird durch die AbstolRung zwischen dem lon und den
regelmaRig angeordneten Gitteratomen hervorgerufen. Der Prozess ist in Abbildung 1.11 a)
illustriert, wobei die waagerechten Balken die Atomreihen darstellen. lon B tritt unter einem
kleinen Winkel relativ zur Achse eines Kanals in diesen Kanal ein. Indem das lon einer
Atomreihe nahe kommt, lenken diese Atome das lon durch AbstoRung wieder zur Kanalachse
hin. Daraufhin nahert sich das lon den Atomen an der gegenuberliegenden Kanalseite. So
oszilliert es hin und her, ohne einem Atom so nahe zu kommen, dass es aus dem Kanal heraus
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Abbildung 1.11: Mechanismus des Channelings [Nast96]. Die waagerechten Balken symbolisieren
Atomreihen. a) Fuhrung der lonen je nach Einfallsrichtung, b) — je nach Auftreffpunkt.

gestreut wirde. lon C, das unter einem kleineren Winkel in den Kanal eintritt, oszilliert mit
kleinerer Amplitude und gréRRerer Periode. lon A tritt unter zu groRem Winkel in den Kanal,
so dass es mindestens in diesem Kanal nicht gefuhrt werden kann. Wahrscheinlich trifft es
sehr bald auf ein Atom und eine Stol3kaskade beginnt. Ebenso ergeht es lonen, die in den
obersten Atomlagen ausreichend zentral auf ein Gitteratom stoRen, selbst wenn sie parallel
zur Richtung eines Kanals einfliegen, so wie Atom A in Abbildung 1.11 b).

Je groRer der Anteil der kanalisierten lonen ist, desto weniger lonen werden an oder nahe der
Kristalloberflache gestreut. Kanalisierte lonen konnen aber auf Atome auf
Zwischengitterplatzen oder auf andere Gitterdefekte treffen und aus dem Kanal heraus
gestreut werden (Dechanneling). Ein Teil diesen lonen wird in die Richtung Oberflache
zurlickgestreut und tritt nach erneutem Durchlaufen des Kanals wieder aus dem Kristall aus.
Die bewusste Ausnutzung der Ruckstreuung kanalisierter lonen hat sich als eine
ionenstrahlanalytische Methode zur Bestimmung der Zahl oder Dichte der Gitterdefekte bzw.
der Kristallqualitét einkristalliner Proben etabliert [Goet88, Gart97, Eich97].

1.6.2 Eindringtiefe von lonen mit und ohne Channeling

Fur niederenergetische lonen (Eo/M; < 100 keV/u) gibt es zwei Ansatze fir die Analyse des
elektronischen Energieverlusts: ein Ansatz von Firsov [Firs59], der andere von Lindhard und
Scharff [Lind65]. Beide Modelle liefern vergleichbare quantitative Ergebnisse fir den
Energieverlust von lonen durch Elektronen in amorphem Medium oder in Kristallen fur

kristallographische Richtungen ohne Channeling — sie sagen eine \/E-Abhéndigkeit des
Energieverlustes voraus:

CER_y E (1.30)
dx |
Hier ist dE der elektronische Energieverlust entlang des Wegelements dx der lon-Trajektorie.
E(x) ist die Energie des lons am Ort x, k ist ein materialabh&ngiger Koeffizient. Integrieren
von Gleichung (1.30) ergibt fir das den Einkristall durchquerende lon die analytische
Beschreibung der Anderung der lonenenergie durch inelastische StoRe:
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© dE 2 2
X(E) = !m =E\/E—O—E\/E (131)

Setzt man E = 0 ein, so erhalt man eine Gleichung fir die maximale Eindringtiefe Re max(Eo)
eines lons der Energie E fiir den Fall, dass keine nukleare Abbremsung erfolgt:

2
Re max (Eg) = X(E =0) = E\/E_O (1.32)
Aus den Gleichungen (1.31) und (1.32) folgt
AE(R) =2 R 1- R : (1.33)
EO Re,max(EO) 2Re,max(E0)

Dabei ist AEe(R) der ausschliellich elektronische Energieverlust zwischen der
Kristalloberflache und x = R. Zusétzliche Energieverluste durch nukleare Stof3e reduzieren
den Wert AE¢(R) und die Reichweite R™. Fir den allgemeinen Fall mit beiden
Abbremsmechanismen (nuklear und elektronisch) genlgt die maximale Eindringtiefe der
Gleichung [Brod11]:

Ramorph 1942nm (1.34)
Nt (z, +Zt 1keV 1u

1022 cm‘3

Dabei ist n; die Anzahldichte der Targetatome, Z; und Z; sind die Kernladungszahlen des lons
bzw. der Targetatome, M; ist die Masse des lons.

GemaR Gleichung (1.34) fanden Brodyanky at al. [Brod11] fiir 30 keV Ga*-lonen, die sich in
amorphem Eisen ausbreiten, Rmaxamorph = 185 nm. Fir den Fall reinen Channelings schatzten
sie die maximale Eindringstiefe von 30 keV Ga’-lonen, die senkrecht auf die (100)-Flache
eines Eisen-Einkristalls treffen, nach Gleichung (1.32) ab zu Rchannelingmax = Re,max = 609 nm
was immerhin 3,3 mal grofRer ist als Rmaxamorph-

1.6.3 Modellierung des Sputter-Yields mit Channeling

Die ersten Modelle zur Erklarung der experimentell gefundenen Minima des Sputter-Yields
bei Bestrahlung von Kupfer-Einkristallen mit Argon-lonen, die sich in Richtungen mit
niedrigen Millerschen Indizes ausbreiten, beruhen nicht auf Kanalisierung sondern auf der
Idee einer winkelabh&ngigen Transparenz [Flui62]. Diese wird als Kehrwert der
Wahrscheinlichkeit der Kollision des lons in den obersten 10 Atomlagen definiert. Dabei
werden die Atome als harte Kugeln aufgefasst. Der Radius der Kugeln ergibt sich durch
Anpassung an die experimentell bestimmten Breiten der Minima des winkelabhangigen
Sputter-Yields. Fir 20 keV Ar" — Cu schlossen Fluit et al. aus ihren Messergebnissen auf
einen Kugelradius von 0,36 A, das ist ein Zehntel der Gitterkonstanten [Flui62]. Die
Transparenz-Theorie liefert qualitativ richtige Ergebnisse in Bezug auf den Sputter-Yield. Sie
erlaubt aber keine konsistente Beschreibung der Yield-Abhangigkeit von der Energie
[Roos81], und sie erklart nicht, wie lonen in tiefere Schichten gelangen.
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Im Ansatz von Lindhard [Lind65] wird ein lonenstrahl, der unter einem Winkel v <y,

relativ zur Richtung einer Atomreihe in einen Kristall eintritt, zerlegt in einen ausgerichteten,
kanalisierten Strahl und einen nicht ausgerichteten, zufélligen ,,Strahl®. Der ausgerichtete
Strahl hat nur geringe Energieverluste, der nicht ausgerichtete Strahl verhélt sich ebenso wie
in amorphen Material.

Ein paar Jahre spéter verbindet Onderdelinden die Transparenztheorie mit der Lindhard-
Theorie. Die Grundannahme dieser Beschreibung besteht darin, dass lonen, die kanalisiert
werden, nicht zum Sputter-Yield beitragen, da diese lonen ihre Energie so tief im Kristall
abgeben, dass die vom lon ggf. zurlickgestoRenen Atome in der Tiefe des Kristalls verbleiben
[Onde66]. In der weiteren Entwicklung unterscheiden Francken und Onderdelinden zusatzlich
zwischen axialem und planarem Channeling [Fran70].

Das Channeling-Modell von Lindhard und Onderdelinden wird bis heute fur die Modellierung
experimenteller Ergebnisse verwendet [Paml90, Eich97, Kemp0l]. Das Modell ist
materialabhangig, fast parameterfrei und vorhersagekraftig. Die Varianten ohne und mit
Bericksichtigung des planaren Channelings werden zum Vergleich mit den experimentellen
Ergebnissen dieser Arbeit verwendet und im Detail in Abschnitt 2.7 prasentiert.

1.7 Temperaturspikes und Molekulardynamik-Simulationen

Wenn das lon masse- und/oder energiereich ist, wenn die Targetatome dicht gepackt sind, und
wenn die StoRe zwischen lon und Atomen in unmittelbarer rdumlicher und zeitlicher Né&he
erfolgen, so sind die StoRe tberwiegend nicht voneinander unabh&ngig. Statt einer linearen
StolRkaskade liegt eine nichtlineare Wechselwirkung hunderter oder tausender Atome vor. Sie
wird aufgrund der hohen auftretenden Energiedichte Energie- oder Temperaturspike genannt
[Ronn03] und lasst sich mit molekulardynamischen Methoden modellieren. Averbeck und
Ghaly untersuchen seit 1994 [Aver94, Ghal94,99] durch lonenbeschuss ausgelOste
StolRkaskaden bzw. Spikes in Einkristallen mit Hilfe extrem rechenaufwéndiger
Molekulardynamik-Simulationen (1 bis 6 Jahre CPU-Rechenzeit je Simulation)®. Weitere
wichtige Beitrdge machten Smith, Samela und Nordlund [Smit97 Same07, Same08]. Zur
Simulation der Vorgédnge im von einem Teilchen getroffenen Kristall werden die
Bewegungsgleichungen eines N-Korper-Systems (1 lon und N — 1 Atome) fir beliebig kleine
Zeitschritte numerisch gelost [Alle89]. Die einzige wesentliche dabei verbleibende
Unsicherheit betrifft das interatomare Potential [Donn05]. Anders als mit TRIM wird
untersucht, was geschieht, wenn die Energien der beteiligten Atome zu gering werden, um
weitere Atome von ihren Gitterplatzen zu stof3en. Eben zu diesem Zeitpunkt ist eine maximale
Zahl von Atomen in Bewegung. Die weitere Entwicklung des Systems wird verfolgt, bis die
Temperatur des betroffenen Targetbereichs wieder der angenommenen Umgebungstemperatur
entspricht, zumeist 0 K. Bei diesen Simulationen trifft das lon jeweils unter einem
Einfallswinkel « auf das Target, bei welchem Channeling unwahrscheinlich ist. Schon in der

* Simulationen im Energiebereich von 100 eV — 100 keV erfolgen mit Programmen wie MDRANGE [Nord95]
und MOLDYCASK [Diaz90].
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Abbildung 1.12: Bewegung von Gold-
Atomen in einem Au-Einkristall, der von
einem 10 keV Gold-lon unter dem
Einfallswinkel «=20° getroffen wird.
Gezeigt ist der Blick in die <100>-
Richtung zu sechs verschiedenen
Zeitpunkten [Aver94].

ersten Untersuchung von Averbeck at al. (1994), wo ein 10 keV Gold-lon auf einen Au(100)-
Kristall trifft, waren viele grundsatzlichen Trends ablesbar. In Abbildung 1.12 a) sieht man
Atome, die durch die StoRe des Gold-lons und der Gold-Atome untereinander von ihren
Gitterplatzen gestolRen und in Bewegung versetzt sind. Die betroffene Region heizt sich
schnell auf, dadurch wird eine Druckwelle erzeugt. Am Rand ist die Anzahldichte der Atome
erhoht, und weitere Atome werden von ihren Gitterplatzen gestoRen. Die Mitte weist erst eine
verringerte atomare Anzahldichte, dann einen Hohlraum auf (1 ps bis 4,3 ps, Bild b) und c)).
Tausende Atome bewegen sich stark ungeordnet und besitzen eine mittlere kinetische
Energie, die einer Temperatur von einigen 1000 K entspricht — man spricht von einem
Temperaturspike. Es handelt es sich um keinen Gleichgewichtszustand, man kann von einem
Phasentibergang sprechen und die sich bewegenden Atome als Flissigkeit ansehen. Mit der
zunehmenden Zahl der beteiligten Atome nimmt die mittlere Energie je Atom ab. Der
Hohlraum schlieBt sich wieder (Bild d)) und die Atome strémen als sich ausdehnende
Flussigkeit hoher Temperatur und hohen Drucks (mehrere GPa) in Richtung Oberflache.
AnschlieBend lassen Temperatur und Druck nach, die kinetische Energie wird durch die
Anregung von Gitterschwingungen abgebaut, und es erfolgt die Wiederverfestigung (Bilder e)
und f)). Wahrend sich die Grenzflache zwischen fester und flissiger Phase auf das Spike-
Zentrum zubewegt, wird die Kristallstruktur wiederhergestellt. Im Zentrum verbleiben einige
Punkdefekte (meist Frenkel-Paare®): es fehlen zur Oberflache geflossene Atome, die dort
adsorbiert wurden. Ahnliches fanden Ghaly et al. auch bei der Simulation der Bombardierung
von Pt(100) mit 10 keV Pt [Ghal99]. Es zeigten sich Unterschiede abhéngig von Tiefe des

* Ein Frenkel-Defekt entsteht dadurch, dass ein Atom seinen Gitterplatz verlasst und auf eine normalerweise
nicht besetzte Position im Kristallgitter wandert. Dadurch entstehen eine Leerstelle und ein Zwischengitteratom
— Frenkel-Paar, nach dem russischen Physiker Jakow lljitsch Frenkel benannt in 1926.
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Abbildung 1.13: Drei verschiedene, durch Molekulardynamik-Simulation erhaltene, jeweils zu zwei
Zeitpunkten dargestellte Ereignisse beim Beschuss von Pt(100) mit 10 keV Pt aus [Ghal99].

Spike-Zentrums unterhalb der Oberflache. Ist es tief im Kristall — Abbildung 1.13 a), so fliel3t
die atomare Flissigkeit nicht auf die Oberflache. An der Oberflache entstehen nur wenige
Leerstellen, denen entsprechen ahnlich viele adsorbierte Atome. Nur wenige Atome — etwa
ebenso viele wie TRIM simuliert — werden gesputtert. Wenn sich das Spike-Zentrum nahe zur
Oberflache befindet (Abb. 1.13 b)) gelingt ein Teil der flissigen Phase auf die Oberflache;
dort bleiben beim Wiedererstarren viele (~150) adsorbierte Atome. Der Sputter-Yield fur Pt
steigt dabei von 3 auf 5. Befindet sich das Spike-Zentrum noch néher zur Oberflache —
Abb. 1.13 c) - so reifit die erzeugte Druckwelle die Oberflache auseinander, es kommt zu
einer Mikroexplosion. Dadurch entsteht ein Krater. Sein VVolumen entspricht einigen hundert
Atomen, die sich tberwiegend als adsorbierte Atome in der Umgebung wieder finden, einige
Dutzend werden gesputtert. Solche Mikroexplosionen bestatigen Rastertunnelmikroskop-
Beobachtungen von Teichert et al. [Teic94] an Pt(111).

Das Auftreten der verschiedenen Mechanismen hangt vom lon und seiner Energie, vom
Target-Material und dessen Schmelzenergie ab, allgemein von der lon-Target-Kombination
[Nord98,99]. Ist die Bremsleistung gering, so kommt es bevorzugt zu linearen Kaskaden. Bei
groRerer Bremsleistung treten bevorzugt Temperaturspikes auf, wobei es auch zu
Mikroexplosionen kommen kann, wenn die Energie nahe der Oberflache deponiert wird, und
wenn das Volumen des Korpers im flissigen Zustand grofer als im festen Zustand ist.
Simulationen mit Kupfer, Nickel und Wolfram zeigen keine Mikroexplosionen, sondern das
FlieBen von Atomen auf die Oberflache. Bei Simulationen mit Si- und Ge-Targets werden
Temperaturspikes erzeugt — es flieBen aber keine Atome auf die Oberflache, da die flissige
Phase eine hohere Dichte hat als der Festkorper, so dass kein Uberdruck entsteht.
Simulationen an Kupfer und Nickel zeigten einen weiteren Effekt: Bei der Expansion eines
Temperaturspikes erfolgt eine koharente Verschiebung eines umfassenden Kristallstlicks (z.B.
ca. 2000 Cu-Atome) um eine Atomlage Richtung Oberfldche [Ghal99, Nord99].
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Trifft ein lon der Energie Eo auf den Festkorper und I6st darin eine StolRkaskade bzw. einen

Temperaturspike aus no Teilchen aus, so Ubertragt und verteilt es seine Energie auf die

Targetatome des Volumens V cascaderspike=Vess. Ob das Volumen schmelzen kann, hangt ab von

der mittleren Ubertragene Energie 2 je Targetatom:
Eo .

No 'Vc/s

(1.35)

Schmelzen ist moglich, wenn Q groRer ist als die Mindestenergie, die jedem Atom daftr
zugeflhrt werden muss:

Q> Qy +Qy. (1.36)

Dabei sind Qn und Qy die erforderlichen Warme- und Phasentibergangsenergien. Allerdings
ist Vs nicht einfach zu bestimmen. Nimmt man vereinfachend an, dass das Volumen
kurzzeitig schmilzt und zylindrische Form hat, so ist der Radius r¢s dieses Volumens

= Fo . 1.37
Iess \/TC‘ n, (Qh T th) ( )

Dabei ist Fp die entlang der Bahn des lons deponierte Energie (je Lageneinheit), n; ist die
atomare Anzahldichte des Targets. Im Beispiel aus Abbildung 1.12 ist ein Volumen von
100 nm* mit 4 nm Radius betroffen.

Die Erwérmung beim FIB-Sputtern beschrankt sich auf die Region, welche von der
StolRkaskade bzw. dem Temperaturspike definiert ist. Wird mit einem schnell rasternden FIB-
Strahl gearbeitet mit einer lokalen Einwirkdauer (engl.: dwell time) in der GrdRenordnung
von Mikrosekunden, kann man die Erwdrmung der gesamten gesputterten Flache fir die
meisten Materialen vernachléssigen. Das gilt aber nicht fir den Fall des durchgehenden
Sputterns mit breitem Strahl [Aver94, Gian05].

1.8 Temperaturabhangigkeit des Channelings

Mit Hinblick auf die Ergebnisse molekulardynamischer Simulationen sind Beobachtungen
des temperaturabhangigen Channelings von Sommerfeldt et al. [Somm71] bemerkenswert.
Ein Ge-Einkristall wurde um die <112>-Achse gedreht und mit Ne*-, Ar'- und Kr*-lonen
jeweils bei verschiedenen Targettemperaturen zerstaubt. Fir jede lonensorte zeigt der SE-
Yield oberhalb einer Ausheiltemperatur eine Winkelabhéangigkeit infolge von Channeling.
Unterhalb dieser vom Edelgastyp abhangigen Ausheiltemperatur wird das Target
amorphisiert; d.h. der SE-Yield wichst monoton mit dem Einfallswinkel. Der Ubergang des
Targets aus dem kristallinen in den amorphen Zustand erfolgt jeweils in einem
Temperaturintervall von ca. 50 K. Diese Beobachtungen lassen sich in Anlehnung an die
Ergebnisse der Molekulardynamik-Simulationen so deuten, dass sich im Kristall bei
ausreichender Targettemperatur unter lonenbeschuss entlang der lonentrajektorien
Hitzespikes entwickeln, so dass lokales Schmelzen auftritt. Anschlielend findet der Kristall
erstarrend zuriick zur Einkristallstruktur; er heilt aus, wobei nur wenige Kristalldefekte
zurlickbleiben. Ist die Targettemperatur zu gering, so reicht der Energieverlust des lons in der
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Regel nicht aus, um Hitzespikes zu verursachen und den Kristall lokal schmelzen zu lassen.
Dann verbleiben die durch die StoRkaskade deplazierten Atome an ihren neuen, ,falschen*
Platzen, und der Kristall wird amorphisiert.

1.9 Sekundéarelektronen-Yield

Wird eine Oberflache mit lonen oder Elektronen bombardiert, so kénnen Elektronen aus der
Oberflache emittiert werden. Sind die bombardierenden Teilchen Elektronen, so werden diese
als Primarelektronen bezeichnet, die emittierten Elektronen mit Energien Esg < 50 eV werden
in beiden Féllen Sekundarelektronen (SE) genannt. Trifft ein geladenes Teilchen auf einen
Festkorper, so Ubertragt es Energie auf die Elektronen im Festkorper durch StéRe mit
Elektronen, durch inelastische Stoe mit Atomen (elektronische Anregung oder lonisierung)
und in Metallen auch durch Anregung von Plasmonen. Die Energie der bei lonisierungen
freigesetzten Elektronen kann ausreichen, damit sie den Festkorper als Sekundérelektronen
verlassen. Die Anzahl der emittierten Sekundarelektronen je einfliegendem Teilchen heif3t
Sekundarelektronen-Yield bzw. -Ausbeute (engl.: Secondary Electron Yield, SEY).

Der SEY héngt ab von Art und Energie der einfliegenden Teilchen, vom Targetmaterial, von
der Einfallsrichtung relativ zur Oberflache und zur Orientierung des Kristallgitters sowie vom
Abstand der getroffenen Elektronen zur Oberflaiche. Die Energieverteilung der
Sekundarelektronen, die mit einem Primarelektronenstrahl aus der Targetoberflache geldst
werden, zeigt die Abbildung 1.14.

Wenn nicht Elektronen sondern lonen auf die Oberflache eines Festkorpers treffen, kénnen
SE durch zwei Mechanismen emittiert werden — aufgrund potentieller oder kinetischer
Emission. Bei potentieller Emission wird das lon Auger-neutralisiert, und ein
Sekundarelektron wird emittiert. Die Ausbeute dieses Prozesses sattigt bereits bei kleinen
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Abbildung 1.14: Schematische Darstellung des Elektronen-Energiespektrums, das sich unter dem
Beschuss von Primérelektronen mit einer Energie von einigen keV ergibt. Neben Sekundéarelektronen
(SE) mit Esg <50 eV treten Auger-Elektronen (AE) und riickgestreute Elektronen (BSE) auf, darunter
solche mit geringem Energieverlust (LLE: Low-Loss Electrons) und elastisch gestreute Elektronen.
Nach [Seil83, Reim98].
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Energien E <100eV [Kish73]. Die kinetische Emission wéchst hingegen (so wie der
elektronische Energieverlust) mit zunehmender Teilchenenergie, so dass sie beim Beschuss
des Targets mit z.B. 30keV Ga'-lonen dominiert. Die kinetische Emission von
Sekundarelektronen erfolgt infolge der Anregung von Elektronen des Leitungsbandes durch
Stol3, sei es des lons, eines vom lon zurlickgestoBenen Atoms oder eines anderen, schon
angeregten Elektrons. Aufgrund der anderen Anregungsprozesse unterscheidet sich der SE-
Materialkontrast bei FIB-Anregung von dem in SEM [Ishi02], z.B. gibt es weniger Kontrast
aufgrund von Flachenneigung oder Abschattung. Des Weiteren héngt der SEY von der
Ordnungszahl Z, des Targetmaterials ab. Wenn Ga*-lonen leichte Targets bombardieren, wird
ein groRer Teil der lonenenergie durch StoRe riickgestreuter Atome an Elektronen abgegeben.
Schwerere Targetatome vermehren die Sekundérelektronen durch den Kaskadenprozess und
Ubertragen nur wenig Energie direkt an Elektronen [Ohya03,03a]. Generell sinkt der SEY mit
wachsenden Z;, wenn mit Ga’-lonen bombardiert wird — wohingegen der SEY bei Beschuss
mit Elektronen mit Z; wéchst.

Damit ein angeregtes Elektron schlielRlich als Sekundarelektron aus dem Festkorper in das
Vakuum austreten kann, muss es die Potentialbarriere an der Oberflache, die sogenannte
Austrittsarbeit W (engl.: work function), Gberwinden, die bei Metallen ca. 4-5 eV betréagt. Die
Austrittsarbeit hadngt sowohl vom Material als auch von der genauen Beschaffenheit der
Oberflache (Sauberkeit, Rauhigkeit, Kristallflache) ab und hat einen starken Einfluss auf den
Sekundarelektronen-Yield.

Fur amorphe Materialien ist der SEY nach Sternglass umgekehrt proportional zum Kosinus
des Einfallswinkels [Ster57, Inai07, Cast11]. Der Verlauf dahnelt dem vom Sputter-Yield Y (o)
(siehe Abb .1.2) und hat einen Maximum bei «~ 80°. Fir kristalline Materialien weist der
SEY Minima entlang der niedrigindizierten kristallographischen Richtungen bzw. Ebenen
auf. Der Sekundarelektronen-Yield steigt mit der Targettemperatur und mit der Energie der
einfallenden lonen [Brus85].

Fur qualitative Untersuchungen von mikro- und nanostrukturierten Objekten stellt der
Nachweis von Sekundérelektronen eine schnelle und anschauliche Methode dar. Werden
Sekundarelektronen als Werkzeug fir Materialuntersuchungen eingesetzt, so spielen der
Zustand der Oberfl4che und das VVorhandensein oder die Abwesenheit einer Oxidschicht eine
wichtige Rolle. Die Sekundarelektronen mit einer Energie von einigen Elektronenvolt sind die
wichtigste und meistgenutzte Informationsquelle. Sie werden typischerweise mit einem
Everhart-Thornley-Detektor detektiert. Aufgrund ihrer niedrigen Energie kommen sie aus den
obersten Nanometern der Oberflache und bilden die Topografie des Targets ab. Das Volumen,
in dem der groRte Teil der SE generiert wird, ist vergleichsweise klein, deswegen erlauben
SE-Bilder eine Auflésung von wenigen Nanometern.
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1.10 FIB

Das Werkzeug dieser Arbeit, die Maschine der
Materialstrukturierung, die zugleich visuelle Information
Uber die Ergebnisse der Wechselwirkung mit dem
Targetmaterial erzeugt, ist der Fokussierte lonenstrahl bzw.
die FIB-Anlage. Mit dem lonenstrahl kann man drei-
dimensionale Mikro- und Nano-Objekte abbilden, erzeugen,
auBerlich und innerlich modifizieren. Dabei kommen
beinahe jede Art von Festkdrpermaterial und eine Vielzahl
von Geometrien in Frage. Erweiterungen des Spektrums der
Madglichkeiten ergeben sich durch die Belichtung von
Photolack [Hill01], gezielte lonenimplantation und
Durchmischung [Fass08] sowie durch die lokale Deposition
von Material Uber ,,Precursor-Gase* [Ta090].

Ausschlaggebend fir die Geschichte des FIBs war Albert
Crewes Entwicklung einer Feldemissions-Elektronenquelle
in den 1960er Jahren [Crew68]. Mit dieser ersten
Punktquelle wurde sein Rastertransmissionselektronen-
mikroskop das hochstauflosende zur damaligen Zeit.
Riccardo Levi-Setti, parallel mit Jon Orloff und Lynwood
W. Swanson, setzten Crewes Idee fort, indem sie
Feldemissions-lonenquellen auf Basis von ionisiertem Gas
einsetzten [Levi74, Esco75, Orlo75]. Der erste FIB mit
flissiger Metallionenquelle (engl.: Liquid Metal lon Source,
LMIS) wurde von R. L. Seliger at al. 1978 konstruiert
[Seli79].

Heute ist die Fertigung kommerzieller FIB-Anlagen
weltweit verbreitet. Sie werden hergestellt von JEOL und
SII' NanoTechnology in Japan, FEI Company und
Schlumberger in USA, TESCAN in Tschechien und Orsay
Physics in Frankreich. Einen Uberblick tber Physik und
Technologie fokussierter lonenstrahlen hoher Aufldsung
bietet J. Orloff in [Orlo93].

1.10.1 FIB-Aufbau

Die typische FIB-Anlage besteht aus Vakuumsystem,
Vakuumkammer, flussiger Metallionenquelle, lonenséule,
Probentisch, dem Detektor, und der elektronischen Hard-
und Software zur Signalverarbeitung. Die lonenoptik einer
FIB-Séule besteht aus rein elektrostatischen Elementen.

—Ga+—IonenqueIIe

— Kondensor

— OktUpol-Stigmator

) - Objektiv

Abbildung 1.15: Aufbauschema
der lonenséule und Foto der
FIB-Anlage Seiko SMI-8300.
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I, : Heizstrom
U, : Heizspannung

I : Extraktionsstrom =
U, : Extraktionsspan.
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Abbildung 1.16: Schema einer LMIS. Die Quelle liegt an dem Hochspannungspotential U, an der
Nadelspitze bildet sich ein Taylor-Gilbert-Konus aus [Boch12].

Magnetische Linsen wie in Elektronenmikroskopen werden nicht verwendet aufgrund der im
Vergleich zu Elektronen 125000-fach groReren Masse der Ga'-lonen. Fiir die Experimente
dieser Arbeit wurde ein japanisches Single Beam Seiko SMI-8300 mit vertikaler lonenséule
eingesetzt. Abbildung 1.15 zeigt das Bauschema der lonensdule und ein Foto der Apparatur.
Ganz oben befindet sich die Fllussigmetall-lonenquelle (LMIS), die zur Erzeugung eines
lonenstrahls erforderlich ist [Forb97]. Die LMIS — siehe Abb. 1.16 — kann einen lonenstrahl
mit einem Durchmesser bis herunter zu 2 nm gewahrleisten. Dadurch wird es mdglich, mit
dem FIB Strukturen mit Nanometer-GroRen zu erzeugen. In einem beheizbaren Tiegel aus
Wolfram befindet sich Metall, Legierung oder Eutektikum niedriger Schmelztemperatur Ty,
[Swan94, Bisc00, Tond05]. Heutzutage wird am meisten Ga mit T, =29,8°C verwendet.
Gallium als Metall fir die lonenquelle hat folgende Vorteile:

e Die niedrige Schmelztemperatur minimiert Reaktionen mit bzw. Diffusion von Nadel-
Material.

e Der niedrige Dampfdruck bewirkt eine geringe Fluchtigkeit und flihrt zu einer langen
Lebensdauer der Quelle von bis zu 1500 Stunden bei guter Vakuumvertraglichkeit.

e Die niedrige freie Oberflachenenergie begunstigt die Viskositat auf der Wolfram-
Oberflache.

e Die Emissions-Charakteristik ermdglicht eine hohe Winkelintensitat mit Kkleiner
Energie-Bandbreite.

Durch den Tiegel hindurch geht eine Nadel aus Wolfram oder Molybdéan. Das flussige
Gallium benetzt die Nadelspitze, die typischerweise wenige Mikrometer Krimmungsradius
hat. Die Ga-Atome werden aus der Spitze abgeldst durch Anlegen der Extraktorspannung von
einigen kV zwischen Nadel und Extraktionsblende. Es bildet sich eine Spitze aus flussigen
Metall aus — ein Taylor-Gilbert-Konus mit einer effektiven Emissionsspitze von einigen
Zehntel Nanometern Durchmesser [Hill0O1]. Zusatzlich wird das Abldsen der Atome durch
Heizen des Metalls begiinstigt. Die hohe elektrische Feldstarke 10'° V/m, die sich an der
Spitze ausbildet, ionisiert die Ga-Atome durch einen quantenmechanischen Tunnel-Prozess
[Gome6l, MUll69]. Eine genaue Analyse des Emissionsverhaltens von Flissigmetall-
lonenquellen findet sich z.B. bei Hillmann [Hill01].
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Der Anteil der ionisierten Ga-Atome, der durch die Extraktionsblende kommt, bildet einen
stetigen lonenstrom, der durch die lonensédule auf die Probe fokussiert wird. Durch das
elektrische Feld zwischen lonenemitter und geerdeter Lochkathode werden die extrahierten
Ga'-lonen in der Saule beschleunigt. Es gibt zwei jeweils aus drei runden Elementen
bestehende elektrostatische Linsensysteme, den Kondensor und das Objektiv. Der Kondensor
parallelisiert den aus der lonenquelle kommenden divergenten Strahl und bestimmt Gber die
Breite des Strahls in der Blendenebene den Strahlstrom. Das Objektiv fokussiert den Strahl
auf die Probenoberflache. Der Beam Blanker verhindert unerwiinschtes Sputtern des Targets
durch zeitweilige Ablenkung des Strahls aus der Mitte der Sdule, so dass keine lonen die
Probe erreichen. Dies geschieht ebenfalls elektrostatisch und erlaubt hohe
Ablenkgeschwindigkeit. Die Blendenebene verfiigt Gber vier Blenden mit Durchmessern von
40 um, 75 um, 150 pum und 300 um, diese ermdglichen fir verschiedene Anwendungen die
Kontrolle der Glte der Abbildung bzw. die Variation der Stromstérke. Der lonenstrom kann
von wenigen pA bis zu pA gewahlt werden. Um einen die lonenoptik begleitenden Bildfehler
— den Astigmatismus — auszukorrigieren, ist der Stigmator in den Strahlengang eingebaut.
Dies ist ein elektrostatischer Oktupol mit manuell einstellbaren elektrischen Feldern. Die
Ablenkeinheit (Deflektor) dient schlieBlich zur Bewegung des Strahls Uber die
Probenoberflache.

Die Strahlkorrektur, d.h. die Optimierung der Fokussierung des lonenstrahls, wird auf einem
Testfeld auf der Probe durchgefiihrt. Das Sekundarelektronenbild wird kontrolliert und die
Schérfe des Bildes wird optimiert durch die Zentrierung der Blende und des Kondensors und
durch Variation der Spannungen an Objektivlinse, Stigmator und Kondensor. Ebenso missen
Bildfeldgrolie und Bildfelddrehung tberprift werden. Die Bildfeldgrofie ist vom Abstand der
Probenoberflache von den Ablenkplatten des Deflektors abhéngig und wird mit zunehmender
Distanz groRer.

Als SE-Detektor wird ein Everhart-Thornley Detektor verwendet, bei dem die Elektronen auf
einem auf +10 kV (relativ zur Probe) liegenden Leuchtschirm Lichtblitze ausldsen; letztere
werden mit einem Photomultiplier in ein elektrisches Signal gewandelt. Der Detektor ist unter
dem Winkel 45° zur lonensdule ausgerichtet und weist die Sekundérelektronen nach, die aus
der vom FIB getroffenen Targetoberflache emittiert werden. Die Elektronenemission wird
analog zu einem Rasterelektronenmikroskop genutzt, um die Probenoberflache abzubilden
[Raff06]. Die rasternde Bildaufzeichnung gibt eine direkte Riickmeldung Gber die Strahlform
und die Fokussierung wéhrend das Signal im TV-Modus in Echtzeit auf Bildschirm
Ubertragen wird. Dabei ist zu bedenken, dass diese Art der Bilderzeugung mit fortlaufender
Zerstaubung und Veranderung des beobachteten Kérpers verbunden ist.

Die Beschleunigungsspannung fiir Ga’-lonen kann zwischen 5 kV und 50 kV variiert werden.
Der minimal erreichbare Fokusdurchmesser betrdgt 15 nm bei 2 pA lonenstrom. Fur alle
Experimente dieser Arbeit betrug die Strahlenergie 30 keV. Die FIB-Anlage verfugt tiber eine
groRe Vakuum-Hauptkammer und eine kleine Vorkammer, durch die der zeitsparende
Transfer von unter 1 cm hohen Proben mdglich ist, ohne die Hauptkammer zu beliiften. Das
Gerét ist mit einem motorisierten 5-Achsen-Tisch fur 5-Zoll Proben ausgeristet. Der
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maximale Kippwinkel des Probentischs relativ zur Horizontalen betragt 60°. Der Druck in der
Kammer und in der lonensaule betragt 10°Pa und wird durch den Einsatz zweier
magnetgelagerter Turbomolekularpumpen erreicht.

1.10.2 Abbilden und Strukturieren mit dem FIB

Sowohl bei der Erzeugung von Abbildungen als auch beim Strukturieren mit dem
fokussierten lonenstrahl gibt es zwei Aspekte, die beriicksichtigt werden missen:

1) Der mit dem FIB bestrahlte Korper wird an und unter seiner Oberflache verandert. Neben
der gewilnschten Wirkung, sei es eine Strukturierung durch Materialabtrag oder eine
Abbildung, entstehen notwendigerweise in bestimmten Ausmafen die folgenden Arten von
Bestrahlungsschaden:

Amorphisierung der Oberflache fihrt partiell zum Verlust der kristallinen Struktur.

lonenimplantation — Ga-Atome bleiben in der Probe und kdnnen eine Kkritische
Konzentration erreichen, so dass eine zweite Phase des Materials entsteht.

Gitterdefekte (Leerstellen, Zwischengitteratome und Dislokationen) werden erzeugt
und kdnnen die Materialeigenschaften beeinflussen.

Durch Hitzespikes und Mikroexplosionen kénnen hunderte bis tausende Atome auf
die Oberflache flieRen oder verschoben werden, und es kdnnen Krater entstehen.

2) Es gibt mehrere Faktoren, welche das Auflosungsvermdgen der Abbildung und der
Strukturierung limitieren:
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Aberrationen der ionenoptischen  Abbildung mit  zylindersymmetrischen
elektrostatischen Linsen begrenzen den kleinstméglichen Durchmesser des
lonenstrahls. Aufgrund der Geschwindigkeitsverteilung der lonen sind longitudinale
und transversale chromatische Aberration neben der sphérischen Aberration die
bedeutendsten Abbildungsfehler des FIB, da sie (anders als Astigmatismus und
Koma) auch dann auftreten, wenn die punktférmige lonenquelle auf der ,,optischen*
FIB-Achse liegt. Hinzu kommt der Astigmatismus, der bei dejustierter oder nicht
rotationssymmetrischer lonenoptik auftritt, wenn das lonenbundel schréag zur
optischen Achse verlauft. Je kleiner die Blendendffnung und damit der Strahlkegel
im Objektiv sind, und je geringer der Abstand eines strukturierten oder abgebildeten
Punkts zur Achse der FIB-S&ule ist, desto geringer wirken sich die Aberrationen aus,
und desto besser ist die Auflésung [Hill01].

Raumladungseffekt: Die Coulombabstof3ung der lonen untereinander fiihrt zu einer
longitudinalen und transversalen Geschwindigkeitsverteilung der lonen, welche den
Durchmesser der virtuellen Fl&che, aus der die lonen emittiert werden, auf ca. 50 nm
vergroRert (bei lonenstrémen > 40 pA noch mehr) [Hill01].

Eine zerstdrerische Wirkung hat Sputtern = Zerstduben schon dem Namen nach. Dies
ist eine fundamentale Begrenzung in Bezug auf die Abbildung und Erzeugung von
kleinsten Strukturen, denn das Tempo, in dem ein Objekt abgetragen wird, definiert



die Informations-Menge, die aus der Strahl-Probe-Wechselwirkung verfugbar ist.
Wenn sich auf der Probenoberflache ein kleines Objekt befindet, wird es oft weg
gesputtert, bevor es genug SE-Signal erzeugen konnte, um gesehen zu werden
[Orlo95, 03].

» Aufladung: Isolierende oder schlecht geerdete Materialen laden sich auf, wenn sie
mit geladenen Teilchen bombardiert werden. Dadurch entstehen elektrische Felder,
welche den lonenstrahl ablenken und die Qualitat des Strukturierens oder Abbildens
mit FIB negativ beeinflussen. Die Aufladung l&sst sich durch das Aufbringen diinner
Metallbeschichtung oder durch eine gute Erdung der Probe neutralisieren.

Die beste Auflosung, die sich gegenwartig bei der Abbildung mit sehr kleinem (~1 pA)
Galliumionen-Strom bei 30 keV erzielen lasst, liegt bei <2 nm [Orsal3]. Diese Zahl wachst
auf 5 bis 10 nm mit den typischerweise flr das Strukturieren verwendeten lonenstrémen von
10 pA bis 100 pA. Die Strukturierung in diesem GrolRenbereich ist nicht mehr durch den
Strahldurchmesser, sondern durch die laterale Verbreiterung bei der Wechselwirkung des lons
mit der Probe limitiert. Praktisch kdnnen Strukturen mit lateralen GroRen kleiner als 10 bis
15 nm nicht realisiert werden. Einen alternativen, noch sehr neuen Ansatz bei Bedarf an
Kleineren Strukturen bietet das seit 2007 verfiighare Heliumionenmikroskop (engl.: Scanning
Helium lon Microscope, SHIM). Das SHIM erreicht eine Auflésung von unter einem nm und
Strukturgréflen im sub-10 nm Bereich [Zeis13]. Die Sputterrate eines fokussierten
Heliumionen-Strahls ist aufgrund der geringen Masse der Heliumionen sehr viel geringer als
beim Ga'-Strahl. Somit ist er einerseits weniger zerstorerisch fiir die Probe, andererseits
erfordert das Strukturieren lange Rasterzeiten — einen Vergleich findet man in [Cohe08].

Fur die Planung und Gestaltung der Strukturierungen wurde der Layout-Editor eDraw 2 von
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Abbildung 1.17: a) Schematische Zeichnung des Sputterns mit dem FIB [Tsen04]. b) Die Bewegung
des lonenstrahls erfolgt entweder durch einfaches oder durch méanderférmiges Rastern. Letzteres
wurde fir alle Strukturierungen im Rahmen dieser Arbeit benutzt. Beim einfachen Rastern entsteht
eine unerwiinschte Vertiefung auf der linken Seite durch die Pausen wahrend des Beam Blankings.
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Nanonic verwendet. Mit Hilfe seiner grafischen Oberflache werden die Elemente, die
gesputtert werden sollen, festgelegt — Punkte, Linien, eckige oder runde Flachen. Dabei wird
der geometrische Arbeitsbereich definiert und die Reihenfolge, in der die einzelnen Elemente
strukturiert werden, wird bestimmt. Komplexere Layouts kénnen als Bitmap-Datei importiert
und anschlieBend in eDraw bearbeitet werden. Auch die Scanmethode, mit welcher der lonen-
strahl bewegt wird, wird angegeben. Der lonenstrahl kann im einfachen Linienscan oder
maanderférmig Uber die Probe bewegt werden — siehe Abbildung 1.17. Zudem kann eine zu
sputternde Flache mit einem einfachen Scan oder mit einem Vielfachscan abgetragen werden.
Die Gesamtdosis bei FIB-Strukturierungen im Rahmen dieser Arbeit wurde typischerweise in
Hunderten Zyklen mit einer geringen Flachendosis pro Zyklus verteilt, dabei rasterte der
Strahl feine Mdander (< 5 nm) mit hohem Strahltberlapp von Punkt zu Punkt ab.

Die Durchfuhrung des Sputter-Prozesses wird vom PC aus durch das Programm eLitho von
Nanonic [Nanol2] gesteuert. In eLitho werden die mit eDraw erstellten Layouts eingelesen
und die lonendosen (als Punkt-, Linien- bzw. Flachendosis) benutzerdefiniert zugeordnet. Das
Programm wirkt durch digitale Kommandos auf die Steuerungselektronik eLitho EK 04.
Dieses DSP-Gerdt erzeugt die erforderlichen Signalspannungen, die auf den Beam Blanker
und die Ablenkeinheit wirken und so den lonenstrahl steuern. AuBerdem verarbeitet eLitho
das Signal des Sekundarelektronendetektors, was die Arbeit mit FIB-Abbildungen in digitaler
Form ermdglicht. Abbildung 1.18 zeigt schematisch, wie Rechner, Steuerungselektronik und

die eigentliche FIB-Anlage zusammenwirken.
beam-hlankerl ! -;-

;|- scan coils I
e-detector |
PC with —p»| eLitho L F@r@day-cup : I:::}{ |

elLitho EK 04 | SEMFIB-cantrol ﬁ
contral-software electronics o Stage-control » or FIB

Abbildung 1.18: Schematische Darstellung des Zusammenwirkens von PC mit eLitho-Software, DSP-
Steuerungselektronik eLitho EK 04 und der eigentlichen FIB-Anlage [Nano12].

[Ogbada S

Gemessen an der sehr vielféltigen und spannenden Literatur konnten hier viele physikalische
und technische Grundlagen des Sputterns und des Strukturierens mit dem lonenstrahl nur
angerissen werden. Insbesondere die theoretische Beschreibung des Sputterns konnte noch
erheblich erweitert werden — jedoch ist dies in erster Linie eine experimentelle Arbeit. Einige
weitere grundlegende Aspekte, die sich im Verlauf der experimentellen Arbeit als wesentlich
herausstellten, werden in den folgenden Kapiteln vertieft, aulRerdem widmet sich das
Kapitel 3 den Grundlagen des Strukturierens von Siliziumnitrid-Membranen.
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Tapitel 2

Einfluss des Kristallgitters auf Sputter- und Sekundarelektronen-Yield

2.1 Motivation

Wie in Kapitel 1 dargestellt zeigt sich beim lonenbeschuss von kristallinen Materialien eine
deutliche Abhéngigkeit der Wechselwirkung von der Richtung der einfallenden lonen
bezogen auf das Kristallgitter sowie auf die lokale Oberflache. Die Winkelabhangigkeit der
Abtragsrate bzw. des Sputter-Yields fihrt bei der Strukturierung eines polykristallinen
Objekts mittels FIB zu Unterschieden in der Morphologie der Oberflache [Wagn90, Maye07].
Abbildung 2.1 zeigt ein Beispiel aus [Wend06] mit polykristallinem Kupfer. Es zeigen sich
trotz gleicher lonendosis deutliche Hohenunterschiede von 600 nm bis 700 nm zwischen den
verschiedenen Kristalliten des Materials. Gleichzeitig unterscheidet sich die jeweilige Textur
der Oberflache. Abbildung 2.1 c) zeigt eine FIB-Sekundéarelektronen-Aufnahme derselben
Probe. Die unterschiedliche Helligkeit der verschiedenen Kristallite deutet auf den Grund des
unterschiedlichen Abtrags: Je nach Kristallorientierung liegen zwischen den Atomen Kanéle
mehr oder weniger offen fir die einfliegenden lonen. Folglich unterscheidet sich die
Wechselwirkung zwischen den lonen und dem Kiristallgitter. Die lonen dringen mehr oder
weniger tief in den Festkorper ein und setzen eine dementsprechend unterschiedliche Anzahl
von Atomen und Sekundérelektronen frei.

Die Abbildung 2.1 ist gleichzeitig die Motivation fur diesen Teil der vorliegenden Arbeit — sie
zeigt sehr anschaulich, wie die Nichtberlcksichtigung der Kristallorientierung schnell zu
einem unerwinschten Ergebnis einer FIB-Strukturierung fuhren kann.

e b
a
d C
Bl 2um
a)

Abbildung 2.1: a) SEM-Bild einer Cu-Probe nach dem FIB-Sputtern mit homogener Dosis. Das Bild
zeigt sowohl verschiedene Kristallorientierungen als auch die Sputter-Textur der Probe. b) AFM-Bild
derselben Probe. Der Héhenunterschied zwischen verschiedenen Kristalliten betragt 600-700 nm, die
Rillentiefe in der Textur bis zu 80 nm. c) Dieses FIB-Bild zeigt die unterschiedlichen Helligkeiten und
somit den verschiedenen Sekundarelektronen-Yield der Kupfer-Kristallite [Wend06].
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Fur nicht- oder halbleitende Materialen steht zwar eine Reihe experimentell ermittelter
Abtragsraten zur Verfugung, und fir amorphe Materialien gibt es mit SRIM berechnete
Sputter-Yield-Werte, aber es sind nur wenige Untersuchungen des winkelabh&ngigen Sputter-
Yields bekannt. Zudem geben verschiedene Lehrbicher und Veréffentlichungen Sputter-
Yield-Werte an, die fehlerhaft sind bzw. einander widersprechen [Lesl94, Orlo03]. In der
Praxis der Materialbearbeitung mittels lonenstrahlen fehlt die konkrete und zuverlassige
Information Uber die GroRe des winkelabhdngigen Sputter-Yields fur die gangigen
kristallinen Materialien bei den Ublichen lonenenergien. Die Kenntnis des winkelabhéngigen
Sputter-Yields ist wesentlich fur die Kontrolle der Tiefe von Strukturen sowie fur die
Herstellung von Strukturen mit geneigten Flachen. Daher ist ein Ziel dieser Arbeit, eine in
jeder Dbeliebigen FIB-Anlage einfach anwendbare Methode =zur Bestimmung des
winkelabhdngigen Sputter-Yields zu finden. Diese Methode wird fur einige kristalline
Materialien erprobt, die Ergebnisse werden theoretisch eingeordnet und zur allgemeinen
Verfligung gestellt.

Prinzipiell soll es moglich sein, winkelabh&ngige Sputter-Yield-Werte zu ermitteln fiir alle
kristallinen Materialien des Periodensystems sowie fiir beliebige kristalline Legierungen und
Verbindungen. Daher ist die Schnelligkeit und einfache Anwendbarkeit der Methode wichtig.
Beispiele flr schon existierende, relativ aufwandige und daher zeitintensive Methoden zur
Ermittlung des Sputter-Yields sind die Bestimmung der Dicke einer mittels lonenstrahl
abgetragenen Schicht mittels ex situ Atomkraftmikroskopie [Lugs02, AdamO06, Horv07] und
mittels optischer Interferenz-Messungen [Adam03]. Diese Methoden erfordern aufRer der FIB-
Anlage zusétzliche Gerdte und einen Transfer der Probe; sie sind daher anfallig fir
Veranderungen und Beschédigungen der Probe zwischen Strukturierung und Messung. Es
gibt also Bedarf an einer in situ Methode, die das Sputtern einer Teststruktur, deren
anschlieende Untersuchung und die Erzeugung von Daten beinhaltet, so dass aus den Daten
der Sputter-Yield einfach bestimmt werden kann. Die Bedingung ,,in situ“ ist folglich eine
zusétzliche wichtige Forderung an die zu entwickelnde Methode.

FUr in situ Messungen ohne zusatzliche Gerate eignet sich in erster Linie der lonenstrahl
selbst oder ein Elektronenmikroskop, falls eines in die FIB-Anlage integriert ist. Durch
flachiges Abrastern der Probe werden mit Hilfe des vorhandenen Detektors fir
Sekundarelektronen Abbildungen der Probe erzeugt. Folglich sollte die zu sputternde Struktur
so gestaltet werden, dass ihre Abbildung mittels FIB oder SEM Rickschliisse auf den
(winkelabhangigen) Sputter-Yield erlaubt. Eine derartige Gestaltung wird in Abschnitt 2.2
vorgestellt.

Das Vorhandensein des SE-Detektors in der FIB-Anlage ermdglicht qualitative Messungen
des Sekundérelektronen-Yields. Quantitative Messungen erfordern allerdings einen speziellen
Detektor, der sémtliche Sekundarelektronen auffangen kann, und mit dessen Hilfe sich auch
das Energiespektrum der Sekundarelektronen bestimmen l&sst — zwei dafur konstruierte
Detektoren werden in Abschnitten 2.4.1 und 2.4.2 vorgestellt. Durch den Vergleich von SE-
und Sputter-Yield lasst sich ergriinden, wie diese Groflen zusammen héngen, und inwieweit
die Messung des SE-Yields die Messung des Sputter-Yields erganzen oder gar ersetzen kann.
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2.2 Methodik fur winkelabhangige Messungen des Sputter-Yields

Im Folgenden wird eine einfache, neue Methode fiir die quantitative Bestimmung des Sputter-
Yields als Funktion des Einfallswinkels o zwischen Oberflachennormale und lonenstrahl
vorgestellt. Kern der Methode ist, dass bei definiertem Einfallswinkel eine geeignete
Teststruktur in die Probenoberflache strukturiert und die Probe anschlielend um einen
definierten Winkel verkippt wird. Aus der mittels FIB beobachteten Parallaxenverschiebung
werden die Tiefe dieser Struktur und somit das abgetragene Volumen und schlielich der
Sputter-Yield bestimmt. Die Methode kann fir jedes beliebige einkristalline Target-Material
mit ebener Oberflache sowie fir verschiedene einfallende lonen und Energien angewendet
werden. Sie ist fir alle Einfallswinkel a < 90° praktikabel.

Fiur ebene Proben wird der Winkelbereich 0 < a<90° in zwei Teilbereiche unterteilt. Bei
kleinen Einfallswinkeln « < 15° erfolgt die Vermessung der gesputterten Struktur unter dem
Betrachtungswinkel g =a+45°. Dabei vereinfacht sich die Auswertung fur « = 0° wesentlich.
Fur Einfallswinkel o> 15° erfolgt die Vermessung der gesputterten Struktur unter dem
Betrachtungswinkel g =0°. Fur zylinderférmige, drehbare einkristalline Proben kann diese
Methode flr winkelabhangige Messungen des Sputter-Yields ebenfalls angewendet werden —
siehe Abschnitt 2.2.3 — allerdings ist dann der Einfallswinkel immer « = 0°, variiert wird nur
der Winkel ¢ zwischen dem lonenstrahl und einer ausgewahlten Kristallachse.

Die Strukturierung des Kristalls erfolgt bei allen Einfallswinkeln in gleicher Weise. Sie
besteht aus dem Sputtern der drei folgenden Elemente in die Materialoberflache:

e einer quaderférmigen Vertiefung (im Weiteren ,,K&stchen* genannt),
e einer ersten Linie, die durch die Mitte des Ké&stchens l&uft,
e einer zweiten Linie, die in bekanntem Abstand parallel zur ersten Linie verlauft.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden einige Materialen (Fe, W, Co, Pb, V, Si, GaAs, Graphit,
Permalloy etc.) untersucht, dabei wurde immer mit fokussierten Ga’-lonen der Energie
30 keV gesputtert. Abbildung 2.2 zeigt eine Skizze und zwei FIB-Aufnahmen einer in das
Targetmaterial (Silizium) gesputterten Struktur unter verschiedenen Winkeln. Das Kastchen
hat eine laterale GréRe von (3 x 3) pm?. Die Strukturierung eines Kastchens erfolgt mit einer
Flachendosis, die auf 200 Zyklen verteilt ist. Mit der Verteilung der Dosis auf viele Zyklen
tritt man der inhomogenen Redeposition der gesputterten lonen entgegen, die das
Messergebnis fir den Sputter Yield beeinflusst [Sant97, Vasio7].

Wenn die ganze Dosis in nur einem Zyklus auf die Flache deponiert wird, entsteht ein V-
Profil (siehe Abb. 2.3). So sind weder Tiefe noch Breite des Kéastchens sauber definiert.
Damit tberhaupt sinnvoll von einem ,,Kastchen* die Rede sein kann, und damit die Tiefe des
Ké&stchens verlasslich bestimmt werden kann, muss der Boden der Struktur eben sein. Genau
das erreicht man durch Aufteilung der Gesamtdosis auf viele Zyklen. So wird bei jedem
néchsten Zyklus das im vorhergehenden Zyklus redeponierte Material mit entfernt. Das ist
auch die typische Vorgehensweise beim Sputtern mit dem FIB. Nattrlich wird dabei ein
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3 um
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a) b) c)

Abbildung 2.2: a) Skizze der kastenférmigen Struktur zur Yield-Messung. b) FIB-Aufnahme der in
Si(100) gesputterten Struktur. Die erste Linie lauft iber die Mitte des Késtchens, ihr Abstand d zur
zweiten Linie ist bekannt. Die Struktur wurde gesputtert und das Bild wurde aufgenommen unter dem
Einfallswinkel «=0°. c) Diese FIB-Aufnahme derselben Struktur unter dem Betrachtungswinkel
3 = 45° ermoglicht die Bestimmung der Strukturtiefe, die proportional zur Gré3e des perspektivischen
Versatzes in der ersten Linie ist.

gewisser Anteil der lonen fiir das Entfernen des redeponierten Materials verbraucht und
nimmt daher nicht oder weniger am eigentlichen Materialabtrag teil. So spricht man hier vom
reduzierten Sputter-Yield. Flr die meisten Anwendungen ist das gerade die relevante Grolie.
Aullerdem wurde, um den Einfluss der zusétzlichen Redeposition vom und an den Rand des
Quadrates zu minimieren, die lonendosis immer so angepasst, dass die sich ergebende Tiefe
des Kastchens klein bleibt im Vergleich zu seiner lateralen Ausdehnung. Die jeweils
erforderliche Dosis wurde vor jeder Messreihe experimentell in Abhéngigkeit von Material
und Einfallswinkel bestimmt. Von Material zu Material sowie innerhalb einer Messreihe
variierte die Tiefe der Kastchen im Bereich von ein paar Hundert Nanometern, sie blieb
jedoch immer klein im Vergleich zur Kastchenbreite.

Nach dem Sputtern des Kastchens wurden beide Linien mit entsprechender Liniendosis in
einem Durchgang geschrieben. Die Menge des dabei redepositionierten Materials ist
vernachlassigbar klein. Der Abstand der Projektionen der beiden Linien auf eine zum
Strahl senkrecht stehende Ebene betrdgt d =5 um. Die erste Linie verlauft in der Mitte Uber
den Boden des Kastchens und auf der ungesputterten Oberflache rechts und links des
Késtchens. Da die Linie im ungesputterten Bereich hoher liegt als am Boden des Kastchens,
kommt es bei Betrachtung unter einem (ausreichend groRRen) Winkel zu einem
perspektivischen Versatz der Linie — siehe Abb. 2.2 c). Dieser Versatz ist die SchlusselgroRe,
die proportional zur gesuchten Tiefe der Struktur ist — je grof3er die Hohendifferenz ist, desto
groler ist der Versatz. Die zweite (untere) Linie dient der Kalibrierung der Langenskala:
Durch Vergleich mit dem bekannten Linienabstand kann durch trigonometrische
Betrachtungen aus dem Versatz die Hohendifferenz (Ké&stchentiefe) quantitativ bestimmt
werden.

Die experimentelle Bestimmung des Sputter-Yields lauft wie folgt ab: Zuerst wird die Probe
waagerecht ausgerichtet. Sie wird auflerdem in den nominellen Arbeitsabstand der FIB-
Anlage gebracht, der durch die ortsfeste Kippachse der Probenbiihne definiert ist. Da im
Unterschied zum SEM beim FIB meist keine automatische Anpassung der Langenskala bei
unterschiedlichen Arbeitsabstdnden erfolgt, ist nur in dieser Ebene die GroRe der gesputterten
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Abbildung 2.3: Einfluss der Zyklenzahl auf die Form der hergestellten Struktur (80 nm dicke
Kobaltschicht auf Siliziumsubstrat). Die langsame Schreibrichtung ist von oben nach unten. Fir alle
vier gesputterten Rechtecke betragt die Gesamtflachendosis 180 mC/cm?. Das erste Rechteck wurde
in nur einem Zyklus geschrieben, das zweite in 10 und die letzten beiden in 50 und 100 Zyklen. Das
erste und das zweite Rechteck weisen wegen Redeposition stark ausgepragte V-Profile auf [Stic07].

Strukturen kalibriert. Dann wird die Probenbuihne in die zu untersuchende Richtung gekippt
und die Struktur wird vollstandig unter dem Einfallswinkel « relativ zur Oberflachennormalen
der Probe gesputtert. Danach wird die Struktur unter einem anderen Betrachtungswinkel g
inspiziert. Fir Einfallswinkel a < 15° wird ein Betrachtungswinkel g = « + 45° gewahlt. Als
Beispiel kann wieder Abbildung 2.2 c) betrachtet werden: das Kastchen wurde unter a = 0°
geschrieben und das FIB-Bild unter g =45° aufgenommen. Dabei erscheint das Kastchen
gleich breit aber kirzer. Sehr gut zu sehen ist der Versatz S, der bei der Linie, die durch das
Kastchen verlduft, auftritt. Aus S werden die Tiefe des Kastchens und der Sputter-Yield
bestimmt. Die trigonometrischen Betrachtungen zur Berechnung der Kastchentiefe aus dem
Versatz S werden in den beiden folgenden Abschnitten vorgestellt.

Alle vorstehend aufgelisteten Schritte wurden stets mit FIB-Aufnahmen dokumentiert. Um
den Materialabtrag nach der eigentlichen Herstellung der zu untersuchenden Struktur zu
minimieren, wurde fur FIB-Aufnahmen der lonenstrom 2 pA gewahlt. Dieser Strom betragt
nur 1 % des Sputterstroms fur die Herstellung. Typischerweise ist der Messfehler, der durch
die FIB-Abbildungen entsteht, deutlich kleiner als der Fehler beim Ausmessen der
Ké&stchentiefe. Letzterer liegt haufig bei etwa 10 %. Um die Genauigkeit der Messung zu
erhdhen, wurden fur jeden Einfallswinkel immer vier K&stchen mit verschiedenen
Flachendosen respektive unterschiedlichen Tiefen strukturiert und ausgewertet, und die
Ergebnisse wurden gemittelt. Insgesamt hat man so eine universelle, anschauliche, einfach,
schnell und verlasslich durchzufihrende Methode zur Bestimmung des winkelabhangigen
Sputter-Yields mit Hilfe des FIB. Vorteile der hier vorgestellten Methode sind die
Schnelligkeit — die Analyse der Probe erfolgt unmittelbar nach der Strukturierung — und der
geringe zusétzliche experimentelle Aufwand, da nur die FIB-Anlage selbst und eine
Kippvorrichtung benotigt werden. Die Methode kann ohne Schwierigkeiten zur Vermessung
von Einkristallen in Form einer zylindrischen Kreisscheibe verwendet werden. AuRerdem
kdnnen Veranderungen an der Probe durch den Transfer an Luft ausgeschlossen werden.
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2.2.1 Winkelabhangige Messungen: Sputtern unter ¢ < 15°, Auswerten unter f = a + 45°

Die aus einem Kastchen und zwei Linien bestehende Struktur wird unter dem Einfallswinkel
a < 15° in die Probenoberflache geschrieben. Als nachstes wird die Probe um 45° gekippt.
Jetzt betrdgt der Kippwinkel g = a + 45° — siehe Abbildung 2.4. In dieser Position wird eine
FIB-Aufnahme der gesputterten Struktur gemacht. In dieser FIB-Aufnahme erscheint eine
Kantenldnge des Késtchens aufgrund der Neigung der Probe verkiirzt (siehe Abb. 2.2 c)).
AuBerdem erscheint ein Versatz bei der durch das Kéastchen laufenden, gesputterten Linie
(bzw. zwischen den Linienteilen, die sich innerhalb bzw. aullerhalb des Ké&stchens befinden).
Die Auswertung der FIB-Aufnahme erfolgt mit dem Programm ImageJ mit einer Genauigkeit
von 1 Pixel (ca. 10 nm). Dabei werden die Teillinien links bzw. rechts des Ké&stchens mit
einer Hilfslinie verlangert. Dann wird der Versatz S zur Teillinie am Kdstchenboden in Pixeln
gemessen. Aullerdem wird der Pixelabstand d der Teillinien auf3erhalb des Ké&stchens zur
zweiten gesputterten Linie bestimmt. In Abbildung 2.4 entspricht der Versatz S der Strecke
AK ; deren geometrische Lénge ergibt sich durch Vergleich mit d und dem geometrischen
Abstand 5um/cosa der beiden gesputterten Linien:
AK = S, 5“_m (2.1)
d cosa

Die gesuchte Kastchentiefe h ist mit der L&nge der Strecke BC identisch. Die Dreieck AABC
und AABK haben einen gemeinsamen Winkel y bei A. Da das Dreieck AABC rechtwinklig
ist, gilt »=90°- . Wendet man im Dreieck AABK den Sinussatz an, so erhalt man mit
p- a=45°:

AK BK BK —  AK-cosf

sin(f—a) sin(90°- ) cosp sin 45°
Betrachtet man nun das rechtwinklige Dreieck ABCK, so folgt
h=BC=BK.cosq = K COSf-cosa (2.3)

sin 45°

Abbildung 2.4: Schnittzeichnung einer unter dem
Einfallswinkel «<15° gesputterten und danach um
weitere 45° gekippten Teststruktur. S bzw. die Strecke
AK entsprechen dem Versatz der ersten Linie. Wenn AK
bekannt ist, kann die Tiefe der Struktur h ermittelt B = a+45°
werden.
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Setzt man dies in Gleichung (1.2) ein, so ergibt sich mit Gleichung (2.1) der Sputter-Yield zu

v n-e-AK-cosf _ni-e-cosf S 5um _
D-sin45° D-sin45° d cosa

(2.4)

Dabei entfallt im Z&hler der Faktor cosa, da die Neigung der Probenoberflache, die (auf den
nicht geneigten Fall bezogene) Flachendosis um eben diesen Faktor verringert. Die
eingestrahlten lonen verteilen sich auf eine Flache, die um den Faktor 1/cosa groRer ist als bei
nicht geneigter Oberflache. Fir o =0° und f = 45° wird das Dreieck AABC gleichschenklig,
dann ist die Kéastchentiefe h gleich der Lange der Strecke AK, und GlI. (2.4) vereinfacht sich zu

n-e-AK- n.-e

Y(ax =0°) =
( ) 5 5

%-5um. (2.5)

2.2.2 Winkelabhangige Messungen: Sputtern unter « >15°, Auswerten unter g = 0°

Abbildung 2.5 illustriert die Vorgehensweise fur die Messung des Sputter-Yields bei
Einfallswinkeln « >15°. Die bekannte Struktur wird im richtigen Arbeitsabstand unter
a>15° in die Probenoberflache geschrieben. Macht man nun eine FIB-Aufnahme der
Struktur, so erscheint das Kastchen quadratisch. Anschlielfend wird die Probe waagerecht
ausgerichtet, £ = 0°. In dieser Position wird eine weitere FIB-Aufnahme der Struktur gemacht,
die zur Auswertung dient. Dabei erscheint eine Kantenlédnge des Kastchens verlangert. Bei der
durch das Kastchen laufenden Linie tritt wieder ein Versatz S zwischen den Linienteilen
innerhalb und auBerhalb des Ké&stchens auf. S wird in Pixeln gemessen, ebenso der Abstand d
zur zweiten gesputterten Linie. In Abbildung 2.5 unten rechts entspricht der Versatz S der
Lange der Strecke AC. Diese ergibt sich durch Vergleich mit d und dem geometrischen
Abstand 5um/cosa der beiden gesputterten Linien zu

E P Ed =5um _ Ausmessen unter g = 0°
—— - | :
: q |
! '
b ;73 >
1 '
"7 AT/
S v
C

| A
]
|

puttern unter a >15°

- _-----m._--

L
A%

Abbildung 2.5: Skizzen und FIB-Abbildungen einer unter dem Einfallswinkel « > 15° gesputterten und
danach unter g=0° ausgewerteten Struktur. S bzw. die Strecke AC entsprechen dem Versatz der
ersten Linie. Aus dem Versatz S ~ AC kann die Kastchentiefe h ermittelt werden.
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c_S Sum . (2.6)
d cosa

Die Kastchentiefe h =BC ergibt sich aus der Definition des Kotangens unmittelbar zu
BC=h=AC-cote. (2.7)

Unter Berlicksichtung des Umstands, dass die Fldchendosis im Vergleich zu =0 um den
Faktor cosa verringert ist, (d.h. der Sputter-Yield ist um 1/cos« vergroRert) folgt:

_n-e-h n-e AC.Cosa _ n-e-AC

Y .
D D.cosa sina D sina

(2.8)

2.2.3 Messungen bei senkrechtem loneneinfall auf runden Einkristallen

Messungen des Sputter Yields bei Verkippung eines planen Einkristalls zeigen immer einen
Anstieg zu groReren Verkippungen hin. Dieser Anstieg ist aber keine Folge der kristallinen
Struktur sondern des zunehmend streifenden Einfalls der lonen. AuRerdem sind solche
Messungen praktisch auf Winkel bis ca. 80° begrenzt, da sonst der Messfehler zu groR wird.
Beide Effekte lassen sich vermeiden, wenn zur Untersuchung Einkristalle zylindrischer Form
verwendet werden, denen die Teststruktur auf die Mantelflache geschrieben wird. Zusétzlich
vereinfacht sich die Auswertung bei senkrechtem loneneinfall mit «=0 und g =45°, und
viele Probenbewegungen wie das Kippen und wiederholte Einstellen des Arbeitsabstands
ertibrigen sich. Konsequent ist, diese Tatsachen flr Sputter- und SE-Yield-Untersuchungen
vorteilhaft auszunutzen. Es ist moglich, in einem zylinderférmigen Einkristall eine zentrale
Offnung vorzusehen, so dass die Probe auf der Achse des Probenhalters fixiert werden kann.
Der Halter wird mit dem Probentisch des FIBs verschraubt und kann mitgekippt werden.
Beim Kippen andert sich die kristallographische Richtung bzw. der Winkel ¢ des lonenstrahls
relativ zu einer ausgewahlten Achse des Kristalls. Die Probenoberflache bleibt aber an der
gesputterten Stelle immer senkrecht relativ zum lonenstrahl — eine Skizze ist in Abbildung 2.6
zu sehen. Ferner wird die Messmethode wie in Unterkapitel 2.2.1 beschrieben angewendet.
Auf der flachen Seite des Einkristalls befindet sich eine kleine Kerbe (nach Identifizierung
durch Rontgenbeugung vom Hersteller angebracht), die eine der kristallographischen
Richtungen anzeigt und die Identifikation der Kristallorientierung vor Anfang der Messung
erspart. Also wird der Einkristall von einer bekannten bis zu einer gewinschten
kristallographischen Richtung um die zentrale Achse gedreht. Die Drehung fiir Sputtern des
Késtchens erfolgt in funf-Grad Schritten und es werden pro Winkel mindestens vier Késtchen
gesputtert. Fir die Auswertung wird der Einkristall um weitere 45° vorwarts gedreht.
AnschlieBend dreht man den Kristall um 40° riickwérts zum néchsten Sputterpunkt.

Ga'

Kerbe
=

—
Abbildung 2.6: Schematische Zeichnung eines
zylinderférmigen Einkristalls mit der Teststruktur. Die
Kerbe markiert eine bekannte kristallographische
Richtung.

Tx
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2.3 Methodik fur SE-Messungen

Trotz der relativ einfachen neuen Messmethode erfordert eine Messreihe zur Erfassung des
winkelabhdngigen Sputter-Yields einigen Arbeitsaufwand. Dabei verfligen FIB-Anlagen ber
Sekundérelektronendetektoren, deren Signale einfach und lickenlos als Funktion des
Einfallswinkels gemessen werden konnen. Der Vergleich von SE- und Sputter-Yield soll
daher zeigen, ob diese Grofen winkelunabhéngig proportional zu einander sind. Wenn das der
Fall wére, so konnte das Sekundéarelektronensignal auf den Sputter-Yield kalibriert werden,
und somit koénnte eine schnell durchfihrbare winkelabhéngige SE-Yield-Messung eine
zeitaufwéndige Sputter-Yield-Messreihe ersetzen. In diesem Abschnitt wird erldutert, wie
beim Sputtern mit fokussierten lonenstrahlen die Ausbeute an Sekundarelektronen
winkelabhdngig gemessen werden kann.

Wenn lonen auf ein Kristallgitter treffen, ziehen sie auf ihrer Flugbahn durch das Gitter
Elektronen elektrisch an und beschleunigen sie. Dabei geben die lonen je nach ihrer Energie
bzw. Geschwindigkeit und ihrem Abstand zu den Elektronen Energie ab. Insbesondere auf
Elektronen des Leitungsbandes kann geniigend Energie ibertragen werden, so dass sie nicht
mehr an den Kristall gebunden bleiben. AuRerdem werden mit den Gitteratomen, die durch
die lonen aus dem Kristallgitter herausgeschlagen werden, zusatzliche Elektronen freigesetzt.
Werden Elektronen nahe der Kristalloberflache freigesetzt, so treten sie Uberwiegend als
Sekundarelektronen aus dem Kristall aus. Hingegen werden in der Tiefe des Kristalls
freigesetzte Elektronen mit hoher Wahrscheinlichkeit wieder vom Kristall absorbiert. Folglich
variiert die Zahl der freigesetzten Sekundérelektronen mit der Tiefe im Kristall, in der die
einfallenden lonen ihre Energie tiberwiegend abgeben. lonen, die ihre Energie durch Stof3e an
der Oberflache abgeben, setzen dadurch Sekundérelektronen frei. lonen, die durch Channeling
tief in den Kristall eintreten, setzen zwar ebenfalls Elektronen frei, aber nur diejenigen dieser
Elektronen, die nahe zur Oberflache freigesetzt werden, konnen den Kristall als
Sekundarelektronen verlassen. Insofern erwartet man, dass der SE Yield in dhnlicher Weise
wie der Sputter-Yield durch Channeling beeinflusst wird, d.h. er sollte qualitativ in gleicher
Weise mit dem Winkel zwischen lonenstrahl und Kristallorientierung variieren [Brus85].

Der in der FIB-Anlage eingebaute Everhart-Thornley-Detektor ermdglicht eine sehr schnelle,
dafiir aber nur qualitative Sekundéarelektronen-Yield-Messung (SEY). Im Rahmen dieser
Arbeit wurden auch der quantitative SEY sowie die Energieverteilung der Sekundarelek-
tronen gemessen. Dafiir bendtigt man im allgemeinen einen Kollektor, d.h. eine leitende
Flache, auf welche die aus dem Kiristall herausfliegenden SE auftreffen und abgeleitet
werden. Der Kollektor umschlieRt die Probe moglichst vollstandig, damit keine SE verloren
gehen, hat aber fiir den ungehinderten Eintritt des lonenstrahls oben eine Offnung. Eine
Spannungsquelle erzeugt eine variable Potenzialdifferenz AU = Uprgpe - Ukoliektor ZWiSChen
Probe und Kollektor. Das Schema des Aufbaus ist in Abbildung 2.9 c) dargestellt. Misst man
bei aktivem lonenstrahl den Strom Iko; zwischen Kollektor und Probe, so besteht dieser
Strom je nach Potenzialdifferenz AU aus Sekundéarelektronen (SE) sowie aus reflektierten
(R1) und sekundaren lonen (SI) und den Sekundé&relektronen, die von allen anderen Teilchen
beim Auftreffen auf den Kollektor daraus ausgeldst werden (KE):
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Abbildung 2.7: Schematische Darstellung
des Kollektorstroms als Summe aus
Sekundarelektronenstrom und lonenstrom,
abhangig von der Spannungsdifferenz
zwischen Kollektor und Target. Schaltplan
dazu ist in Abb. 2.9 skizziert.

Ikoll(AU) = Isg (AU)+ Iri(AU)+ I (AU)+ Ike(AU). (2.9)

Ist AU >> 0, so treffen alle Sekundarelektronen aber keine Sekundarionen den Kollektor, d.h.
fUr Urarget << Uxkoltektor 1St Ikon = Ise. In diesem Fall lasst sich der Sekundéarelektronen-Yield
Y se quantitativ angeben als Quotient:

YSE zls—Ezm far UTarget << UKollektor (2-10)
IGa+ IGa+
Ist AU << 0, so gelangen nur die lonen auf den Kollektor, es flieRt aber ein zusatzlicher
Elektronenstrom zuriick vom Kollektor zum Target, der einen nicht zu trennenden positiven
Beitrag zum Kollektorstrom liefert (wegen des negativen Ladungsvorzeichens):

kot = Isi + Iri + Ikg fUr Urarget >> Ukoliektor - (2.11)

Dazwischen, d.h. fir kleine Spannungsbetrage, entscheidet die Energie der sekundéren
Elektronen bzw. lonen darber, ob sie schnell genug sind, um ggf. gegen das elektrische Feld
anzulaufen und auf den Kollektor zu gelangen. Abb. 2.7 zeigt schematisch, wie der
Kollektorstrom als Funktion der Spannungsdifferenz zwischen Kollektor und Target zustande
kommt als Summe aus Sekundéarelektronenstrom und lonenstrom. Daher ergeben sich aus der
Funktion Iy (AU) die Energiespektren sowohl der Sekunddrelektronen als auch der lonen.

Abbildung 1.14 in Kapitel 1 zeigt schematisch das Sekundarelektronenspektrum, das sich mit
Primdarelektronen mit einer Energie wvon einigen keV ergibt. Die ausgeltsten
Sekundérelektronen, die mit einem Primarelektronenstrahl aus der Targetoberflache geldst
werden, kdnnen in zwei Gruppen unterteilt werden:

1) Elektronen mit Energien E < 50 eV — Sekundérelektronen — SE;

2) Elektronen mit Energien 50 eV < E < Epg — inelastisch riickgestreute oder elastisch
reflektierte Elektronen — RE.

Das Energiespektrum der Sekundéarelektronen ist néherungsweise beschrieben durch [Reim98]:

dNge E
oC 7
dE (E+Wgg)

(2.12)

hier sind E die Energie und Wse die Austrittsarbeit der Sekundérelektronen. Integriert man
Gleichung (2.12) fiir Ese > E > 0, so kann aus der oben beschriebenen Messung der SE-Yield
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bestimmt werden, so wie die Austrittsarbeit fiir das Target-Material:

E0=0
0 0 2 . \:
i dNSE 4e — cons f E dE _ N e (WSE+33!EO) -
g, OE £, (E+Wge)* (Wse + Ep) (2.13)
I I
= Nsg =%:Y5E' Gé”-

Kann der experimentell gemessene SE-Yield auf die SE-Energieverteilung nach Gl. (2.12)
zuriickgefuhrt werden, so ist das eine Bestatigung fur die Richtigkeit der Methode. Um den
Beitrag des lonenstroms und der Kollektorelektronen zur Messkurve erfassen zu kénnen, wird
Gleichung (2.13) fir den Fit ein zweites Mal mit negativem Vorzeichen addiert. Das ist
gerechtfertigt, da die Energieverteilung der gesputterten Atome dhnliche Form hat (siehe
Gleichung (1.26)). Mit vernilnftigen Startwerten ergibt sich eine gute Konvergenz, die beide
Arme der Kurve fur beide Vorzeichen bei hoher Unabhéngigkeit der Parameter anpasst.

Das Schema 1.14 und Formeln (2.12-2.13) gelten flr den Fall, dass das Target mit Elektronen
bombardiert wird. Es stellt sich erstens die Frage, ob die Sekundarelektronen bei lonenbe-
schuss die gleiche spektrale Verteilung haben. Zweitens, ob es moglich ist, auf gleiche Weise
die Energieverteilung der lonen zu bekommen bzw. SE-Yield und SI-Yield sauber zu separieren.

2.4 Messaufbau

In den Kapiteln 2.2 und 2.3 wurde die Methodik fiir SY- und SEY-Messungen beschrieben.
Um solche Messungen praktisch zu realisieren wurden in Rahmen dieser Arbeit drei jewelils
sukzessive verbesserte Messaufbauten entwickelt und eingesetzt. Zwei davon, genannt ,,Y2“
und ,,Y3*, werden in diesem Kapitel vorgestellt. Sie bestehen jeweils aus der Einkristall-
Probe, einem Probenhalter, der am FIB-Probentisch angebracht und dementsprechend um 60°
gekippt werden kann, und einem Kollektor, der relativ zur Probe auf ein positives Potential
gelegt wird und daher Sekundérelektronen anzieht und detektiert.

2.4.1 Yield-Detektor mit feststehendem Kollektor ,,Y2*

Abbildung 2.8 zeigt fur den 4xn-Detektor ,,Y2“ a) den SEY-Messaufbau und b) den SY-
Messaufbau; der Schaltkreis fur SEY-Messungen findet sich in Abb. 2.9. Die Draht-Kugel ist
von auflen mit Leitsilber Uberzogen und von innen mit kolloidalem Graphit. Graphit hat eine
niedrige Rulckstreu-Wahrscheinlichkeit von nur 0,07 und reduziert somit die Zahl der vom
Kollektor zuriick gestreuten Elektronen [Ster53, ThomO03]. In der Mitte der oberen Halbsphére
befindet sich eine Offnung — durch diese trifft der Galliumstrahl auf die Probe. In der unteren
Halbsphire sind mehrere Offnungen — sie gewdhrleisten guten Luftdurchtritt beim Beluften
und Abpumpen. Die Menge der durch diese Offnungen entweichenden SE st
vernachlassigbar klein. Die Probe ist in der Mitte der Sphare angebracht und leitend mit dem
FIB-Tisch verbunden. Der Kollektor ist von Tisch und von Probe isoliert und hat eine
elektrische Verbindung zu einem KEITHLEY 6485 Pikoamperemeter auf3erhalb der FIB-
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Abbildung 2.8: ,Y2" — 41r-Detektor fur SY- und SEY-Messungen. Abbildung 2.9: Der Schaltplan

a) AulRenansicht, b) Innenansicht. fur SEY-Messungen.

Anlage und ist Gber dieses geerdet. Der Kollektorstrom wird mit einer Auflésung von 10 fA
gemessen. Der Fehler bei der SE-Yield Messung ist mit £3% abgeschatzt. Dazu kommen der
Fehler der Messung des lonenstroms mittels Farady-Cup (1%) sowie ggf. ein Fehler durch
den Verlust von Gallium-lonen beim Durchtritt durch die obere Offnung des Detektors — sie
stellt effektiv eine Blende dar und kann den Galliumstrom reduzieren, wenn sich die Offnung
nicht exakt auf der Strahlachse befindet. In diesem Fall werden weniger SE ausgeschlagen
und der SE-Yield wird zu klein gemessen.

Mit einer Delta-Elektronika-Spannungsquelle kann das Potential der Probe Uprne ZWischen
-300 V und +300 V eingestellt werden. Der ganze Aufbau ist fest mit dem FIB-Probentisch
verbunden und kann mit diesem von 0° bis 60° gekippt werden. Flr die winkelabhangigen
SEY-Messungen ist dieser kugelformige Kollektor nur beschrankt geeignet, weil die obere
Offnung beim Kippen seitlich herunter wandert und sich dabei vom lonenstrahl entfernt.
Deswegen missten Position und Hohe des Aufbaus vor jedem Messpunkt auskorrigiert
werden. Damit der Strahl das gekippte Target berhaupt trifft, muss letzteres ausreichend
grof’ sein. Daher wurde der Messaufbau in Abb. 2.8 a) primar verwendet fir Messungen der
SE-Strome und zur Bestimmung der Energieverteilungen und der Austrittsarbeit. Flr
winkelabhangige SEY-Messungen wurde das Nachfolgemodell ,,Y3* gebaut und eingesetzt.

2.4.2 Yield-Detektor mit drehbarem Kollektor ,,Y3“

Der auf ,Y2*“ folgende Messaufbau ,,Y3* ermdglicht die unkompliziertere quantitative
Messung des winkelabhéngigen Sekundarelektronen-Yields. Durch die Verwendung eines
scheibenformigen Einkristalls werden zusétzliche Effekte vermieden, die durch den nicht
senkrechten loneneinfall hervorgerufen werden (analog zu der Betrachtung beim Sputter-
Yield). AuRerdem reduziert ,,Y 3" bei der Bestimmung des Sputter-Yields die Auswertung auf
den einfachsten Fall. Abbildung 2.10 zeigt die Varianten des Messaufbaus ,,Y3* fiir a) SEY-
Messungen und b) SY-Messungen. Dieser Aufbau wurde speziell entwickelt flir Messungen
unter immer senkrechtem loneneinfall relativ zur Oberfldche der Probe, die in diesem Fall ein
zylindrischer Einkristall ist. Der Einkristall ist durch eine zentrale Offnung auf einer Achse
montiert und mit Hilfe zweier Backen fixiert. Einkristalle sind besonders weich; um nicht
durch zu viel Druck die kristalline Ordnung zu zerstoren, wird eine der Backen mit einer
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a) b)
Abbildung 2.10: Messaufbau ,Y3" fur: a) SEY-Messungen, b) SY-Messungen. Der vergroRerte
Ausschnitt in der Mitte zeigt den Einkristall.

Feder sanft an den Kristall gepresst. Auf dem vergrof3ertem Ausschnitt von Bild b) (Mitte
oben) ist ein Einkristall mit Kristallrichtungs-Markierung zu sehen, auBerdem erkennt man
auf einer Backe Winkelmarkierungen in 15°-Schritten. Beides erleichtert die Orientierung
auf der Probe und beschleunigt die Identifikation der kristallographischen Richtungen. Die
eigentlichen SY- und SEY-Messungen erfolgen in 5° Schritten, die genau digital eingestellt
werden. Der fur die SEY-Messung bendtigte Kollektor (siehe Abb. 2.10 a)) ist Uber
Kugellager montiert, welche eine fast reibungslose Bewegung des Kollektors um die Achse
ermdoglichen. Die Kugellager-Kigelchen sind aus Keramik (SiN), damit ist der Kollektor von
der Probe isoliert. Fir die SEY-Messungen ist der Kollektor mit dem Pikoamperemeter
~KEITHLEY 6485* extern verbunden. Die Verbindungsstelle am Kollektor ist mit Hilfe eines
Schleifkontakts realisiert, denn ein herunter hdngendes gel6tetes Kabel wiirde den Kollektor
in die Richtung des Kabels ziehen. Die Achse wird von einem Halter aus Aluminium, der an
den FIB-Tisch geschraubt ist, gehalten. Wird der FIB-Tisch gekippt, so dreht sich der
Kollektor entgegengesetzt, da ein Gewicht seine Lage vorgibt. Dadurch zeigt die Kollektor-
Offnung immer genau nach oben, so dass der aus dieser Richtung kommende Gallium-Strahl
hindurchtreten und den Kristall mittig treffen kann. Das ist eine grof’e Verbesserung
gegentber dem Aufbau ,,Y2* und erlaubt prinzipiell die Verwendung kleinerer Proben.

2.5 Experimentelle Ergebnisse

2.5.1 Sputter-Yield, SE-Yield und Energiespektren bei senkrechtem loneneinfall

Fur die ebenen Proben wurden der Sputter-Yield, der Sekundarelektronen-Yield sowie die
Energieverteilung der Sekundérelektronen bei senkrechtem Einfall des loneneinstrahls auf die
Probenoberflache (a = 0) gemessen. Dabei wurde jeweils der Yield-Detektor ,, Y2 verwendet.
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Abbildung 2.11: a) Gemessener Kollektorstrom am Beispiel von GaAs. b) Die Ableitung des

Kollektorstroms zeigt das Energiespektrum der Sekundarelektronen. Die Kurven wurden nach
Gl. (2.12) angepasst.

Die Sputter-Yield-Messungen erfolgten, wie es in Abschnitt 2.2.1 beschrieben ist. Zur
Bestimmung des SE-Yields und des Energiespektrums wurde der Kollektorstrom Ixo als
Funktion der Spannungsdifferenz AU zwischen Kollektor und Target gemessen. Als Target
wurden plane Proben aus GaAs (001), getrocknetem kolloidalem Graphit, das durch Polieren
wahrscheinlich eine Textur mit einer (0001)-Oberflache erhalten hat, und Silizium (001)
verwendet. Ein Beispiel der Messergebnisse Ixqi(AU) fur GaAs ist in Abb. 2.11 a) dargestellt.
An die Messergebnisse wurde jeweils eine Funktion mit zwei Termen nach der Formel (2.13)
angepasst. Daraus wurde fiir alle drei Targetmaterialien die Austrittsarbeit fur Elektronen
bestimmt; die Ergebnisse sind in der Tabelle 2.1 zusammengefasst. Durch Ableiten von lkg
nach Uprne ergibt sich die (fir GaAs in Abb. 2.11 b) dargestellte) Energieverteilung der
sekundaren Elektronen und lonen, wobei die SE dominant sind. Die Messergebnisse lassen
sich wie folgt zusammenfassen:

e Mit dem vorhandenen Aufbau gelingt es, den SE-Yield sauber vom Sl-Yield zu
separieren.

e Die SE-Energieverteilung passt sehr gut mit der theoretischen [Brus85, Ohya03]
Verteilung Uberein, was die Korrektheit der Messung bestatigt.

e Die Werte fir die Austrittsarbeit, die aus dem Fit an die Messergebnisse bestimmt
wurden, passen flr Si und GaAs gut mit Literaturwerten tberein (siehe Tabelle 2.1),
nur der Wert fir Graphit liegt etwas niedriger. Die Struktur oder Reinheit dieser Probe
ist moglicherweise weniger gut definiert. Flr polykristallines Elektrographit wurde
beispielsweise ein besser ubereinstimmender Wert von 3,94 eV berichtet [Kyas93].

e Die Energieverteilung der SE bleibt qualitativ gleich, unabhdngig davon ob der
Beschuss mit Elektronen oder lonen erfolgt.

Auf diese Art ist es leider nicht moglich, eine saubere Sl-Energieverteilung zu erhalten oder
den SI-Yield genau zu bestimmen, weil man die SI nur zusammen mit KE messen kann. Aus
der Anpassung an die GaAs-Messergebnisse ergibt sich zwar nominell ein Wert fur die
LAustrittsarbeit” der SI und KE von ca. 10 eV. Da beide Teilchenarten aber ganz unterschied-
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. . . Austrittsarbeit Austrittsarbeit
Material SE-Yield Sputter-Yield (eV) Literatur (eV)
. 4,26 (n)
Si (001) 1,00 2,2+0,1 4,91+0,18 4,88 (p)
4,37 (n)
GaAs (001) 1,84 50+0,4 5,38+0,07 5,21 (p)
Graphit (0001) 1,53 39+0,2 4,00£0,01 4.8

Tabelle 2.1: Ergebnisse der SE-Yield- und Sputter-Yield Messungen fir GaAs(001), Graphit und
Silizium (001), sowie experimentell bestimmte bzw. der Literatur [Ruge91, Masa0l] entnommene
Austrittsarbeiten.

liche Energieverteilungen haben, hat diese Zahl keine eindeutige Bedeutung. Aus TRIM-
Simulationen ist bekannt, dass die gesputterten Atome deutlich héhere kinetische Energien
(einige 10eV) als die Elektronen haben. Also ist plausibel, dass Wsi.ke gegentber der
Austrittsarbeit von Elektronen vergroRert ist. Wie aus Tabelle 2.1 zu sehen ist, ist der Sputter-
Yield in allen untersuchten Fallen groRer als der SE-Yield (Betrag des Minimums des
Kollektorstroms der Kurve aus Abb. 2.11 a)), obwohl der SI-Yield (Maximum des
Kollektorstroms), der sogar noch durch den Beitrag der KE vergroRert erscheint, viel kleiner
ist. Das liegt daran, dass bei der Strommessung nur geladene Teilchen — SI und KE -
angezogen und gemessen werden. Daraus folgt direkt, dass die meisten ausgeschlagenen
Atome, die zum Sputter Yield beitragen, neutral sind. Vernachldssigt man den Beitrag der
Kollektorelektronen zum Maximum des Kollektorstroms, so erhalt man einer obere Grenze
fur den Anteil der gesputterten lonen an der Gesamtzahl der gesputterten lonen und Atome.
Fur das in Abbildung 2.11 a) dargestellte Beispiel GaAs betrégt diese obere Grenze nur 4,4%.

2.5.2 Winkelabhangigkeit des Sputter-Yields und des SE-Yields

In diesem Abschnitt werden experimentell ermittelte Ergebnisse fiir den winkelabhé&ngigen
SEY und den Sputter-Yield von Eisen und Wolfram prasentiert. Beide Elemente haben
kubisch raumzentrierte Gitter (bcc). Die erste Probe ist ein Eisen-Whisker. Er wurde wéhrend
der Messungen aus der senkrechten <100> Richtung (relativ zu dem Ga+-lonenstrahl) in die
<110> bzw. in die <111>-Richtung gekippt. Die zweite Probe ist einkristallines Wolfram —
W(100); hier wurden SY und SEY aus der <100>-Richtung in die <110>-Richtung gemessen.
Der Kippwinkel (auch: Drehwinkel) wurde von 0° bis 60° Grad in 5° Schritten variiert. Zur
Auswertung wurde die Methodik, die in den Abschnitten 2.3.1, 2.3.2 und 2.4 beschrieben ist,
angewendet. Die SEY-Messungen erfolgten qualitativ mit dem Everhart-Thornley-Detektor.

2.5.2.1 Messungen an bcc-Kristallen bei Rotation um eine <001>-Achse

Abbildung 2.12 zeigt, wie sich der Sputter-Yield fur Eisen und Wolfram &ndert, wahrend der
Einfallswinkel relativ zur (100)-Oberflachennormalen durch Drehung um eine <001>-Achse
variiert wird. Es gibt sehr starke Unterschiede: Der grofite Sputter-Yield tritt jeweils bei
54°- 55° auf (9,8 bzw. 9,3) und ist 9 bzw. 10 mal gréler als der Sputter-Yield fir o = 0°. Fur
beide Materialien sind ausgepragte Minima und Maxima zu sehen, die den gleichen
Sputterwinkeln « zugeordnet sind und ahnliche Amplituden haben. Das bestétigt, dass die
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Abbildung 2.12: Sputter-Yield von Eisen und Wolfram. Oben sind niedrigindizierte kristallographische
Richtungen angezeigt — das sind die Richtungen, in denen das Channeling am starksten ist. Beide
Kristalle wurden aus der <100>-Richtung bei normalem Einfallswinkel in die <110> -Richtung gekippt.
Jeder Punkt auf dem Graph ist ein Mittelwert aus vier Messungen mit verschiedenen lonen-Dosen.

kristalline Struktur bzw. die Anordnung der Atome ein entscheidender Parameter flr den
Materialabtrag ist.

Abbildung 2.13 zeigt exemplarisch fir vier Kipp- bzw. Einfallswinkel «, wie das Targetgitter
fur die einfliegenden lonen aussieht. Wir betrachten den Weg aus der <100>-Richtung in die
<110>-Richtung. Die Probe wird um die rot eingezeichnete <001>-Achse gedreht. Die
Abbildung macht anschaulich, dass es einerseits Einfallsrichtungen gibt, bei welchen viele
eintreffende lonen zwischen den Targetatomen hindurch fliegen kénnen. Andererseits gibt es
Richtungen, bei denen die einfliegenden lonen notwendig nahe der Kristalloberfliche mit
Gitteratomen zusammenstoRen. Bei « = 0°, d.h. die lonen fliegen in <100>-Richtung, sind die
Atome des bcc-Gitters hintereinander angeordnet. Es gibt viel Platz bzw. breite Kanéle fir
einfliegende lonen, tief in das Metall einzudringen (Channeling). Sie verschwinden im
Inneren des Materials ohne zum Abtrag beizutragen und setzen auch nur wenige SE frei.
Wenn das Kiristallgitter weiter gedreht wird, drehen sich die Kanéle mit. Ihr effektiver
Durchmesser verringert sich, bis sie ganz geschlossen erscheinen. Die meisten Atome und
Sekundarelektronen wechselwirken bereits nahe an der Oberflache; Sputter- und SE-Yield
vergroRern sich. Unter 26° 0Offnen sich schmale Kandle zwischen den Targetatomen,
dementsprechend sollte der SY etwas sinken. Bei 45° — das entspricht der kristallographischen

Abbildung 2.13: Anordnung der Atome im bcc-Kristallgitter. Das Gitter wird um die rot gezeichnete
<001>-Achse gedreht und dabei aus der <100>-Richtung bis zur <110>-Richtung gekippt. Die dunkel
dargestellten Atome bilden eine Elementarzelle. Dargestellt ist der Blick von oben auf das um 0°, 7°,
26° und 45° gekippte Kristallgitter.

50



= <100 <210> <110> = 14 <100> <210>  <110>

LI% 10K--2- SEY, Fe : ngJ ol SEY*const, W : ]

é. v SEY(Probeum 90° gedreht) é L YW

'S \E/ 10+ -
> ol

3 B |

5 5 5 N 1

T A C

a > -

£ g of §,1/ ]

-] = Fo

o 0 i . 1 . 1 A . 1 H 1 . 1 o 0 i . 1 . 1 S . 1 N 1 . 1

7y 0 10 20 30 40 50 60 2 0 10 20 30 40 50 60

Kippwinkel, Grad Kippwinkel, Grad
a) b)

Abbildung 2.14: Vergleich des SE-Yields mit dem Sputter-Yield bei Verkippung aus der <100>-
Richtung in die <110>-Richtung a) fur Eisen und b) fur Wolfram.

<110>-Richtung — stehen zwischen den Targetatomen Kanéle weit offen, der Sputter-Yield
sollte stark abnehmen. Die in Abbildung 2.12 dargestellten Ergebnisse entsprechen dieser
Analyse. Zudem stimmen die Ergebnisse fur Eisen und Wolfram auch quantitativ gut tberein:
Der winkelanhangige Sputter-Yield weist fur beide Elemente sowohl fiir « =0° (1,1 bzw. 1,3)
als auch fur a=45° (3,3 bzw. 3,75) ausgepragte Minima, bei a=26° hingegen nur ein
weniger stark ausgepragtes Minimum (5,1 bzw. 5,3) auf.

In Abbildung 2.14 ist der gemessene winkelabh&ngige SEY fir Eisen bzw. Wolfram jeweils
gemeinsam mit dem SY dargestellt. Der SEY wurde so skaliert, dass der Wertebereich dem
des SY entspricht und Ahnlichkeiten bzw. Unterschiede im Kurvenverlauf deutlich werden.
Qualitativ stimmt der Verlauf der SEY-Kurven weitgehend mit dem Verlauf der SY-Kurven
uberein. Dies belegt, dass auch die Erzeugung von Sekundérelektronen durch das Channeling
der lonen reduziert und somit von der Kristallstruktur bestimmt wird. Vergleicht man den
Verlauf von SY und SEY genauer, so fallt auf, dass die Minima des SEY bei 0° und bei 45°
schwacher ausgepragt sind als beim SY. Dieser Unterschied l&sst sich dadurch erkldren, dass
lonen, die durch Kanale tief in den Kristall eindringen und nicht zum Sputter Yield beitragen,
trotzdem nahe der Oberflache Sekundérelektronen freisetzen konnen. D.h. fiir diese lonen-
Klasse verschwindet der SY, aber nicht der SEY. Die beiden GrdRen sind nicht streng
proportional zueinander. Daher kann die Messung des Sputter-Yields, wenn genaue Kenntnis
des Sputter-Yields erforderlich ist, nicht durch die Messung des SE-Yields ersetzt werden.
Bei Eisen wurde der SEY nach Drehung des Kristalls um 90° (um den lonenstrahl) zwecks
systematischer Untersuchung erneut gemessen. Beide SEY-Kurven stimmen bemerkenswert
gut tiberein, und bestatigen damit die Richtigkeit von Methode und Modell.

2.5.2.2 Messungen an bcc-Kristallen bei Rotation um eine <011>-Achse

Derselbe Eisen-Einkristall wurde auch um die <011>-Achse gedreht und von der Richtung
<100> bis zur <111>-Richtung vermessen. Die schwarze Kurve in Abbildung 2.15 a) zeigt
den Sputter-Yield fur Eisen: Ein ausgeprégtes Minimum bei 54° entspricht der <111>-
Richtung, ein schwacheres bei 26° entspricht der <311>-Richtung. Allerdings ist das Maximum
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Abbildung 2.15: a) Vergleich des SE-Yields (blau) mit dem Sputter-Yield (schwarz) bei einem
Eisenwhisker, welcher von Richtung <100> in Richtung <111> gekippt wird. Die rosa Kurve gibt den
SEY nach Yahiro et.al wieder [YahiO4]. b) Vergleich des SEY von Wolfram mit dem SEY von Fe.

des Sputter-Yields bei 42° nur 4,5 mal so gro3 wie der Wert, den man in der <100>-Richtung
erhalt, wahrend dieser Faktor in der zuvor diskutierten Rotationsachse doppelt so grol} ist.
Auch dieses Messergebnis kann durch die Geometrie des bcc-Gitters erklart werden: Dreht
man den Kristall um die <011>-Achse aus der <100>-Richtung in die <111>-Richtung, so
bleiben, anders als beim Drehen um die <001>-Achse, bei allen Kippwinkeln schmale Kanal-
Ebenen offen. Wie man in Abbildung 2.16 erkennt, erlauben es die Kanal-Ebenen immer
einigen einfallenden Ga’-lonen, tief in den Kristall einzudringen, ohne Atome in der Néhe der
Oberflache zu treffen, d.h. es findet bei allen Kippwinkeln Channeling statt. Da die Kanale in
zwei Dimensionen offen sind, spricht man hier auch von planarem Channeling.

Die blauen Kurven zeigen die gemessene Winkelabhangigkeit des Sekundarelektronen-
Yields. In Abbildung 2.15a) ist zum Vergleich eine SEY Messung aus [YahiO4] gezeigt.
Qualitativ stimmen die Messungen (berein, bei Yahiro scheint aber eine leicht falsche
Skalierung der Winkelachse vorzuliegen. In Abb. 2.15 b) wird der SEY fir Eisen mit dem
SEY fur Wolfram verglichen, auch hier dhnelt der Verlauf der Kurven. Alle SEY-Messungen
an Fe und W wurden nur qualitativ mit Hilfe des Everhart-Thornley-Detektors durchgefiihrt.

d

o &
Abbildung 2.16: Die Anordnung der Atome im bcc-Kristallgitter. Das Kristallgitter wird um eine <011>-
Achse (rot) gedreht aus der <100>-Richtung in die <111>-Richtung. Die dunkleren Atome bilden eine

Elementarzelle. Dargestellt ist der Blick auf das um 0°, 26°, 40° und 54° gekippte Kristallgitter.
Schmale Kanéle sind bei allen Sputterwinkeln offen, planares Channeling findet immer statt.
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2.5.3 Kristallrichtungsabhangiger Sputter-Yield und SE-Yield bei senkrechtem Einfall

Die Ergebnisse, die in diesem Abschnitt dargestellt werden, wurden alle aus Messungen unter
dem Einfallswinkel «=0° gewonnen, variiert wird nur der Winkel ¢ zwischen dem
lonenstrahl und der <100>-Richtung des Kristalls. Angewendet wurden die in Abschnitt 2.3.3
beschriebene Methode und der Messaufbau ,,Y3“. Alle Proben sind zylinderférmige
Einkristalle wie in Abbildung 2.6. Zuerst wird die Untersuchung von bcc-Kristallen am
Beispiel von Vanadium fortgesetzt. Anschliefend wird Uber die Ergebnisse fir die kubisch
flachenzentrierten Kristalle Nickel und Blei berichtet.

2.5.3.1 Messung an Vanadium (bcc)

Der Vanadium-Einkristall wurde wahrend der Messungen um die <011>-Achse aus der
<100>-Richtung relativ zum Ga'-lonenstrahl in die <111>-Richtung rotiert. Bei FIB-
Betrachtung des Kristalls mit geringer VergroRerung erkennt man eine Oxidschicht, die sich
in wenigen Sekunden wegsputtern lasst. Flr die Yield-Untersuchungen genlgt ,,Vorputzen*
durch die kurze FIB-Bestrahlung bei der Betrachtung des Kristalls bzw. bei der Anfertigung
einer FIB-Aufnahme. Jedoch ist die Entfernung des Oxids unverzichtbar, damit es nicht zur
Messung stark vergroRRerter Ausbeute entlang der Risse kommt, die hin und wieder unter der
Oxidschicht im Kristall erkennbar sind. Abbildung 2.17 a) zeigt die Messergebnisse flr
Vanadium. Abbildung 2.17 b) bietet auBerdem den Vergleich mit dem (nicht zylindrischen)
bce-Kristall Eisen, der um die gleiche Achse gedreht wurde. Zwar weisen die Fe- und V-
Einkristalle bei den gleichen Winkeln Minima des Sputter Yields auf, was durch Channeling
und die Geometrie des bcc-Gitters (siehe Abbildung 2.13) erklart werden kann. Auffallig ist
jedoch, dass die Minima und Maxima des Sputter-Yields bei Vanadium viel weniger
ausgepragt sind als bei Eisen und Wolfram. Der Kontrast zwischen den Minima bei ¢ =0°
bzw. bei ¢=154° zu den benachbarten Maxima betrédgt bei Vanadium nur 3,25:4,5 bzw.
3,15:4,1 gegeniber 1:4 bzw. 1,8:4,5 flr Eisen. Dies spricht dafir, dass mindestens bei
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Abbildung 2.17: a) Sputter Yield von Vanadium. Am oberen Rand sind die niedrigindizierten
kristallographische Richtungen angezeigt, in denen das Channeling am starksten ist. Der Vanadium-
Einkristall wurde aus der <100>-Richtung bei 0° Einfallswinkel in die <111>-Richtung rotiert. Jeder
Punkt auf dem Graph ist ein Mittelwert aus vier Sputtererreignissen mit verschiedenen lonen-Dosen.
b) Fur den Vergleich des runden V-Kristalls mit Fe simuliert der Faktor 1/cos¢ streifenden loneneinfall.
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diesem Vanadium-Kristall weniger lonen kanalisiert werden als bei Fe und W. Griinde daftr
konnten sein: eine nicht exakt ausgerichtete Bohrung fur die Rotationsachse, eine weniger
regelmaRige Kristallstruktur, oder eine starkere Beschédigung der Kristallstruktur unter
lonenbeschuss als bei Eisen und Wolfram.

2.5.3.2 Messungen an fcc-Kristallen: Blei und Nickel

Jede FIB-Strukturierung im Rahmen dieser Arbeit fing mit der Inspektion der Oberflache des
zu strukturierenden Objektes an. Im Fall von Blei unterscheidet sich der Befund von allen
anderen. Abbildung 2.18 zeigt Beispiele der Oberflachen von Nickel und Blei im Vergleich.
Nickel hat eine schone glatte Oberflache, ahnlich wie andere in dieser Arbeit untersuchte
Materialien. Die verwendeten Blei-Kristalle weisen dagegen eine ungleichmélige
dreidimensionale Oxidschicht auf, welche das Einbringen der Struktur mittels FIB
beeintrachtigt, selbst wenn man eine relativ freie Stelle sucht — siehe Abb. 2.18 b). Deswegen
wurde die Oxidschicht vor jeder Strukturierung groRflachig (mind. 10 x10 um?) mit dem FIB
entfernt und die Struktur in die oxidfreie Flache gesputtert; siehe Abb. 2.18 c). Nach dem
Entfernen des Oxids erkennt man viele helle (d.h. grol3er SE-Yield) kreisartige Flecken — wie
in Abbildung 2.18 b) und c)). Je weiter eine Struktur in die Tiefe gesputtert wird, desto
grolRere Fleckendurchmesser werden beobachtet, wobei weiterhin auch kleine Durchmesser
zu sehen sind. Das kann man in Abbildung 2.18 c) erkennen — bei den Flecken auf dem Boden
des Kastchens treten auch groRere Durchmesser auf als in der Umgebung. Beobachtet man in
situ Uber das SE-Signal, wie die Oberflache des Blei-Kristalls mit konstantem lonenstrom
abgetragen wird, so erkennt man, wie die Flecken wéhrend des Zerstdubungsprozesses
wachsen, wandern und verschmelzen. In Abbildungen 2.19 a-c) ist diese Entwicklung anhand
von drei Momentaufnahmen dokumentiert. In diesem Beispiel trifft der lonenstrahl unter dem
Einfallswinkel « = 0° und in <100>-Richtung auf den Blei-Kristall. Unter dem lonenbeschuss
entstehen sekundenschnell viele kleine Flecken, die sich zu Gruppen anordnen (Abb. 2.19 a))
und unter dem weiteren lonenbeschuss wachsen (Abb. 2.19 b)). Mit zunehmender Grolie der
Flecken sinkt ihre Beweglichkeit. SchlieRlich verschmelzen viele der gruppierten Flecken
jeweils zu gréleren Flecken (Abb. 2.19 c¢)). Die Morphologie der Bleioberflache ahnelt
jeweils einer hiigeligen Landschaft. Auf der hochsten Stelle jedes Higels sowie entlang der

a) b) c)
Abbildung 2.18: a) ein Kastchen mit Linien in Nickel gesputtert, b) oxidierte Blei-Oberflache und ein
Kastchen mit Linien c) Blei mit der gleichen Sputterstruktur, die in einen vorgesputterten Bereich von
10x 10 umz geschrieben wurde. Hier sind sehr deutlich helle Flecken zu sehen.
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. um B um
a) b) c)
Dosis ~ 0,12 nC/ pm? Dosis ~ 0,25 nC/ pm? Dosis ~ 0,63 nC/um?

Abbildung 2.19: 8 um x 8 um groRer, gleichmafig gesputterter Ausschnitt der Oberflache eines Blei-
Kristalls. Die Oberflache wird mit 1°** = 45 pA abgetragen. Der Einfallswinkel des lonenstrahls zur
Oberflache ist @ = ¢ = 0°, entlang der <100>-Richtung des Blei-Kristalls.

»~Wasserscheiden“ zwischen den Télern sitzen Flecken. Dies lasst sich so deuten, dass die
Flecken die darunter liegende Blei-Oberflache vor der Zerstdubung schiitzen, so dass das Blei
in der Umgebung (den Talern) schneller abgetragen wird. Wenn die Flecken langsamer
abgetragen werden als die restliche Oberflache, bestehen sie also aus einem Material mit
einem geringeren Sputter-Yield als Blei. Da bei dem Sputter-Prozess sonst keine weiteren
Materialien vorhanden sind, ist anzunehmen, dass die Tropfen aus implantiertem Gallium
(Y ®®1rim = 7,1) oder aus einem Gallium-Blei-Gemisch bestehen.

Deponiert man, wie in Abbildungen 2.20 und 2.21 a) gezeigt wird, beim Sputtern in <100>-
Richtung der Bleioberflache eine lonendosis > 0,5 nC/um?, so nehmen viele der entstandenen
Flecken eine nahezu viereckige Form mit abgerundeten Ecken an, wobei die vier Seiten
parallel zu den Kanten des Késtchens bzw. in die <010>- und <001>-Richtungen ausgerichtet
sind. Unter den Flecken befinden sich Erhéhungen — zu erkennen in Abb. 2.21 a) — deren
Form der Kiristallstruktur des Bleikristalls entspricht und so dem lonenstrahl langer
widerstehen kann. Die Flecken erreichen Durchmesser von ca. 200-300 nm und verdecken
ca. 40% der Kristalloberflache, wenn die lonendosis 0,75 nC/um? deponiert ist. Weitere
Experimente haben gezeigt, dass diese Entwicklung von der Form und von der Ausrichtung

a) b) c)
Dosis ~ 0,38 nC/ um? Dosis ~ 0,75 nC/ um? Dosis ~ 1,13 nC/pm?

Abbildung 2.20: 4 um x 4 um grofR3er, gleichm&Rig zerstaubter Ausschnitt der Oberflache eines Blei-
Kristalls. Die Oberflache wird mit 1°**=200 pA abgetragen. Der Einfallswinkel des lonenstrahls ist
a = ¢ =0° in die <100>-Richtung des Blei-Kristalls.
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der gesputteten Struktur sowie von Strahlstarke unabhédngig ist, entscheidend ist nur die
deponierte lonendosis.

Sputtert man nicht in <100>-, <110>- oder <111>-Richtung, so entstehen Flecken mit
kleinerer Beweglichkeit; die gesputterte Flache ist schnell mit pyramidenartigen Facetten
ubersét. Jede Pyramide enthalt wiederum helle Flecken, insbesondere an der Spitze sowie
entlang vier oder mehr Kanten (wie Perlenschnire). Ein Beispiel dazu ist in
Abbildung 2.21 b) abgebildet. Sputtert man in <111>-Richtung, so entstehen dreiseitige
Pyramiden — siehe Abbildung 2.21 c¢), was man aufgrund der dreizdhligen Symmetrie dieser
Flache erwarten kann. Die Seitenflachen der Pyramiden werden von <100>-Facetten gebildet.
Beim Kristallwachstum erwartet man ublicherweise die Ausbildung von <111>-Facetten, da
letztere aufgrund der dichteren Packung im Allgemeinen eine niedrigere Oberflachenenergie
haben. Die Ausbildung von <100>-Facetten nahe Raumtemperatur wurde bereits von
Pavlovska at al. [PavI95] bei Wachstumsuntersuchungen an Blei-Einkristallen beschrieben.
Erst bei Temperaturen oberhalb 400 K zeigten sich stabile <111>-orientierte Facetten.

Ahnliche Beobachtungen sich bewegender heller Flecken machten Lugstein et al. beim
Zerstauben von GaAs mit einem Ga’-lonenstrahl [Lugs04,04a,05]: Ab einer Flachendosis von
2,5-10'® lonen/cm® (0,04 nC/um? beobachteten sie kleine helle ,Dots* auf der GaAs-
Oberflache. Oberhalb 6-10™ lonen/cm? (0,096 nC/um?) fanden sie 8,2-10" Dots/cm® mit
Durchmessern zwischen 120 nm und 800 nm. Bei fortgesetzter Bestrahlung verschmolzen
kleine Dots zu groReren, wobei Durchmesser bis tber 1 pum entstanden. Wéhrend der
Bestrahlung (die zugleich die Temperatur der Targetoberflache tber den Schmelzpunkt von
Gallium erhoht) verhielten sich die Dots wie Tropfen einer Flussigkeit. Die Minimalisierung
der Oberflachenenergie erzeugt bei den Tropfen eine spharische Kalottenform mit 56°
Kontaktwinkel zur GaAs-Oberflache und 40% HoOhe relativ zum Tropfendurchmesser. Mit
Hilfe von Auger-Elektronenspektroskopie fanden Lugstein et al., dass die Dots weit
uberwiegend aus Gallium bestehen. Sie deuteten dies so, dass Arsen bevorzugt zerstdubt wird,
so dass ein Gallium-Uberschuss entsteht. Diffusion der Ga-Atome auf der GaAs-Oberflache

c)

Abbildung 2.21: FIB-Aufnahmen von vielfaltigen Strukturen, die sich beim Zerstiuben einer Blei-
Oberflache in Abhangigkeit von der kristallographischen Richtung bilden. a) Helle, oft rechteckige
Flecken auf einer (100)-Blei-Oberflache; b) FIB-Aufnahme unter 45° von Pyramiden im Blei nach
Sputtern in einer Richtung ohne Channeling; c) dreiseitige Pyramiden bei Sputtern in <111>-Richtung.
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bewirkt die weitere Agglomeration. Durch Vorstrukturierung des GaAs mit regelmélig
angeordneten Vertiefungen gelang es ihnen sogar, die Dots gezielt anzuordnen und auch ihre
GroRe zu kontrollieren.

Es liegt nahe, die hellen Flecken auf der Oberflache des Blei-Kristalls ebenfalls als Tropfen
aus zundchst flussigem und dann (nach Beendigung der Zerstaubung) eventuell erstarrtem
Gallium zu identifizieren. Zwar liegt anders als bei GaAs im Target anfangs kein Gallium vor,
aber durch den lonenstrahl wird Gallium in den Kristall implantiert. Der Sputter-Yield ist bei
Blei so hoch (siehe unten), dass das Blei viel schneller zerstdubt wird als das implantierte
Gallium. Durch den schnellen Abtrag von Blei werden implantierte Galliumatome freigelegt
und verschmelzen mit weiteren an der Kristalloberflache diffundierenden Ga-Atomen zu
grolRer und groRer werdenden Gallium-Tropfen. Diese schirmen das unter ihnen befindliche
Blei gegen den weiteren lonenbeschuss ab, so dass der weitere Blei-Abtrag bevorzugt
zwischen den Tropfen erfolgt.

Eine weitere Beobachtung wurde gemacht, nachdem der Bleikristall fir eine EDX-
Untersuchung der hellen Flecken in ein SEM transferiert wurde: Bei der Betrachtung mittels
SEM sahen die Strukturen, sowohl die Tropfen als auch die Pyramiden, ganz anders aus als
vor dem Ausbau, als sie im FIB beobachtet wurden. Abbildung 2.22 zeigt einen Vergleich fur
beide Morphologien zwischen den FIB-Aufnahmen vor dem Transfer und den SEM-
Aufnahmen nach dem Transfer. An den Stellen, an denen sich vor dem Transfer Flecken
befanden, sieht die Oberflache des Kristalls nach dem Transfer wie benetzt aus. Die eigentlich
zu untersuchenden Tropfen sind dagegen verschwunden. In Abbildung 2.22 f) sieht aulRerdem

a) FIB c) FIB

b) SEM d) SEM

Abbildung 2.22: a), c¢) und e): In Blei mittels FIB gesputterte und aufgenommene Strukturen;
b), d) und f): Dieselben Strukturen nach dem Transfer in die SEM-Kammer mittels SEM abgebildet.
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der Bereich zwischen den gesputterten Vierecken teilweise wie ausgelaufene Flussigkeit aus
(dunkeler geférbt als der Rest). Eine Moglichkeit, dieses Uberraschende Verhalten zu erklaren,
wére die chemische Reaktion mit einem Bestandteil der Raumluft, also etwa Sauerstoff,
Wasserdampf oder Stickstoff. Um diese Mdoglichkeit auszuschlielen, wurde eine
Scheinbeliiftung der FIB-Kammer mit dem Edelgas Helium durchgefuhrt. Auch nach der
Beluftung mit Helium zeigte sich dasselbe Verhalten wie vorher. Wenn man also eine
chemische Reaktion ausschlieBen kann, muss es sich um einen physikalischen Effekt handeln.
Mdglicherweise fiihrt das voriibergehende Einwirken des Atmosphérendrucks auf die Probe
zu einer gleichmaRigeren Verteilung des flissigen Galliums tber die Blei-Oberflache. Oder
presst der Atmosphédrendruck Gallium-Tropfen in die Kristallstruktur? Eine genauere
Aufklarung dieser spannenden Zusammenhénge ginge tber den Rahmen dieser Arbeit hinaus.

Trotz der Anwesenheit von Ga-Tropfen bzw. Pyramiden lassen sich fur Blei auswertbare
Ké&stchen- und Linien-Strukturen sputtern, so dass sich der Sputter-Yield in Abh&ngigkeit
vom Kiristallwinkel ¢ bestimmen lasst. Abbildung 2.23 zeigt die Ergebnisse fir Nickel und
Blei beim Drehen des jeweiligen Einkristalls um die <011>-Achse aus der <100>-Richtung
tber <111> bis in die <0-11>-Richtung. Ahnlich wie fiir die bce-Kristalle Fe, W und V kann
auch hier, im fcc-Gitter, die Winkelabhangigkeit des Sputter-Yields mit Kandlen in
Zusammenhang gebracht werden. Abbildung 2.24 zeigt, wie das Targetgitter fir die
einfliegenden lonen in Channeling-Richtungen aussieht. Den hier skizzierten Kippwinkeln
von 0°, 35°, 55° und 90° entsprechen auch Mimima des Sputter-Yields in Abbildung 2.23.

Der Sputter Yield von Blei ist um den Faktor 5 groRer als von Nickel. Interessant ist, dass sich
durch TRIM-Simulation Y y; = 9,69 und Yp, = 15,05 ergibt — sie unterscheiden sich hier also
nur um den Faktor 1,55. Eine mdogliche Erklarung fir die Grofe des Unterschiedes der
gemessenen Sputter Yields sind Temperaturspikes, die von TRIM nicht erfasst werden
kdnnen sondern nur von Molekulardynamiksimulationen. Dabei flie3t Targetmaterial auf die
Oberflache oder explodiert. Vor allem Letzteres kann zu einer starken VergrofRerung des
Sputter Yields fihren. Temperaturspikes mit lokalem Schmelzen und Mikroexplosionen treten

<411> <211> <111> <0-11>

35 —100>

30

Sputter-Yield

000 10 20 30 40 %0 60 70 8 9@

Kippwinkel, Grad

Abbildung 2.23: Sputter-Yield von Nickel und Blei. Oben sind niedrigindizierte kristallographische
Richtungen angezeigt — das sind Richtungen, wo das Channeling am stérksten ist. Beide Kristalle
wurden aus der <100>-Richtung um die <011>-Achse gedreht. Jeder Punkt auf dem Graph ist ein
Mittelwert aus vier Sputter-Experimenten mit verschiedenen lonendosen.
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| 90°

Q° 35°

Abbildung 2.24: Anordnung der Atome im fcc-Kristallgitter. Das Kristallgitter wird aus der <100>-
Richtung um die rote <011>-Achse gedreht. Die dunklen Atome bilden eine Elementarzelle.
Dargestellt ist der Blick von oben auf das um 0°, 35°, 55° und 90° gekippte Kristallgitter.

bei Blei wahrscheinlicher auf als bei Nickel und allen anderen untersuchten Metallen, da die
Schmelztemperatur von Blei mit 601 K bei weitem die geringste ist.

Die winkelabhangigen Sputter- und Sekundarelektronen-Yields wurden fir Nickel quantitativ
mit dem Aufbau ,,Y3“ gemessen. Beide Ergebnisse sind in Abbildung 2.25 a) gezeigt. Die
Verlaufe der beiden Kurven stimmen qualitativ weitgehend Uberein, dabei ist der SY
ca. 2,5 Mal hoher als der SEY, und der SY hat starker ausgepragte Minima als der SEY.

Der SEY flr Pb konnte nicht zuverldssig gemessen werden, denn anders als beispielsweise
bei Ni andert er sich mit der Zeit und sattigt nicht — siehe Abbildung 2.25 b). Ein Grund dafur
kann die ungleich groRere raumliche Tiefe der gesputterten Struktur sein, je tiefer die Struktur
wird, desto mehr Sekundérelektronen bleiben an den hohen Wanden hangen. Zudem &andert
sich die Helligkeit wegen der Anderung von GréRe und Anzahl der hellen Flecken.

Als néchste Probe mit fcc-Struktur wurde ein Aluminium-Einkristall ((100) fcc, Y trRim=3,47)
untersucht. Wegen einer besonders dicken und hartndckigen Oxidschicht waren keine
sinnvollen SY- und SEY-Yield-Messungen maglich. Eine Entfernung der Oxid-Schicht durch
Sputtern/Polieren/Atzen wurde verworfen, da keine Sicherheit bestand, wie weitgehend der unter
der Oxidschicht liegende Einkristall dabei verandert wiirde.
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Abbildung 2.25: a) Sputter- und SEY fir Nickel. b) Vergleich des zeitlichen Verlaufs des SE-Yields fir
Blei und Nickel fur den Einfall unter ¢=0° gemessen mit dem Everhart-Thornley-Detektor
(1°* = 105 pA in 3x3 umd).
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2.5.3.3 hep-Kristalle

Um das Bild zu vervollstandigen, wurden Experimente mit hcp-Kristallen durchgefiihrt. Zwei
Kobalt-Einkristalle mit den Start-Richtungen <0001> bzw. <10-10> wurden untersucht. Die
Oberflachen beider Kobalt-Kristalle sind mit einer Oxidschicht mit dicken Oxidinseln
Uberzogen. ,Vorputzen“ ist ndtig und mittels FIB sehr zeitaufwéndig. Yield-Messungen
erfolgten bevorzugt zwischen ,,Oxidinseln®. Der Kristall sieht ,,gescheckt” aus, d.h. es gibt
zwei verschiedene Helligkeiten der Oberflache — siehe Abbildung 2.26. Die Stérke des
Kontrastunterschiedes der beiden Zonen héngt vom Betrachtungswinkel ab, was auf zwei
verschiedene Kristallgitter oder Orientierungen hindeutet. Die verschieden hellen Zonen
weisen verschieden grofRe Sputter-Yields auf. Die Ursache der beiden verschiedenen Zonen
(verschiedene Doménen, Phasen?) ist unbekannt. Mdglich ist, dass bei der Herstellung des
Kristallrandes durch Funkenerosion oder bei der FIB-Reinigung iber eine martensitische®

Nl 1um

a)
Abbildung 2.26: Oberflache des Kobalt (0001)-Kristalls nach Vorputzen. Der Kristall sieht ,gescheckt"
aus, es gibt zwei verschiedene Helligkeiten der Oberflache. Der Kontrastunterschied andert sich mit
dem Betrachtungswinkel. Bild a) ist unter 30° Betrachtungswinkel aufgenommen, b) - dieselbe Stelle
unter 50° Betrachtungswinkel.

Transformation eine Mischphase aus fcc und hcp Kobalt entstanden ist, analog wie bei
[Tole01]. Es ergeben sich selten schone, auswertbare Késtchen, und innerhalb einer Messung
treten sehr starke Schwankungen auf. Der Uber alle Winkel gemittelte gemessene Sputter
Yield betragt 5,76, der TRIM-Yield ist 7,6.

2.6 Gultigkeitsbereich der Messergebnisse

Gelten die in Abschnitt 2.5 vorgestellten Messergebnisse nur fir die im Rahmen der
Messungen erzeugten Strukturtiefen oder sind sie allgemeiner gultig? Diese Frage stellt sich
insbesondere deshalb, weil das Target bei der Strukturierung durch die eindringenden lonen
verdndert wird. Die lonen konnten die Kristallstruktur im Kristallinnern schadigen, so dass
die Kanéle unterbrochen oder verstopft werden. In diesem Falle misste das Channeling mit
der lonendosis immer mehr nachlassen bis der Sputter-Yield schlie3lich dem eines amorphen
Materials entsprache.

"Martensit ist ein metastabiles Gefiige in Metallen und auch Nichtmetallen, das diffusionslos und athermisch
durch eine kooperative Scherbewegung aus dem Ausgangsgefiige entsteht. Wenn die freie Enthalpie eines
metastabilen Systems durch eine Phasenumwandlung verringert werden kann, wirkt die freie Enthalpie als
Triebkraft der martensitischen Transformation [Scho01].
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Abbildung 2.27: Vierer-Messreihe
auf Vanadium-Einkristall gesputtert
110 unter 30° (relativ zu <001>),
aufgenommen bei 0°. Die Dosis
wurde von rechts nach links
erhoht.

winkelabhangigen Sputter-Yield-Werte entstanden fur jeden Kiristallwinkel durch die
Mittelung von jeweils vier Einzelmessungen, — siehe Beispiel in Abb. 2.27. Dabei wurde die
Dosis von Einzelmessung zu Einzelmessung linear erhoht, insgesamt um einen Faktor von 2 bis
4. Je nach Material, Dosis und Kristallwinkel ergaben sich Kéastchentiefen zwischen 150 nm
und 1 um. Innerhalb jedes Messungs-Quartetts variiert die Kastchentiefe proportional zur
lonendosis — fiir Richtungen mit Channeling ebenso wie fur Richtungen ohne Channeling. Es
gibt also keinen Hinweis auf eine Anderung des Sputter Yields mit zunehmender Strukturtiefe
und somit auch keinen Hinweis auf eine zunehmende Amorphisierung des Kristalls.

Zur genaueren Uberprifung, ob sich der Sputter Yield mit zunehmender Tiefe der
gesputterten Struktur veréndert, wurden unter mehreren verschiedenen Kristallwinkeln jeweils
treppenartige Strukturen mit Gber 800 nm Gesamttiefe in V- und Ni-Einkristalle gesputtert.
Vanadium wurde ausgewdhlt, da der gemessene geringe winkelabhéngige Yield-Kontrast eine
Schédigung der Kristallstruktur vermuten lasst. Die lonendosis ist dabei proportional zur Zahl
der in die Tiefe flihrenden Stufen. Wie in Abb. 2.28 zu sehen ist, haben alle Stufen etwa
gleiche Hohe. Channeling spielt also mindestens bis 800 nm Tiefe Uberall die gleiche Rolle
oder lasst nur langsam nach. Dieses Ergebnis lasst Platz fir weitere Uberlegungen:

1.  Beschadigungen der Kristallstruktur kdnnten noch tiefer im Kristall stattfinden, so dass
ihr Einfluss auf den Sputter-Yield nur mit noch gréRerer lonendosis aufzuspiiren ware.
Dafiir miisste die Reichweite kanalisierter Ga'-lonen in Vanadium 800 nm {ibersteigen.

2. Amorphisierung der Probe findet nur nah der Oberflache statt.

3. Die Kristallstruktur repariert sich selbst, da der Kristall durch die absorbierte
lonenenergie lokal so stark aufgeheizt wird, dass er sich an der geschédigten Stelle
verflissigt. Die Stelle thermalisiert und erstarrt wieder in mehr oder weniger
regelmaRiger Kristallstruktur. Bei der Erstarrung in immer gleichem MaR auftretende
Kristalldefekte kdnnten den geringen Channeling-Kontrast von Vanadium verursachen.

Fur die letzte Deutung sprechen Untersuchungsergebnisse von Brodyanski et al. an Fe/Cr/Fe-

1. Stufe: 239 nm
2. Stufe: 222 nm
3. Stufe: 200 nm
4. Stufe: 206 nm

Abbildung 2.28: Treppen in einem Vanadium-
Einkristall. Gesputtert bei ¢ = 45°, anschlielend
um 20° gekippt. Die Hohe der Treppenstufen
variiert nur um 10%.
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Schichten [Brod11]. Sie berechneten, dass kanalisierte 30 keV-Ga’-lonen in einen Eisen-Ein-
kristall in <100>-Richtung ca. 600 nm tief eindringen; fiir Nickel und VVanadium ergeben sich
Werte gleicher GroRenordnung. Man hat folglich eine durch Gallium-lonen verénderte Zone,
die sich immer tiefer in den Kiristall vorschiebt, wahrend die Kristalloberflache abgetragen
wird. Nach Abtragung der oberen 600 nm ist der Kristall von der neuen Oberflache bis zur
neuen Tiefe 600 nm durchgehend verandert. Dennoch findet Channeling weiterhin statt, wie
die Messergebnisse belegen, d.h. die Verdnderung des Kristalls erfolgt in einer Weise, dass
die Kristallstruktur hinreichend intakt bleibt. Laut Brodyanski deponiert ein 30 keV-Ga'-lon
seine Energie im Eisenkristall entlang seiner Trajektorie in einem Volumen der GréRe 100 nm?,
wodurch die Atome in diesem Bereich die Energie 3,13 eVV/Atom erhalten. Dabei genuigen in
Eisen 0,55 eV/Atom, um den Kristall lokal schmelzen zu lassen, d.h. das getroffene Volumen
schmilzt. Die nachfolgende Abkuhlung erfolgt ausreichend langsam, so dass das Material
seine Einkristallstruktur wieder erlangt, wobei bis zu 20% der Gitterplatze durch Ga-Atome
eingenommen werden kénnen, bevor die Einkristallstruktur zusammenbricht.

2.7 Modellierung des winkelabhangigen Sputter-Yields

Die Versuche, die Winkelanhangigkeit des Sputter-Yields von metallischen Einkristallen zu
modellieren, fihren auf die 1960er Jahre zuriick. Eines der ersten einfachen Transparenz-
Modelle wurde von D. Odintsov entwickelt und von Yu. Martynenko ausgearbeitet [Odin63,
Mart64]. Etwas spater folgte das Channeling-Modell von Lindhard und Onderdelinden.
Dieses Modell wird auch in neueren Verdffentlichungen erfolgreich angewendet [PamI90,
KempO01]. In den folgenden Abschnitten werden zwei auf diesen Ansétzen aufbauende
Modelle fur das Modellieren der experimentelle Ergebnisse vorgestellt. Anschlielend werden
die Ergebnisse dieser Modelle mit den experimentellen Ergebnissen verglichen.

2.7.1 Channeling-Modell nach Lindhard und Onderdelinden

Lindhard [Lind65] betrachtete einen lonenstrahl, dessen Richtung bis auf einen kleinen
Winkel mit der Richtung einer Atomreihe eines Kristalls Gbereinstimmt. Er zeigte, dass dieser
lonenstrahl im Kristall in zwei Teilstrahlen aufspaltet: Ein Strahl, der ausgerichtet ist und sich
parallel zur Atomreihe ausbreitet, und ein nicht ausgerichteter, zufélliger ,,Strahl“. Dabeli
unterliegen die lonen des ausgerichteten Strahls einer sehr niedrigen Energieverlustrate.
Onderdelinden nahm an, dass nur die lonen zu Sputterereignissen beitragen, die dem nicht
ausgerichteten Strahl zuzurechnen sind, die sich also nicht in den Kandlen des Kristalls
bewegen [Onde66]. Der Energieverlust kanalisierter lonen bei elastischen StéRen mit den
Atomen an den Réndern des Kanals ist kleiner als die (Deplazierungs-) Energie, die
erforderlich ist, um ein Atom von seinem Gitterplatz zu stoRen. Das Channeling-Modell von
Lindhard und Onderdelinden ergibt Winkelbreiten der Minima des winkelabh&ngigen Sputter
Yields, welche sehr gut mit experimentellen Beobachtungen tbereinstimmen.

Eine ausflhrliche Beschreibung des Channeling-Modells von Lindhard und Onderdelinden
findet man bei Roosendaal [Roos81]. Die Grundannahme des Modells besteht darin, dass
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lonen, die kanalisiert werden, nicht zum Sputter-Yield beitragen. Diese lonen geben ihre
Energie so tief im Kristall ab, dass vom lon ggf. zurtickgestoRene Atome in der Tiefe des
Kristalls verbleiben. Aus dieser Annahme folgt, dass sich der Channeling-Sputter Yield
Yuw(Eo) Uber den Anteil y,w(Eo) der nicht kanalisierten lonen mit dem Sputter Yield Yy
eines amorphen Targets verknlpfen lasst. Bei loneneinfall exakt in eine Indexrichtung <uvw>
und senkrecht zur Targetoberflache ist also

Yuw(Eo)= zuw(Eo): 7uww:Yam(Eo). (2.14)

Hier ist 7w ein Anpassungsparameter von der Grofenordnung eins. Sei pmin der
kleinstmogliche StoRparameter flir lon-Targetatom-StoRe, fir den das lon noch kanalisiert
wird. Wenn ein lon die Flache 7t-(Pmin)> UM ein Targetatom trifft, so wird es nicht kanalisiert.
Den Anteil yu,ww(Eo) der nicht kanalisierten lonen erhdlt man daher durch den Vergleich der
Kreisflache m-(pmin)* mit der jedem Atom zugehdrigen Flache (n¢-tuw)™, auf die das lon trifft,
wobei t,, der Atomabstand in der Indexrichtung <uvw> ist:

2
ZSVW :melzn'nt'tuvw' pr2r1in- (2.15)
(nt 'tuva
Dieser Ansatz enthélt die Transparenzidee. Zugleich wird angenommen, dass lonen mit
P > pmin durch harmonische Kréfte auf Trajektorien innerhalb eines Kanals oder zwischen
atomaren Ebenen gefiihrt werden [Levi83], so dass die StoRparameter bei allen lon-Atom-
Wechselwirkungen entlang des Kanals bzw. entlang der Ebene stets gréRRer als pmin bleiben.
Der minimale StoRparameter pmin kann nach Lindhard durch eine N&herung des Thomas-
Fermi-Potentials der lon-Atom-Wechselwirkung bestimmt werden. Als Ergebnis erhalt man

2 2
Proin = ¢ Mol B € (2.16)
4neyE,

Hier ist e die Elementarladung, und ar¢ die Thomas-Fermi-Abschirmlénge:

ag, = 008538 (2.17)

[Zi2/3 +Zt2/3

die den Bohrschen Radius ag=0,52918 A enthdlt und fiir die meisten lon/Target-
Kombinationen zwischen 0,01 nm und 0,02 nm liegt.

Die Nahrung und Gleichung (2.16) gelten fiir lonenenergien Eq bis zu wenigen MeV und unter
Vernachlassigung thermischer Schwingungen. Setzt man Gl. (2.16) in Gl. (2.15) ein, so folgt

0 312 3Z;Z
Xoww =T Ne Ty -@rp -€- 4 -t
neyE,
:n'nt'tng"//cz,uvw ' (2.18)

_ |Ebw
EO
mit dem (in rad angegebenen) Grenzwinkel
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lonen mit Energien unterhalb dieser Grenzenergie sind so langsam, dass sie alle stark gestreut
und nicht kanalisiert werden; y°.w = 1. Treffen beispielsweise Ga*-lonen auf einen Eisen-
Einkristall, so treten bei loneneinfall in <100>-Richtung erst fiir lonenenergien oberhalb
E°100 = 683 eV Channelingeffekte auf.

Der Grenzwinkel ¢ w Wird wichtig, wenn die Bewegungsrichtung des lons beim Auftreffen
auf den Kristall eine Winkelabweichung y zur Kristallrichtung <uvw> hat. Das lon wird nur
dann vom Gitter geflhrt, wenn die Energie seiner transversalen Bewegung kleiner ist als eine
fur den Kanal bzw. die Ebene spezifische Barriere-Energie [Levi83]. Das bedeutet, dass y
den Winkel f-wc,w nicht Gberschreiten darf — siehe Abbildung 2.29. Dabei ist f ein
Anpassungsparameter der GroBenordnung 1. Auch in diesem Fall lasst sich nach
Onderdelinden der Sputter-Yield Yuw(Eo, o) Uber den Anteil y.w(Eo,y) der nicht
kanalisierten lonen verknupfen mit dem Sputter-Yield Y.m(Eo, ) eines amorphen Targets:

Yuw(Eo, . V/): ZUVW(EO,W)'UUVW'Yam(EOaa) (2.21)

Dabei ist 77, unverandert, und yuw(Eo, ) lasst sich fir < -y uw auf 2°uw zuriickfiihren:

ZO
Ko (Eo ¥ )= L - (2.22)

1—(1_ngw).( 4 JZ

fwe

2.7.2 Planares Channeling und amorpher Anteil

Das vorstehend beschriebene Modell erfasst kein planares Channeling, wie es z.B. bei Drehen
eines bcc-Kristalls um eine <110>-Achse bei allen Einfalls- bzw. Kristallwinkeln auftritt —
sieche Abbildung 2.16. Bei planarem Channeling werden die lonen nicht in einem
zylindersymmetrischen, sondern in einem ebenen Potential geflihrt, das eine andere
mathematische Beschreibung hat. Kommt es, wie in einem realen Kristallgitter, zur
Uberlagerung beider Effekte wird die Beschreibung entsprechend kompliziert. Ansitze mit
elliptischen Potentialgeometrien finden sich in [Fran70]. In einem stark vereinfachten Modell

groler Y
o

/ etwas grofer als y._,

7
%}@ Abbildung 2.29: Schematische Darstellung
7 Kleiner w¢ der (Nicht-) Kanalisierung von lonen je nach
Winkelabweichung zwischen Einflugrichtung

und Kanalrichtung [Nast96].
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lasst sich der Ubergang von planarem zu axialem Channeling so darstellen, dass das planare
Channeling nur den maximalen Anteil der nicht kanalisierten lonen von 1 auf P, reduziert.
Letzteres ist dabei gegeben durch

2p.. . 1 Ly
PncP = mep , MIt Pripp = .3 ¥2p (2-23)
P v nth a

als minimalem StoRparameter flr die Kanalisierung und dp als Ebenenabstand [Fran70]. Der
minimale Stol3parameter hangt vom kritischen Winkel ,, ab, der sich geméaf

(2.24)

auf die oben verwendeten Prozessparameter zuriickfiinren lasst, wobei ein r~*-Potential
angesetzt wurde. Ist der Anteil der nicht axial kanalisierten lonen Kkleiner als Pncp, so bleibt
der Beitrag des axialen Channelings unverandert. Dieser Ansatz fuhrt zu Verringerung der
relativen Tiefe der Minima. Minima verschwinden ganz, wenn der Anteil der nicht axial
kanalisierten lonen groRRer als Ppcp ist.

Wahrend das planare Channeling den Sputter-Yield absenkt, gibt es eine Reihe von Effekten,
die den Yield erhohen kénnen. Ein Beispiel ist die Temperatur der Probe, die Uber lon-
Phonon-Stolke die Wahrscheinlichkeit des Dechannelings erhoht. Abweichungen von der
idealen Kristallstruktur wie Versetzungen, Gitterfehler oder eine z.B. durch die Préparation
amorphisierte bzw. oxidierte Oberflachenlage, erh6éhen den Sputter-Yield ebenfalls um einen
nicht oder nur schwach winkelabhdngigen Anteil, den man bei der Modellierung
berucksichtigen kann. Durch das oben beschriebene VVorputzen mit dem lonenstrahl kann das
Oxid zuverlassig entfernt werden (erkennbar an der Anderung der SE-Yields). Nach
derartigen Vorputzen bleibt die Oberflache allerdings weniger gut geordnet als nach
thermischem Ausheilen in Ultrahochvakuum.

2.7.3 Erweitertes Transparenzmodell

Im Transparenzmodell von Odintsov und Martynenko [Odin63, Mart64] haben die lonen
Billardkugel-Eigenschaften, und ebenso die Atome, die das Kristallgitter bilden. Wenn diese
Kugeln ausreichend klein sind, und wenn nicht gleich an der Kristalloberflache ein Atom
getroffen wird, so ist das Kugelgitter je nach Bewegungsrichtung fur die lonen bis zu einer
gewissen Tiefe transparent. Trifft das lon ein Gitterkugelatom, so wird eine Kaskade von
StoRen ausgelost. Bei dieser StoRkaskade konnen Atome aus dem Kristall emittiert werden.
Ein Beitrag zum Sputter-Yield ergibt sich aber nur bei Treffern in den obersten Ebenen.
Odintsov setzt schon ab der 7. Ebene den Beitrag zum Sputter-Yield auf null.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde versuchsweise ein alternativer Modellansatz, ein erweitertes
Transparenzmodell, entwickelt und getestet. VVon der Struktur her erscheint das Modell
ahnlich zu den Anséatzen von Fluit und Odinstov [Flui62, Odin63], es schliel3t aber zuséatzlich
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die Idee der Kanalisierung von lonen ein. Dies sollte sich genau dann spirbar auf die
berechneten Werte des winkelabhangigen Sputter-Yields auswirken, wenn die Kanalisierung
von lonen schon innerhalb der ersten Atomlagen zur Verringerung der Wahrscheinlichkeit
einer StoRkaskade fuhrt. Analog zum einfachen Transparenzmodell und zum Ansatz eines
minimalen StoRparameters pmin im Onderdelinden-Modell erhalten die Atome einen Radius
I'min (= Pmin), bei dem eine StoRkaskade stattfindet, wenn das lon innerhalb auftrifft. Als neue
Erweiterung wird ein zweiter, grofRerer Radius rmax definiert, wobei es genau dann zu
Channeling kommt, wenn das lon auf den zwischen rmin und rpax aufgespannten Kreisring
trifft. Das entspricht einer VVorwartsstreuung mit geringem lateralem Impulsubertrag — diese
StoRe tragen daher nicht zum Sputtern bei. Fir die auf diese Weise in Kandle einfadelnden
lonen wird dieselbe vereinfachende Naherungsannahme wie bei Onderdelinden gemacht,
nédmlich dass sie auch in allen betrachteten tieferliegenden Schichten in den Kandlen bleiben.
Die lonen, die relativ zu allen Atomen einer Lage in grélRerem Abstand als rmax auftreffen
werden nicht abgelenkt und erreichen daher in gerader Bahn die nachsttiefere Atomlage, fur
die sich die Betrachtung wiederholt. Flr rmpin = rmax geht das Modell in ein einfaches
Transparenzmodell Uber. Mit zunehmender Tiefe der StoRkaskade kann ein geringerer Teil
der beteiligten Atome aus der Oberflache entweichen. Um diese Tatsache zu berticksichtigen,
wird der lagenweise Beitrag zum gesamten Yield mit einem exponentiellen Faktor e?*
gewichtet. Dabei ist z der Abstand der Lage zur Oberflache und A die Abschwéachungslange
dieses Prozesses. Als vierter Parameter wird ein vom Winkel unabh&ngiger multiplikativer
Faktor F bendtigt, um die Yield-Werte des Modells an die experimentell gefundenen Werte
anzupassen. Das Modell geht von einem idealen Kristall aus, d.h. der Einfluss von
Gitterdefekten wird nicht berucksichtigt.

Die Umsetzung dieses Modells geschieht in einem mit Mathematica® programmierten Skript.
Der Kiristall wird durch eine Abfolge von zweidimensionalen Feldern (Atomlagen) aus
diskreten Rasterpunkten (z.B. 128 x 128) reprasentiert. Jedes dieser Felder stellt einen Schnitt
durch eine Elementarzelle dar. Dieser Schnitt erfolgt bei flachen- oder raumzentrierten
Kristallen abwechselnd an der quadratischen Oberseite und in der Mittelebene der
Elementarzelle. So werden, ausgehend von der Kristalloberflache, alle Atomlagen des
Kristalls erfasst. Je nach Einfallswinkel der lonen wird dabei die perspektivische Verkirzung
der Querschnittsflache der Elementarzelle berlcksichtigt (siehe Abbildung 2.30). Jeder
Rasterpunkt reprasentiert einen maglichen Auftreffpunkt eines lons in der jeweiligen
Atomlage. Die Rasterpunkte werden in drei Gruppen eingeteilt:

e Gruppe | — an dieser Stelle befindet sich ein Gitteratom oder der Abstand zum néchsten
Atom ist kleiner als rpyin;

e Gruppe Il — der Abstand des Rasterpunkts zum néachstgelegenen Atom liegt zwischen
Fmin UND Fimax;

e Gruppe Ill — der Abstand zum néchsten Atom ist grofer als rmax.

Die der Gruppe | zugeordneten Rasterpunkte entsprechen Treffern der lonen, d.h. ein Atom
wird jeweils vom seinem Gitterplatz gestoRen und eine StoRkaskade wird ausgeldst. Es wird
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Abbildung 2.30: lllustration zur Berechnung der Beitrdge zum Sputter-Yield im erweiterten
Transparenzmodell fir die Verkippung eines bcc-Kristalls mit (100)-Oberflache in Richtung <110> fur
verschiedene Winkel. Fir jede Gitterebene in einer anderen Farbe sind die Flachen markiert,
innerhalb derer es zum Sputtern kommt (Gruppe |). Zunehmende Helligkeit der Farbe kennzeichnet
tiefere Lagen mit einem geringeren Beitrag zum Yield. Das zentrale Atom (schwarz) bildet die erste
Lage. Darunter kommen bei 10° Verkippung die 3. und 5. Lage zum Vorschein, wahrend an beiden
Seiten die Atome der geraden Lagen auffachern. Das zusatzlich eingefilhrte Channeling auf3ert sich
bei 10° und 57° dadurch, dass den Atomen zugeordnete Flachen nicht Uberlappen, sondern jeweils
durch einen Ring der Breite rnax - rmin UM das hoherliegende Atom separiert sind. Mit zunehmendem
Einfallswinkel ergibt sich eine perspektivische Verkirzung der fur die Normierung verwendeten
Oberflacheneinheitszelle, wahrend die rpi,- bzw. ryh.-Zonen kugelférmig bleiben. Die verwendeten
Parameter sind in Tabelle 2.3 wiedergegeben, die resultierende Kurve fiir Eisen in Abbildung 2.31.

die Flache A; dieser Rasterpunkte bestimmt. Die Rasterpunkte der Gruppe Il entsprechen
Kanalisierungsereignissen, d.h. die lonen werden durch einen kleinen Impulstbertrag
kanalisiert. Die Rasterpunkte der Gruppe Il werden mit der durch Einfallswinkel und
Lagenabstand gegebenen geometrischen Verschiebung in die darunterliegende Atomlage
kopiert, in der die rekursive Prozedur von neuem beginnt. Punkte, die beim Kopiervorgang
aufgrund von Einfallswinkel und Lagenabstand aus dem zweidimensionalen Feld
herausfallen, werden um die ein- oder mehrfache Breite des Feldes zuriick ins Feld
verschoben — damit werden lonen erfasst, die aus benachbarten Elementarzellen in die
betrachtete Elementarzelle hinein fliegen. Die in der i-ten Lage zur Gruppe | gehorige Flache

A; wird entsprechend der Tiefe z; der Atomlage relativ zur Targetoberflache gewichtet, d.h.

mit e %'* multipliziert. Die gewichteten Flachen werden aufsummiert: > A e '% und auf
die perspektivisch verkleinerte Querschnittsflache Ag(a) = Ag-cos a der Elementarzelle

normiert. Wenn sich bei der Berlicksichtigung der ndchsten Atomlage keine Verénderung von
> A -e7%* mehr ergibt, oder wenn der maximale Beitrag der nadchsten Atomlage unterhalb

eines sinnvollen Schwellwertes liegt, wird die Summenbildung abgebrochen. Damit ergibt
sich der Anteil P, der Atome, die nicht kanalisiert werden und somit zu Sputterereignissen
beitragen konnen:

> Ala)e "
TR @29)
Durch Multiplikation mit dem Faktor F ergibt sich der Sputter-Yield gemaR
> A@)-e™
Y(a)=F -2 OB (2.26)
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Durch Variation der Parameter rmin, 'max, 4, Und F gewinnt man eine Kurvenschar. Aus dieser
wird diejenige Kurve mit der geringsten Abweichung zu den Messwerten ausgewahlt. So
ergeben sich Zahlenwerte flr die Modellparameter. Das Modell geht von einer (100)-
Oberflache aus und spiegelt direkt die winkelabhdngigen Messungen an ebenen Einkristallen
wieder. Der Vergleich mit den Messdaten weiter unten zeigt, dass das Modell annéhernd auch
fur die Beschreibung des winkelabhéngigen Sputter-Yields an zylindrischen Kristallen
geeignet ist, solange der Winkel zwischen der loneneinfallsrichtung und der <001>-Richtung
nicht mehr als ca. 60° betrdgt. In diesem Fall missen aus dem Modell erhaltene Werte mit
cos ¢ multipliziert werden, um den Effekt des streifenden Einfalls herauszurechnen. Setzt
man rmax = min, SO gewinnt man auf die gleiche Weise den winkelabh&ngigen Sputter-Yield
und die Parameter fir ein einfaches Transparenzmodell ohne Channeling.

2.8 Vergleich der Modelle mit den experimentellen Daten

Zu Beginn dieses Unterkapitels werden die aus der Anpassung des Onderdelinden-Modells
und des erweiterten Transparenzmodells gewonnenen Kurven mit den experimentellen
Messdaten graphisch verglichen um einen Uberblick uber die Auffalligkeiten und
Beobachtungen zu geben. Die Abweichungen und mogliche Ursachen werden dann fur jedes
Model separat in den Unterkapiteln 2.8.1 bzw. 2.8.2 diskutiert. Eine Diskussion der
gefundenen Absolutwerte findet sich anschliefend in 2.8.3. In den Abbildungen 2.31 — 2.34
werden die modellierten winkelabhangigen Sputter-Yield-Werte fir beide Modelle jeweils
gemeinsam mit den Messergebnissen dargestellt Die Parameter, die flr die Anpassung der
Modelle verwendet wurden, sind in Tabellen 2.2 und 2.3 aufgelistet.

Die Modellkurven nach dem Onderdelinden-Modell fur Eisen und Wolfram bei der Drehung
in <110>-Richtung sind in Abbildung 2.31 gezeigt. Die Ubereinstimmung der Kurven fir
rein axiales Channeling mit den Messwerten ist hier bereits ziemlich gut, nur der Messwert
bei 60° féllt deutlich heraus. Hier wird ein niedriger Sputter-Yield gemessen aber in diesem

14 <]-(IJ0>I T T T <2I]-0I> T I<1]'-O>I T
1wl " Yw : 1
= YFe : :
Messwerte

Erw. Transparenzmodell

|
|
= Onderdelinden-Modell mit
axialem Channeling

Onderdelinden-Modell mit
planarem Channeling

Sputter-Yield

Kippwinkel, Grad

Abbildung 2.31: Experimenteller und modellierter Sputter-Yield von Eisen und Wolfram (bcc) fir
planare Einkristalle bei der Drehung um die <001>-Achse aus der <100>- in die <110>-Richtung.
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Winkelbereich existiert kein signifikant groRer Kanal im bce-Gitter. Flr die Skalierung wurde
fir beide Materialien ein amorpher Yield von 7 gewahlt; die sich daraus ergebende
Modulation ist etwas hoher als im Experiment. Die Minima werden ziemlich gut angepasst:
Sowohl die leicht verschiedene Breite der Minima fur Fe und W um <100> als auch die leicht
verschiedene Tiefe der Minima bei <110> werden mit dem gewé&hlten Weitenparameter
f=1,2 in der Tendenz richtig dargestellt. Fir eine harte Aussage reicht hier die Statistik nicht
aus. Fir eine bessere Ubereinstimmung bei den Maxima ware es sinnvoll, einen amorphen
Yield von 6,2 anstelle von 7 zu wéhlen. Um Minima und Maxima gleichzeitig anzupassen,
konnte ein kleiner zusétzlicher amorpher Untergrund von 0,8 bericksichtigt werden. Die
grine Kurve zeigt die Vorhersage des Onderdelinden-Modells fur Eisen, wenn zusétzlich ein
konstantes planares Channeling berticksichtigt wird. Damit die Kurve bei den Maxima passt,
wurde hier ein hoherer amorpher Yield von 9,3 angenommen, um die Reduzierung des
Sputter-Yields auszugleichen. Offensichtlich passt dieser Ansatz hier Gberhaupt nicht, da z.B.
das Minimum in <210>-Richtung fast komplett verschwindet. Da sich die bcc-Gitter von W
und Fe geometrisch nur wenig unterscheiden, wurde das erweiterte Transparenzmodell fiir die
beiden gemeinsam angepasst. Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung mit den Messwerten,
bei der interessanterweise auch der Wert bei 60° passt. Allerdings liegt die Kurve in <100>-
Richtung zu hoch und bei 55° zu niedrig.

Abbildung 2.32 zeigt die Vorhersagen der Modelle im direkten Vergleich mit den Messwerten
am selben Eisenwhisker bei Drehung um eine andere Achse (<011>) bzw. in eine andere
Richtung (<111>). Da nur die Richtung gewechselt wird, sollten alle richtungsunabhéngigen
Modellparameter dabei erhalten bleiben. Im Unterschied zum vorherigen Fall passt das
Onderdelinden-Modell, wenn nur axiales Channeling bericksichtigt wird, bei dieser
Rotationsachse Uberhaupt nicht. Mit demselben amorphen Yield von 7 wie in Abb. 2.31
liegen zwar die Minima bei <001> und <111> sehr gut, dazwischen betragen die gemessenen
Werte aber nur etwa die Halfte der Modellwerte und das Minimum bei <311> ist viel zu
schwach ausgepragt. In Abb. 2.16 wurde bereits gezeigt, dass bei dieser Drehung die
Atomebenen besonders weit auseinander liegen, und das ist die Drehachse mit den breitesten

<100> <311> <111>
B " YFe .

=
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% 8 = Messwerte

'>I_- 6- = Erw. Transparenzmodell

E Onderdelinden-Modell mit

E — axialem Channeli

8_4 axialem Channeling

¢ Onderdelinden-Modell mit
2 planarem Channeling

10 0 10 20 30 40 50 60
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Abbildung 2.32: Sputter-Yield des Eisens gemessen am planaren Eisenwhisker bei der Drehung um
die <011>-Achse aus der <100>- in die <111>-Richtung.
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Kanélen tberhaupt. Berlicksichtigt man hier das planare Channeling (grine Kurve) wird die
Modellkurve auf das 0,45-fache des amorphen Yields begrenzt, was die Ubereinstimmung mit
den Messungen stark verbessert. Das Minimum bei <311> verschwindet wegen der Yield-
Begrenzung komplett, was aber nicht ganz mit der Realitét Gibereinstimmt. Die Anpassung des
erweiterten Transparenzmodells passt hier abgesehen von erneut zu hohen Werten um <100>
gut zu den Messwerten. Ein Vergleich der Modellparameter fir beide Rotationsrichtungen
zeigt, dass sich unabhangig voneinander recht ahnliche Werte ergeben. Dies spricht fur eine
physikalische Sinnhaftigkeit dieses Modells.

Ganz anders sieht die Situation bei Vanadium aus. Der vermessene runde Einkristall zeigt eine
nur sehr geringe Modulation des winkelabhdngigen Yields — siehe Abbildung 2.33. Im
Gegensatz dazu sagt das Modell fir axiales Channeling eine starke Modulation voraus.
Offensichtlich wird in Vanadium ein dominanter Anteil der lonen nicht oder nicht effektiv
kanalisiert. Um trotzdem eine sinnvolle Beschreibung mit den Modellen herzustellen und es
diskutieren zu konnen, wird bei allen Modellen fir Vanadium ein Untergrund von 3 zum
Yield addiert. Die Auspragung der drei beobachteten Minima l&sst sich dann mit rein axialem
Channeling gut beschreiben. Nimmt man planares Channeling hinzu, fihrt das hier zu einer
starken Verschlechterung der Ubereinstimmung (nicht gezeigt). Das Maximum um 37° fallt
im Experiment schwécher aus, als im Onderdelinden-Modell. Auch der Verlauf um das
Minimum um <111> wird hier nicht so gut angepasst. Ahnliche Probleme hat das erweitere
Transparenzmodell, das zwar grob passt, aber im Detail die Minima Uber- bzw. unterschétzt.
Da die Kanalisierungseffekte hier auf einem starken Untergrund liegen, konnte auch eine
leichte Richtungsabhé&ngigkeit des Untergrunds beim Vanadium fur die Abweichungen
verantwortlich sein.

In Abbildung 2.34 werden als letzter Datensatz die Messungen an den (fcc) Blei- und Nickel-
Einkristallscheiben bei der Drehung des Kristalls um eine <011>-Achse aus der <100> in die
<111>-Richtung (und dartber hinaus) den Modellkurven gegentibergestellt. Fir rein axiales
Channeling ergibt sich eine brauchbare Ubereinstimmung, fir Blei mit einem amorphen Yield
von 31, fur Nickel ergibt sich 9. In beiden Fallen ist die Modulation, die dabei erhalten wird,
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Abbildung 2.33: Sputter-Yield von Vanadium gemessen am zylindrischen Einkristall bei der Drehung
aus <001>- in <111>-Richtung.
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Abbildung 2.34: Sputter-Yield von Blei und Nickel gemessen an zylindrischen Einkristallen bei der
Drehung um die <011>-Achse aus der <100>-Richtung in die <111>-Richtung und darlber hinaus.

etwas groRRer als im Experiment. Durch den Ansatz des planaren Channelings l&sst sich die
Ubereinstimmung verbessern, was zu amorphen Yield-Werten von 40 bzw. 10 fiihrt.
Alternativ konnte hier (wie bei Vanadium) ein nicht channelnder Untergrund angesetzt
werden. Das wirde die Ausprdgung der Minima proportional verringern, was insbesondere
beim Nickel die Anpassung verschlechtert. Somit ist das Modell mit planarem Channeling
hier am besten. Die Kurven aus dem erweiterten Transparenzmodell lassen sich gut an die Pb-
Daten anpassen, fur Ni ist die modellierte Modulation etwas zu klein. Auffallig ist, dass beim
Blei um die <100>-Richtung herum ein groRerer Yield als mit beiden Modellen vertréglich
gemessen wird. Hierfar ist wahrscheinlich die weiter oben diskutierte Oberflachen-
verénderung des Bleis beim lonenbeschuss verantwortlich.

2.8.1 Diskussion der Vorhersagekraft des Onderdelinden-Modells

Die folgende Diskussion der Ubereinstimmung des Onderdelinden-Modells mit den
gemessenen Kurven beginnt mit der Fragestellung, ob das einfache Modell einen brauchbaren
und zuverlassigen Ansatz liefern kann, um die Winkelabhangigkeit des Sputter-Yields fir ein
noch nicht experimentell vermessenes Material vorherzusagen. Der Grund fur diese
Fragestellung ist, dass in der FIB-Literatur in Ermangelung experimenteller Daten h&ufig
genau dieser Eindruck erweckt wird [Orlo97,03, Kemp01l]. Da vor dieser Arbeit keine
experimentellen winkelabhdngigen Yield-Daten zur FIB-Stukturierung von Einkristallen
publiziert wurden, sollte die Anwendbarkeit dieser am einfachsten zu handhabenden
Né&herung Uberpruft werden. Bericksichtigt man nur axiales Channeling, setzt den
Anpassungsparameter fur die individuelle Tiefe der Minima auf (7w = 1), verwendet den
Weitenparameter f = 1,2 und den Yield fur amorphes Material aus einer TRIM-Simulation, so
lasst sich mit dem Modell von Onderdelinden fir jedes Material und jeden Einfalls- und
Kristallwinkel ein Wert fir den Sputter-Yield berechnen. Der Aspekt, inwieweit eine TRIM-
Simulation einen guten Ausgangspunkt fur die Beschreibung der in dieser Arbeit gemessenen
absoluten Sputter-Yield Werte bietet, wird in einem eigenen Unterkapitel 2.8.3 diskutiert.
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Hier wird zundchst die Beschreibung der relativen Yield-Variation unter Winkel&dnderung
betrachtet.
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Der grobe Verlauf der Messwerte , d.h. Position, ungeféhre Breite und Tiefe der Minima,
wird von dem Onderdelinden-Modell mit rein axialem Channeling in der Mehrheit der
Falle einigermallen gut erfasst. Im Detail gibt es jedoch viele, zum Teil starke
Abweichungen, auf die im Folgenden eingegangen wird.

Auch ohne Variation der individuellen Anpassungsparameter fiir die Tiefe der Minima
(nww = 1) passt das relative Verhéltnis der Tiefen der Minima zueinander bei der
Drehung von Wolfram und Eisen um die <001>-Achse sowie bei der Vanadium-Messung
ziemlich gut. Bei den Kurven fur Blei, Nickel und fur die Drehung um die <011>-Achse
passt das relative Verhaltnis der Minima weniger gut.

Schwache Minima sind im Modell hdufig etwas tiefer als in der Messung. Eine Erklarung
kdnnte die thermische Bewegung der Targetatome sein, die effektiv zu einer weiteren
Verengung der ohnehin schmalen Kanéle flihrt. Eine weitere Ursache hierflr kann ein
signifikanter Anteil von planarem Channeling sein (siehe unten).

Mit dem Anpassungsparameter f=1,2 in Gl. (2.22) passt die Form der Modellkurven in
der Umgebung der Minima ziemlich gut an den Kurvenverlauf. Im oberen Bereich der
Parabeln ist der gemessene Yield aber immer deutlich kleiner (der Kurvenverlauf ist
abgerundet) als es das fast rechtwinklige Abknicken der Yield-Kurve im Modell
vorhersagt. Diese Abweichung wurde bereits bei Francken et al. beschrieben [Fran70].

Der relative Sputter-Yield-Kontrast Ksy zwischen lonenstrahlrichtungen ohne und mit
Channeling ist identisch mit dem Kehrwert von XOUVW. Wie man an GI. (2.18) ablesen
kann, nimmt Ksy zu, je grofer die lonenenergie ist, und je kleiner der Abstand ty, der
Atomebenen, die Anzahldichte n; der Atome, die Thomas-Fermi-Abschirmlange arr und
die Kernladungszahlen Z;, Z; von lon und Targetatomen sind. Rechnerisch ergibt sich flr
30 keV-Gallium-lonen und in <100>-Richtung die Reihenfolge:

Ksy (V)=7,44 > Ksy (Fe)= 6,63 > Kgy (W)=5,54 > Kgy (Pb)=5,26 > Ksy (Ni)=4,41.
Experimentell ergibt sich um die <100>-Richtung:

Ksy (W)=6,08 > Kgy (Fe)=5,68 > Ksy (Ni)=4,07 > Ksy(Pb)= 2,84 > Ksvy(V)=1,4.

Die ersten drei Werte liegen in Rahmen des Erwarteten, aber die Reihenfolge von Wolf-

ram und Eisen ist vertauscht. Fur Blei und Vanadium ist Ksy(Pb)= 2,84 bzw. Ksy (V)=
1,4 ca. Halfte bzw. nur ein Flnftel dessen, was nach dem Modell zu erwarten ist.

Bei Vanadium ist ein dominanter nicht winkelabhangiger Yield-Beitrag offensichtlich.
Seine Starke relativ zum winkelabhangigen Beitrag ist 3 zu 1,45, also ist sein Anteil
etwa 2/3. Im Modell von Francken ist ein solcher Beitrag als Gi, vorgesehen (Loss near
the surface as result of first collision). Denkbar sind auch andere Erklarungen, wie eine
Verstopfung der Kanéle oder die Rekristallisierung in ein defektreiches Kristallgitter
(nach lokalem Schmelzen). Durch so einen winkelunabhéngigen Beitrag wirde sich auch



die Anpassung fir die Messungen an Eisen und Wolfram in <110>-Richtung etwas
verbessern. Dort ware es aber nur eine kleine Korrektur.

o Bei Blei liegen in der Ndhe der <100>-Richtung die Messwerte deutlich oberhalb der
Modellkurve. Dies konnte eine Auswirkung der oben diskutierten besonderen
Oberflachenmorphologie (Bildung von Ga-Tropfen) sein.

e Der Vergleich der Kurven von Eisen bei der Drehung um die <001> bzw. um die <011>-
Achse zeigt, dass die Berlcksichtigung nur des axialen Channelings den Yield im
zweiten Fall auferhalb der niedrig indizierten Richtungen um einen Faktor zwei
Uberschétzt. Das ist, wie schon bei der Kurvendiskussion dargestellt, ein Beleg flr die
Wirksamkeit von planarem Channeling, da die zweite Rotationsachse diejenige mit den
breitesten Kanal-Ebenen ist.

Berlcksichtigt man explizit das planare Channeling nach dem oben beschriebenen Modell,
ergibt sich kein einheitliches Bild. Tabelle 2.2 gibt Werte von P, nach Gleichung (2.23) von
Onderdelinden an. Fir alle durchgefuhrten Drehungen resultiert einen Anteil planaren
Channelings von mindestens 25%, d.h. der Anteil der nicht kanalisierten lonen wird nie
grolier als 75%.

e Der grofite Anteil planar kanalisierter lonen wird bei Drehung von Eisen um eine
<011>-Achse erreicht und betragt 55 %. Berlcksichtigt man dies, so passt die
Modell-Kurve sehr gut und mit demselben amorphen Yield wie bei Drehung um die
<001>-Achse — allerdings nur wenn man dort kein planares Channeling berticksichtigt.

e Wird beim Modellieren fur Blei und Nickel das planare Channeling berlicksichtigt, so
ergibt sich eine verbesserte Ubereinstimmung der Theoriekurve mit den Messwerten.
Minima, die in der axialen Naherung zu stark ausgepragt sind, werden reduziert. Dabeli
erhoht sich aber der aus dem Modell erhaltene Wert fur den amorphen Sputter-Yield
bei Blei von 31 auf 40 (statt nur 15 nach TRIM), bei Nickel von 9 auf 10 (statt 8). Da
der hohe amorphe Sputter-Yield bei Blei nicht durch TRIM erkléart werden kann, ist
das kein Gegenargument. Die Verbesserung der Anpassung bei Blei und Nickel ist
deutlich genug, um dies als einen Hinweis flr das Vorliegen von planarem Channeling
zu werten. Zur Bestatigung wére hier noch eine Messung des Sputter-Yields bei
Drehung der Kristalle um eine andere Achse erforderlich.

e Flr die Messwerte von Eisen und Wolfram bei der Drehung um die <001>-Achse
sowie fir Vanadium passen die Kurven des Onderdelinden-Modells mit
Berlcksichtigung des planaren Channelings viel schlechter als ohne. Zum Beispiel
wird fur Eisen das Verschwinden des deutlich sichtbaren Minimums in <210>-
Richtung vohersagt — siehe Abbildung 2.31. Auch in <110>-Richtung wirde die
Starke des Minimums falschlich halbiert. Offensichtlich ist planares Channeling bei
der Drehung um eine <001>-Achse bei den untersuchten Kristallen nicht effektiv,
obwohl das Modell den Anteil von planar kanalisierten lonen in dieser Ebene zu 33%
fur Eisen, 27 % fir Wolfram und sogar 58 % fir Vanadium vorhersagt.
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Atom- nr R Ksy | Ksy | Yam Pcp Y am
masse | Stru-|Dichte (@J aom | @t | ti00 | %o 100 100 | nur planar, ax.+
EL| Z | (u) |ktur |(g/cm® A | A) | A | 10 [theor.|exp. |axial | Drehachse |plan.

cm?®

1,45

V| 23|5094 | bcc | 6,11 |7,22|1,35|0,111| 3,03 |0,135| 7,44 | 1,40 +3

0,42 <011> | xx

0,67 <001> | xx
0,45 <011> 7

Fe| 26 | 55,85 | bcc | 7,87 | 8,49 1,40 |0,108| 2,87 |0,151| 6,63 | 5,68 | 7

Ni| 28 | 58,69 | fcc | 8,91 |9,14|1,350,107| 3,52 |0,227| 4,41 | 4,07 | 9 |0,79 <011>| 10

W |74 |183,8 | bcc | 19,3 |6,32 | 1,35 |0,089| 3,16 |0,180|5,54|6,08| 7 | 0,73 <001> | xx

Pb| 82| 207,2 | fcc | 11,3 | 3,30 1,80 |0,087| 4,95 |0,190| 5,26 | 2,84 | 31 | 0,73 <011>| 40

Tabelle 2.2: Ausgewahlte Eigenschaften der experimentell untersuchten Kristalle sowie Parameter aus
der Anpassung des Onderdelinden-Modells. Symbole: Z — Kernladungszahl, ny — Atome je
Volumeneinheit, a;r Thomas-Fermi-Abschirmlange, t;oo — Abstand zum nachsten Nachbaratom in
<100>-Richtung, xo — Anteil der nicht kanalisierten Atome in <100>-Richtung nach Onderdelinden,
Ksv.100 — Yield-Kontrast zwischen lonenstrahlrichtungen ohne und mit Channeling (in <100>-Richtung)
(Ksy =1/%°), Yam — Anpassungsparamter fiir den amorphen Yield, der sich ohne bzw. mit Beriicksichti-
gung planaren Channelings ergibt (xx bedeutet, dass das Modell keine brauchbare Ubereinstimmung
liefert), Pnp ist der nicht kanalisierte lonen-Anteil, der alleine unter Bericksichtigung planaren
Channelings winkelunabhéngig bei der Drehung um die angezeigte Achse vorhergesagt wird.

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass planares Channeling bei groRem Ebenenabstand
einen ebenso starken Einfluss auf den Yield haben kann wie axiales Channeling. Es wird in
einigen der untersuchten Falle im Modell von Onderdelinden gut beschreiben. In anderen
Féllen scheint es aber quasi ,,abgeschaltet” zu sein. Das lasst vermuten, dass entweder das
Streupotential, das von Onderdelinden fiir die Beschreibung vorgeschlagen wurde (Gl. (2.24))
nicht die korrekte Form hat, oder dass andere Effekte das planare Channeling storen.

2.8.2 Diskussion der Vorhersagekraft des erweiterten Transparenz-Modells

Da fur die Parameter des Modells gegenwértig keine Formeln fir die Berechnung aus
Materialparametern existieren, werden alle Parameter empirisch aus der Anpassung einer
Kurvenschar an die Messdaten gewonnen. Die sich ergebenden Werte sind in Tabelle 2.3
aufgelistet. Fir die folgende Diskussion werden wieder die Abbildungen 2.31-2.34 betrachtet.

e Fir alle gemessenen Kurven mit Ausnahme von Nickel lasst sich eine Anpassung
finden, die Uber den GroRteil des Kurvenverlaufs eine héhere Ubereinstimmung mit
den Daten erlaubt als sie im Onderdelinden-Modell mdéglich ist. Insbesondere werden
nicht nur die unteren Parabelbégen korrekt angepasst, sondern auch der Kurvenverlauf
bei schwachem Channeling (obere Bdgen).

e Systematisch ergibt das Modell fiir senkrechten Einfall, also in <100>-Richtung, einen
zu grollen Sputter Yield, wenn der Rest der Kurve passt. Fir Winkel groier als 70°,
also streifenden Einfall, ergeben sich wieder starkere Abweichungen. Das liegt daran,
dass Kandle, die parallel oder in flachem Winkel zur Oberflache verlaufen, bei der
verwendeten einfachen Art der Projektion nicht beruicksichtigt werden.
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Die Werte flr die Radien rp;n, die sich aus der Anpassung ergeben, liegen recht dicht
beieinander zwischen 0,31 A (Fe) und 0,55 A (W). Das ist auch der Wertebereich, der
sich in <100>-Richtung fur axiales Channeling nach Onderdelinden fir die
StolRparameter pmin ergibt. Das zeigt, dass rmi, eine physikalisch sinnvolle GroRe ist.
Wiéhrend pmin Sich von Kanal zu Kanal unterscheidet, ist rp, flr den gesamten
Winkelbereich konstant. Daher ist hier nicht notwendigerweise eine direkte
Korrelation zu erwarten und wird auch nicht gefunden.

Die Werte fiir rma sind in allen Féllen ca. 0,2 A +0,02 A groRer als rpi,. Das zeigt
eine Systematik und erleichtert das Auffinden der optimalen Parameter — mit der
Differenz rmax — rmin Wird die Breite der Kandle angepasst.

Der Faktor F, mit dem die Modellkurve auf die gemessenen Sputter-Yield-Werte
hochskaliert wird, variiert stark. Er ist im Allgemeinen viel grofer (ca. doppelt so
grof3) als der nach dem Onderdelinden-Modell bestimmte amorphe Sputter Yield. Der
groRte Unterschied (3,0 mal groRer) ergibt sich fir Eisen bei Rotation um eine <011>-
Achse, der Kkleinste Unterschied (1,1 mal groRer) ergibt sich fir Nickel. Diese GroRe
scheint nur schwer mit einer GesetzméRigkeit zu erfassen zu sein, was in der Literatur
auch als ein Problem der Transparenzmodelle bekannt ist.

Bei Eisen werden die beiden vermessenen Rotationsrichtungen gut mit ahnlich grof3en
Parametern beschrieben. rmyin und rma Sind jeweils fast identisch und der
Skalierungsfaktor F ist einmal 18 und einmal 25. Das erweiterte Transparenzmodell
erfasst das planare Channeling in diesem Fall also intrinsisch in sinnvoller Weise.

Der Wert der mittleren ursprunglichen Tiefe A der gesputterten Teilchen hat nur einen
geringen Einfluss auf den modellierten Verlauf der Sputter-Yield-Kurve. Es ergibt sich
eine gute Ubereinstimmung fiir 10 < A <100 atomare Lagen.

Gitter- Pmin[001 | Drehun [ mi r A
Element| Z | Gitter | konst. | Pmi ol w &y | (om- | F
(R) lagen)

\Y 23 bcc 3,03 0,44 <111> 0,42 0,60 10 8.5+2.5
Fe 26 bcc 2,87 0,45 <110> 0,31 0,56 10 36
Fe 26 bcc 2,87 0,45 <111> 0,32 0,49 10 25
Ni 28 fcc 3,52 0,47 <111> 0,54 0,77 100 11,5
W 74 bcc 3,16 0,53 <110> 0,34 0,62 10 36
Pb 82 fcc 4,95 0,61 <111> 0,55 0,79 100 65

Tabelle 2.3: Anpassungsparameter fir das erweiterte Transpararenzmodell. Zum Vergleich sind die
Gitterkonstante und der minimale Sto3parameter pn, flr die Kanalisierung in <001>-Richtung nach
dem Onderdelinden-Modell gegeben. Symbole: Z — Kernladungszahl, pmin — minimaler Sto3parameter
im Onderdelinden-Modell, ryin, 'max — Radien im erw. Transparenzmodell, bei denen eine StoRkaskade
bzw. Channeling stattfindet, wenn das lon innerhalb bzw. dazwischen auftrifft, A und F -
Abschwachungslange und winkelunabhangiger multiplikativer Faktor im erw. Transparenzmodell.
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2.8.3 Vergleich der gemessenen absoluten Yield-Werte mit TRIM-Simulationen

In der folgenden Tabelle 2.4 sind die experimentellen Yield-Daten dieser Arbeit Simulations-
resultaten aus TRIM gegenibergestellt. Beschreibt man das Channelling im Modell von
Onderdelinden, so entspricht der Yield Y,y eines amorphen Materials nicht dem Mittelwert
aller Richtungen, sondern dem Maximalwert, der im Experiment gefunden wird. Als
Anpassungsparameter fir das Maximum ist nach Gleichung (2.14) das Produkt 7uw-Yam,
bzw. der Sputter-Yield Yamond. (70w =1) des amorphen Materials angegeben. Die durch
Anpassung an die Messreihen erhaltenen Sputter-Yield-Werte passen bei Wolfram und Eisen
gut zu den TRIM-Werten. Hingegen liegen die durch Anpassung bestimmten Sputter-Yield-
Werte fir Vanadium und Blei mit 4,5:2,5 bzw. 31:14 um den Faktor 2 héher als die TRIM-
Werte.

Bei Blei kann man vermuten, wie schon in Abschnitt 2.5.3.2 dargelegt wurde, dass aufgrund
seiner geringen Schmelztemperatur T, besonders h&ufig Thermospikes auftreten, bei denen
Atome auf die Oberflache flieRen und/oder Mikroexplosionen den Sputter-Yield erhthen.
Diese Maoglichkeit besteht prinzipiell auch bei Vanadium, das aber eine weit hohere
Schmelztemperatur hat (T, = 2183 K). AulRerdem wurde beim Vanadium, abweichend von
den anderen untersuchten Metallen, ein sehr starker nicht winkelabhdngiger Yield-Beitrag
gefunden, sodass zusatzliche Oberflacheneffekte oder Kristalldefekte vermutet werden.

Fur Kobalt, bei dem der Sputter-Yield verschiedener Kristallite bestimmt wurde, ist der
grolte erhaltene Wert Ynax = 6 etwas kleiner als der TRIM-Wert Ytgm = 7,6. Bei Silizium
und GaAs wurde der Sputter-Yield im Rahmen dieser Arbeit jeweils nur an Einkristallen in
<001>-Richtung gemessen. In beiden Fallen sollten in <001>-Richtung breite Kanéle

Atom- nt Yam
masse| Struk- | Dichte [ﬁ) Tm | Ymax | Ymin lOnderde-
El. | 2z | (u) tur |(glem’)|lcm® | (K) | exp. | exp. | linden. | Yrrm

cm
V |23]50,94 | bcc 6,11 |7,22|2183| 5,1 | 25 |15+3| 2,9 Drehkristall

Fe | 26 | 55,85 | bcc 7,87 18,49 |1811| 95 | 1,1 7 5,6 ebener Kristall

Ni | 28 | 58,69 | fcc 8,91 |9,14|1728| 9 2,4 9 9,7 Drehkristall

W |74 | 183,8 | bcc 19,3 (6,32 3695| 9,7 | 1,2 7 7,6 ebener Kristall

Pb |82 |207,2| fcc 11,3 | 3,30 | 601 |31,2(11,0| 31 13,7 Drehkristall

Si | 14 | 28,09 | Diam. | 2,34 | 5,01 |1683 2,2 2,4 nur (001)
31/| 69,72/

GaAs 32 | 7492 fccx2| 531 |4,42|1511 50 9,4 nur (001)

Co |27 (5893 | hcp | 8,90 |9,09|1768| 6,0 | 2,5 7,6 polykristallin

Py 8,7 |8,84 1727 15 7.4 polykristallin

Tabelle 2.4: Vergleich von gemessenen Sputter-Yield Werten mit TRIM Simulationsdaten. Dazu
ausgewahlte physikalische Eigenschaften der untersuchten Elemente. Z — Kernladungszahl, ny —
Atomare Dichte, T, — Schmelztemperatur. Gegeben sind Minimum und Maximum des im Experiment
gemessenen Sputter-Yields, sowie der nach dem Onderdelinden-Modell bestimmte amorphe Yield,
der sich mit den TRIM-Werten vergleichen lasst. Beim Vanadium ergab sich ein nicht
richtungsabhangiger Untergrund von 3. Fir Kobalt wurden verschiedene Kristallite gemessen.
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vorliegen, deswegen sollte in dieser Richtung jeweils ein deutlich kleinerer Yield gemessen
werden als der amorphe TRIM-Yield. Fur GaAs ist das auch der Fall: Y, = 5,0 ist kleiner als
Y1rim = 9,4 (theoretisch quantifizieren mit dem Onderdelinden-Modell kénnte man diesen
Effekt nur mit Erweiterung des Modells auf eine zweiatomige Basis). Fur Silizium ergab sich
experimentell Ye, = 2,2, der amorphe Yield sollte folglich deutlich héher sein als von TRIM
berechnet (Ytriv = 2,4).

Die TRIM-Simulation enthélt keine Information Uber das Kristallgitter, sie beschreibt eine
fiktive amorphe Phase. Als wichtiger Materialparameter geht die Oberflachenbindungsenergie
in die Berechnung des Sputter-Yields ein. Wie der mittels TRIM errechnete Yield von der
Bindungsenergie abhangt, zeigt am Beispiel von Blei die Abbildung 2.35. Die Atome, die sich
zur Oberflache bewegen und eine kleinere Senkrechtkomponente der Kkinetischen Energie
haben als die Oberflachenenergie, verbleiben im Festkorper (im Bild links der Linie bei
2,0eV), wiahrend die Atome mit hoherer Energie gesputtert werden. Die Oberflachen-
bindungsenergie ist keine reine Materialkonstante, da sie von der Koordination der Atome
und damit von der jeweiligen Morphologie der Oberflache abhéngt. Eine rauere Oberflache
wird demnach einen hoéheren Yield haben. Der Sputter-Yield von Blei hat um den nominellen
Wert der Oberflachenenergie von 2 eV eine Steigung von etwa 8/eV, so dass schon kleine
Anderungen deutlichen Einfluss haben. Der sehr groRe experimentell gemessene Yield von 32
in den nicht kanalisierenden Richtungen wirde eine Oberflachenbindungsenergie kleiner als
1 eV und damit mehr als eine Halbierung erfordern. Die Verdampfungsenthalpie von Blei, die
die fiir den Ubergang von der fliissigen in die Gasphase benétigte Energiezufuhr beschreibt,
betragt bei Blei 178 kJ/mol, entsprechend 1,85 eV/Atom. Selbst ein lokales Schmelzen der
Oberflache wirde demnach nicht ausreichen um die hohen Yield-Werte zu erkléren. Anders
sient das aus, wenn man die oben angesprochene Madoglichkeit der von Gallium-lonen
ausgeldsten Mikroexplosionen an der Oberflache in Betracht zieht. Fir eine korrekte
Modellierung sind in diesem Fall Molekulardynamik-Simulationen erforderlich.

ATOMS REACHING SURFACE
(Energy Normal to Surface)

Not
Sputtered

2,0V

Abbildung 2.35: Abhéangigkeit des mittels
15 TRIM simulierten Sputter-Yields von der
Oberflachenbindungsenergie am Beispiel
von Blei. Fir den Standardwert, den TRIM

Sputtering Yield (Atoms/Jlon)

5 verwendet (2,0 eV), ergibt sich ein Yield von
ca. 15. Zu kleineren Bindungsenergien steigt
L 1 Y ey |1 der Yield steil an.

eV 4eV 8eV 12eV 16eV 20eV
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Ingesamt l&sst sich festhalten, dass in der Mehrheit der untersuchten Félle die TRIM-
Simulation die experimentellen Werte auf 10 bis 20% genau vorhersagt, wobei sowohl zu
kleine als auch zu grof’e Werte vorkommen. Im Einzelnen tritt bei Blei und Vanadium, die
mit ihren TRIM-Werten am oberen und unteren Ende der Skala liegen, ein Fehler in der
GroRe von 100% auf. Das Bild ist also wieder sehr &hnlich zu der Situation bei der
Winkelabh&ngigkeit: Fir viele Materialien sind die einfachen Modelle brauchbar. Es gibt
jedoch im Einzelfall starke Abweichungen, so dass eine sorgféltige experimentelle
Uberpriifung unumgénglich ist, wenn ein neues System zuverlassig strukturiert werden soll.

2.9 Zusammenfassung

Das zweite Kapitel der vorliegenden Dissertation beschéaftigt sich mit der Entwicklung und
Erprobung einer Methodik fir die Messung des Sputter-Yields, vor allem von einkristallinen
Materialien. Die gewonnenen Werte kdnnen in der Praxis direkt eingesetzt werden und
schlieBen somit eine immer noch vorhandene Licke in der Literatur. Um eine sinnvolle und
reproduzierbare Messung zu ermdglichen, muss Klar definiert sein, was, wie und womit
gemessen werden soll. In diesem Teil der Arbeit kann man drei Meilensteine eingrenzen:

e Ausarbeiten einer integrierten Messmethodik fiir den winkelabhéngigen Sputter- und
Sekundarelektronen-Yield bei der FIB-Bestrahlung.

e Messung des winkelabh&ngigen Sputter- und Sekundarelektronen-Yields fir
verschiedene, hauptsachlich metallische Einkristalle.

e Vergleich der Messergebnisse flr den Sputter-Yield mit Modellen und die Diskussion
von daraus folgenden Schlussfolgerungen.

Als erstes wurde eine neue, genaue und relativ unaufwendige Methode zur Bestimmung des
Sputter-Yields an planaren Proben fur beliebige Sputterwinkel ausgearbeitet. Sie kann ohne
Probentransfers direkt in der FIB-Anlage durchgefiihrt werden und erfordert lediglich eine
kippbare Probenbiihne. AnschlieRend wurde die Methodik auf Messungen an axial montierten
Einkristallen in Form einer zylindrischen Scheibe erweitert. Dies erlaubt die Untersuchung
des Einflusses der Kristallstruktur auf den Yield ohne Uberlagerung durch Effekte, die von
der gleichzeitigen Variation des Einfallswinkels zur Oberflachenormale stammen. Unter
Anwendung der genannten Methodik entstanden winkelabh&ngige Sputter-Yield-Messreihen
fur:

e kubisch-raumzentrierte plane Fe- und W-Einkristalle,
e einen runden kubisch-raumzentrierten VV-Einkristall,
e und zwei kubisch-flachenzentrierte runde Ni- und Pb-Einkristalle.

e Fr einige weitere Materialien wie polykristallines Co, Graphit, GaAs(100), Si(100)
und Permalloy (NigoFezo) in Form von planen Proben wurde der mittlere Sputter-
Yield nur fiir senkrechten loneneinfall bestimmt.
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Parallel hierzu wurde ein Sekundarelektronen-Yield-Detektor konstruiert. Fir die Messung an
runden Einkristallen wurde der Sekundérelektronen-Yield Detektor zu einem axialen 4nu-
Detektor umgebaut. Fir die oben genannten Elemente, ausgenommen Blei und Vanadium,
wurden der Sekundéarelektronen-Yield und/oder die Energieverteilung der Sekundérelektronen
gemessen. Aus letzterer wurde die Elektronen-Austrittsarbeit  bestimmt. Die
Ubereinstimmung mit Literaturwerten deutet auf die Richtigkeit der Messungen. Es wurden
die folgenden Messungen des Sekundarelektronen-Yields durchgefiihrt:

e quantitativ fur senkrechten loneneinfall fir Graphit, GaAs, und Si(100),
e qualitativ winkelabhangig fur kubisch raumzentrierte plane Fe- und W-Einkristalle,

e (uantitativ winkelabh&ngig fur einen kubisch flachenzentrierten runden Ni-Einkristall.

In allen Fallen zeigte sich ein ahnlicher winkelabhangiger Verlauf des Sekundérelektronen-
und des Sputter-Yields. Dies wird auf Kanalisierung (das Channeling) der lonen im
Kritallgitter zurtick geflhrt. Allerdings zeigt der SY ausgepragtere Minima.

Die experimentellen Ergebnisse fur den Sputter-Yield wurden mit zwei theoretischen
Modellen verglichen, die das Channeling der lonen berticksichtigen. Das erste Modell nach
Onderdelinden verbindet die Transparenztheorie mit der Lindhard-Theorie. Das Modell
nimmt an, dass lonen, die kanalisiert werden, nicht zum Sputter-Yield beitragen und ihre
Energie so tief im Kristall abgeben, dass die vom lon ggf. zuriickgestofRenen Atome in der
Tiefe des Kiristalls verbleiben. Zusétzlich wird hier zwischen axialem und planarem
Channeling unterschieden. Nach Analyse der Grafiken 2.31-2.34 lasst sich zusammenfassend
sagen, dass die Messkurven im Allgemeinen brauchbar gut mit dem Modell mit axialem
Channeling beschrieben werden. In einigen Fallen wird die Ubereinstimmung durch
Berlcksichtigung des planaren Channelings verbessert, in anderen Fallen scheint es aber
quasi ,,abgeschaltet“ zu sein, bzw. die Gewichtung seiner Starke ist nicht korrekt. Das
Modell ist materialabhdangig und fast parameterfrei. Der in Abschnitt 2.8 durchgefiihrte
Vergleich der experimentellen winkelabhangigen Sputter-Yield-Ergebnisse mit dem Modell
von Onderdelinden zeigt, dass in vielen Fallen eine quantitative VVorhersage des generellen
Kurvenverlaufs moglich ist. Im Detail zeigen die gemessenen Kurven des winkelabhangigen
Sputter-Yields ebenso wie die angepassten Kurven des erweiterten Transparenzmodells
(siehe unten) mehr Struktur, als die Kurven, die nach Onderdelinden modelliert bzw.
angepasst wurden. Insbesondere erfolgt nach Onderdelinden der Ubergang zwischen
Einfallswinkeln mit und ohne Kanalisierung plétzlich und mit einem Sprung in der Ableitung
des Sputter-Yields.

Zweitens wurde mit der Absicht, die reale Kristallgeometrie besser zu modellieren, eine
Erweiterung der einfachen Transparenzmodelle entwickelt, die das Channeling — wenn auch
in stark vereinfachter Form - explizit einbaut. Die Parameter des Modells kdnnen
gegenwartig nur empirisch aus der Anpassung einer Kurvenschar an die Messdaten gewonnen
werden, daflr ist aber die Geometrie des Gitters vollstdndiger berticksichtigt. Es zeigt sich,
dass dieses Modell die Winkelabhangigkeit des Yields gut erfasst und dabei meistens ndher an
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die experimentell gemessene Kurvenform herankommt, als es mit dem Modell von
Onderdelinden maglich ist. Da eine physikalische Ableitung der Parameter dieses erweiterten
Transparenzmodells aus den Materialeigenschaften noch nicht existiert, hat es gegenwartig
keine VVorhersagekraft. Hier konnten sich weiterfiihrende Untersuchungen anschliel3en.

Die verbleibenden Abweichungen zwischen dem experimentellen richtungsabhéngigen
Sputter-Yield und den Vorhersagen der Modelle zeigen, dass Messungen unersetzlich sind,
wenn flur die Anwendung verl&ssliche Yield-Werte bendtigt werden. Mit zunehmender
Rechenleistung ist es zukunftig interessant, inwieweit die gefundenen Verlaufe, evtl. unter
Einbindung von Molekulardynamik-Simulationen, besser reproduziert werden kénnen.

Die durchgefiihrten Experimente haben eine Reihe interessanter neuer Fragen gebracht, die
auch Gegenstand von zukinftigen Untersuchungen werden kdnnten: z.B. die Frage nach den
Mechanismen der Bildung und Verschmelzung von Gallium-Nanotropfen in der GaPb-
Legierung, die beim FIB-Sputtern auf einem Blei-Einkristall erzeugt werden. Oder wodurch
die reduzierte Amplitude der Modulation des winkelabhangigen Sputter-Yields bei Vanadium
hervorgerufen wird, was in dieser Arbeit nicht mehr systematisch untersucht werden konnte.

Sputter-Yield-Kenntnisse sind sowohl in der Nano- und Mikro- als auch in der Makrowelt
relevant — von der Optimierung von MEMS bis hin zum Bau von Fusionsreaktoren. Bei
Letzterem spielt die Minimierung der Abtragsrate des Materials fir die innere Beschichtung
der Reaktorwédnde eine essenzielle Rolle. Entsprechende Untersuchungen wurden von
Ran et al. an Wolfram durchgefiihrt [Ran12]. Deren Ergebnisse bauen auf bereits aus dieser
Dissertation publizierten Daten [Star09] auf und sind in Abbildung 3.36 dargestellt. Sie ist
sehr dhnlich zu Abbildung 2.1, die am Anfang dieses Teil der Arbeit motivierte. So liegt
zwischen dem ersten und dem letztem Bild dieses Kapitels das ganze Spektrum des Bedarfs
fur die Kenntnis der winkelabhangigen Sputter-Yields.

B A m—

B

a) b) c)

Abbildung 3.36: Yield-Minimierung fur die Anwendung im Fusionsreaktorbau nach [Ranl12]. a) SEM-
Bild einer W-Probe vor dem FIB-Sputtern zeigt Kristallite verschiedener Orientierung. b) Ein FIB-Bild
derselben Probe nach dem Sputtern mit Ga-lonen zeigt sowohl Héhenunterschiede als auch starke
Unterschiede in der Textur der Probe. c) Aus EBSD-Daten® zu a) gewonnenes Bild, das die
kristallographische Orientierung der einzelnen Kristallite angibt.

EBSD - engl.:”Electron Backscatter Diffraction”.
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9@2@/ 3

Nanostrukturierung von Siliziumnitrid-Membranen. Grundlagen

3.1 Ideen und Motivation fur die Verwendung von SiN-Membranen

Dinne Filme, unter anderem Membranen aus Siliziumnitrid (SiN), haben seit den spaten
Achtzigern ein enormes technologisches Potential entfaltet und finden, bedingt durch ihre
besonderen Eigenschaften, immer wieder neue Anwendungen. SiN-Filme eignen sich als Tré-
ger fir Rontgenanalyse und TEM, sie sind immun gegen Chemikalien und Temperatur-
schwankungen. Die Eigenschaft, nahezu gegen alle Sduren, Laugen und Lésungsmittel resis-
tent zu sein, macht SiN zum idealen Produkt, um Kolloide, Fasern, Nanopartikel, Pulver, Po-
lymere oder Nanodréhte direkt auf dem Film selbst herzustellen. Durch die Besténdigkeit ge-
gen Temperaturen bis 1000°C kann man die Standardmethoden der Halbleitertechnologie wie
z.B. CVD, Sputtern, Elektronenstrahl-Lithographie oder thermisches Bedampfen verwenden.
Die mechanische Stabilitat des Films ist ideal fir Mehrfachanalysen wie TEM, Rdntgenanaly-
se und AFM. Zusatzlich bietet die mechanische Belastbarkeit von SiN die Mdglichkeit, gro-
Rere freistehende Membranflachen anzufertigen. SiN ist als Tragermaterial bestens fur Entde-
ckung neuer Materialien geeignet, da verschiedenen Analysetechniken (z.B. TEM, STEM,
SEM, XPS, AES, AFM) an derselben Probe ausgefuhrt werden kénnen [Mork98, Emsd12].

In der Arbeitsgruppe Grenz- und Oberflachenphysik des Instituts fir Angewandte Physik der
Universitat Hamburg wurden SiN-Membranen bereits in mehreren Projekten verwendet, z.B.
als Masken fiir selbstorganisierte Blockcopolymer-Micellen [Stil07], als Masken fir die Her-
stellung von magnetischen Mikrostrukturfeldern [Regu08] und V-geformten Nanodrahten
[Hank10], zur Erzeugung epitaktischer Nanostrukturen [Bubell] und als fir Rontgenstrah-
lung transparente Fenster fir Holographie-Experimente [Stic10]. Die genannten Masken be-
inhalten typischerweise Mikro- und Nanostrukturen, die mittels der zwei in dieser Gruppe
vorhandenen FIB-Anlagen erzeugt werden.

Ein Projekt, fir welches Nanostrukturierung von SiN-Membranen mittels lonenstrahl einge-
setzt wird, beinhaltet Fourier-Transformations-Holografie (FTH)-Experimente mit Rontgen-
strahlung. FTH ist eine inzwischen etablierte, linsenlose Abbildungstechnik fir magnetische
[Eise04, Hell06, Sche07, Stre09] und nicht-magnetische [Eise05,08, Stad08, Sche08, Sand09]
Abbildungen. Sie gilt als eine der erfolgversprechendsten Techniken fiir ultraschnelle Abbil-
dungen mit XFEL-Quellen, d.h. mit einzelnen Réntgenpulsen von Freie-Elektronen-Lasern
[Wang12]. Die FTH-Experimente erfordern Masken auf einem Tragerfilm, welcher im Be-
reich weicher Rontgenstrahlung transparent ist, dafiir kénnen SiN-Membranen bis zu einer
Starke von 200 nm verwendet werden. Die Masken bestehen aus einem mikrometergrof3en
Objektfenster [Eise04] und einem oder mehreren, nanometergroRen Referenzldchern in der
fur die Rontgenstrahlung undurchsichtigen, 1 um dicken Au/Pd-Metallisierung der Membran
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[Schl06]. Die ersten am IAP erstellten Masken fir FTH-Experimente wurden im Rahmen
dieser Arbeit hergestellt, das wird in Abschnitt 4.2.1 beschrieben; die spatere Maskenherstel-
lung und die FTH-Experimente wurden von D. Stickler weitergefihrt [Stic10a].

Ein weiteres Projekt im Rahmen des Sonderforschungsbereiches 668 beschéftigt sich mit
strominduzierter Domanenwandverschiebung, die im Rasterelektronenmikroskop mit Polari-
sationsanalyse (SEMPA) untersucht wird. Das Projekt beinhaltet unter anderem Untersuchun-
gen des Depinnings von Domanenwanden bei sehr hohen Gleichstromdichten [HankO8,
Beyel?]. Dafir ist die Herstellung von Sub-Mikrometer breiten Nanodrdhten mit einer guten
Warmeableitung von essentieller Bedeutung. Um solche Dréahte herzustellen und sie ther-
misch anzukoppeln, werden sie mit Hilfe von SiN-Membran-Masken auf ein Diamant-
Substrat aufgedampft. Diese ,,Nanostencil® Technik [Desh99, Gros07] wird angewendet, da
die Methode der Resist-basierten Lithografie sich fur solche Diamant-Substrate als nicht ge-
eignet erwiesen hat.

Beispiele fur verwendete Masken sind in Abbildung 3.1 zu sehen. Um besonders geringe
StrukturgrélRen bei der Herstellung der Masken fir Nanodréhte zu erreichen, wurde die Ei-
genschaft der SiN-Membranen, unter lonenbeschuss aufzuquellen, ausgenutzt. Dies ermog-
lichte es, die Breite des deponierten Drahtes auf unter 200 nm zu reduzieren. Eine Uberra-
schende Beobachtung wéhrend dieser Arbeiten war die Entdeckung von sich unter lonenbe-
schuss selbst schlie}enden Poren — darauf wird kurz in Abschnitt 4.1.2 eingegangen.

Bei den Arbeiten fur die oben genannten Projekte mit SiN-Membranen entstand die Idee, aus
diesen Membranen durch Strukturierung mit lonenstrahl Mikro- oder Nanosensoren zu gene-
rieren und auf diese Weise den technologischen Fortschritt im Bereich der Mikrosystemtech-
nik (engl.: Micro-Electro-Mechanical Systems, MEMS) in unserer Arbeitsgruppe zu nutzen.
AuBerdem bieten Mikrosensoren durch geringe GréRe und minimalen Leistungsumsatz die
Madglichkeit, physikalische GroRen an Orten (oder bei Bedingungen) zu bestimmen, fur die
bisher ein messtechnischer Zugriff unmoéglich war — z.B. Druckmessungen in Herzkranzgefa-
Ren [VO6IkO6]. Eine weitere Anregung in diese Richtung entstand, als eine der FTH-
Membranen wahrend der Strukturierung platzte und sich zu einer Rolle zusammenrollte. Die-

|5 pm | sEm

Abbildung 3.1: a) FIB-geschnittene SiN-Maske fir einen V-férmigen Nanodraht mit 200 nm Breite und
elliptischen Kontaktflachen. b) FIB-Maske fur einen Nanodraht mit mehreren Knicken und 280 nm
Breite. ¢) SEM-Aufnahme eines Permalloy-Drahtes, der durch die Maske b) auf Diamant-Substrat
aufgedampft wurde. d) SEMPA-Abbildung der Magnetisierungsverteilung im Draht mit unterschiedli-
chen Wandtypen [Hank08].
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a) b) c)
Abbildung 3.2: a) Typisches Beispiel, einer 100 nm dicken SiN-Membran, die bei der Strukturierung
spontan aufgerissen ist, b) Mikroroélichen, das zuféllig bei der Strukturierung von SiN-Membranen ent-
standen ist, c) SEM-Aufnahme dieser Rolle von der Seite.

se Rolle ist in Abbildung 3.2 b) dargestellt. Aus diesem Ereignis entstand der Wunsch, Nano-
Rollen kontrolliert herzustellen und damit federartige Sensoren zu entwickeln. Uber die in
diese Richtung unternommenen Untersuchungen wird in Kapitel 4 in Abschnitt 4.4 berichtet.

3.2. Siliziumnitrid-Membranen: Herstellung und Eigenschaften
3.2.1 Herstellung der Membranen

Im Rahmen dieser Arbeit wurden kommerziell erh&ltliche Membranen von zwei Herstellern
(SPI Supplies, Silson Ltd.) verwendet, wobei Membranen von Silson groReren Anteil an der
gesamten Probenzahl haben. Membranen von Silson unterscheiden sich, einer Kommunikati-
on mit Silson nach, nicht prinzipiell in Materialparametern bzw. Herstellungsmethoden von
solchen von SPI. Eine SEM-Aufnahme und die geometrischen Abmessungen einer SPI-
Membran sind in Abbildung 3.3 dargestellt. Die AuRenmalie des Si-Rahmens sind durch sei-
nen nominellen Verwendungszweck als TEM-Probenhalter mit etwa 3 mm Durchmesser ge-
geben. Die Membranen werden aus einem Silizium-Wafer mit auf beiden Seiten aufgebrach-
ten Siliziumnitrid (SizNg4)-Schichten definierter Dicke gefertigt. Fiir alle Membranen in dieser
Arbeit wurde flr die Deposition der SiN-Schichten auf den Si-Wafer chemische Gasphasen-
abscheidung mit Niederdruck (engl.: Low-Pressure Chemical VVapor Deposition, LPCVD) bei
700°C verwendet [SP112]. Dabei reagieren Dichlorsilan (SiH,Cl, DCS) und Ammoniak:

3 SiH»Cl> + 4 NH3; = SisNs + 6 HCI + 6 H) (31)
Si < 2,66 mm > Si3N4
A7
A
200 pm
\ 4 l 50,
PRIV 100,
< q 200 nm

100, 550, 550um
a) b)
Abbildung 3.3: Siliziumnitrid-Membran mit Si-Rahmen: a) SEM-Bild [SPI112], b) Skizze.
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Parameter LPCVD PECVD
Abscheidetemperatur (°C) 700... 800 > 300
reagierende Gase SiCl,H, + NH3 SiH, + NH3
Abscheidedruck (Pa) 20 ... 70 60 ... 700
Atomarer H-Anteil 3% ... 8% 10% ... 40%
Dichte (g/cm®) 29..31 23..31
Elastizitatsmodul E (GPa) 260 ... 330 85 ... 210
Brechungsindex 19..24 1,8...2,6
Spezifischer Widerstand (Q-cm) 10%° 10° ... 10

Tabelle 3.1: Parameter der Herstellung von SiN-Schichten per LPCVD und PECVD [Stof96].

Alternativ kann Siliziumnitrid durch plasmaunterstiitzte chemische Gasphasenabscheidung
(engl.: Plasma-Enhanced Chemical Vapor Deposition, PECVD) bei Temperaturen unter
400 °C hergestellt werden [Crys12], wobei Monosilan und Ammoniak reagieren:

3 SiH4 + 4 NH3 = SizNg + 24 Ho. (3.2)

Dieses Verfahren ermdglicht eine schnellere Abscheidung des Nitrids und lasst daher groRere
Schichtdicken zu [Crys12]. Die Schichten enthalten jedoch einen héheren Anteil an Wasser-
stoff [Stof96]. Einige Parameter beider Verfahren und der damit hergestellten SiN-Schichten
konnen in Tabelle 3.1. verglichen werden.

Unabhéngig vom Verfahren der Herstellung der Siliziumnitridschicht wird anschlieRend von
einer Seite ein quadratischer Bereich des SiN durch eine lithografische Maske trocken geétzt.
Der néachste Schritt ist Nassatzen in Kaliumhydroxid-Lésung bis auf die SiN-Schicht auf der
anderen Seite des Si-Wafers. Auf diese Weise entsteht ein so genanntes ,,Fenster”. Die ,,Fens-
terseite” ist die, die eine Vertiefung hat, die andere Seite ist die ,,glatte Seite”. Alle im Rah-
men dieser Arbeit verwendeten Membranen wurden mit (200 + 20) um dicken Wafern herge-
stellt. Aus der von den Herstellern angebotenen Vielfalt wurden Membranen mit
100 x 100 um?, 250 x 250 um? und 500 x 500 um* FenstergréBe und 50 nm, 100 nm und
200 nm Dicke erprobt.

3.2.2 Eigenspannung und E-Modul der Membranen

In diesem Abschnitt werden einige Membraneigenschaften betrachtet, die fiir die Herstellung
von Cantilever-Sensoren relevant sind. Neben der Eigenspannung oy, dem Elastizitatsmodul
E und der Membrandicke D spielen auch die Herstellungsmethode und die chemische Zu-
sammensetzung der Membranen eine Rolle, da sie die Eigenspannung beeinflussen.

Eigenspannungen (engl.: residual stress) sind mechanische Spannungen (nicht Schubspan-
nung), die in einem Korper vorhanden sind, ohne dass &uflere Kréfte einwirken, also der Be-
trag der Kraft F pro Flacheninhalt A:

o=Fl g (3.3)

Dabei ist £ = AL/L die relative Dehnung eines Korpers der Lange L.
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Der Elastizitatsmodul E ist die Proportionalitatskonstante zwischen Spannung und relativer
Dehnung bei einachsiger Belastung. Innerhalb des linearen Elastizitatsbereichs, in dem das
Hookesche Gesetz gilt, ist:

E=2 = konst. (3.4)
&
Der Elastizitdtsmodul ist eine Materialkonstante mit der Einheit einer mechanischen Span-
nung ([E] = N/m? = Pa) und héngt von z.B. Temperatur und Feuchte ab.

Eigenspannungen wirken sich auf das mechanische Verhalten und die Haltbarkeit betroffener
Bauteile und Konstruktionen aus [Matt12]. Eigenspannung entsteht z.B. bei epitaktisch auf
einem Substrat wachsenden Schichten, wenn die fiir den spezifischen Kristallgitterabstand des
Substrats notwendige Zusammensetzung nicht eingehalten wird. Diinne Schichten anderer
Zusammensetzung kodnnen dann mit der Gitterkonstanten des Substrats wachsen, indem sie
die Unterschiede durch eine elastische Verformung ausgleichen [Saut93]. Da die Gitterab-
stande von Silizium und Siliziumnitrid voneinander abweichen, sowie bedingt durch Unre-
gelmaRigkeiten im Schichtaufbau, insbesondere durch den Einbau von Fremdatomen oder
durch Fehlstellen, kommt es auch bei Siliziumnitridschichten, welche auf einem Siliziumsub-
strat abgeschiedenen werden, zu Eigenspannungen o # 0. Die Eigenspannung des abgeschie-
denen Films kann durch nachfolgende Prozesse wie Tempern oder lonenimplantation vergro-
Rert bzw. reduziert werden [Stof96]. Die Eigenspannung bleibt auch nach Entfernung des
Substrats erhalten. Sichtbar wird die Eigenspannung der im Rahmen gehaltenen Membran nur
im Falle einer Eigen-Druckspannung (o < 0) als Wélbung der Membran. Im hédufigeren Falle
einer Eigen-Zugspannung (o> 0) zieht die Membran am Siliziumrahmen und wird durch die
Gegenspannung des Rahmens im Wortsinne plan ,,gespannt®. Die Eigenspannung kann mas-
sive Auswirkungen auf die Strukturierung der Membran mittels lonenstrahl haben: Ist eine
Membran stark gespannt, so kann sie bei der Strukturierung reien. Reif3t die gespannte
Membran bei der Strukturierung nicht, und entfernt man mittels FIB Teile der Membran, so
kann sich die verbleibende Struktur an den Schnittkanten ,,entspannen®: Die Membran zieht
sich folglich soweit mdglich zusammen, bis die Zugspannung verschwunden ist. Jedoch bleibt
an Stellen, an welchen die Membran noch mit dem Rahmen verbunden ist, die Eigenspannung
parallel zu den Verbindungslinien bestehen. AuRerdem gilt: Falls die Eigenspannung an Ober-
und Unterseite der Membran verschieden ist, so zieht sich die Membran zwar entsprechend
der mittleren Eigenspannung zusammen, es verbleibt aber ein Rest Zug- bzw. Druckspannung
an Ober- bzw. Unterseite. Als Beispiel wird ein Cantilever betrachtet, der an seinem linken

Auslenkung

Zugspannung

Abbildung 3.4: Verbiegung ei-

—_— . nes einseitig links befestigten
___________________________________________ Cantilevers infolge unterschied-
' licher Rest-Eigenspannungen
< auf Ober- und Unterseite.
Druckspannung
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Ende mit dem Membran-Rahmen verbunden bleibt, und der eine Rest-Zugspannung auf der
Oberseite und eine Rest-Druckspannung auf der Membranunterseite besitzt. Die Struktur wird
sich entsprechend verbiegen, wie in Abbildung 3.4 dargestellt ist. Ein verbogener Cantilever
reagiert auf eine Kraft, welche auf ihn ausgeubt wird, anders als Cantilever ohne Verbiegung.
Zusammenfassend ist es erstrebenswert:

e Membranen mit moglichst geringer Eigenspannung zu verwenden, um Reil3en oder Ver-
biegen der Membran bei der Strukturierung zu vermeiden;

e Membranen ohne Inhomogenitaten der Eigenspannung zu verwenden und sie so zu verar-
beiten und zu strukturieren, dass moglichst wenig inhomogene Eigenspannung entsteht;

e Membranen derart zu strukturieren, dass der jeweils erzeugte Sensor selbst dann funkti-
onstichtig ist, wenn die Membran doch merkliche Eigenspannung aufweist.

Wie sich herausstellte, ist Punkt 1) bei den verwendeten Membranen von SPI und/oder Silson
Gliickssache bzw. oft nicht gegeben. Auf Punkt 2) wird in Abschnitt 4.5 eingegangen. Zu
Punkt 3) kann angemerkt werden, dass Membranen Unebenheiten, Cluster, Dickeschwankun-
gen und entsprechende lokale Variationen der Eigenspannung aufweisen kénnen, welche tber
die Membran-Fl&che isotrop verteilt sind. Daher konnen speziell bei der Strukturierung von
kleinen, unsymmetrischen Formen unerwinschte Verformungen auftreten. Bei ausgedehnten,
symmetrischen Strukturen kdnnen sich die verformenden Kréfte ausgleichen.

Es gibt viele Untersuchungen von Elastizitdtsdmodul und Eigenspannung von SiN-Filmen
bzw. -Membranen. Eine verbreitete, anschauliche und (nur im Falle von Zugspannung) ein-
fach anzuwendende Methode zur Bestimmung dieser GroRen ist die Aufwdlbungs—Methode
(engl.: bulge test) [Zhan06] - Abbildung 3.5 zeigt eine schematische Darstellung. Dabei wird
zwischen den beiden Seiten der Membran ein Druckunterschied erzeugt. Die Membran wolbt
sich je nach Druckunterschied, Membrandicke d, Elastizitatsmodul E, Eigenspannung o und
Poissonzahl® v. Die Wolbung wird z.B. interferometrisch ausgemessen und erlaubt die Be-
stimmung zweier dieser Grofien. Vermisst man zwei rechteckige Membranen mit unterschied-
lichem Seitenverhéltnis, kdnnen sogar drei der vier Grélien (d, E, ound v) bestimmt werden
[Edwa04].

In der Tabelle 3.2 sind einige Verdffentlichungen und die darin enthaltenen Ergebnisse bezlig-
lich Eigenspannung und E-Modul aufgelistet. Fur den Elastizitdtsmodul wurden Werte im
Bereich 100 GPa<E <311 GPa ermittelt. Die Eigenspannung liegt im Intervall
-1,6 GPa< 0<6,9 GPa. Fir eine SiN-Membran der Lange L =250 um, mit der Eigenspan-
nung o =1 GPa und dem mittleren Elastizitaitsmodul E = 250 GPa ergibt sich fur den eindi-
mensionalen Fall nach Gl. (3.3) die Dehnung AL =1 pum — d.h. wenn so eine Membran in der
Mitte geschnitten wird, entsteht ein 1 pum breiter Spalt. Fiir den ungiinstigen Fall o= 6,9 GPa
wird der Spalt 6,9 um breit, etc.

? Die Poissonzahl v ist eine elastische Materialkonstante und definiert als negatives VVerhaltnis der relativen
Dickenénderung Ad/d zur relativen Langenénderung Al/l bei Einwirkung einer dufReren Kraft oder Spannung.
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Abbildung 3.5: Aufbau fir die Aufwélbungsmethode zur Vermessung der Membraneigenschaften. In
Anlehnung an [Zhan06].

Autor Methode Herstellun | Eigenspannu E-Modul
g ng (GPa) (GPa)

Noskov et al. [Nosk88] Roéntgentopographie CVvD 1,2 ~120
Tabata et al. [Taba89] Aufwolbung LPCVD 1 290
Taylor [Tayl91] Nanoindentierung® PECVD -1,57 ... 1,11 i;i ;;
Vlassak & Nix [VIas92] Aufwélbung LPCVD 0,12 ...0,15 222+3
Gardeniers et al. [Gard96] ?nbuer:‘;zggfgs"t{]“n”g LPCVD | -0,16...1,37 -
Levy et al. [Levy96] Nanoindentierung LPCVD - 130 ... 185
Buchaillot et al. [Buch97] Resonanzfrequenz kommerziell - 192
Zhang et al. [Zhan00] Mikrobriickenverbiegung LPCVD 0,291+ 0,056 203+ 16
Lehmann et al. [LehmO01] IR Spektroskopie, XPS IBS - 237 £ 54
Kuhn et al. [Kuhn00] Verbiegen 290
Vila et al. [Vila03] Nanoindentierung Sputtern - 100 ... 210
Chuang et al. [Chua04] Resonanzfrequenz LPCVD 6,9+ 0,6 253 ... 269
Ewards et al. [Edwa04] Aufwolbung LPCVD 0,114 ... 0,130 258 +1
Ewards et al. [Edwa04] Zugversuch LPCVD - 257+5
Khan et al. [Khan04] AFM LPCVD - 280 ... 290
Zhang [Zhan06] Aufwolbung SPI/ LPCVD | 0,012 ...0,372 256 + 16
Zhang [Zhan06] Aufwolbung SPI/ LPCVD | 0,013 ...0,484 311+ 4

Tabelle 3.2: Veroffentlichungen & Ergebnisse zu Eigenspannung o und Elastizitdtsmodul E von diin-
nen SiN-Filmen.

® Bei der Nanoindentierung wird mit einem Rasterkraftmikroskop die Eindringtiefe einer Spitze in die Probe als
Funktion der Andruckkraft vermessen [Fisc04].
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Da die SiN-Schichten bei hohen Temperaturen abgeschieden werden, gibt es nach Abkihlung
auf Raumtemperatur auch thermisch bedingte Spannungen, die auf verschiedenen Wérmeaus-
dehnungskoeffizienten der Membran und des Substrats beruhen. Allerdings erwartet man
dadurch nur Zugspannungen von 10 bis 15 MPa [Gard96], man beobachtet aber viel groRere
Eigenspannungen (siehe Tabelle 3.2). Die Eigenspannung der Siliziumnitridschicht hat folg-
lich vor allem innere Ursachen.

Mechanische Spannungen in Membranstrukturen, die zu Rissen oder zu W6lbungen von
Membranen fuhren, stellen eine wesentliche Herausforderung fir die Prozessfiihrung bei der
Herstellung der Membranschicht dar. Oft verwendet man Sandwich-Strukturen aus z.B.
LPCVD-Si3N4- und TEOS-SiO,-Schichten®, in denen sich Zug- und Druckspannungen bei
geeigneter Wahl der Schichtdicken kompensieren [V61k06]. Nach Noskov et al. [Nosk88] und
bestatigt durch Gardeniers et al. [Gard96] entstehen innere Verspannungen von SiN-Schichten
durch Verformungen infolge des Schrumpfens bzw. Verdichtens der Schicht im Laufe des
LPCVD-Schichtwachstums sowie danach, wenn Si-H-Bindungen sowie N-H-Bindungen auf-
brechen und sich stattdessen stabile Si-N-Bindungen bilden. Ein Indiz fiir die Richtigkeit die-
ser Vermutung ist die Zunahme der inneren Verspannungen durch Tempern der Schichten bei
700 °C . Zudem nimmt die Verspannung nur vor aber nicht nach dem Tempern mit der Dicke
der SiN-Schicht zu.

Im Falle der LPCVD-Verfahren héngt die Eigenspannung in erster Linie vom Verhéltnis von
Dichlorsilan zu NH3 ab. AuBerdem spielen Temperatur, Druck und Rauhigkeit der Substrat-
oberflache eine Rolle. Durch Erhéhung der Dichlorsilananteils kommt es zu Bildung von sili-
ziumreichem Siliziumnitrid. W&hlt man ein Gasflussverhaltnis Dichlorsilan zu NH3 groRer
als 3,9, so lasst sich siliziumreiches Siliziumnitrid mit geringer Eigenspannung herstellen
[Gard96]. Beim PECVD-Verfahren kommt es ebenfalls leicht zu Einbau von Wasserstoff-
Atomen; es entstehen Schichten geringer Dichte, die unter Zugspannung stehen. Bei Erho-
hung des Silananteils und Verstarkung des lonenbeschusses wird ein siliziumreiches Siz:+xNa.y
gebildet, das dichter und spannungsérmer ist, ggf. sogar Druckspannung aufweist. Die
Schichtspannung ist mit Hilfe einer Triodenkonfiguration des Plasmareaktors (Doppelfre-
quenz-PECVD) gezielt einstellbar — sogar Mehrfachschichten die abwechselnd Zug- und
Druckspannung aufweisen sind mdglich [Crys12]. AulRerdem beobachteten Besland et al. eine
eindeutige Korrelation zwischen der GroRe der Eigenspannung und der granularen Morpholo-
gie der Schicht: In dem Male, in dem sich die Korngré3e verringert, nimmt die Druckspan-
nung zu [Besl04].

Die mit PECVD hergestellten Membranen konnten als alternative Materialien fir die Herstel-
lung von Cantilevern (siehe Abschnitt 4.5) ausprobiert und mit LPCVD-SiN-Membranen ver-
glichen werden. Eine weitere Maoglichkeit bieten Mehrschicht-Strukturen (z.B. LPCVD-
SigN4/TEOS-SiO,), in denen sich die Eigenspannungen in den Schichten fur die Herstellung
von Cantilevern kompensieren lassen. Andererseits erlaubt die gezielte Wahl deutlich unter-
schiedlicher Schicht-Eigenspannungen die Erzeugung gerollter Strukturen.

* Tetraethylorthosilicat, auch Tetraethoxysilan, Kieselsauretetraethylester oder Ethylsilicat — Si(OC,Hs)., kurz
TEQOS genannt, ist ein Ethylester der Orthokieselséure (Si(OH),).
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3.3 Veranderung von SiN-Membranen durch lonenbeschuss

Beim Strukturieren des Festkorpers mit einem lonenstrahl werden nicht nur die direkt dem
lonenstrahl ausgesetzten Oberflachen geformt. Da die lonen eine bestimmte Eindringtiefe
haben und zusatzlich der Strahl sich innerhalb des Wechselwirkungsvolumens lateral aufwei-
tet, werden nicht saubere Schnittkanten und -flachen erzeugt, sondern der Korper wird auch in
einem inneren Bereich strukturell verandert. So werden der morphologische Charakter sowie
die Zusammensetzung des Materials veréndert. Dabei konnen folgende Effekte auftre-
ten [Orlo97]: Verlagerung der Atome des Materials, Punktdefekte und Versetzungen; Zersto-
rung der Gitterstruktur, Amorphisierung; Kontaminierung durch Kohlenwasserstoff; lonen-
Implantation (im Rahmen dieser Arbeit mit Ga’-lonen), wobei das Material auch aufquellen
kann; Durchmischung benachbarter Materialschichten; bei Metallen Bildung einer heteroge-
nen Legierung. Jeder dieser Mechanismen kann die Erzeugung einer bestimmten Struktur
erschweren oder verhindern, kann aber auch ganz neue Mdglichkeiten und neue Ansatze bieten.

Da FIB-Technologie und SiN-Membranen im Fokus nano- oder mikroelektromechanischer
Systeme (MEMS) stehen, gibt es zahlreiche Untersuchungen der Wechselwirkung zwischen
lonenbestrahlung und SiN-Membranen. Eine der Fragen ist, ob es eine Schwelle fur die lo-
nenenergie gibt, unterhalb welcher keine wesentlichen Veranderungen im Material auftreten.
Dazu gab es Untersuchungen an amorphen Materialen (nicht SiN) die nahe legten, dass unter
1 keV keine Deformationen im Material auftreten [Dill01], jedoch wurde das zwei Jahre spé-
ter widerlegt [Dill03].

Fur 50 keV-Galliumionen fanden Kim et al. [Kim06] heraus, dass der Beschuss von
Membranen schon mit Flachendosen ab 10™ lonen/cm?, bei denen es noch praktisch keinen
Materialabtrag gibt, zu deutlicher Verbiegung der Membran fuhrt. Beispielsweise wolbt sich
eine 500 nm dicke SiN-Membran, die auf einer 4 um x 4 pm groRen Flache mit 2-10* bis
5.10"® lonen/cm? bestrahlt wird, um ca. 30 nm in Richtung Strahl. Kim et al. filhren die Ver-
biegung der SiN-Membran analog zu Studien an SiO, [Bron00, Dill04,05] darauf zuriick,
dass der lonenstrahl das Material durch Ausdehnung senkrecht zur Strahlachse deformiert:
Der Energieverlust der lonen entlang ihrer Bahn durch die Membran flhrt zu einer lokalen
Aufheizung (Temperatur-Spike, siehe Abschnitt 1.7) und zu entsprechender thermischer Ex-
pansion des Materials. Wenn nahe der lonenbahn die FlieStemperatur Gberschritten wird, las-
sen vorhandene Spannungen nach. Bei der folgenden schnellen Abkihlung wird die Expansi-
on senkrecht zur lonenbahn eingefroren. Ausgehend von dieser These gelingt es den Autoren,
die Verbiegung der Membran durch ein einfaches mechanisches Modell quantitativ wiederzu-
geben [Kim06]. Es wird angenommen, dass SiN eine biaxiale Zug-Eigenspannung op hat.
Durch die Implantation der Gallium-lonen méchte sich der bestrahlte Membran-Bereich seit-
warts ausdehnen; die Eigenspannung andert sich im bestrahlten Bereich zu oimp, und an den
Randern des bestrahlten Bereichs entsteht ein Biegemoment:

Mimp = 0,5'timp'((70 - O'imp)'(to - timp)- (3.5)

Dabei ist tinp die Tiefe des bestrahlten Bereichs, to ist die Dicke der Membran.
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Abbildung 3.6: Veranderung einer Membran in der Nahe einer FIB-Schnittkante.

Das Biegemoment ist demnach maximal, wenn lonen bis zur Halfte der Membrandicke im-
plantiert werden. Die Ergebnisse von Kim et al. sind in mehrfacher Hinsicht fur die Herstel-
lung eines Cantileversensors per lonenstrahl relevant:

Erstens weist der fokussierte lonenstrahl ein laterales Intensitatsprofil auf, das aus einem
schmalen Zentrum mit gauRférmiger Intensitatsverteilung und weit nach auflen reichenden
Flugeln (Halo) mit exponentiell abfallender Intensitét besteht [Kube87, Ward87]. Dies ist eine
Folge der sphérischen Aberration der elektrostatischen Linsen der FIB-S&ule. Schneidet man
aus einer SiN-Membran z.B. fur die Herstellung eines freistehenden Balkens oder einer ande-
ren Struktur eine Flache aus, so ist die Membran entlang der Schnittkanten vollstandig durch-
strahlt. Also ist die Membran von oben bis unten durch lonenimplantation veréndert, entspre-
chend verandert sich auch die Eigenspannung. Mit zunehmender Entfernung von den Schnitt-
kanten wird die deponierte lonendosis pro Flacheneinheit immer geringer. Wie in Abbil-
dung 3.6 dargestellt ist, ist die Membran ab einer Entfernung E; von der Schnittkante nicht
mehr durchgehend von oben bis unten durch lonenimplantation verandert sondern nur auf
ihrer der lonenquelle zugewandten Seite. In einer gréf3eren Entfernung E, wird die lonendosis
schlie3lich so gering, dass die Anzahl der implantierten lonen so weit abnimmt, dass das er-
zeugte Biegemoment vernachlédssigbar wird. Zwischen E; und E, kénnen nach Kim [KimO06]
Biegemomente entstehen, so dass sich die Membran lokal in Richtung lonenquelle wélben
mdochte. Findet diese Wdélbung am Rand der ausgeschnittnen Struktur tatséchlich statt, so
kann sie wie ein dunner Rahmen die ganze Struktur entweder stabilisieren oder verziehen.
Vermeiden liee sich diese Art lokaler Verbiegung durch Umdrehen der Membran in der Mit-
te des Ausschneideprozesses, so dass die Membran zu gleichen Teilen von beiden Seiten be-
arbeitet wird. Die technische Herausforderung dabei ist, das Schnittmuster vor und nach dem
Umdrehen exakt zur Deckung zu bringen. Dabei ist der Bereich E2-E1 entlang eines Schnittes
in einer SiN-Membran nicht breiter als 0,5 um, wie es weiter unten in Abschnitt 4.1.3 per
EDX-Analyse festgestellt wird.

Zweitens bietet sich lonenimplantation als eine Methode an, um Membranen durch unter-
schiedliche Eigenspannungen der Ober- und der Unterseite gezielt zu verbiegen. Die obere,
mit Gallium-lonen versetzte Schicht der Membran bildet dann quasi ein anderes Material, und
die Membran rollt sich wie ein Bimetall auf. VVorraussetzung dafir ist, dass sich die Eigen-
spannungen op und oimp gentigend unterscheiden. Dieser Ansatz sollte auch anwendbar sein,
falls anfanglich eine starke Eigenspannung vorliegt und sich diese durch lonenimplantation
reduzieren lasst [Stof96].
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3.4 Cantilever-Sensoren. Typen und Auslesemethoden

Seit Anfang der 1980er Jahre erlebt die Mikrosystemtechnik ein stetiges Wachstum. Heute
gibt es auf dem Markt eine groRe Vielfalt von Mikro- und Nanosensoren. Die Geschichte der
MEMS beginnt mit Biegebalkensensoren (engl.: Cantilever), die vor allem in der Raster-
kraftmikroskopie breite Verwendung gefunden haben. Der erste Schritt von Bildgebung zu
vielféltigerer Verwendung erfolgte 1994, als Gimzewski et al. von IBM einen mit Platin be-
schichteten Cantileversensor verwendeten, um die Warmeentwicklung bei der katalytischen
Umwandlung von Wasserstoff und Sauerstoff zu Wasser nachzuweisen [Gimz94]. Dies pro-
vozierte eine Lawine von Veroffentlichungen tber verschiedenste Moglichkeiten, Mikrocan-
tilever als Sensoren zu verwenden [Thun94,95,95a, Reit95, Butt96, Frad96]. Daher werden
hier einige Beispiele der facettenreichen Einsatzmaoglichkeiten aufgelistet:

e In biomolekularen Anwendungen kénnen an Cantilevern adsorbierte Mikroorganismen,
Zellen, DNA- oder Protein-Molekiile, etc. nachgewiesen werden [LiO1, Jens02, Gupt04,
Gons09].

e Cantilever-Sensoren werden in der Medizin zur Blutzuckermessung eingesetzt, zum
Nachweis von Prostatakrebs sowie der Gefahrdung durch Herzinfarkt (mittels adsorpti-
vem Nachweis von Lipoproteinen). Mit Biochips auf Basis von Mikrocantilever-Arrays
wird angestrebt, Patienten auf mehrere Krankheiten gleichzeitig zu testen [Vash07].

e In Chemie und Umwelttechnik kénnen Temperatur, Luftfeuchtigkeit, pH-Wert, Blei-, To-
luol-, Ethanol- oder Salzgehalt von Wasser gemessen werden. Des Weiteren lassen sich
lonen, Explosivstoffe oder Herbizide mit Mikrocantileversensoren nachweisen [VashQ7].

e Biegebalken kdnnen zum Nachweis von Festkorperreaktionen eingesetzt werden, z.B. bei
der Adsorption von Sauerstoff auf Silizium. Dringt ersterer in die Oberflache ein und fuhrt
durch die Bildung von Si-O-Si-Bindungen zu Oberflachenspannungen, so kann der Bie-
gebalken ausgelenkt werden [Sand00].

e Cantilever kommen bei physikalischen Anwendungen wie AFM [Binn86], MRFM
[Chab05] und MFM [Mart87] zum Einsatz. In Flissigkeiten kénnen Dichte, Druck,
Durchflussmenge, Viskositat und Schallgeschwindigkeit gemessen werden.

e Bimetallartige Cantilever kénnen zum Fernnachweis von Warme und zur Erzeugung von
Warmebildern eingesetzt werden [Thun97].

e Cantileversensoren werden im Automobilbereich z.B. in der Sensorik fir die Auslésung
von Airbags [Simo97] und in der Unterhaltungselektronik z.B. als Mikrofone eingesetzt
[Vash07].

e Cantileversensoren werden als Magnetometer eingesetzt [Webe94], und sie eignen sich
auch zur Messung von Eigenspannungen beim Wachstum epitaktischer Filme [Sand95].

Der beidseitig eingespannte Cantilever ist das Schliisselelement aller halbleitertechnischen
nanoelektromechanischen Systeme [Blic02]. Je nach Gestaltung des Cantilevers und Anwen-
dung kann oft eine sehr hohe Empfindlichkeit erreicht werden: Z.B. geniigt die Adsorption
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eines DNA-Molekiils mit 2,3-10™° g Masse, um eine messbare Anderung der Resonanzfre-
quenz des Cantilevers zu bewirken [Ilic05]. Chabot et al. [Chab03,05] berichten tber diinne
Einkristall-Silizium-Cantilever, welche als mikromechanische Torsions-Oszillatoren ausge-
staltet sind. Sie werden fotolithografisch hergestellt und mit einer magnetischen Schicht be-
dampft. Sie werden als Magnetometer oder als Kraft-Sensoren fiir Rasterkraftmagnetmikro-
skope (MRFM) verwendet. Die Nachweisempfindlichkeit flr magnetische Momente ist mit
10" J/T drei GroRenordnungen besser als bei konventionellen Magnetometern. Dieser Can-
tilever eignet sich zur héchstempfindlichen Untersuchung der magnetischen Eigenschaften
des aufgebrachten Materials. Hohe Empfindlichkeit wird durch eine kleine Torsionsfeder-
konstante «, einen hohen Giitefaktor Q und eine hohe Resonanzfrequenz wy erzielt.

Forschung und Entwicklung befassen sich intensiv mit der weiteren Erhéhung der Empfind-
lichkeit von Cantileversensoren, was oft mit der Reduktion ihrer GréRe zusammenhéngt. Pa-
rallel entstehen fortlaufend neue Anwendungen, die auch neue Mikrosensoren und -aktoren
bendtigen. Die Abmessungen von Cantileversensoren variieren von einigen Millimetern ber
den gesamten Mikrometerbereich bis hin zu Nanosensoren. Die Nachweisempfindlichkeit von
Cantileversensoren lasst sich durch Verringerung der Dicke des Cantilevers um mehrere Gro-
Renordnungen verbessern [Thun97], was mit der Frage der Auswahl von geeigneten Materia-
lien verknipft ist.

Die meisten Cantileversensoren bestehen aus Silizium, Siliziumoxid (SiO,) oder Silizium-
nitrid (SisN4), d.h. aus Materialien der Halbleitertechnik, und sie werden mit den in diesem
Bereich tblichen Fertigungstechniken hergestellt [Hill06]. Am verbreitetsten sind Cantilever
aus Silizium, die durch Nassatzen hergestellt werden. Allerdings ist Silizium sprdde, seine
Oberflache oxidiert leicht, und bei hohen Temperaturen verbrennt es. Siliziumoxid hat einen
kleineren Elastizitdtsmodul als Si oder SizNy, also wird weniger Kraft ben6tigt, um entspre-
chende Biegebalken gleicher Geometrie zu verbiegen. Allerdings ist SiO, thermisch weniger
stabil als SizN4. Zudem sind SiO,-Membranen laut Herstellerangaben [SP112] nicht ,,v0llig
eben® herzustellen. Siliziumnitrid zeichnet sich durch besonders gute mechanische Eigen-
schaften aus, ist vergleichbar hart und verschleil}fest wie Diamant und dies bei Temperaturen
bis 1200 °C. Si3zN, ist korrosionsbestandig, widersteht vielen chemischen Belastungen und
Thermoschocks. Dazu kommen geringe thermische Ausdehnung und niedrige Leitfahigkeit.
Seine grof3e Z&higkeit verdankt das Material seiner Mikrostruktur: In einer glasig erstarrten
Matrix befinden sich stangelférmige Kristallite, welche sich ineinander verzahnen [Kugl08,
Wercl12]. Dies fuhrt zu einer besonders hohen Bruchfestigkeit (5,8 GPa nach Edwards et al.
[Edwa04]). Dennoch kann auch Siliziumnitrid bei Zugbelastungen pl6tzlich brechen, ohne
sich vorher nennenswert zu verformen.

Mikrocantilever-Sensoren funktionieren tiber einen Nachweis der Anderung der Auslenkung
oder der Resonanzeigenschaften [Chen95, Thun97]. Bis zu vier Parameter kdnnen gleichzei-
tig erfasst werden: Resonanzfrequenz, Schwingungsamplitude, Gitefaktor und Auslenkung.
Ursachen der Anderungen dieser Parameter konnen z.B. zusétzliche Massen sein, welche den
Cantilever beschweren, oder eine Variation der Oberflachenspannung, wenn Molekiile adsor-
biert werden, oder eine Variation der Dampfungseigenschaften des Cantilevers oder seiner
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unmittelbaren Umgebung z.B. in einer Flissigkeit. Cantilever kdnnen im statischen oder im
dynamischen Betrieb eingesetzt werden [ChouQ7]. In der dynamischen Betriebsweise lasst man
den Cantilever bei seiner Resonanzfrequenz schwingen. Eine Wechselwirkung mit der Umge-
bung wird durch den Betrag der Anderung der Resonanzfrequenz quantifiziert. Im statischen
Fall gibt die Anderung der Auslenkung des Cantilevers die Stirke der Wechselwirkung an.

Fur die Gestaltung eines Cantilever-Sensors ist die Frage entscheidend, wie eine Anderung
der oben genannten Parameter nachgewiesen werden soll. Der Nachweis kann auf mindestens
funf verschiedene Weisen erfolgen [Vash07, Chou07]:

1) Kapazitiv [Blan96]: Auf den Cantilever ist eine Metallschicht aufgebracht, sie bildet mit
einer leitenden Grundplatte einen Kondensator. Eine Auslenkung des Cantilevers veran-
dert die Kapazitat, dies kann z.B. mit einer Kapazitdtsmessbriicke nachgewiesen werden.

2) Optisch [Meye88]: Ein Laserstrahl trifft auf den Cantilever und wird reflektiert. Der Re-
flex trifft auf einen positionsempfindlichen Photodetektor. Damit lassen sich Auslenkun-
gen bis unter 1 nm nachweisen. Als Photodetektor kann auch eine CCD-Kamera dienen
[KimO03]. Laserstrahl, Cantilever und Photodetektor missen relativ zueinander ortsfest sein.

3) Interferometrisch [Erla88, Ruga89, Spri07]: Das Ende einer Single-Mode-Glasfaser wird
nahe an die Cantilever-Oberflache gebracht. Licht wird an der Faserendflache und an der
Cantileveroberflache reflektiert; die beiden Flachen bilden ein Fabry-Perot-Interferometer
(FPI). Die in die Faser reflektierten Lichtanteile erzeugen auf einer Fotodiode ein Interfe-
renzsignal. Auf diese Weise konnen Auslenkungen bzw. Schwingungsamplituden der
GroRenordnung 0,1 A nachgewiesen werden [Ruga89, Hoog08], jedoch nur bei exakter
Positionierung der Faser relativ zum Cantilever.

4) Piezoresistiv [Chou07]: Der Cantilever besteht aus mehreren Schichten und wird mittels
halbleitertechnischer Verfahren so hergestellt, dass er einen oder mehrere Piezowiderstan-
de enthélt. Eine Verbiegung des Cantilevers komprimiert bzw. dehnt die Piezowiderstén-
de, so dass sie sich &ndern. Die Widerstandsanderung innerhalb des statisch betriebenen
Cantilevers wird mit einer Wheatstoneschen Messbrlicke nachgewiesen.

5) Piezoelektrisch [Chou07, Roge03]: Wird ein piezoelektrischer Cantilever verformt, so
wird eine Piezospannung erzeugt. Legt man umgekehrt eine Spannung an, so verformt
sich der Biegebalken. Mit einer Wechselspannung lasst er sich in eine Schwingung verset-
zen. Piezoelektrische Cantilever werden daher in dynamischer Betriebsweise bei ihrer Re-
sonanzfrequenz eingesetzt. Adsorbiert etwas auf dem Cantilever, so lasst sich die Adsorp-
tion tiber die Anderung der Resonanzfrequenz nachweisen.

Alle finf Methoden erfordern jeweils eine bestimmte, mehr oder weniger aufwéndige Gestal-
tung des Cantilevers, oder der Cantilever ist Teil einer groReren, fest zu verbindenden opti-
sche Apparatur. Letzteres ist unginstig, wenn man einen insgesamt kleinen Sensor bendtigt,
welcher sich flexibel platzieren und bewegen l&sst. Piezoresistive und piezoelektrische Me-
thoden scheiden bei Verwendung kauflicher SiN-Membranen aus, denn die erforderlichen
piezoresistiven bzw. piezoelektrischen Eigenschaften missten schon bei der Herstellung des
Cantilevermaterials angelegt werden. Die kapazitive Methode bietet sich im Rahmen dieser
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Arbeit insofern besonders an, weil die FIB-Strukturierung ohnehin eine metallische Beschich-
tung der Membran erfordert. Alternativ wurde die Cantileverauslenkung optisch und elektro-
nenoptisch nachgewiesen — siehe Abschnitt 4.6.2.

Bis vor kurzem wurden am Institut flir Angewandte Physik der Universitdt Hamburg neben
SQUIDs [Mein99, Wolf11l] auch Cantilever-Magnetometer mit interferometrischem Nach-
weis hergestellt und fir Messungen magnetischer Felder und speziell fur Untersuchungen des
De-Haas-van-Alphen-Effekts® eingesetzt [Schw00,02, Ruhe06, Spri07, Ruhe09]. Die Langen
der verwendeten Cantilever-Magnetometer liegen im mm-Bereich, ihre Dicke bei d ~ 10 pum,
und die Herstellung beinhaltet sowohl konventionelle als auch moderne Methoden der Halb-
leitertechnologie. Die Kombination der diinnen Membranen mit der FIB-Strukturierung kénn-
te die Verwirklichung wesentlich kleinerer, diinnerer und daher empfindlicherer Miniatur-
Cantilever erlauben, was evtl. weiteren Experimenten eine Zukunft geben kdnnte. Dabei muss
man wieder bedenken, dass der eigentliche Cantilever nur ein Teil der Messapparatur ist.

3.5 Modell: Verbiegung des Cantilevers

In diesem Abschnitt wird theoretisch untersucht, wie sich Cantilever verschiedener Form und
Schichtzusammensetzung unter Krafteinwirkung verbiegen. Dabei wird zuerst die einfachste
Form und Zusammensetzung — ein rechteckiger Biegebalken aus einem homogenen Material
wie in Abbildung 3.7 skizziert — betrachtet. AnschlieRend werden die Auswirkungen von Zu-
sammensetzung (z.B. ein- und beidseitig beschichtete Cantilever) und komplizierterer Form
(Schaufel) untersucht.

[ |
/' g, ) Neutrale Faser

. = ~.. ~_ . 2> X
2 l l l\‘ . T ydF R

Abbildung 3.7: Skizze eines homogenen, rechteckigen Biegebalkens unter Wirkung einer homogenen
Kraft F.

® Bei tiefen Temperaturen und sehr reinen Proben wird eine Schwankung der magnetischen Suszeptibilitat als
Funktion des angelegten Magnetfelds beobachtet. Der Effekt wurde 1930 von Wander Johannes de Haas und
P.M. van Alphen bei Wismut entdeckt.
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3.5.1 Homogener rechteckiger Biegebalken

Ein einseitig bei x = 0 eingespannter quaderformiger Biegebalken (BB) — in dieser Arbeit wird
dafir auch die Bezeichnung streifenformiger Cantilever verwendet — hat die Dicke d, die
Breite b und die L&nge L. Wirkt auf das Balkenende senkrecht zur Balkenrichtung die
Kraft F, so wird der BB um die Strecke
4°F

> T Ed% (3.6)
ausgelenkt [Demt94]. Dabei ist E der Elastizitditsmodul, der nach Tab. 3.2 fir SiN-Membranen
den mittleren Wert Esjy ~ 260 GPa hat. Im Rahmen dieser Arbeit gab es aber keinen Fall, in
dem eine Kraft nur auf das Ende des BB wirkte. Vielmehr wurden die BB jeweils als Teil
eines Plattenkondensators elektrostatischer Anziehung ausgesetzt, die sich gleichméRig Gber
den BB verteilt. Ist der BB Teil eines Kondensators mit Plattenabstand D, so wirkt die Kraft

Q-U Cgg-U?

Fes:Q'E= D D

3.7)

Hier ist Q die elektrische Ladung auf der Kondensatorplatte, U ist die elektrische Spannung,
Cpgg ist die dem Biegebalken zugehorige Kapazitat. Dabei sind zwei Falle zu unterscheiden:

1.) Rund um den BB wurde die Membran stehen gelassen. Die BB-Kapazitit Cgg = g¢-A/D
(g0 = 8,8544-10™" As/Vm) ist ein Teil einer wesentlich groReren Gesamtkapazitit Cy.
In diesem Fall ergibt sich fir A=100 um x 30 um, D=25um und U=30V die
Coulombkraft Fes = 38,3 nN, die auf den BB wirkt.

2.) Rund um den BB wurde die Membran entfernt. Die gegentiberliegende Kondensatorplatte
ist wesentlich groier. In diesem Fall ist die BB-Kapazitat so gro3 wie bei einem Platten-
kondensator mit gleich groRen Platten im doppelten Abstand: Cgg = €o-A/2D. Die Be-
grindung dafur liefert die Spiegelladungsmethode. Mit den obigen Daten ist die auf den
BB wirkende Kraft Fes = 19,1 nN.

Die mathematische Beschreibung fiir die Auslenkung des BB fiir den Fall 1 ist in Anlehnung
an [Demt94] in Anhang A1-A3 durchgefuhrt. Fall 2 ergibt sich durch Halbierung der Krafte
bzw. Drehmomente. Als Illustration fiir die Auslenkung des BB dient Abbildung 3.7. Da sich die
elektrostatische Kraft tiber die gesamte Biegebalkenflache verteilt, ist GI. (3.6) nicht anwendbar.
Auf ein Langenelement dx des noch nicht ausgelenkten BB wirkt die elektrostatische Kraft

s0-U% ) _c0-U’D

dF, =
es D2 D2

dx. (3.8)

Die Anderung der Kraft infolge der Annaherung des BB an die gegeniiberliegende Kondensa-
torplatte wird vernachlassigt. Im BB gibt es eine neutrale Faser, deren Lange sich beim Bie-
gen nicht &ndert. Ihre Auslenkung z(x) ergibt sich gem&lR Anhang Al fiir den rechteckigen,
homogenen Biegebalken zu

4 3 2.2 2
z(x):a(x__LL_X] it a= 058 39)

12 3 2
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Der Verlauf der Auslenkung z(x) ist in Abbildung 3.8 in normierter Weise dargestellt. Es ist
zu erkennen, dass die Krimmung des BB vorwiegend flr x <L, d.h. am fixierten BB-Ende
erfolgt. Am freien Ende ist der Biegebalken zwar geneigt aber nahezu plan, da die elektrosta-
tische Kraft hier nur ein vergleichsweise geringes Drehmoment bewirkt.

Fur x = L ergibt sich die Auslenkung des freien BB-Endes:

al' 3 gU°L’
4 2 gd’p?

z(L) = (3.10)
Wirde die gesamte Kraft auf das freie Balkenende wirken, so ergabe sich anstelle des Faktors
3/2 in Gleichung (3.10) der Faktor 4, d.h. die Auslenkung des Biegebalkens wére um den Fak-
tor 8/3 grofRer.

Die Vorhersage, wie grol3 die Auslenkung ist, hat praktische Bedeutung bei der Wahl der
Abmessungen der Cantilever. Betrachtet man z.B. einen SIN-BB mit d =100 nm,
E =260 GPa, L = 100 um, D =25 um, so ergibt sich nach Gleichung (3.10) bei U =10V die
Auslenkung z(L) = 0,82 um, bei 30 V ergibt sich z(L) = 7,4 um. Fir einen BB mit L =30 pum
ergibt sich erst bei U =123 V eine Auslenkung von 1 pm.

Je nachdem, welche Auslenkung znin(L) nachgewiesen werden kann oder soll, kann die erfor-
derliche Mindestlange L i, des BB bestimmt werden:

4-7(L)  [2EdD?%z,. (L)
Lyin =4 =4 min2=/ 3.11
min a \/ 3€0U2 ( )

Misst man die Auslenkung z(x) eines BB an der Stelle x und bestimmt mit dem Ansatz
2(x) = B(x)-U? (3.12)

den Wert von B(x), so lasst sich durch Vergleich mit den Gleichungen (3.9) oder (3.10) ein
Zusammenhang mit den Grolien E, d und D herstellen. Dieses Verfahren wird in Kapitel 4 bei
der Auswertung von Messergebnissen fir streifenformige Cantilevern verwendet (Ab-
schnitt 4.6.3). Beispielsweise ergibt sich der Elastizitdtsmodul E aus der Auslenkung an den

Stellen x=L und x = % L des Biegebalkens gemaél
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4
3. £l 5 furx=L,
2 b,(x=L)-d°D
E= (3.13)
4
88, £l — furx=2L.
81 b,(x=%L)-d°D

3.5.2 Biegebalken aus mehreren Materialien

Alle im Rahmen dieser Arbeit eingesetzten Cantilever wurden ein- oder beidseitig metalli-
siert. Dies verbessert die Leitfahigkeit und vergrofert die Gesamtdicke d des BB. Die zur Be-
schichtung eingesetzten Materialien Chrom und Gold sind dhnlich elastisch (Ec, = 289 GPa)
wie SIN bzw. deutlich elastischer (Ea, = 82 GPa) als SiN. Bei symmetrischer Beschichtung
des BB befindet sich die neutrale Faser wie zuvor vertikal in der Mitte des BB. Bei unsym-
metrischer Beschichtung befindet sich die neutrale Faser in der Regel nicht exakt in der Mitte
des BB. Kennt man die Dicken d; und die Elastizitditsmodule E; der vorhandenen Schichten,
so kann man die vertikale Position der neutralen Faser bzw. die Position z, der Unterseite des

Cantilevers relativ zur neutralen Faser berechen — siehe Anhang A2, Gleichung (A.14).

Fur einen Biegebalken mit der SiN-Dicke d; =100 nm, der Chromschicht-Dicke d, = 30 nm,
und mit den Elastizitdtsmodulen E; = Esjy =260 GPa und E; = E¢, = 289 GPa ergibt sich
Z,=-66,3 nm. Das bedeutet, dass sich die neutrale Faser 66,3 nm Uber der Unterseite des BB

befindet und somit 1,3 nm oberhalb der geometrischen Mitte des BB liegt. Dies stimmt mit
der Erwartung Uberein, da der Elastizitatsmodul von Chrom etwas groRer ist als der von SiN.
Mit einer ebenfalls 30 um dicken Goldschicht ergibt sich z,=-55,6 nm, d.h. die neutrale Fa-
ser befindet sich 9,4 nm unterhalb der Mitte des Biegebalkens.

Analog zu Gleichung (3.9) ergibt sich bei einem mehrschichtigen BB die Auslenkung der
neutralen Faser geméalR Anhang A2 zu:

Caxt alxd L B L2x?

Ay 3 4 4
=%k (418 L—x)*-L 3.14
2(%) 12 ( X+ (L=x) ) 12 3 2 ( )
Auch Abbildung 3.8 bleibt glltig, nur a wird durch ai ersetzt mit
2
ak _ 1,5'80 ) U (315)

k i 3 i-1 3 ?
ZEI (20+ZdJJ —(Zo-i—ZdJJ
i=1 j=1

Fur das obige Beispiel des einseitig mit Chrom beschichteten SiN-Biegebalkens mit k = 2,

d1 =100 nm, E; =Esin =260 GPa, d,=30nm, E; =Ec =289 GPa und Z,=-66,3 nm

ergibt sich ax zu

_ 15-49 v
Eqin - 329707 nm® + E, -220202nm* D?

(3.16)

o
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Waren die Elastizitdtsmodule von SiN und Cr gleich, Esin = Ecr, S0 wilrde sich exakt derselbe
Wert fur den Faktor a wie mit Gleichung (3.9) und d = 130 um ergeben. Da aber Ec; > Esin
ist, wird a etwas (4,4%) kleiner, d.h. der BB aus Siliziumnitrid mit einer Chromschicht wird
4,4% weniger gebogen, als wenn der BB 130 nm dick und komplett aus Siliziumnitrid waére.
Dabei ist der beschichtete BB nur halb so elastisch wie der unbeschichtete BB.

3.5.3 Schaufelartige Cantilever

Im Rahmen dieser Arbeit wurden neben rechteckigen Biegebalken viele Cantilever in Schau-
felform hergestellt. Bei diesen hangt eine quadratische Flache der Breite b,=100 um an einem
»,Hals“ der deutlich kleineren Breite b;=30 um. Der Hals hat dabei die Ldnge x;=30 pm, und
die gesamte Cantileverlange ist L = 130 um. Fir diesen Fall ergibt sich gemalt Anhang A3 die
Auslenkung der neutralen Faser zu

')2'4

20 E—o,gszi%l,so.i? fir X <X
W , (3.17)
a 22 42 40414-X-00441 fur X>%

12 3 2

wobei X = x/ L ist. a wird dabei nach Gleichung (3.9) bzw. (3.15) berechnet, je nachdem, aus
wie vielen Schichten die Schaufel besteht.

Der Verlauf der Auslenkung z(x) der neutralen Faser ist flr dieses Beispiel in Abbildung 3.9
normiert und im Vergleich zur Auslenkung eines rechteckigen BB dargestellt. Wie zu erwar-
ten ist, ergibt sich fur den schaufelartigen Cantilever eine deutlich starkere Auslenkung. Die
Schaufelflache ist dabei viel schwacher gekrimmt als der Hals des Cantilevers. Fir x =L
ergibt sich die Auslenkung des freien Schaufelendes zu :

z(L) L* b,- b, —
(a )ZT zblbl(Lgxl_szlz)_ 26b1bl.(xf—4Lxl3+3L2xf). (3.18)

oo Do oGS

Die in diesem Unterkapitel und in Anhang A1-A3 dargelegten analytischen VVorhersagen wer-
den im folgenden Kapitel zur Analyse experimenteller Ergebnisse eingesetzt.
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Nanostrukturierung von Siliziumnitrid-Membranen. Experimente

Dieses Kapitel gibt einen Uberblick tber die zahlreichen Experimente, die im Rahmen der
vorliegenden Arbeit an und mit SiN-Membranen durchgefiihrt wurden. Am Anfang stehen die
physikalischen und chemischen Eigenschaften der Membranen im Mittelpunkt. Die folgenden
Untersuchungen zur Wechselwirkung des Ga'-lonenstrahls mit den Membranen und in Bezug
auf die Beschichtung ermoglichen die Praparation fir unterschiedliche Anwendungen. Den
Schwerpunkt dieses Kapitels bilden die Berichte tber die Konzepte und Versuche, Mikrorol-
len und Cantilever aus den Membranen herzustellen, sowie die Messungen an den in Platten-
kondensatoren integrierten Cantilevern. Eine Zusammenfassung schlie3t das Kapitel.

4.1 Untersuchung und Préparation von Siliziumnitrid-Membranen
4.1.1 Uberprifung der Stochiometrie und Dicke der SiN-Membranen

Bei FIB-Strukturierungen von SiN-Membranen im Rahmen dieser Arbeit kam es immer wie-
der zu unterschiedlichsten Ergebnissen, auch wenn die Strukturierungen auf die gleiche Weise
durchgefihrt und alle &uBeren Bedingungen und Parameter kontrolliert identisch gehalten
wurden. Dabei fiel auf, dass sich Membranen einer Liefercharge nahezu gleich verhalten, hin-
gegen weichen die Strukturierungsergebnisse bei Membranen aus unterschiedlichen Chargen
zum Teil extrem voneinander ab. Daher stellte sich die Frage nach der herstellerseitigen Kon-
trolle von Stochiometrie und Eigenspannung der Membranen. Mit Hilfe von energiedispersi-
ver Rontgenspektroskopie (engl.: Energy Dispersive X-ray spectroscopy, EDX) wurden flnf
Membranen des Herstellers Silson aus verschiedenen Lieferungen untersucht und deren che-
mische Zusammensetzungen verglichen. Die untersuchten Membranen sind in Abbildung 4.1
abgebildet. In Tabelle 4.1 sind die Ergebnisse der EDX-Untersuchungen zusammengetragen.

Die EDX-Messungen zeigen, dass Membranen desselben Herstellers mit angeblich identi-
schen Eigenschaften sich wesentlich unterscheiden konnen. Es gibt erhebliche Unterschiede

Dicke . Stickstoff | Silizium . FIB-Verhalten
Nr. Lieferung - N/Si . .
(nm) atomarer Anteil (%) gleichartiger Membranen
M1| 100 2011-1 51,2 38,9 1,32 geplatzt
M2 | 100 2010-1 47,6 39,4 1,21 gut
M3 50 2010-2 45,9 35,9 1,28 Streifen hangen
M4 | 200 2010-3 49,4 28,9 1,71 geplatzt
M5 | 100 2009 50,0 40,1 1,25 gut

Tabelle 4.1: Zusammenfassung der EDX-Spektren anhand der K-Linien von N und Si. Zum Vergleich:
Stochiometrisches SizN,4 hat 42% Silizium und 57% Stickstoff; N/Si = 1,33.
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Abbildung 4.1: a) Finf Membranen, die mittels EDX untersucht wurden (fotografiert unter 26°). Die
verschiedenen Farben entsprechen verschieden dicken SiN-Schichten. Links ist das Spektrum der
Lichtreflexe als Funktion der SiN-Schicht-Dicke auf dem Si-Substrat [Cleal2] dargestellt. Die Mem-
branen M1, M2 und M5 haben laut Hersteller die gleiche Dicke 100 nm, stammen aber aus verschie-
denen Chargen und haben leicht unterschiedlichen Farbton des reflektierten Lichts. b) Zusammenset-
zung der 5 Membranen aus a) gemafR EDX-Analyse.

in der Stéchiometrie. Der gemessene atomare Siliziumanteil variiert zwischen knapp 29% und
40%, der Stickstoffanteil zwischen knapp 46% und gut 51%. Membranen, welche aus der
selben Charge stammten wie die Membran M4 mit dem geringsten Si-Anteil, platzten bei der
Strukturierung mittels FIB ebenso regelmalig wie Membranen, welche aus der selben Charge
stammten wie die Membran M1 mit dem hochsten Stickstoffanteil. Die Membranen M1 und
M4 weisen also groliere Zug-Eigenspannungen auf. Die im Vergleich besten FIB- Strukturie-
rungs-Ergebnisse ergaben sich bei Membranen aus den Chargen der Membranen M2 und M5
— das sind die beiden untersuchten Membranen mit dem héchsten Si-Anteil. Insofern besteht
Ubereinstimmung mit der Aussage, dass siliziumreiche Membranen geringe Eigenspannung
aufweisen [Gard96]. Zusammenfassend lasst sich sagen: Membranen mit hohem Si-Anteil
lassen sich gut strukturieren, da sie ausreichend geringe (Zug-) Eigenspannung haben. Vom
gleichen Hersteller erhédlt man aber in verschiedenen Lieferchargen nominell identisch gefer-
tigte Membranen, die in der Praxis deutlich andere Stéchiometrie und gréfRere Eigenspannung
haben, so dass sie bei der Strukturierung per lonenstrahl reif3en.

Betrachtet man die finf Membrantréger (SiN auf Si) in Abbildung 4.1 optisch, so féllt auf,
dass sie verschiedene Farben haben, d.h. die Wellenldngenabhangigkeit der Lichtreflexion
durch die Membrantrager unterscheidet sich. Dies lasst sich wie folgt erklaren: Licht, welches
auf die SiN-Schicht trifft, wird aufgrund des jeweiligen Unterschieds der Brechungsindizes n
sowohl an der Grenzflache zwischen Luft und SiN (n =~ 2), als auch an der Grenzflache zwi-
schen SiN und Si (n = 4) jeweils mit Phasensprung um r reflektiert. Je nach Dicke d der SiN-
Schicht, und je nach Lichteinfallswinkel (= Reflexionswinkel) « ergibt sich ein anderer
Gangunterschied g zwischen den beiden reflektierten Teilwellen:

Ne; ) . . [ sina
=2d-| =N__sing-tan mit —sin L . 4.1
| (COSﬁ’ ne ﬂj p=s (nSiNJ 1)
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Dementsprechend kommt es je nach Lichtwellenlange A und Reflexionswinkel « zu konstruk-
tiver oder destruktiver Interferenz. Im reflektierten Licht dominieren die Lichtwellenldngen
Am fUr die sich gemaf

gr~mil, mit me{l;2;3;..} (4.2)

konstruktive Interferenz ergibt, gegentiber denjenigen Lichtwellenléngen, fur die sich die bei-
den Teilwellen weitgehend ausléschen; g ~ (m + 0,5)-An. Die Farbe des reflektierten Lichts ist
folglich ein direkter Hinweis auf Membrandicke und -Brechungsindex. In Abbildung 4.1 a) ist
ganz links fur den Einfallswinkel «=26° das Farbspektrum des Lichtreflexes als Funktion
der Membrandicke dargestellt (siehe auch Anhang A5). Dieses Farbspektrum ergibt sich
durch Integration im sichtbaren Spektralbereich Uber die Reflektivitat R(1), welche je nach
Wellenlange A und Gangunterschied g zwischen 0 und 1 variiert. Konkret ergibt sich fur
d =100 nm ein blaugriiner Farbton. Richtig weisen die drei Membranen mit der nominellen
Dicke d =100 nm blaugrune Farbténe auf. Die vorhandenen Unterschiede der Farbtone deu-
ten auf eine Schwankung der Dicke und/oder des Brechungsindexes der SiN-Schicht. Dies ist
ein Beleg fiir die Verschiedenheit der Eigenschaften von Membranen mit nominell identischer
Spezifikation. Fur die Membran M3 mit der nominellen Dicke 50 nm ergibt sich theoretisch
ein gelblicher Farbton, beobachtet wird aber ein blauer Reflex. Hier liegt eine erheblich gro-
Rere Schichtdicke und/oder ein erhéhter Brechungsindex vor als spezifiziert.

4.1.2 Einfluss von Temperatur und Luftfeuchtigkeit auf die SIN-Membranen

Auler den Parametern der Herstellung der Membranen kénnten auch Faktoren der Umgebung
einen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften der diinnen Siliziumnitrid-Filme haben
[Gard96]. Es wurde daher geprift, ob Temperatur und Feuchtigkeit zu Verspannungen flhren
und das Platzen der Membranen beim Strukturieren verursachen. Der Hersteller SPI Supplies
gibt an, dass die SiN-Membranen dazu tendieren, hydrophob zu sein. Um die Feuchtigkeits-
bestandigkeit der Membranen zu verifizieren, wurden Membranen in unterschiedlicher Weise
Feuchtigkeit ausgesetzt. Nach anschliefender Metallisierung wurden mit FIB auf gleiche
Weise und bei identischen Strahl-Eigenschaften freistehende viereckige Streifen strukturiert.
Die Ergebnisse der Bearbeitung mit dem FIB waren gleich, egal ob die Membranen direkt aus
der luftdichten Verpackung des Herstellers genommen, bei unterschiedlichen Luftfeuchtigkei-
ten gelagert oder sogar vor der weiteren Bearbeitung in ein Wasserbad gesteckt wurden.

In einem weiteren Experiment wurde das Verhalten der Membranen untersucht, nachdem sie
verschiedenen Temperaturen ausgesetzt waren. Je eine Membran wurde vor der Metall-
Beschichtung fur je 3 Minuten entweder bis 77°K gekihlt oder bis 200°C geheizt. Zwei wei-
tere Membranen wurden nach der Metall-Beschichtung fur 3 Minuten bis 77°K gekihlt bzw.
bis 200°C geheizt. Diese vier Membranen und eine Referenz-Membran, die immer bei Raum-
temperatur gehalten wurde, wurden am selben Tag von beiden Seiten jeweils mit 15 nm
Chrom beschichtet. Schliel3lich wurden aus allen finf Membranen mittels FIB bei 200 pA
lonenstromstérke jeweils Streifen mit identischen geometrischen Dimensionen ausgeschnit-
ten. Alle ausgeschnittenen Streifen sahen gleich aus und wolbten sich in gleicher Weise in
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Strahlrichtung — Ubereinstimmend mit friheren Ergebnissen mit ungekihlten/ungeheizten
Membranen.

In der Zwischenzeit hat die Firma SPI Supplies veroffentlicht, dass das Erhitzen von unbe-
schichteten Membranen fur ein paar Minuten bis zu 1000°C und darauf folgendes Abkiihlen
auf Raumtemperatur innerhalb von 15 Minuten nicht zum Platzen der Membranen fuhrt
[SPI112].

Die Erkenntnis, dass das Verhalten von SiN-Membranen nicht oder kaum von &ul3eren Bedie-
nungen wie Temperatur und Luftfeuchtigkeit abhangt, stellt die Frage nach der herstellungs-
abhangigen Eigenspannung der Membranen in den Mittelpunkt. Die Eigenspannung ist ein
wichtiger Parameter, welcher die Funktionsfahigkeit und die Reproduzierbarkeit von Senso-
ren aus dinnen Membranen entscheidend beeinflusst.

4.1.3 Strahlprofil und Nanoporen

Ausgehend von den Uberlegungen in Abschnitt 3.3 wurde in dieser Arbeit experimentell un-
tersucht, in welchem MaRe die Membranzusammensetzung durch den Ga*-lonenstrahl veran-
dert wird. Dazu wurde eine Membran mit Paaren gleich grof3er FIB-Schnitte strukturiert. Ein
Schnitte-Paar besteht jeweils aus einem mit Liniendosis in einem Zyklus strukturiertem
Schnitt und einem mit Flachendosis in 100 Zyklen strukturiertem Schnitt, wie in Abbildung
4.2 skizziert ist. Die Paare wurden mit verschiedenen Blenden und entsprechend anderen lo-
nenstromen geschrieben. Fir eine Blende (lonenstrom 200 pA), die am meisten fir Struktu-
rieren eingesetzt wird, wurde zusétzlich die deponierte lonendosis variiert, und zwar die Lini-
endosis ebenso wie die Flachendosis. AnschlieBend wurde fir alle Schnitte mit EDX senk-
recht zur Schnittrichtung ein Linienprofil der Zusammensetzung der Membran erstellt. Zwei
Beispiele der EDX-Linienprofile sind in Abbildung 4.3 dargestellt.

Wie zu erwarten, befindet sich direkt an der Schnittkante Gallium in der Membran. Das Gal-
lium-Signal féllt bei allen Schnitten innerhalb von 1 um Abstand zur Schnittkante auf die
Starke des Untergrundsignals ab. Die EDX-Auflésung ist ungefahr 0,5 um und erlaubt somit
nicht die genaue Strahlprofilbestimmung in den Féllen, in denen die Strahlflanken schmaler
als 0,5 um sind. Es kann aber die Aussage gemacht werden, dass bei denjenigen Schnitten,
die mit auf mehrere Zyklen verteilter Flachendosis prapariert wurden, die mit Ga kontaminier-
ten Bereiche schmaler als 0,5 um (bezogen auf die Nachweisgrenze mittels EDX) sind. Hin-
gegen ist bei den mit Liniendosis erzeugten Schnitten implantiertes Gallium bis zu 0,7-0,8 um
Entfernung vom Schnitt nachweisbar. Die geringere Ausdehnung der Ga-Implantation bei den
flachig erzeugten Schnitten l&sst sich auf die maanderformige Bewegung des lonenstrahls

. Abbildung 4.2: Schnitte-Paare in SiN-
SiN-Membran . L L .
Membran - jeweils ein mit Liniendosis

EDX in einem Zyklus strukturierter Schnitt
und ein mit Flachendosis in 100 Zyk-

len strukturierter Schnitt. Entlang der
grunen Linie wurde ein EDX-Profil
Variation der Linien- oder Flachendosis aufgenommen.
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Abbildung 4.3: EDX-Linienprofile von zwei FIB-Schnitten in einer Cr-beschichteten SiN-Membran:
a) geschnitten mit einem schnellen Scan mit Liniendosis; b) geschnitten mit Maanderscan in 100 Zyk-
len als 3 um breite Flache.

zurlckfihren, denn bei dieser Bewegung ist die Mitte des lonenstrahls im Mittel weiter von
der Schnittkante entfernt als wenn der lonenstrahl in einem Zyklus entlang der Schnittlinie
bewegt wird. Somit ist das flachige, maanderférmige Schneiden die Strukturierungs-Methode,
mit der sich die lonenimplantation und ihre Konsequenzen reduzieren lassen.

Informationen uber das Strahlprofil werden auch aus dem Sputtern kleiner Locher gewonnen.
Durch die Betrachtung der gesputterten Locher erhalt man einen Wert fur den Strahldurch-
messer. Die Ausdehnung des hell erscheinenden Halo um die Locher korreliert mit der Breite
der Flanken des Strahls. Die Kreissymmetrie des Halos ist dabei ein Indiz fir die Glte der
Fokussierung des FIB bzw. flr den Einfluss von Astigmatismus und/oder Koma. Ein kreis-
runder Halo deutet auf eine gut justierte lonenoptik hin. So ist die schnelle und einfache Pro-
zedur, Locher zu schielRen und zu inspizieren, zur alltdglichen Strahlkontrolle-Methode ge-
worden. Das funktioniert selbstverstandlich auch fir Bulk-Material.

Bei der Strahlkontrolle auf SiN-Membranen wurde ein interessanter Effekt beobachtet, der
sehr &hnlich ist zu dem, was Li et al. 2001 in Nature [Li0O1] berichteten. Li et al. bestrahlten
mittels FIB eine freistehende SiN-Membran mit 3 keV Ar*-lonen und erzeugten so Mem-
bran6ffnungen (Poren) von 60 nm Durchmesser. Die uUberraschende Beobachtung war, dass
diese Poren wahrend des weiteren lonenbeschusses schrumpften — siehe Abbildung 4.4. Bei
ausreichender Dosis schlielen sich die Poren ganz, was durch den auf Null sinkenden
Ar*-lonen-Strom durch die Poren bestatigt wird. Der Effekt ist bei Beschuss mit gepulstem

Abbildung 4.4: TEM-Bilder aus [LiO1]:
a) Mit dem FIB in eine 500 nm dicke SiN-
Membran durchgearbeitete Offnung, b) die-
selbe Offnung, die sich durch weiteres Be-
strahlen geschlossen hat.
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lonenstahl ausgepragter als mit kontinuierlichem Strahl. Die Autoren erklaren das Verschlie-
Ren der Poren durch die Bildung einer sehr diinnen (~10 nm) Schicht, die von einem FIB-
induzierten lateralen atomaren SiN-Fluss in Richtung Pore erzeugt wird. Sich selbstschlieRen-
de Poren wurden von Li et. al. erfolgreich fir DNA-Untersuchungen eingesetzt und sind seit-
dem ziemlich schnell beliebt geworden. In der letzten Dekade werden sie in physikalischen
und bio-medizinischen Forschungsbereichen als nanoporenbasierte-Biosensoren (fiir z.B. Ein-
zelmolekiil-Nachweis) verwendet [Li01, Geor10].

Im Rahmen dieser Arbeit wurden SiN-Membranen der Dicke D =100 nm mit 30 keV Ga'-
lonen bestrahlt. Die Membranen waren mit Chrom oder Gold oder mit Chrom und Gold be-
schichtet. Die Metallschichtdicke variierte zwischen 10 nm und 40 nm. Strukturiert wurde mit
45 pA lonenstrom. Poren mit 50 nm bis 140 nm Durchmessern wurden im Spot-Mode er-
zeugt. Wahrend der weiteren FIB-Einwirkung verkleinert und verschliet sich ein Teil der
Poren. Ahnlich wie bei Li mit gepulstem Strahl schlieRen sich kleine runde Poren, wenn der
Stahl rasch aus dem Fokus und zurtick gebracht wird — ein Beispiel ist in der unteren Reihe
der Abbildung 4.5 gezeigt. Die Poren werden kleiner und schlieBen sich auch dann, wenn sie
gemeinsam mit der Umgebung (einige um?) gleichmaRig bestrahlt werden. Allerdings ist es in
diesem Fall nicht einfach, die entsprechende lonendosis zu bestimmen, da eine nur geringfu-
gig zu grolRe Dosis die diinne Schicht in der Pore wieder zerstort.

EDX-Untersuchungen zeigten, dass der Effekt des Schrumpfens nur auftritt, wenn die lonen-
dosis groR genug ist, um die Metallschicht komplett zu entfernen und das Siliziumnitrid anzu-
greifen. Somit spielen Beschichtungs-Material und -Dicke hier keine Rolle. Fir Membranen
mit 100 nm Dicke und einen 45 pA Ga*-Strahl mit U, = 30 keV wurde ein kritischer Poren-
Durchmesser von 90 nm gefunden. Bei etwas grofieren Anfangsdurchmessern werden Poren
erst kleiner, schlieRen sich aber nicht komplett sondern werden bei weiterem lonenbeschuss
wieder groRer. Poren mit Durchmessern ab 140 nm wachsen kontinuierlich. Fur Poren mit
einem anfanglichen Durchmesser von 50 nm gelingt es, bis zu 90 % der Poren zu schlieRen.
Der erzielte Porendurchmesser hangt von Starke und Dauer des lonenbeschusses ab. Abbil-
dung 4.6 zeigt eine Reihe von Poren, die anfanglich gleichen Durchmesser und gleiche Form
hatten und danach, ausgenommen die Referenzpore ganz links, mit steigenden Flachendosen
bestrahlt wurden (im Bild von links nach rechts). Bei kleinster Zusatzdosis (Nummer 1 in
Abbildung 4.6) beobachtet man eine deutliche Verkleinerung der Pore, alle Poren zeigen da-
bei eine Veranderung ihrer Form in Richtung besserer Kreisformigkeit.
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‘ Abbildung 4.6: SEM-Bild einer Reihe von identischen
Poren die (von links nach rechts) mit steigender lonendo-
sis flachig nachbestrahlt wurden. Ganz links eine unbe-
strahlte Referenz-Pore.

In den letzten Jahren zeigt sich ein steigendes Interesse an Nanoporen. Es wurde quantitativ
untersucht, wie der Porendurchmesser von Anfangsdurchmesser, lonenstrom und Zeit ab-
hangt. Dabei wurde ein Memory-Effekt beobachtet, d.h. Poren gleicher aktueller GroRe schlie-
Ben sich umso schneller, je kleiner sie anfanglich waren [Georl0, Lieb11]. Es ist inzwischen
maoglich, Poren gewinschter Grélze kontrolliert herzustellen. Dabei gibt es noch offene Fra-
gen, z.B. l&sst sich die Topographie des Materials, welches die Pore verschliel3t, theoretisch
vorhersagen, aber es gibt noch keine Mdglichkeit, diese Topographie zu messen. Dement-
sprechend gibt es noch viel Raum flr weitere Forschung auf diesem Feld.

4.2 Beschichtung von SiN-Membranen (allgemein)

Die Erfordernis, SiN-Membranen leitend zu beschichten, entsteht aus dem Umstand, dass sich
nichtleitende Objekte bei der Strukturierung mit einem Ga'-lonenstrahl notwendigerweise
elektrisch positiv aufladen. Die Aufladung fuhrt bei Membranen dazu, dass sie in Strahlrich-
tung ausgelenkt werden, da sie von der Spiegelladung auf dem leitfahigen Probentrager ange-
zogen werden. Dadurch wird das Fokussieren erschwert bzw. nach dem Fokussieren gerat der
zu bearbeitende Bereich sehr schnell aus dem Fokus und/oder wolbt sich so, dass der lonen-
strahl nicht mehr senkrecht auf die Membranflache trifft. Zudem driftet das ganze Bild, da die
Aufladung auch den lonenstrahl ablenkt. Durch das Auslenken der Membran und durch das
Driften werden Flachen- und Liniendosis auf eine groRere Flache verteilt als gewiinscht, so
dass die Dosis stellenweise nicht ausreicht, um die Membran vollstandig durchzuschneiden.
Das Wolben, Zittern oder Aufstellen der Membran erfolgt in verschiedenen Bereichen des
Membranfensters verschieden stark — abh&ngig von der Nahe zum Fensterrand und von Groél3e
und Form der auszuschneidenden Strukturen. Deswegen lassen sich diese Effekte nicht durch
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Abbildung 4.7: a) Ein regelmafiges Layout, welches in eine Membran gearbeitet werden sollte
b) Das Ergebnis auf einer diinn (7 nm) mit Gold beschichteten aber schlecht kontaktierten Membran.
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einfaches Erhdhen der Dosis ausgleichen. Ein typisches Beispiel fir ein starkes Abweichen
vom gewilinschten Layout wegen schlechter Erdung der Membran ist in Abbildung 4.7 zu
sehen. Um solche Ergebnisse auszuschlielen, wurden die Membranen vor der Bearbeitung
mit FIB immer metallisiert und anschlie3end in der FIB-Vakuumkammer stets sorgfaltig geerdet.

Fur die Metallisierung der Membranen wurden zwei ,,Sputter Coater” eingesetzt: Emitech
K550 fir die Holographie-Membranen (siehe unten) und das Nachfolgemodell Emitech
K575XD fir die Membranen, aus denen Cantilever ausgeschnitten wurden. Einsatzzweck des
Emitech K575XD ist die Herstellung elektrisch leitender Beschichtungen fiir Elektronenmik-
roskopie und Dinnschichttechnik. Das Gerdt ist ein so genannter Chrom- oder Hochvakuum-
Sputter-Coater; er verfligt Gber zwei Targets (Gold & Chrom). Es gibt die Mdglichkeit, Tar-
gets einzeln auszuwéhlen oder zeitsparend eine sequentielle Beschichtung mit zwei verschie-
denen Sputtermaterialien ohne Vakuumbruch zu programmieren. Des Weiteren erlaubt die
Anlage die Dauer der Beschichtung oder direkt die Schichtdicke zu programmieren. Im letzte-
ren Fall wird die Dicke mit einem Schwingquarz kontrolliert. Mit der Schwingquarz-
Messtechnik wird die Massenzunahme eines dem Dampf ausgesetzten oszillierenden Quarz-
plattchens Gber die Anderung seiner Resonanzfrequenz bestimmt; daraus wird auf die
Schichtdicke auf dem Substrat geschlossen. Diese Technik ermdglicht in situ Messungen der
Schichtdicke und der Aufwachsrate wahrend der Beschichtung.

4.2.1 Beschichtung und Bearbeitung von SiN-Membranen fur Réntgenholografie

Fur rontgenholografische Experimente werden im AP der Universitdt Hamburg rontgenop-
tisch undurchsichtige Proben mit einem Fenster und mehreren Referenzldchern bendtigt. Als
die Entscheidung getroffen war, diese Proben mit Hilfe vom FIB aus SiN-Membranen herzu-
stellen, stellte sich die Frage nach der erforderlichen Beschichtung der Membranen. Zuerst
wurde Gold als Beschichtungsmaterial ausgewahlt. Dafur gibt es neben der starken Rontgen-
absorption zwei Griinde: Erstens macht die hohe Abtragsrate von 1,6 pm®nC die Strukturie-
rung per lonenstrahl sehr zeitsparend. Zweitens sorgt die groRRe Sekundarelektronen-Ausbeute
fur einen hohen Kontrast bei der Betrachtung mit FIB. Schon die ersten Experimente zeigten,
dass die Beschichtung der Membran nur mit Gold nicht zum gewinschten Ergebnis fuhren
kann. Der Grund dafiir ist stark ausgepragtes Channeling der Ga’-lonen in den Gold-
Mikrokristalliten, was zu ungleichmaigem Materialabtrag fuhrt. Abbildung 4.8 zeigt FIB-
Bilder einer Membranoberfléche, die mit 600 nm Gold bedampft ist, und in die mit homogener
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Abbildung 4.8: Vier zeitlich aufeinander folgende FIB-Aufnahmen (unter 45° betrachtet) derselben
Stelle auf einer SiN-Membran, die lokal von Gold befreit werden sollte um ein transparentes Fenster
von 3x3 um zu praparieren. Schon nach kurzer Zeit entstehen erste Locher in der Membran (b), die
sich weiter vergrof3ern (c und d) und so diesen Ansatz unbrauchbar machen.
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Abbildung 4.9: FIB-Aufnahmen von
Graben, die durch (AuigonmPd100nm)a-
Schichten auf den Si-Rahmen eines
Membranhalters geschrieben wur-
den. a) Strukturierung in 100 Zyklen,
Betrachtung unter 45°; b) eine kegel-
formige Offnung, die sich bei der
Strukturierung in einem Zyklus ergibt,
die Au- und Pd-Schichten kommen

als Ringe zum Vorschein.
lonenbestrahlung ein 3x3 um grof3es Viereck gesputtert wurde. Dabei sieht man in der zeitli-
chen Abfolge, dass es bereits an einigen Stellen zu Ldchern in der Membran kommt, wahrend
die Goldschicht in anderen Bereichen noch nicht vollstandig abgetragen ist. Erst erkennt man
Unebenheiten der Oberflache, dann stark ausgepréagte Inseln und schlieBlich entstehen Locher
in der Membran, noch bevor die Gold-Inseln verschwinden. Dieses Problem wurde gel6st
durch das abwechselnde Aufdampfen von Gold- und Palladium-Schichten.

Die Pd-Schichten begrenzen Wachstum und GroRe der Goldkristalle. Die neuartige Memb-
ranenbeschichtung besteht also aus je vier Mal abwechselnd 100 nm Au und 100 nm Pd. Ab-
bildung 4.9 a) zeigt FIB-Aufnahmen so einer Schichtstruktur auf Silizium, die nach dem loka-
len Abtrag der Schichten aufgenommen wurden. Deutlich erkennt man abwechselnd helle und
dunkle Streifen, die Gold und Palladium entsprechen. Palladium-Schichten sehen heller aus,
da bei 30 keV Ga" Palladium eine hohere SE-Ausbeute aufweist. Sehr helle Ringe in Abbil-
dung 4.9 b) sind Folge des Kanteneffekts an den Grenzflachen Au/Pd bzw. Pd/Au.

Die Feststellung, dass sich die Sekundarelektronen-Ausbeuten von Gold und Palladium so
deutlich und sichtbar unterscheiden, fuhrte zu der Idee, das Abtragen mit dem lonenstrahl live
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Abbildung 4.11: a) Au/Pd-Reste
auf SiN-Oberflache nach com-
putergesteuertem FIB-Sputtern,
b) die gleiche SiN-Oberflache
nachdem manuell mit lonen-
strahl ,geputzt* wurde.

mit dem SE-Detektor zu beobachten. Wie erwartet, konnte man beim Ubergang zwischen den
Schichten die Anderung der Helligkeit beobachten. Somit entstand eine zuverlassige Metho-
de, den Fortschritt des Materialabtrags bei der Objektlochstrukturierung zu kontrollieren: Es
wurden Flachen bendtigter Geometrie mit dem FIB-Strahl strukturiert, dabei wurde das Se-
kundarelektronensignal aufgezeichnet, es weist abwechselnd Maxima fir Palladium und Mi-
nima fiir Gold auf. So hat man genligend Zeit zu reagieren und den lonenstrahl abzuschalten,
bevor ein Loch in der Membran entsteht. Abbildung 4.10 a) zeigt den typischen Signalverlauf.
Auf diese Weise bekommt man ein Objektloch mit wenigen Resten der letzten Deckschicht
auf der Oberflache. Diese Gold-Palladiumreste haben wesentlich geringere Hohe als bei rei-
ner Goldbeschichtung. Sie lassen sich mit dem FIB-Strahl gezielt manuell abtragen, ohne die
Membran selbst zu beschadigen. Abbildung 4.11 b) zeigt ein Endergebnis dieser Methode: Ein
sauberes, rundes SiN-Fenster ohne Schaden, in welchem die Metalle vollstandig entfernt sind.

Leider war aus technischen Grinden (zeitweiser Ausfall der FIB-Anlage) eine Fortsetzung der
Arbeit an den Membranen fur Rontgenholografie im Rahmen dieser Arbeit nicht moglich.
Doch das oben entwickelte Verfahren wurde tibernommen und sehr erfolgreich fur die Her-
stellung von Proben fur die Rontgenholografie eingesetzt [Stre09, Stic10].

4.2.2 Beschichtungsmaterialien fur Cantilever-Sensoren

Wie schon im vorangehenden Abschnitt erwahnt wurde, hat Gold als Beschichtungsmaterial
eine hohe Sekundarelektronen-Ausbeute, was die Beobachtung der Bearbeitung der Probe mit
dem lonenstrahl erleichtert. AulRerdem oxidiert Gold nicht und hat eine hohe Abtragsrate
(1,6 pm®nC), was zu kurzen Bearbeitungszeiten filhrt. Das ist einerseits vorteilhaft fiir die
Herstellung groRRer Strukturen, andererseits missen dickere Schichten aufgedampft werden,
damit wéhrend der Vorbereitungen zur Strukturierung und der begleitenden FIB-Aufnahmen
die Metallschicht nicht komplett abgetragen wird. Ein anderer Nachteil in Bezug auf die Me-
tallisierung von SiN-Membranen ist die Tatsache, dass Gold als Edelmetall (\Van-der-Waals-
Bindung) schlecht auf Si und SiN haftet, daher leicht von diesen Materialien abplatzt und
deswegen flr weitere Kontaktierungsschritte, wie Bonden oder Aufkleben von Kontakten,
ungeeignet ist. Aus diesem Grund wurde fir weitere Experimente Chrom als Beschichtungs-
material ausgesucht. Chrom haftet sehr gut auf der Oberflache, da es kovalente Bindungen
eingeht. Chrom bietet ausreichend guten Kontrast bei der Bearbeitung. Nach eigenen Mes-
sungen hat Chrom im Vergleich zu Gold eine deutlich Kkleinere Abtragsrate
Rer = 0,32 pm®nC, die aber immer noch groBer ist als die Abtragsrate von SiN,
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Rsin = 0,18 pm*/nC, welche auf Grund der dominierenden Dicke der SiN-Membran letztlich
die Bearbeitungszeiten bestimmt. Ein weiterer Vorteil ist, dass eine durch Sputtern erzeugte
diinne Chrom-Schicht besonders kleine Korngréfien (< 0,5 nm) hat, wodurch unerwiinschte
Channeling-Effekte vermieden werden.

Sensoren mit Gold-Beschichtung sind zudem besonders temperaturempfindlich — damit das
Signal nicht von thermischer Drift Uberdeckt wird, muss die Temperatur in der Messumge-
bung hinreichend konstant gehalten werden [Jens02]. Ein weiterer Grund, Chrom als Be-
schichtungsmaterial fur Sensoren zu verwenden, ist, dass der thermischer Ausdehnungskoef-
fizient von Chrom, ac=4,9-10° K, drei Mal kleiner ist als aa,=14,2-10° K™ und somit we-
sentlich nédher an dem Ausdehnungskoeffizienten von Siliziumnitrid ocs,iN:3,2-10'6 K7 ist.

4.2.3 Kissenbildung

Ein bemerkenswerter Aspekt bei der Membranbeschichtung ist, dass die Membran auf der
~Fensterseite” um ca. 200 um gegeniiber dem Si-Tragermaterial versenkt ist. Durch den Atz-
prozess bedingt steigt der Si-Rahmen unter ca. 45° nach oben. Dadurch schirmt er wéhrend
der Beschichtung ein Teil der einfliegenden Atome ab, die beim Sputterprozess wegen vielfa-
cher StoRe mit den Argonatomen eine sehr breite Richtungsverteilung erhalten. In eine SiN-
Membran mit 100 nm Gold auf der Fensterseite wurden mit dem lonenstrahl acht Quadrate
von 3um x 3um geschrieben. Sie wurden nacheinander geschrieben mit einer Dosis, die aus-
reichte, um im jeweiligen Quadrat die Metallschicht und die Membran vollstandig abzutragen,
und die Uber 200 Zyklen verteilt war. Auf diese Weise tragt der lonenstrahl bei jedem Zyklus
eine geringe Menge des Materials ab. Erst wird die Goldschicht vollstandig abgetragen und
schlieflich entsteht in der SiN-Membran eine quadratische Offnung. Wahrend dieses Vor-
gangs wurde das Sekundarelektronen-Signal gemessen. Zu dem Zeitpunkt, zu dem die Halfte
der Quadratflache frei von Gold ist, andert sich das SE-Signal maximal, d.h. die erste
Ableitung des SE-Signals nimmt ein Maximum an. Diese Zeitpunkt gibt die Dicke der Gold-
Schicht an. In Abbildung 4.12 a) sind die Ergebnisse zusammengefasst — dargestellt ist die
normierte Schichtdicke der Goldschicht auf der SiN-Oberflache als Funktion ihrer Position
auf der Membran.
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Abbildung 4.12: a) normierte Schichtdicke des Goldfilms als Funktion des Ortes auf der Membran
(man beachte die Nullpunktunterdriickung!); b) Skizze von Membran und Membranhalter mit Mess-
punkten. Die Quadrate sind im Experiment 3um x 3um grof3.
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Wie man sieht, hat die Beschichtung in den zentralen Bereichen bis hin zu 30 um Abstand
vom Rand nahezu konstante Dicke. Nah am Rand der Membran fiihrt die Abschattung durch
den Si-Rahmen zu einer Verminderung der Schichtdicke um ca. 13%. Das spielt eine Rolle
bei der Herstellung ausgedehnter Strukturen, die direkt am Fensterrahmen héngen. Die gerin-
gere gesamte Dicke am Membranrand ist auch fur die Bestimmung der fiir das Strukturieren
erforderlichen lonendosis wesentlich. Wird die lonendosis aus Platzgrinden nah am Membr-
anrand bestimmt, muss sie flr die Membranmitte korrigiert werden.

4.3 Alternative Methoden zur Strukturierung von SiN-Membranen

Die im Rahmen dieser Arbeit angewandte Methode, Mikro- oder Nanosensoren durch FIB-
Strukturierung aus SiN-Membranen herzustellen, befindet sich in Konkurrenz zu zahlreichen
weiteren Mikrostrukturierungs-Methoden, welche zumeist seit langerem entwickelt, gut er-
probt und daher auch weiter verbreitet sind [V01k06]. Abhangig von den Relationen zwischen
Hohe und Breite einer Struktur wird bei der Herstellung zwischen zwei- und dreidimensiona-
len Strukturierungsmethoden unterschieden. Fir die Herstellung dreidimensionaler Mikro-
strukturen werden gegenwértig tiberwiegend unterschiedliche Varianten der LIGA-Technik®
eingesetzt. Fir teilbewegliche Strukturen, auf die Krafte einwirken sollen (z.B. Sensoren)
wird zumeist die Opferschichttechnologie verwendet. Diese Methoden werden auch zur Her-
stellung von Strukturen aus SiN-Membranen verwendet. Eine etablierte VVorgehensweise hier-
fur ist folgende: Auf einem Si-Substrat wird per LPCVD ein SiN-Film deponiert. Aus dem
Film wird dann die gewtinschte Struktur mit Hilfe Reaktiven lonenédtzens (RIE) ausgeétzt.
SchlieRlich wird das Silizium unter dem SiN-Film durch Atzen mit Kaliumhydroxid entfernt.
Ein Vorteil dieser Methode ist die groRe Stiickzahl gleichzeitig erzeugter Strukturen.

Eine weitere Moglichkeit ist, Membranen mit einem Laserstrahl zu strukturieren. Laserstrahlung
ist ein inzwischen unentbehrliches Werkzeug fur Mikrostrukturierung geworden, wobei Laser
materialmodifizierend, materialabtragend oder materialauftragend eingesetzt werden [V61k06].

Abbildung 4.13: Ein mit Laser ausgeschnitte-
ner Streifen, der am Membranrahmen aufge-
hangt ist (oberer Bildrand), mit Ausschnittver-
grofRerungen.

® LIGA - Lithographie, Galvanik, Abformung.
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Im Rahmen dieser Arbeit wurden SiN-Streifen mit einem Laserstrahl der Wellenlange
A=405nm bei P =40 mW optischer Leistung ausgeschnitten. Der Laser ist Teil eines
»MPG 101“-Laser-Lithographie-Systems (Laser Pattern Generator) von Heidelberg Instru-
ments. Das Gerat kann in einer Gesamtflache von bis zu 9 cm? Strukturen beliebiger GroRe
und Zahl mit 1 um Ortsauflésung erzeugen. Wie bei der Strukturierung mit lonenstrahl kann
das Layout fur Strukturen unkompliziert gedndert werden. Beim Schneiden mit Laserstrahl
bleibt die Membran chemisch unverandert, sie wird aber entlang der Schnittkanten kurzzeitig
stark erhitzt. Daher sehen die Schnittkanten unsauber und geschmolzen aus wie man in Ab-
bildung 4.13 sieht.

Bei dem Experiment wurden trotz stets gleicher Laserstrahl-Charakteristik manche SiN-
Membranen gar nicht geschnitten. Vermutlich wurde das Laserlicht von der im sichtbaren
Spektralbereich weitgehend transparenten SiN-Membran in zu geringem MaRe absorbiert. Die
Tatsache, dass sich manche Membranen doch schneiden lielen, ist wieder ein Hinweis auf die
Verschiedenheit der Membranen untereinander: Stochiometrische Unterschiede bewirken
entsprechende Unterschiede im Abstand der Bander, woraus grof3e Unterschiede im Absorpti-
onsverhalten bei der Lichtwellenldange /1 = 405 nm resultieren. Beispielsweise stellten Jellison
et al. [Jell98] mittels PECVD SiN-Schichten her, deren Brechungsindizes zwischen n=2,1
und n = 3,75 variierte, und der Extinktionskoeffizient variierte zwischen k=0,0 und k=1,1
(jeweils bei A = 405 nm).

Die Methoden der Membran-Strukturierung durch reaktives lonen-Atzen bzw. durch Laser
haben beide den Vorteil, dass die Membranen nicht beschichtet werden miissen. So entsteht
kein Mehrschichten-System, und das Modellieren/Simulieren/Berechnen wird einfacher und
genauer. Dieser Vorteil wird zum Nachteil, wenn flr die Anwendung ohnehin eine Beschich-
tung erforderlich ist, z.B. wenn der Cantilever fiir den Einsatz als Kondensatorplatte doch
spater metallisiert werden muss.

4.4 Membran-Sensoren in Form einer Rolle

Eine der Fragestellungen der vorliegenden Arbeit ist herauszufinden, ob sich Strukturierung
mittels FIB eignet, einen hochsensiblen Sensor in Form einer Rolle oder Spirale aus einer
SiN-Membran herzustellen. Die Rollenform eignet sich zur Anwendung nach dem Funktions-
prinzips eines Bimetallthermometers. Mit einer Spirale lassen sich grélere Auslenkungen
proportional zu aufgewickelter Spirallange erzielen. Daruber hinaus sind in letzter Zeit diver-
se Untersuchungen unter optischer und magnetischer Anregung in hoch aufgerollten Syste-
men mit gekoppelten Lagen gemacht worden. In dem Zusammenhang besteht groRRes Interes-
se an der Herstellung und Untersuchung der aufgerollten zweidimensionalen Elektronensys-
teme, die beispielsweise zur Erzeugung einer Modulation der senkrechten Magnetfeldkompo-
nente in Magnetotransportmessungen eingesetzt werden kénnen [Mend05]. Solche von Prinz
et al. 1998 erstmals prasentierten Strukturen [Prin99, Prin00] bieten die Mdglichkeit, Quan-
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tensysteme, die Ublicherweise nur in planarer Form realisierbar sind, in die Zylindergeometrie
zu Uberfiihren [Mend05, Schw09,11,12, Mans12]. Nanoringe, -Réhrchen oder -Spiralen las-
sen sich durch halbleitertechnische Verfahren aus dunnen, verspannten Zweischichtsystemen
(InGaAS/GaAs oder Si/SiGe) erzeugen [Dene02, Huan05]. Die Struktur rollt sich entspre-
chend dem vorhandenen Unterschied der Eigenspannungen auf.

FIB-Strukturierung bietet sich als eine alternative Methode fur das Aufrollen von planaren
Objekten zu Mikro- und Nanorollen an. Weist ein flachiges Objekt wie eine SiN-Membran
z.B. herstellungsbedingt unterschiedliche Eigenspannungen von Ober- und Unterseite auf, so
sollte sich die Struktur aufrollen, wenn sie mittels FIB freigeschnitten wird. Alternativ sollte
sich eine anfangs spannungsfreie, mittels FIB freigeschnittene planare Struktur aufrollen,
wenn vor oder nach dem Freischneiden durch lonenimplantation unterschiedliche Eigenspan-
nungen an Ober- und Unterseite der Struktur erzeugt werden. Die in Abbildung 3.2 b) und c)
gezeigte Rolle gibt einen Hinweis auf das VVorhandensein eines herstellungsbedingten Eigen-
spanungsunterschieds. Sie entstand unbeabsichtigt wéhrend der FIB-Strukturierung einer
100 nm dicken, 250x250 pm grolRen, beidseitig metallisierten SiN-Membran. Die Membran
riss und rollte sich mit ca. 25 pum Radius entlang des Membranrahmens vollstandig auf. Ande-
re Membranen, die bei FIB-Strukturierungen rissen, rollten sich in beliebigen Richtungen mit
weniger schonem Ergebnis (siehe Abbildung 3.2 a)). Es wurden einige Experimente durchge-
fuhrt mit der Absicht, Membran-Rechtecke, die mindestens eine GroRenordnung kleiner sind,
und die an einer kurzen Seite mit der Restmembran verbunden bleiben, kontrolliert aufrollen
zu lassen. Hierflr wurden Membranen verschiedener Dicke verwendet.

Die Versuche beruhten anfangs auf der Annahme, dass die ausgeschnittenen Membranstreifen
eine ausreichende Neigung haben, sich aufzurollen und dass diese Neigung nur in geeigneter
Weise gesteuert werden muss. Der erste Ansatz flr kontrolliertes Aufrollen war die Vorstruk-
turierung des Membranstreifens mit parallelen Linien in regelmaRigen Abstand (blaue Linien
in Abb. 4.14 a)). Die Linien bilden ein ,,Profil*“ und sollen die Richtung des Rollens vorgeben
bzw. ein Rollen parallel zur kurzen Rechteckseite verhindern. Nach dem Schreiben der Profil-
Linien werden die beiden langen Seiten des Rechtecks (rote Linie in der Skizze) geschnitten,
zuletzt die kurze Seite. Wie in Abb. 4.14 a) zu sehen ist, rollt sich der Streifen nicht auf, son-
dern er verbiegt sich, wobei die Profil-Linien nicht genligen, um die Biegerichtung zu kontrol-
lieren. Weitere Experimente zeigten, dass die Linien etwa die Halfte der Flache des Streifens
abdecken sollen, um das Rollen in eine ungewiinschte Richtung zuverléssig zu verhindern.

AuBerdem zeigten Experimente, dass die Reihenfolge, in welcher die Seiten des vorstruktu-
rierten Rechtecks freigeschnitten werden, eine wesentliche Rolle spielt. Wenn die zwei langen
Seiten schon frei sind und der Streifen an beiden kurzen Seiten noch festgehalten wird, bildet
der Streifen eine Art Briicke und zieht sich in der Mitte etwas zusammen. Diese Verformung
genuigt, um nachfolgendes Aufrollen zu verhindern. Beim ndchsten Ansatz (siehe
Abb. 4.14 b)) wurden mit dem FIB-Strahl entlang der langen Streifenseiten zunéchst Vierecke
ausgeschnitten, die anschlielfend mit diinnen Schnitten verbunden wurden. So sollte der Strei-
fen immer weiter stlickweise frei werden, und der freigewordene Bereich hatte sich nach und
nach aufrollen sollen. Das Ergebnis zeigt aber, dass das alleine nicht genugt: Der freigeschnit-
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Abbildung 4.14: Drei Anséatze, Membran-Streifen aufzurollen in Schemazeichnungen fiir den Struktu-
rierungsvorgang und in entsprechenden FIB-Aufnahmen’. In a) und b) wurden 100 nm dicke SiN-
Mermbranen strukturiert, beschichtet mit 100 nm Permalloy auf der glatten Seite, 5 nm Cr + 30 nm Au
auf der Fenster-Seite. c¢) die beste Methode und das erreichte Ergebnis mit einer 50 nm dicken SiN-
Membran mit 20 nm Cr auf der Fensterseite (Aufnahme unter 45°).

tene Membranstreifen ist nicht fahig, sich aufzurollen, oder diese Fahigkeit wurde wahrend
der Bearbeitung zerstort. Aus dieser Beobachtung folgt: Damit sich ein Streifen auf rollen
kann, muss ein Spannungsunterschied zwischen Ober- und Unterseite konserviert oder neu
erzeugt werden.

Als erfolgreich erwies sich der in Abbildung 4.14 c) dargestellte Ansatz. Der rechteckige
Membranstreifen wird zuerst mit vielen ,,Linien* (genauer: schmalen Rechteckflachen) profi-
liert, wobei der Abstand dieser Profillinien gleich der Linienbreite ist. Anschlielend wird der
Bereich um den Streifen mit Flachendosis und Mdander-Scan entfernt. Dabei ist die schnelle
Scanrichtung gleich der gewiinschten Rollrichtung. Nach diesem Freischneiden ist der Strei-
fen in der Regel erst leicht nach unten gebogen. SchlieBlich wird die gesamte Flache des
Membranstreifens gleichmaRig mit lonen bestrahlt. Erst wahrend dieser Bestrahlung nach
dem Freischneiden rollt sich der Streifen in Richtung lonenquelle. Wird nur vor oder wéhrend
des Freischneidens eine lonendosis auf den Streifen aufgebracht, so rollt sich der Streifen
nicht auf. Allerdings beschleunigt eine ggf. vor dem Freischneiden aufgebrachte lonendosis
das Aufrollen, falls nach dem Ausschneiden weiter bestrahlt wird. Die gesamte Dosis, die fir
das Rollen erforderlich ist, bleibt konstant. Da Membran-, Metall- und lonenstrom-
Eigenschaften sowie die Vorgehensweise beim Strukturieren Einfluss auf das Aufrollen ha-
ben, wurden zahlreiche weitere Experimente durchgefiihrt. Sie befassten sich mit der Auswir-
kung von verschiedenen Parametern auf das Rollen. Die Variationen und die Beobachtungen
sind in Tabelle 4.2 zusammengefasst.

"Wenn nichts anderes angegeben ist, sind Aufnahmen von den ausgeschnittenen Strukturen FIB-Aufnahmen.
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Was wurde

.. Wie wurde variiert Beobachtungen
variiert
50 nm Wichtig ist das Verhéaltnis der Strukturflache zu
ihrer Dicke. Dunnere Membranen verbiegen sich
SiN-Dicke leichter und schn_eller unter IonenstrahI—Beschu_ss.
Fur Strukturen mit lateralen GréRen <30 pm sind
100 nm 100 nm Membranen zu starr, fur groRere Struktu-
ren sind sie vorteilhaft.
200 pA ) _ ) _
Ga*-Stromstirke 45 pA Je kl_elner der Strom |.st, de§t0 sauberer sind die
2 pA Schnitte, aber er hat keinen Einfluss auf das Rollen.

Metall fir Beschich-
tungen

Permalloy, Cr, Cr+Au

Am besten nur ein Metall.
Cr ist gut geeignet (haftet sehr gut, hat kleine
KorngréRe und hohen SE-Yield).

Metallbeschichtung

Unsymmetrische Beschichtung ist ungunstig, wenn
symmetrisch die Metallschicht auf der Unterseite dicker ist. Die
beidseitig Dicke der Beschichtung sollte zwischen 10 und
) 30 nm liegen: kleinere Dicken erschweren die Be-
unsymmetrisch | 5rheitung, gréRere machen den Streifen zu starr.
Seite zum Strahl | Die beste Variante.
L hin Mit 15 nm Chrom.
einseitig — , :
abgewandte So préparierte Streifen benehmen sich kaum an-
Seite ders als die mit Metall auf Strahlseite.

Abstand, Breite und
Tiefe der Profil-
Linien

Breite < Abstand,
geringe Tiefe

Streifen biegen sich in ungewiinschte Richtungen.

Breite = Abstand,
Tiefe = 0,5*Materialdicke

Streifen rollen sich parallel zur langen Streifensei-
te.

Geometrie des
Rechtecks

Verhaltnis Lange:Breite von
4:1 auf 8:1 vergrofRert

Alles was grof3er ist als 4:1, stellt sich dem Strahl
in den Weg und wird dadurch zerkliftet.

2 um < Streifenbreite < 20 um

Absolutwert der Breite ist unwichtig.

Art des Schneidens
(siehe Abb.4.15)

Seiten mit Liniendosis in
einem Zyklus schneiden,
Reihenfolge variieren

Streifen verziehen sich.

mit Flachendosis und 200
Zyklen alle Seiten gleichzei-
tig schneiden

Profilierte Streifen sind nicht verzogen und rollen
sich beim folgenden Bestrahlen gleichmafig zu
Halbrdéllichen auf.

deponierte lonen-
dosis

vor dem Ausschneiden

Siehe Abb. 4.16 a): Jedes néachste Rechteck wur-
de mit groRRerer Flachendosis vorbestrahlt, dann
alle in gleicher Weise ausgeschnitten. Beim weite-
ren Bestrahlen biegen die Streifen sich um so stér-
ker zum Strahl hin, je groer die vorbestrahlte Do-
sis war.

wahrend des Ausschneidens

Der Streifen rollt sich nicht auf.

nach dem Ausschneiden

Sehr gut in Abbildung 4.17 zu sehen: Der Streifen
rollt sich dem lonenstrahl entgegen bis zu einer
Halbrolle.

Tabelle 4.2: Uberblick tUber die Variationen von Parametern bei den Versuchen, Membranstreifen so
Zu strukturieren, dass sie sich aufrollen.
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Abbildung 4.15: Vier verschiedenen Methoden, Membranstreifen freizuschneiden, ohne und in Kombi-
nation mit Profillinien. Die erste Reihe zeigt schematische Darstellungen der Schnittfolge und
-methode (Liniendosis, Flachendosis). Die zweite Reihe zeigt das Ergebnis des Freischneidens an
einer 100 nm dicken SiN-Membran. In der dritten Reihe sind die freigeschnittenen und anschlieRend
mit lonen flachig bestrahlten Streifen unter 45° gezeigt.

Da der Schwerpunkt dieser Forschungsarbeit das eigentliche Strukturieren mit dem FIB ist,
wird hier etwas detaillierter auf diesen Aspekt eingegangen. Abbildung 4.15 stellt eine an-
schauliche Zusammenfassung der VVorgehensweisen und die Ergebnisse einiger Untersuchun-
gen zur Methodik des Freischneidens dar. Es zeigte sich, dass sich der Membranstreifen bei
jeder der untersuchten Schneidemethoden beim anschlieBenden Bestrahlen in die Richtung
der lonenquelle biegt und zu einer halben Rolle rollt, wenn und nur wenn der Membranstrei-
fen zuvor mit dichten, d.h. die Halfte der Streifenflache bedeckenden Linien parallel zur kur-
zen Streifenseite (bzw. parallel zur Achse der gewinschten Rollweise) profiliert wurde. Feh-
len die Profillinien, so verbiegt sich der Membranstreifen meistens um eine gedachte Achse
parallel zu den langen Streifenseiten. Diese ungewdinschte Verbiegung bildet ihrerseits ein
Profil, welche das Rollen auf die angestrebte Weise weitgehend verhindert. Beim Freischnei-
den wirkt sich die Verwendung einer in viele Zyklen verteilten Flachendosis vorteilhaft aus —
siehe Abbildung 4.15 d) — hier rollen sich die Streifen wie angestrebt zu einer gleichmaliig
gekrimmten halben Rolle. Mit Liniendosis ausgeschnittene Streifen rollen sich zwar in die
richtige Richtung, aber die Halbrolle bleibt nicht senkrecht zu Membranfenster sondern ver-
zieht sich zur Seite — siehe Abbildung 4.15 c).

Die Auswirkungen der Bestrahlung mit 30 keV Ga'-lonen auf die Zusammensetzung der
Membranstreifen wurden mit Hilfe von energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX) un-
tersucht. Dazu wurden aus einer mit 15nm Cr auf der Fensterseite beschichteten SiN-
Membran funf Streifen freigeschnitten (siehe Abb. 4.16 a)). Vor dem Freischneiden wurden
die Streifenflachen und die oben jeweils angrenzenden Bereiche (im Bild dunkler) mit
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Abbildung 4.16 a): Nach Bestrahlung mit Ga* (Flachendosis = 1 mC/cm? mal Faktor f=5,10,15,20,25)
wurden aus einer SiN-Membran 5 Streifen ausgeschnitten. Anschlieend wurde die Membran weiter
bestrahlt, wobei sich die drei am stérksten vorbestrahlten Streifen zum Strahl vor biegen. b) EDX-
Zahlraten fur die Elemente Si, Cr und Ga entlang der griinen Linie oben im Bild a).

Ga'-Dosen zwischen 5 mC/cm? (ganz links) und 25 mC/cm? (ganz rechts) bestrahlt. Nach
dem Schneiden wurde auf die Membran noch die Dosis 5 mC/cm? aufgebracht. Dabei biegen
sich die mit den groRten lonendosen vorbestrahlten Streifen der lonenquelle entgegen, wéh-
rend die mit 5 -10 mC/cm? bestrahlten Streifen nach unten gebogen bleiben. SchlieRlich wur-
den entlang der in Abbildung 4.16 a) eingezeichneten griinen Linie mittels EDX (10 keV) die
in der Membran vorhandenen Elemente ortsaufgelost nachgewiesen. Der Verlauf der in Ab-
bildung 4.16 b) gezeigten Messkurven zeigt folgendes: Die Chrom-Zahlrate erreicht schon
beim 3. Streifen ihr Minimum, d.h. bei insgesamt 15 mC/cm? lonendosis ist die Chromschicht
abgetragen. Die Si-Zihlrate nimmt ab dem 2. Streifen ab, d.h. ab einer Ga’-Dosis von
10 mC/cm? wird die eigentliche SiN-Membran angegriffen; ein zunehmender Anteil der Pri-
mérelektronen durchdringt die Membran komplett, so dass die Silizium-Zahlrate geringer
wird. Die Gallium-Z&hlrate, die der Menge implantierter Ga-lonen entspricht, bleibt ab dem
2. Streifen, d.h. ab 10 mC/cm® konstant; bei der Bestrahlung der Streifenflache (iber
10 mC/cm? hinaus besteht also ein Gleichgewicht zwischen zusétzlicher Ga-Implantation und
dem Abtrag schon implantierten Galliums.

Diese Beobachtungen kann man so interpretieren, dass eine Biegung des freigeschnittenen
Streifens nach unten erfolgt, solange der lonenstrahl priméar die Chromschicht abtragt und dort
lonen implantiert. Ist die Chromschicht abgetragen, d.h. Abtrag und lonenimplantation erfol-
gen nur noch im SiN, biegt sich der Streifen in Richtung lonenquelle. Zur Erklarung dieses
Verhaltens kann an die Veroffentlichung von Kim et al. [Kim06] und auf die darauf beruhen-
den Uberlegungen aus Abschnitt 3.3 angekniipft werden: Durch die gleichmaRige Bestrahlung
der Streifen kommt es bevorzugt auf der Streifenoberseite zu Strukturveranderungen und
lonenimplantation. Die Eigenspannungen von Ober- und Unterseite konnen sich dadurch wie
bei einer Bimetallstruktur unterscheiden, so dass materialabhdngig ein Biegemoment entsteht,
welches den freigeschnittenen Membranstreifen dazu bringt, sich zu krimmen —

—vom lonenstrahl weg — solange die Chromschicht verandert wird,

—zum lonenstrahl hin — wenn die Veradnderungen im SiN erfolgen.
Dies geschieht aber nur, wenn der Streifen schon freigeschnitten ist. Anderenfalls baut sich
kein ausreichendes bleibendes Biegemoment auf.
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a) b) c) d)
Abbildung 4.17: Herstellung von Membranhalbrélichen. a) Profilierung mit dichten parallelen Linien;

b) Mit Flachendosis freigeschnittener Streifen; c) Derselbe Streifen nach Deposition der lonendosis
2000 uC/cm?; d) Noch einmal wurden 2000 pC/cm? deponiert, ) Aufnahme von d) unter 45°.

Diese Beobachtung lasst sich wie folgt erklaren: Unter lonenbeschuss wird an der Memb-
ranoberseite immer wieder lokal entlang der lonenbahnen die FlieBtemperatur tberschritten,
so dass sich in dem Bereich zuvor vorhandene Spannungen abbauen. Die Stelle erkaltet durch
Abgabe der Wéarmeenergie an die Umgebung so schnell, dass beim Unterschreiten der Fliel3-
temperatur neue Spannungen entstehen. Die neuen Spannungen fiihren zu einem Biegemo-
ment. Ist der Streifen schon freigeschnitten, so fuhrt das Biegemoment sofort zu einer Krim-
mung des Streifens. Dabei wird das Biegemoment reduziert. Ist der Streifen noch nicht freige-
schnitten, so werden Spannungen und Biegemoment bei erneuter Uberschreitung der FlieR-
temperatur wahrend des weiteren lonenbeschusses wieder und wieder abgebaut. Beim spate-
ren Freischneiden des immer noch ebenen Streifens sind nur die Biegemomente vorhanden,
die durch die jeweils letzten lonentreffer lokal entstanden sind. Die Tatsache, dass freige-
schnittene Streifen auf zusatzliche lonendosis mit zusétzlicher Krimmung reagieren, zeigt,
dass diese Streifen gute Sensoren fur lonendosis sind.

In Abbildung 4.17 sind alle wesentlichen Strukturierungsschritte fur die Herstellung einer
Membranhalbrolle dargestellt. Nach der Profilierung mit Linien wird um den Streifen mit
Flachendosis eine U-formige Flache aus der Membran entfernt. Danach folgt die homogene
Bestrahlung des Streifens mit Ga’-lonen, wobei sich der Streifen der lonenquelle entgegen
krimmt. Wenn eine halbe Windung vorhanden ist, schattet das emporragende Ende des halb-
rund gebogenen Streifens das andere, mit der Restmembran verbundene Streifenende ab. Ab
diesem Zeitpunkt liegt am emporragenden Streifenende die Unterseite oben, so dass schlief3-
lich beide Seiten bestrahlt werden und die Krimmung wieder zuriickgeht oder/und das Strei-
fenende ,,zerknetet” wird. Unter Berlcksichtigung dieser Begrenzung eignet sich die be-
schriebene Methode zuverléssig dazu, Rollen mit einer halben Wicklung zu erzeugen.

Im Intervall von 10 um bis 150 um Streifenlédnge lassen sich Halbrollen mit dem Verhaltnis
Radius:Streifenlange = 1:5 kontrolliert reproduzieren. Membranen mit 50 nm Dicke eignen
sich fir ca. 10 um langen Streifen. Membranen mit 100 nm Dicke eignen sich fur bis zu
150 pum lange Streifen, die ein- oder beidseitig mit 15-30 nm Chrom metallisiert sind. Dabei
ist das Verhaltnis Flache zu Dicke wichtiger als die absolute Membrandicke. Das beste Ver-
héltnis Lange zu Breite ist 4:1. Positiv hervorzuheben ist auch der kleine mittlere Krim-
mungsradius r der Halbrollen: Es lassen sich Werte hinunter bis zu r = 3 um erzielen.
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4.5 Membran-Sensoren in Cantilever-Form

Die im Rahmen dieser Arbeit primér angestrebten Cantilever-Sensoren aus SiN-Membranen
sind gewisserweise das Gegenteil und doch enge Verwandte der im vorigen Abschnitt be-
trachteten Membranrollen. Erstere sollen bei Abwesenheit einer dul3eren Kraft moglichst plan,
letztere moglichst gekrimmt sein. Die Herstellung beider Sensor-Arten erfordert Kontrolle
uber die Krimmung der metallisierten SiN-Membran. Ebenso ist es in beiden Féllen erforder-
lich, die Sensorflache so freizuschneiden, dass die gewtiinschte Biegsamkeit bzw. Krimmung
des Sensors nicht beeintrachtig bzw. verandert wird. Die Erkenntnisse des vorigen Abschnitts,
vor allem die Einsicht in den Zusammenhang aus lonenimplantation und Krimmung, sind
auch fur die Herstellung planer Cantilever-Sensoren aus SiN-Memranen wesentlich. Beson-
ders wichtig ist zu beachten, dass der freigeschnittene Cantilever-Sensor nur sehr kleinen
(< 10 pC/cm®) lonendosen ausgesetzt werden darf, um unerwiinschte Kriimmungen zu vermeiden.

Neben der Krimmung gibt es einen weiteren Unterschied der hier im Fokus stehenden Can-
tilever-Sensoren zu den Membranrollen, ndmlich die erforderliche geometrische Gréfl3e. Na-
tarlich ist es besonders herausfordernd, moglichst kleine Cantilever herzustellen und einzuset-
zen. Mit der Auflésung von ~20 nm, tber welche die FIB-Anlage verfiigt, bietet es sich sogar
an, Strukturen mit Ausdehnungen im Nanometerbereich herzustellen. Aber man muss die
Auslenkung des Cantilevers auch auslesen kdénnen, was die Minimierung der GréRe des Can-
tilevers begrenzt. In dieser Arbeit erfolgt das Auslesen auf drei Wegen: kapazitiv, optisch und
elektronenoptisch. Fir kapazitive Messungen muss der Cantilever-Sensor eine Mindestkapa-
zitat aufweisen. Flr einen Plattenkondensator berechnet sich die Kapazitat gemaf

C =gy, EA 4.3)

Die Flache A des Sensorstreifens ergibt sich demnach aus der erforderlichen Kapazitat C und
dem kleinsten experimentell realisierbaren Abstand d zwischen den Kondensatorplatten. Die-
ser Mindestabstand betrug im Rahmen dieser Arbeit mindestens 25 pum (siehe Ab-
schnitt 4.5.4). Damit ergibt sich gemaR Gl. (4.3) fur einen Plattenkondensator mit quadrati-
schen Flachen und 100 um Kantenlédnge die Kapazitat von 3,5 fF. Dies ist mit Geraten hoher
Prézision gerade noch messbar.

Im Rahmen dieser Arbeit erfolgte die Auslenkung des Cantilevers durch die elektrostatische
Anziehung einer gegeniber liegenden Kondensatorplatte. Erfolgt der Nachweis der Cantile-
ver-Auslenkung optisch, so kénnen Kapazitat und Breite des Cantilevers zwar reduziert wer-
den, aber der Cantilever muss lang genug bleiben, so dass die elektrisch bewirkte Auslenkung
gut beobachtet werden kann. Wie im Theorieabschnitt 3.5.1 dargelegt ist, wird ein 100 nm
dicker und 30 um langer, quaderférmiger Cantilever bei 25 um Abstand der Kondensatorplat-
ten erst bei ca. 123 V Spannung um 1 um ausgelenkt. Ein 100 um langer Cantilever gleicher
Dicke und Breite wird hingegen schon bei 30 V Spannung um 7,4 pum ausgelenkt.

An dieser Stelle muss man erwahnen, dass Strukturen mit Abmessungen von Grél3enordnung
100 pm deutlich groRer sind als die Strukturgréfien, die man gewohnlich mit einem FIB aus-
schneidet. Hier kommen nicht nur lange Belichtungszeiten ins Spiel, sondern auch einige Ef-
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fekte, die fur kleinere Strukturen keine oder eine vernachldssigbare Rolle spielen. Zu diesen
Effekten gehoren:

o Strahldefokussierung mit der Zeit,

e Drift der Probe,

e Verbiegung der ausgeschnittenen Teile,
e Aufladung der Membran,

e Vermehrte Anderung der Zusammensetzung der Membran durch Ga-Implantation ent-
lang der Schnittkanten, da man flr grof3e Strukturen einen entsprechend starken und
dadurch breiteren lonenstrahl benétigt,

¢ lonenverschweillen bereits gemachter Schnitte.

Es ist notig, ein Optimum zu finden zwischen der lonenstromstérke und folglich Strahlbreite
und Schnittqualitat einerseits und der fur die Strukturierung erforderlichen Zeit andererseits.
Da bei der verwendeten FIB-Anlage der Strahl mit der Zeit aus dem Fokus lauft, wird
dadurch die maximale Zeit fur die Herstellung einer Struktur definiert. Daraus resultiert eine
Beschrankung der Dicke der Membranbeschichtung, die folglich von der Abtragsrate des ge-
waéhlten Beschichtungsmaterials abhangt.

Es wurden viele geometrische Gestaltungen des Cantilevers vorgeschlagen und ausprobiert.
Die unterschiedlichen Formen haben sich “historisch* entwickelt und wurden den Eigenschaf-
ten des Siliziumnitrids, dem Verhalten des lonenstrahls und der Auslenkungs-
Nachweismethode angepasst. Sie sind auf iterativ-kreative Weise entstanden und werden in
den folgenden Abschnitten vorgestellt. Die Form des Cantilevers muss den folgenden Anfor-
derungen entsprechen:

e Sie muss groR genug sein im Vergleich zum Abstand zur anderen Kondensatorplatte,
¢ die Cantileverflache muss bei der Strukturierung plan bleiben,

e der Cantilever soll durch die angelegte Spannung nachweisbar ausgelenkt werden, da-
bei darf der Plattenabstand nicht Uberbriickt werden, um einen Kurzschluss der Kon-
densatorplatten zu vermeiden.

4.5.1 Schaufelartige Cantilever

Als erster Ansatz flr die Form des Cantilevers wurde eine sogenannte ,,Schaufel” gewéhlt.
Die 100 um x 100 um groRe Schaufel-Fl&che ,,hangt* Gber einen 30 um x 30 um groRen Hals
an der restlichen Membran bzw. am Membranhalter. Die geringere Breite des Halses soll zu
einer starkeren Auslenkung fuhren. In Abbildung 4.18 ist ein schaufelférmiger Cantilever und
seine Platzierung im Membranfenster skizziert.

Eine einfach ausgeschnittene Schaufel ohne Freibereich, wie sie in Abbildung 4.19 a) gezeigt
ist, kann sich mit der restlichen Membran verkeilen, sobald die Schaufel in Bewegung gesetzt
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Abbildung 4.18: Schaufelférmiger Can-
tilever. Rot — die eigentliche Schaufel
(100x100um) mit Hals (30x30um); Grin
— Freibereich um die Schaufel, zum
Ausschneiden in Quadrate (30x30um)
geteilt; Blau — SiN-Fenster (250x250um).
Die grinen Pfeile kennzeichnen jeweils
einen der moglichen Schneide-Start-
punkte. Unter der Lupe: Beispiel fur
Richtung und Reihenfolge des Schnei-
dens eines einzelnen Quadrates.

wird, da sich die ausgeschnittene Struktur ebenso wie stehengebliebene Teile der Membran
beim Strukturieren verziehen kdnnen. Fir die Bewegungsfreiheit der Schaufel muss sie tatsach-
lich frei stehen. Dazu wird der griine Bereich in Abbildung 4.18 entfernt, wobei die Methode,
mit der man diesen Bereich entfernt, genaue Uberlegung erfordert: Wenn das ,,griine“ Feld
um Schaufel herum einfach entlang der griinen durchgehenden Linie in Abb. 4.18 geschnitten
wird, verdreht und verkeilt sich der ausgeschnittene Bereich und bleibt in dem Membranfens-
ter. Entweder legt er sich auf die Schaufel und veréndert dadurch ihr weiteres Verhalten, oder
er hangt herunter und fihrt bei spateren Messungen zum Kurzschluss. Ein anschauliches Bei-
spiel hierflr zeigt Abbildung 4.19 b). Um dies zu vermeiden, wird das griine Feld in 15 Quad-
rate zerlegt. Es ist aus der Praxis bekannt, dass sich am Rand ausgeschnittene Flachen (Quad-
rate, Kreise und auch komplizierte Strukturen) zum lonenstrahl hin aufstellen bevor der Strahl
die letzten paar Nanometer durchtrennt. Deswegen muss die Reihenfolge, in der man die Sei-
ten jedes Quadrats schneidet, so gewahlt werden, dass sich das Quadrat von der Schaufel weg
klappt. Im Bild 4.18 ist unter der Lupe die richtige Reihenfolge des Schneidens skizziert. In
Abbildung 4.19 c) erkennt man auf der linken oberen Ecke der Schaufels ein Quadrat, das
fehlerhaft zuletzt an der rot markierten Seite geschnitten wurde: Es stellt sich unter einen stei-
lem Winkel zum lonenstrahl hin, so dass der Strahl das Sttick nur streift und der Schnitt nicht

c)

Abbildung 4.19: a) Aus der Membran ausgeschnittene, schlecht als Kondensatorplatte geeignete
Schaufel ohne Freibereich; b) Schaufel und umgebendes, ,griines* Feld, ausgeschnitten entlang der
durchgehenden griine Linie aus Abb. 4.18; c) freistehende Schaufel mit einem Quadrat oben links,
das sich zu Strahl hin geklappt hat, bevor es durchgeschnitten wurde. Alle Schaufeln sind aus 100 nm
SiN hergestellt.
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vollendet wird. Das Ausschneiden der 15 Quadrate um die Schaufel herum ist zeitaufwandig.
Vor dem Ausschneiden jedes Quadrats wird der FIB-Strahl nachfokussiert und seine Strahl-
starke gepruft. Das darf keinesfalls auf der Schaufel-Fl&che stattfinden, da es sonst durch Ma-
terialverdnderung zu einer Verbiegung der Schaufel kommen kann. Nach dem Nachfokussie-
ren auf dem Membran-Trager wird das ndchste Quadrat mit richtiger Schneidereihenfolge
ausgewahlt und manuell gestartet. Der Vorgang l&sst sich nicht voll automatisieren, so dass
menschlichen Fehler auftreten kénnen — siehe noch mal Abbildung 4.19 c): Das fehlerhafte
Stlick oben links verursachte beim weiteren Einsatz dieses Schaufel-Cantilevers einen Kurz-
schluss, was zum sofortigen Vergliihen des Cantilevers fiihrte. Hat man genligend Erfahrung
und vermeidet derartige Fehler, so lasst sich die vorstehend beschriebene Methode erfolgreich
anwenden.

Die ersten Schaufel-Cantilever wurden aus 100 nm diinnen Membranen hergestellt. Sie waren
beidseitig und unsymmetrisch mit Chrom und Gold und/oder Permalloy beschichtet. Die ein-
zelnen Schichten waren zwischen 40 nm und 100 nm dick. Alle solchen Cantilever erwiesen
sich als fragil und unelastisch. Spatestens wenn sie mit einer elektrischen Spannung ausge-
lenkt werden, knicken bzw. brechen die Schaufeln im Hals-Bereich ab. Um die Schaufeln
elastischer zu machen und gleichzeitig die Herstellungszeiten zu minimieren, wurden Memb-
ran- und Metallschichtdicken variiert. Aul’erdem wurden Membranen verschiedener Herstel-
ler (Silson und SPI) verglichen. Aus den Beobachtungen zahlreicher Experimente l&sst sich
Folgendes zusammenfassen:

e Das Verhalten gleich beschichteter und identisch strukturierter Membranen von Silson
und SPI unterscheidet sich nicht mehr als das Verhalten der Membranen aus verschie-
denen Chargen eines Herstellers.

e Membranen mit Dgiy =200 nm platzen beim Strukturieren mittels FIB ausnahmslos,
egal wie man die Strahl-Charakteristiken oder die Schichtdicken variiert. Sie sind fir
die im Rahmen dieser Arbeit angestrebten Zwecke nicht geeignet.

e Membranen mit Dgjy =100 nm und Metallschichten mit tGber 80 nm Gesamtdicke
platzen oft.

e Membranen mit Dgjy = 100 nm und Metallschichten mit einer Gesamtdicke zwischen
20 nm und 60 nm liefern die besten Ergebnisse.

e Symmetrie ist vorteilhaft: Soweit Eigenspannungen und ggf. Wéarmeausdehnungs-
koeffizienten der Metallschichten und der Membran eine Rolle spielen, sollten beide
Membranseiten gleich beschichtet werden, so dass sich die Auswirkungen kompensie-
ren. Die besten Schaufeln entstanden aus nur mit Chrom symmetrisch bedampften,
100 nm dicken Membranen.

e Werden Cantilever-Strukturen aus 50 nm dinnen SiN-Membranen freigeschnitten und
anschlieBend unter Einsatz des FIB-Strahls betrachtet, so rollen sie sich besonders
schnell auf. Als Beispiel hierfir zeigt Abbildung 4.20 das unterschiedliche Verhalten
von zwei Membranen die sich nur in der SiN-Dicke (50 nm bzw. 100 nm) unter-
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20 pm

Dgin=100nm Dsin=50nm

Hl 20 um

a) b)
Abbildung 4.20: Zwei Membranen mit identischen symmetrischen Beschichtung (15nm Cr je Seite),
die mit identischen FIB-Parametern und auf gleiche Weise freigeschnitten wurden. a) Membran der
Dicke Dgj =100 nm — Ergebnis ist eine fast ebene Schaufel. b) zwei FIB-Aufnahmen einer Membran
der Dicke Dgjy = 50 nm — wahrend und nach dem Schneiden rollen sich die freien Membranteile auf.

scheiden. Beide Membranen sind vom selben Hersteller, haben identische Beschich-
tung (15 nm Cr je Seite) und sind auf gleiche Weise prapariert und ausgeschnitten.

Beispiele fur die Veranderung von Schaufelcantilevern durch lonen-Beschuss nach dem
Strukturieren sind in den Abbildungen 4.20 und 4.21 zu sehen. Wéhrend die Probe mittels
FIB betrachtet wird, verdndern die Schaufel sowie die umgebenden, freigeschnittenen Quad-
rate ihre Krimmung. Dies ahnelt dem Aufrollen der Membranhalbrollen (siehe Abschnitt 4.4)
und hat dieselbe Ursache, d.h. durch die lonenbestrahlung entstehen tiefenabhéngig Eigen-
spannungen und Biegemomente. Der Cantilever in Abbildung 4.21 a) ist stabiler gegen Auf-
rollen quer zur Auslenkungsrichtung als Cantilever in Schaufelform, rollt sich aber letztend-
lich (vergleichsweise langsam) vom lonenstrahl weg.

Es wurde aulRerdem ein Versuch durchgefuhrt zur Priifung, ob die Verbiegung einer Schaufel
durch Aufladung verursacht sein kénnte. Dazu wurde die Aufladung beim Schneiden gleich-
méRig Uber die Membranflache verteilt. Anders als beim Schneiden mit Linien oder schmalen
Flachen, wobei der Strahl langer auf einer Seite der Struktur verbleibt, wurden zum Durch-

Abbildung. 4.21: a) ,Zweibeinige* Schaufel. Links: FIB-Aufnahme mit 45 pA-lonenstrahl sofort nach
dem Ausschneiden. Rechts: weitere FIB-Aufnahme nach 12 Minuten Bestrahlung mit 200pA lonen-
strahl. b) Beispiel wie das Aufrollen einer Schaufel aus SiN-Membran durch ca. 2 Minuten fortlaufen-
den lonenbeschuss zunimmt.
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4 Abbildung 4.22: a) Um das Aufrollen
der Membran zu reduzieren, wurden
Punkte abwechselnd unten-links-oben-
rechts usw. durchgebohrt (die gelben
Punkte zeigen beispielhaft den Anfang
1 5 der Punktfolge). b) Als Ergebnis sieht
E 20 um B 20 um man eine verbogene Schaufel.

a) b)

trennen der Membran punktformige Bohrungen entlang der Schaufelkante immer in 50 um
Abstand von der letzter Bohrung gemacht — siehe Abbildung 4.22. Trotzdem verbiegt sich die
Membran unsymmetrisch. Das bestétigt, dass die Ursache des Rollens und Biegens nicht Auf-
ladungen sondern innere Spannungen im SiN und in den Metallschichten und die sich daraus
ergebenden Biegemomente sind.

Alle nicht verbogenen Schaufeln wurden auf Chipcarriern, bzw. Glastragern befestigt und
entsprechend kontaktiert. Die Auslenkung des Cantilevers bei Anlegen von Gleichspannung
wurde mit einem Tolansky-Interferometer beobachtet. Die durch die Gleichspannung indu-
zierte Anderung der Kapazitat wurde mit einer Kapazitatsmessbriicke vermessen. Daraus
wurde iterativ der SiN-Elastizitatsmodul bestimmt, E, =264 GPa, der sehr nahe beim Lite-

raturwert Esjy =260 GPa liegt (siehe Tabelle 3.2). Die Messung ist im Abschnitt 4.6.1 be-
schrieben. Die entsprechende Rechnung befindet sich in Anhang A.4.

Es wurde also experimentell eine VVorgehensweise zur Herstellung von Schaufelcantilevern
mit geringer Biegung gefunden: 100 nm-SiN-Membranen werden mit demselben Metall von
beiden Seiten, mit Schichtdicken von 10 nm < D <30 nm pro Seite beschichtet, und sie wer-
den moglichst ,,blind“, d.h. ohne lonenbeschuss der eigentlichen Schaufeloberfléche, struktu-
riert. FUr diese Préaparation ware die Verwendung einer Dual-Beam-Anlage sehr hilfreich. Die
Vorgehensweise andert allerdings nichts daran, dass bei der Membranherstellung von Charge
zur Charge Unterschiede auftreten, und folglich sich die Ergebnisse der FIB-Strukturierung
unterscheiden. Beispiele dafur sind in Abbildung 4.23 dargestellt — trotz identischer Struktu-
rierung verhalten sich alle dargestellten Schaufeln verschieden.

H 20 um

H 20 um

Abbildung 4.23: Alle drei Schaufeln sind aus Membranen mit Dgj = 100 nm, allerdings aus verschie-
denen Lieferungen hergestellt. Alle wurden gleich beschichtet und mit gleichen FIB-Strahl Parametern
strukturiert.
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4.5.2 Streifenformige Cantilever

Abbildung 4.24 zeigt mehrere Ansatze auf dem Weg zu einem sensortauglichen Cantilever in
Form eines quaderférmigen Biegebalkens. Alle gezeigten Varianten wurden, wie in
Abschnitt 4.5.4 beschrieben, zu einem Kondensator zusammengebaut. Es wurde jeweils
elektrische Spannung angelegt und die Auslenkung oder andere Effekte wurden abgelesen
bzw. beobachtet. Hier folgt eine kurze Zusammenfassung der experimentellen Erkenntnisse.

124

Auf Bild 4.24 a) ist ein einfach ausgeschnittener Streifen zu erkennen. In den meisten
Féllen lasst sich so ein Streifen durch Anlegen einer Spannung nicht einfach auslenken,
sondern er krimmt sich hauptséchlich um eine Achse parallel zu den langen Streifen-
Seiten. Diese Verkrimmung wirkt wie ein Profil, welches die reguldre Auslenkung (um
eine Achse parallel zur kurzen Streifen-Seite) weitgehend verhindert.

Auf Bild b) sieht man ein Streifen mit vorstrukturierten Linien, die eine bevorzugte Rich-
tung des Biegens durch das Minimieren von Eigenspannungen von SiN und Metall-
schicht verhindern sollten. Der Versuch war nicht erfolgreich, vielleicht weil die lonen-
dosis fir das Vorstrukturieren nicht ausreichend war.

Bild c) zeigt einen Streifen mit diagonalen Schnitten, die bis zu ein Drittel der Streifen-
breite in den Streifen hinein ragen. Diese Schnitte hatten ebenfalls die Aufgabe, den
Streifen zu entspannen. Bei Anlegen einer Spannung werden die ,,Zweige* deutlich star-
ker ausgelenkt als der ganze Streifen und machen ihn somit unbrauchbar.

Auf Bild d) ist ein mit Profillinien vorstrukturierter Cantilever dargestellt. Die Tiefe der
Profillinien betrégt etwa die Halfte der gesamten Dicke von Membran und Beschichtung.
Die Linien bedecken die Hélfte der Cantilever-Flache. Wenn die Membran- und Be-
schichtung- Dicken stimmen, und wenn das Verhaltnis zwischen Breite und Lange des
Streifens glnstig gewdhlt ist, erhdlt man so einen sicher funktionierenden Cantilever.

Bild e) zeigt eine mdgliche Abwandlung von d), die zeitsparender herzustellen ist. Hier
hat der Cantilever nur vier Profillinien am freien Ende. Diese gentigten aber nicht immer.

a) b) C)

Abbildung 4.24: Finf verschiedene Ansétze, streifenférmige Cantilever mit FIB zu préparieren.



Es liegt nicht ausreichend Statistik vor, um ein endgultiges Urteil zu treffen. Das ist sicher
ein verfolgenswerter Ansatz, wenn es sich um so groR3flachige oder zahlreiche Strukturen
handelt, dass der Zeitaufwand der Strukturierung zu einem Kritischen Parameter wird.

Wie oben schon erwahnt wurde, spielt das Verhaltnis Breite zu Lange eines Cantilevers eine
wesentliche Rolle. Es hat sich experimentell herausgestellt, dass das Verhaltnis 1:4 das Giins-
tigste ist. Wichtig sind auch die Dicken der SiN-Membran und der Metall-Beschichtung sowie
die Vorgehensweise beim Ausschneiden. Die besten Ergebnisse lassen sich aus 100 nm di-
cken SiN-Membranen mit 10 bis 30 nm Chrom durch das flachige Freischneiden an allen Sei-
ten gleichzeitig in vielen Zyklen erzielen. Detaillierte Information hierzu sind in Abschnitt 4.4
in Abbildung 4.15 zu finden.

AuBerdem flhrt die lonenimplantation bei zusétzlicher Bestrahlung auch hier zur Verbiegung
des Cantilevers und muss stets vermieden werden. Die Bewegungsfreiheit des Cantilevers
gegen die Restmembran muss selbstverstandlich gewéhrleistet werden.

4.5.3 Alternative Cantilever-Formen und Hangematten

Alternativ zu rechteckigen Streifen oder Schaufeln kann man andere Cantilever-Formen ent-
werfen, bei denen die Auslenkung unter elektrischer Spannung méglichst wenig durch eine
Verkrimmung senkrecht zur Soll-Auslenkungs-Richtung blockiert wird. Abbildung 4.25 zeigt
drei Beispiele: Zwei Cantilever, bei denen ein breiter bzw. schmaler werdendes Trapez je-
weils an zwei ,,Beinen* aufhéngt ist, und ein Cantilever in der Form eines Bogens.

Die Trapezform verhindert die Bildung einer gleichméaRigen Krimmung senkrecht zur Soll-
Biegerichtung. UngleichmaRige Krimmungen beliebiger anderer Richtung werden aber nicht
unterdriickt, wie man in Abbildung 4.25 b) anhand der nach oben gebogenen Cantileverecke
unten rechts erkennen kann. Die geometrische Form des Cantilevers kann also unerwiinschte
Krimmung reduzieren aber nicht vollstdndig verhindern. Dennoch eignen sich das schmaler
werdende Trapez und der Sichelbogen gut als Cantilever. Bei dem ersten Trapez
(Abb. 4.25 a)) muss der umgebende Bereich breiter ausgeschnitten werden, damit das Trapez
sich bei Auslenkung nicht verkeilt. VVorteil des Bogens ist seine runde Form: er l&sst sich sehr
gut freischneiden, er kann sich wieder verdrehen noch verkeilen, und er hat keine Ecken, die
unter Spannung starker ausgelenkt werden als der Rest. Alle drei Formen sind in sich stabil
und bieten auch gute Mdéglichkeit, die Flache des Cantilevers zu vergroRern.

Abbildung 4.25: Cantilever mit der Form: a) eines breiter werdenden Trapezes, b) eines schmaler
werdenden Trapezes, c) eines Bogens.
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a)
Abbildung 4.26: a) Hangematte (die Idee stammt aus [V61k06]), b) eckige Hangematte, ¢) Hangematte
mit gerundeten R&andern. Alle Hangematten wurden mit FIB aus 100 nm dinnen SiN-Membranen
ausgeschnitten. Die Schlitze in der Mitte von a) und c¢) dienen zum besseren Fokussieren auf die Mitte
der Struktur wahrend der Auslenkung (Héhenanderung).

Eine weitere alternative Form sind sogenannte ,,Hangematten®. Das sind gro3flachige, meist
quadratische Strukturen, die an vier relativ dinnen ,,Schniiren®, die sich dehnen oder entfalten
konnen, aufgehangt sind. Solche Strukturen haben folgende Vorteile:

e Da sie an vier Stellen festgehalten werden, kdnnen sie sich nicht stark verkrimmen oder
wolben, auch nicht unter nachfolgender lonen-Bestrahlung.

e Daher kdnnen sie deutlich groRer sein als schaufel- oder streifenformige Cantilever.

Es wurde beobachtet, dass vorhandene Ecken in den Strukturen (z.B. wie in Abbil-
dung 4.26 a) und b)) starker ausgelenkt werden als die sonstige Cantileverflache. Die Abbil-
dung zeigt die Entwicklung der Form von eckigen Hangematten hin zu eckenlosen, abgerun-
deten. Konsequent zu Ende gedacht flihrt das zu kreisférmigen Hangematten. Darauf wird im
Ausblick am Ende dieses Kapitels noch hingewiesen.

4.5.4 Zusammenbau der Membranen zu einem Kondensator

Die mittels FIB hergestellten Cantilever werden mit einigen anderen Komponenten so zu ei-
nem Kondensator zusammengebaut, dass sich die Auslenkung des Cantilevers optisch oder
elektronenoptisch als Funktion der Spannung U, welche an den Kondensator angelegt wird,
untersuchen lasst. Der Aufbau des Kondensators ist in den Abbildungen 4.27 und 4.28 de-
monstriert. Eine Stahlplatte mit drei Gewindebohrungen dient als die dem Cantilever gegen-
uberliegende Kondensatorplatte. Darliber liegen eine Isolationsfolie, ein mittleres und ein
oberes Stahlblech. Alle haben jeweils drei Bohrungen und in der Mitte eine Aussparung. Die
Aussparung in der Isolationsfolie gibt dem Cantilever Bewegungsfreiheit. Die Aussparung im

Edelstahl Kapton-Folie Edelstahl SiN-Membran Edelstahl Kunststoffschrauben
[ ] u u T T
0 te+ o+ g

Abbildung 4.27: Bestandteile aus denen der Kondensator zusammengebaut wird.
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mittleren Blech definiert eine feste Position fur den Membranrahmen mit Cantilever, wéhrend
die Aussparung im oberen Blech die Beobachtung des Cantilevers ermdglicht. Kunststoff-
schrauben befestigen oberes und mittleres Blech und Isolationsfolie an der Stahlplatte. Oberes
Blech und die Stahlplatte sind mit einer Spannungsquelle verbunden. Die Stahlplatte hat die
MaRe 35x35x7 mm? (L/B/H), sie ist also im Vergleich zum Membranhalter gro und schwer.
Das erleichtert die Handhabung, und die Notwendigkeit einer Fixierung wahrend des Experi-
mentierens entfallt. Fir den ,richtigen Einsatz* koénnen die Abmessungen (L/B) selbstver-
sténdlich bis auf die Grol3e des eigentlichen SiN-Membranhalters reduziert werden.

Die Isolationsfolie soll gewahrleisten, dass die Kondensatorplatten sich méglichst dicht beiei-
nander befinden aber elektrisch voneinander sicher isoliert sind. Nach Experimenten mit Zi-
garettenpapier, Tesa®-Film, Glimmer und verschiedenen Folien fiel der Wahl auf die von
Du Pont hergestellte Kapton®-Polyimidfolie. Polyimide (Kurzzeichen PI) sind Hochleis-
tungskunststoffe, die in der Elektrotechnik wegen ihrer Hitzebestandigkeit, geringer Ausga-
sung, Strahlungsbesténdigkeit und wegen ihrer guten Isoliereigenschaften in Form von hell-
braunlichen, halbtransparenten Folien zur Anwendung kommen. Einer der bekanntesten Ty-
pen ist eben die Kapton-Folie. Die Folie hat im Temperaturbereich bis 400°C zuverl&ssig sehr
gute physikalische, elektrische und mechanische Eigenschaften®. Kapton ist schwer ent-
flammbar, selbstverldschend und verkohlt erst ab 800°C. Die minimale erhaltliche und in die-
ser Arbeit eingesetzte Dicke der Folie ist 0,025 mm.

Somit ist durch die Kapton-Folie zuverldssige Isolierung gewéhrleistet. Die anzulegende
Spannung wird durch Geometrie und Elastizitat des Cantilevers begrenzt: Wird der Cantilever
durch das elektrische Feld bis zur gegeniiberliegenden Platte ausgelenkt, kommt es zum Kurz-
schluss. Damit es nicht zu elektrischen Uberschldgen kommt, und der Cantilever nicht be-
schadigt oder zerstort wird, ist der Kondensator mit einem 1 MQ-Widerstand in Reihe geschaltet.

SiN

Cr bzw. Cr+Au

Me 7mm

1MQ

Abbildung 4.28: Zusammengebauter Kondensator mit Cantilever.

® Einige Charakteristiken der Kapton®-Polyimidfolie von Du Pont: Spezifischer Widerstand: 10*® Q-mm?m,
Dichte:1,42 g/cm®, Thermische Leitfahigkeit: 0,16 W/(m-K), relative Permittivitat (Dielektrizitatszahl): 3,4.
Kapton ist chemisch sehr bestandig; ein organisches Lésungsmittel ist nicht bekannt.
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4.6 Messungen an verschiedenen Typen von Cantilevern
4.6.1 Kapazitat und E-Modul eines schaufelférmigen Cantilevers

Eine 100 nm dicke SiN-Membran wurde beidseitig mit Chrom und Gold beschichtet. Die Ge-
samtdicke von Membran und Metallschichten betragt d = 145 nm. Daraus wurde ein schaufel-
formiger Cantilever freigeschnitten, wie in Abb. 4.18 oder 4.20 a) dargestellt ist. Dabei ist der
»,Hals* je 30 um, die Schaufel je 100 um lang und breit. Die gesamte Flache des Cantilevers
betragt also A =10900 um®. Der Cantilever wurde in einen Plattenkondensator mit
D =30um+3um Plattenabstand integriert.

Die Kapazitat wurde gemessen mit einer Kapazitatsmessbriicke des Typs AH 2500A von An-
deen-Hagerling, welche dank eines temperaturstabilisierten Quarzglas-Kapazitatsstandards
aktuell mit die grélRte Messgenauigkeit hat. In Abbildung 4.29 ist das Funktionsprinzip der
Messbricke dargestellt. Die so bestimmte Gesamtkapazitat des Kondensators betragt 5,5 pF.
Der Beitrag des freigeschnittenen Schaufelcantilevers (siehe Abschnitt 3.5.1, Fall 2) zur Ka-
pazitat ist nur

ngo-A
2D

=161fF. (4.4)

Bei Anlegen der Spannung U =27 V an den Kondensator vergroRert sich die Kapazitat des
Kondensators um AC = 0,5 fF = 0,05 fF, denn durch die Spannung wird der Cantilever von
der gegenuberliegenden Kondensatorplatte angezogen. Der Plattenabstand wird kleiner, der
Beitrag des Cantilevers zur Kapazitat entsprechend groRer. Aus der Kapazitatsanderung l&sst
sich die mittlere Auslenkung AD des Cantilevers bestimmen:

AC -2D?

AD=7= =71luym+14um 4.5
6o A+AC.2D T (4.5)

gemal} Gleichung (A.27) in Anhang A4. Die mittlere Cantilever-Auslenkung l&sst sich ande-
rerseits nach Gleichung (A.28) berechnen:
L
AD =7 =—-[b(x)- 2(x)dx = a, -89-10°um*, (4.6)
0

mit k = 5 Schichten.

Abbildung 4.29: Schaltplan einer Kapazitdtsmessbricke.
Ein Generator erzeugt eine 1 kHz Wechselspannung Ugep.
Die Kapazitatsreferenz C, kann so eingestellt werden,
dass keine Spannung Uy am Detektor abfallt. Die zu be-
stimmende Kapaztitat C, ergibt sich aus den Werten Ry, R,
und C,¢; der anderen Bauteile.
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Setzt man die Gleichungen (4.5) und (4.6) gleich, so erhalt man ay=s = (80 + 16)-10%/m®. An-
dererseits ergibt sich ax=s nach Gl. (3.15) aus den Dicken d; und Elastizitditsmodulen E; der
funf Schichten des Cantilevers zu

3¢, -U?
ay_s = R 5 (4.7)
5 i i-1
ZDZZEl 20+zdj — 20+Zdj
|:1 J:]. J:l

Setzt man ai in Gleichung (4.7) ein und verwendet die Literaturwerte der Elastizitdtsmodule
von Chrom und Gold, so ergibt sich daraus der Elastizitdtsmodul fir Siliziumnitrid
Esin = 264 GPa £ 50 GPa (fur detaillierte Rechnung siehe Anhang A4). Dieser Wert stimmt
sehr gut mit den Literaturwerten gemald Tabelle 3.2 Gberein und deutet darauf hin, dass die
Beweglichkeit des Cantilevers nicht wesentlich durch Verkrimmung gestort ist.

4.6.2 Messmethoden fir die Cantilever-Auslenkung unter elektrischer Spannung

Die Kapazitatsmessbriicke weist die Auslenkung von Cantilevern (ber die gednderte Kapazi-
tat, d.h. nur indirekt nach. Direkter erfolgt der Nachweis durch elektronenoptische oder opti-
sche Beobachtung des Cantilevers. Ersteres wurde realisiert, indem die zu Kondensatoren
erganzten Cantilever relativ zum Elektronenstrahl um 45° geneigt in ein SEM (Philips 505)
eingebracht wurden. Der Neigungswinkel ermdglicht die Beobachtung der Auslenkung des
Cantilevers schrdag von der Seite. Zur optischen Beobachtung wurde zundchst ein Tolansky-
Interferometer verwendet, das im Prinzip den Vorteil bietet, dass das Krimmungsprofil der
gesamten Cantileverflache ausgemessen werden kann. Diese Technik bendtigt allerdings ei-
nen Abstand von wenigen Wellenldngen zwischen der Membran und der teilreflektierenden
Optik. Dies war durch die Dicke des Siliziumrahmens von 200 um bzw. mit dem Kondensato-
raufbau aus Abschnitt 4.5.4 nicht realisierbar; sehr kleine Kontraste erlaubten keine reprodu-
zierbaren Messungen. Im Weiteren erfolgte die Beobachtung der Cantileverauslenkung, von
den Messungen mittels SEM abgesehen, wie in Abbildung 4.30 dargestellt. Der kontaktierte
und an eine Spannungsquelle angeschlossene Cantilever-Kondensator wird senkrecht von
oben durch ein optisches Mikroskop bei 50-facher VergroRRerung beobachtet. Mit Hilfe eines
computergesteuerten, durch Piezoaktoren bewegten Objektives (PIFOC® von Physik Instru-
mente) wird das Mikroskop so eingestellt, dass sich der Cantilever in der
Schérfentiefenzone (1,6 pm) des Objektivs befindet. Wird an den Cantilever nun eine Span-
nung angelegt, oder die angelegte Spannung wird veréndert, so bewegt sich die beobachtete
Stelle auf dem Cantilever aus der Scharfentiefezone heraus. Das Objektiv wird nachjustiert,
so dass diese Stelle wieder scharf abgebildet wird. Dabei wird der Verstellweg des Objektivs
uber einen internen Sensor des PIFOC-Systems gemessen. Durch dreimaliges Wiederanfahren
des Fokuspunktes bei konstanter angelegter Spannung am Cantilever lasst sich die Auslen-
kung des Cantilevers mit einer Genauigkeit von 0,5 um bestimmen.
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Abbildung 4.30: Messaufbau fiir bertihrungsfreie Beobachtung und Messung der Auslenkung von
Cantilevern im Lichtmikroskop unter Anlegen einer elektrischen Spannung. Der Cantilever Cr11_10 ist
in Falschfarben abgebildet (Messung dazu siehe Abb.4.33 b)).

4.6.3 Auslenkung streifenformiger Cantilever unter elektrischer Spannung

Abbildung 4.31 zeigt die im SEM beobachteten Auslenkungen von flinf jeweils
30 pum x 90 pum groRen Membranstreifen ohne Profil aus einer 100 nm dicken SiN-Membran
mit beidseitiger 10 nm Chrombeschichtung. Alle fiinf Streifen sind in dieselbe Membran ge-
schnitten, und folglich auch Teil desselben Kondensators. Fur diese Messung wurde speziell
ein Kondensator gebaut mit einer Grundplatte in Form eines massiven gleichschenkligen
Dreiecks, damit die Proben im SEM unter 45° beobachtet werden konnten. Ein weiterer Un-
terschied zum in Abbildung 4.28 dargestellten Aufbau ist, dass der Abstand zwischen den
Kondensatorplatten gleich (44 + 2) um ist. Die gemessenen Cantilever-Auslenkungen bis tber
30 um sind hier nicht mehr Kklein relativ zum Plattenabstand. Die in Abschnitt 3.3 flr kleine
Auslenkungen dargelegte Theorie ist daher auf dieses Experiment nur beschrankt anwendbar.

Die am Kondensator anliegende Spannung wurde von 0 VV um jeweils 10 V bis 90 V und wei-
ter auf 94 V erhoéht und dann in umgekehrter Reihenfolge wieder zurtickgefahren. Dieser
Spannungszyklus wurde mehrfach wiederholt. Die Auslenkung der Cantilever wurde aus den
SEM-ADbbildungen bestimmt bei 63 um Abstand vom fixierten Cantileverende. Abbil-
dung 4.31 a) zeigt Variationen im Verhalten der Streifen beim ersten Hochfahren der Span-
nung: Sie bewegen sich mehr (Streifen 2 (rot) und 3 (schwarz)) oder weniger (alle anderen
Streifen) in Richtung der gegenuberliegenden Kondensatorplatte. Dabei kann der Unterschied
der Auslenkung der Streifen nicht auf eine abnehmende Dicke der Chromschicht zum Memb-
ranrand hin (wegen des Kisseneffektes, siehe Abschnitt 4.2.3) zuriickgefuhrt werden, denn der
»beweglichste” Streifen Nr. 3 ist gleich weit vom Membranrand entfernt wie der ,,steifste*
Streifen Nr. 1. Alle Streifen sind schon bei 0 VV um einige Mikrometer relativ zur Membran-
ebene ausgelenkt. Beim ersten Spannungszyklus erfolgt bis 30 V bzw. 40 V bzw. 70 V fast
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Abbildung 4.31: Mit SEM unter 45° gemessene Auslenkung von funf je 90 um langen Cantilevern,
jeweils angegeben fur 63 um Abstand vom Cantileveranfang. Die Cantilever sind zundchst mehr
(Nr. 1, 4, 5) oder weniger (2, 3) steif. In Graph a) ist die Auslenkung bei erstmaliger Auslenkung der
Streifen beim Hochfahren der Spannung von 0 bis 94 V dargestellt. b) SEM-Bilder von Streifen 2.

Auslenkung z, pm

keine zusatzliche Auslenkung. Erst bei 40 VV bzw. 50 V bei den Streifen 2 und 3, und sogar erst
bei 80 V bei den Ubrigen Streifen erfolgt sprunghaft starke zusétzliche Auslenkung. Dies kann
so gedeutet werden, dass eine Mindestkraft erforderlich ist, um die Verkrimmung der Streifen
zu Uberwinden und den Streifen in einen anderen Zustand zu versetzen. Diese Mindestkraft ist
umso groRer, je starker die Streifen in sich (senkrecht zur langen Streifenseite) verkrimmt sind.

Passt man an die Daten der Streifen Nr. 2 und 3 oberhalb 40 V bzw. 30 V eine Parabel
Z2=17g +Bexp'U 2 an, so erhalt man Auslenkungsparameter Bexp = 3 nm/V? (siehe Abb. 4.32).
In anschliellend folgenden Spannungszyklen ist die Auslenkung des Cantilevers deutlich ge-
ringer und héngt von 0 V bis 90 V durchgehend quadratisch von der angelegten Spannung ab.
Das unterschiedliche Verhalten beim ersten Spannungszyklus ist folglich nicht auf die elasti-
schen Eigenschaften des Streifens sondern auf den anfanglichen Verkrimmungszustand zu-
rickzufihren. Der Auslenkungsparameter, der sich flr die weiteren Spannungszyklen ergibt,
ist Bexpz = (1,8 + 0,06) nm/V? (Streifen 2) bzw. Bexps = (1,1 + 0,04) nm/V? (Streifen 3).

Theoretisch erwartet man fir einen 90 um langen, 100 nm dicken SiN-Cantilever
(E sin = 260 GPa), der beidseitig 10 nm dick mit Chrom (Ec, = 289 GPa) beschichtet ist, bei

T T T T T T 20 T T T T T T
3Br e Exp.:Streifen2, Laufl b 30 e Exp.:Streifen3, Laufl
30l A Exp.Streifen2, weitere = | A& Exp.Streifen3, weitere 7
% sl — Fit: Z=0,64+0,0033*° 1 3 254 — Fit: =8,43+0,0023*f N
N —— Fit: Z=3,22+0,0018* | M— Fit: =3,72+0,0011*
20} i i
2 2
% 15+ 4 g 15+ N
£ £
$ 10t 1 & 10} ]
I )
3 St 41 3 i ]
< ¢ < 5
0 N
1 1 1 1 1 1 0 1 1 1 1 1 1
0] 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Spannung, V Spannung, V
a) b)

Abbildung 4.32: a) und b) zeigen die Auslenkung und Anpassung der zwei weniger steifen (da weniger
verkrimmten) Streifen 2 und 3 im ersten Spannungszyklus und bei weiteren Spannungszyklen sowie
jeweils angepasste Parabeln (in Lauf 1 jeweils ohne Beriicksichtigung der ersten Messpunkte).
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X = 63 um Abstand vom festen Cantileverende gemaR den Gl. (3.14) und (3.15) die Auslenkung

ZGBpm(U) = B'Uz, (4.8)

mit Bieor = 0,57 Nm/V? (bei D = 44 pm Kondensatorplattenabstand). Die Cantilever werden
ab dem zweiten Lauf also 90% bzw. 215% starker ausgelenkt, als theoretisch zu erwarten ist.
Mdogliche Erklarungen fir diese Unterschiede sind Elastizitdtsmodule des Siliziumnitrids und
des Chroms, die herstellungsbedingt oder durch lonenimplantation in Wirklichkeit kleiner
sind als die oben eingesetzten Werte. Auch die Schichtdicken oder der Kondensatorplattenab-
stand kénnen abweichen und/oder das feste Cantileverende kann bei der pl6tzlichen Ablen-
kung im ersten Spannungszyklus geknickt oder angebrochenen sein.

Dabei muss angemerkt werden, dass die Streifen beim ersten Spannungszyklus zu stark aus-
gelenkt wurden und einen Kurzschluss erlitten. Durch den kurzzeitigen Stromfluss kénnten
sich Materialeigenschaften verandern. So wurden die Cantilever ,.trainiert”, d.h. der anfangli-
che, storende Einfluss einer Eigenspannung bzw. Verkrimmung quer zu der langen Seite des
Cantilevers wurde beseitigt. Das kann durch das Biegen uber eine kritische Grenze hinaus
erfolgt sein. Ab dem zweiten Lauf verhalten sich die Cantilever reproduzierbar und weisen
sogar nach dem Schaufelcantilever die héchste Empfindlichkeit (Auslenkung je Kraft) auf,
wie in der Zusammenfassung des Kapitels in Tabelle 4.2 gezeigt wird.

Fiir die folgenden Messungen wurde anstelle des SEM das PIFOC® System benutzt. Die Can-
tilever wurden von oben betrachtet und in den Fokus gebracht (und kénnen nicht von der
Restmembran verdeckt werden wie bei der seitlichen Betrachtung im SEM). Auch die untere
Kondensatorplatte kann so in den Fokus gebracht werden und der Abstand D zum Cantilever
kann dank der geringen Tiefenscharfe prazise und bequem bestimmt werden. Fir die Messun-
gen mit dem PIFOC®-System wurden Proben mit nur einem Cantilever pro Membran ver-
wendet, um die Probe mit hoher VergréRerung und entsprechender Messgenauigkeit zu unter-
suchen, ohne das Risiko, dass ein anderer, gerade nicht beobachteter Streifen einen Kurz-
schluss verursacht. Jeder Messpunkt wurde mehrfach angefahren.

Abbildung 4.33 zeigt die mit PIFOC gemessene Auslenkung der Enden zweier 50pumx12um
grol3er Cantilever. Beide Cantilever unterscheiden sich lediglich dadurch, dass die dafir ver-
wendeten SiN-Membranen aus zwei nacheinander folgenden Lieferungen stammen. Die Can-
tilever haben nominelle Membranendicken von 100 nm, eine 15nm dicke Chrom-
Beschichtung auf der Fensterseite, und sie wurden auf identische Weise mit dem FIB struktu-
riert, wobei jeweils vier Profillinien am freien Streifenende erzeugt wurden, um eine Ver-
krimmung des Cantilevers senkrecht zur gewiinschten Auslenkungsrichtung zu verhindern.
Die Messungen erfolgten mit dem Kondensatoraufbau, der in Abbildung 4.28 dargestellt ist.
Der gemessene Kondensatorplattenabstand betragt 30um+21um.

Bei beiden Cantilevern ist die Auslenkung des freien Cantileverendes bis ca. 150V proportio-
nal zu U . Oberhalb 150V steigt die Auslenkung des Cantilevers starker an, da die elektri-
sche Anziehungskraft mit der Ann&herung an die gegenuberliegende Kondensatorplatte zu-
nimmt. Dies ist im Modell (siehe Abschnitt 3.5) nicht berlicksichtigt, weshalb die Messwerte
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Abbildung 4.33: Auslenkung zweier Cantilever mit je vier Profillinien am freien Ende, gemessen mit
PIFOC®. Es wurde jeweils eine Parabel angepasst, wobei die Messpunkte mit mehr als 55 pm Aus-
lenkung nicht beriicksichtigt wurden. Der Cantilever Cr11 10 ist in Abbildung 4.30 zu sehen.

oberhalb 150V mit mehr als 4 um zusétzlicher Auslenkung gegenuiber der Auslenkung bei
U=0V in der Anpassung nicht beriicksichtigt wurden. Theoretisch ist gemaR
den Gleichungen (3.30) und (3.31) die Auslenkung am freien Cantileverende z(L)=B-U?
Mit Bieor = 0,226 Nnm/V? zu erwarten (far einen 50 um langen, 100 nm dicken SiN-Cantilever,
einseitig mit 15 nm Chrom beschichtet, bei D = 30 um Kondensatorplattenabstand). Fur den
Cantilever Cr1l 10 in Abb. 4.33 a) stimmt der aus den Messwerten bestimmte Auslenkungs-
parameter Beypcri1 10 = (0,23 £ 0,01)nm/V? genau mit der theoretischen Erwartung tberein.
Fir den anderen Cantilever (Crl1_12 Abb. 4.33 b)) ist der experimentelle Parameter
Bexp11 12 = (0,12 + 0,01) nm/V? um dem Faktor 2 kleiner als theoretisch erwartet.

Man konnte spekulieren, dass die vier Profilstreifen am freien Ende des Cantilevers nicht aus-
reichen, um eine Verkrimmung vollstandig zu verhindern, die eine starkere Auslenkung un-
terdriickt. Dies hatte man mit weiteren Profillinien vermeiden kénnen. Allerdings ware es bei
Profilierung der gesamten Cantileverflache nicht mehr sinnvoll, die gemessene Auslenkung
mit der theoretischen Auslenkung eines nicht profilierten Cantilevers zu vergleichen.

Die Untersuchung der Schichtdicken der beiden Membranen liefert aber eine einfachere
Erklarung des unterschiedlichen Verhaltens der beiden Cantilever. Die Lichtreflexe der
Membrantrager weisen deutlich verschiedene Blautone auf — siehe Abbildung 4.34 — was auf

Cril 12
(SiN-Dicke
ca. 125 nm) ) |
100 130
a) b)

Abbildung 4.34: a) zwei Membranen aus verschiedenen Lieferchargen, die laut Hersteller die gleiche
Dicke 100 nm haben (fotografiert unter 25°). b) Ausschnitt aus dem Spektrum der Lichtreflexe der SiN-
Schicht auf dem Si-Substrat als Funktion der SiN-Schicht-Dicke [Cleal2]. Die Farbe des Lichtreflexes
links entspricht etwa 100 nm SiN-Dicke, bei der Membran rechts etwa 125 nm.
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verschiedene Dicken und/oder Zusammensetzungen SiN-Schichten hindeutet. Der hellere
Farbton des Lichtreflexes der steiferen Membran (Crll 12 in Abb. 4.34 a)) deutet auf eine
Membrandicke von 125nm+5nm. Mit dieser Membrandicke (und 15nm Cr) ergibt sich theo-
retisch nach GlI. (3.30) und (3.31) der Auslenkungsparameter Bineor = (0,126 + 0,014) nm/V?,
was in  sehr guter  Ubereinstimmung mit dem  experimentellen  Wert
Bexp1112 = (0,12 £ 0,01) nm/\V/? ist. Analog zur Erklarung in Abschnitt 4.1.1 wird auch hier
bestéatigt, dass sich die Dicken und/oder Brechungsindizes der SiN-Schichten bei Membranen
aus verschiedenen Chargen unterscheiden. Somit sind Membranen dieser Art leider gegen-
wartig ungeeignet zu Massenherstellung von identischen Objekten — innerhalb einer Charge
sind die Ergebnisse aber gut reproduzierbar.

4.6.4 Auslenkung der Hangematten und Cantilever anderer Form

In Abbildung 4.26 sind FIB-Aufnahmen dreier Hangematten dargestellt. Abbildung 4.35 zeigt
Lichtmikroskopbilder zweier dieser Hangematten, welche in Kondensatoren integriert und
mittels des PIFOC-Systems untersucht wurden. Die Messung erfolgte in Falschfarbenmodi
(siehe Bilder 4.35 a) und b)), da der Ubergang scharf/unscharf beim Verfahren des Objektivs
hier zusétzlich von einer Farbanderung begleitet wird, was die Ablesegenauigkeit erhoht.
AuBerdem enthalten die Farben Information tber die Oberflachenhelligkeit und somit tber
die Neigung der Flachen. Insbesondere bei der Hangematte mit den runden Kanten
(Abb. 4.35 b)) ist gut zu erkennen, dass die Rander und Schnire geneigt sind. Die Auslenkun-
gen der Hangematten wurden mit dem PIFOC-System jeweils in mehreren Spannungszyklen
gemessen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 4.36 a) und b) dargestellt: Die Hangematte mit
geraden Randern, welche an besonders langen, gefalteten ,,Schnuren* aufgehangt ist, zeigt in
der Mitte eine starke Auslenkung, die mit der Spannung (~100 nm/V) linear erfolgt. Die Han-
gematte mit den runden Kanten zeigt in ihrer Mitte im Vergleich eine viel kleinere Auslen-
kung, die in Bezug auf die Spannung sowohl lineare als auch quadratische Anteile aufweist.
Der Grund daftr ist die kleinere Mattenflache und die Gesamtlange der Schnire, die mit

Abbildung 4.35: Unter dem Lichtmikroskop vermessene Hangematten: a) — eckig und b) — abgerundet.
Letztere besitzt einen Schlitz in der Mitte, der bequemere und genauere Fokussierung ermdéglicht.
Die Zahlen rechts in den Bildern sind proportional zur Lichtintensitét auf dem Sensor der CCD-Kamera
und entsprachen somit der Oberflachenhelligkeit bzw. Neigungen und Schatten der Flachen.
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Abbildung 4.36: Auslenkung der Hangematten, gemessen — a) in der Mitte der Hangematte mit gera-
den Réndern und b) in der Mitte der Hangematte mit runden Randern.

(60 = 3)um viel kirzer sind als (205 + 5) um bei der Hangematte mit den geraden Kanten. Die
H&ngematten sind an allen vier Ecken am Membranrahmen befestigt, daher bewirkt eine Aus-
lenkung nicht nur eine Biegung, sondern auch eine Dehnung der Schnire. Eine exakte Model-
lierung der hergestellten Hangematten ist aufgrund des komplexen dreidimensionalen Verbie-
gungszustandes der Schndire in einer Simulation mit finiten Elementen nicht einfach. Es l&sst
sich aber eine phanomenologische Beschreibung geben analog zu dem Fall der unstrukturier-
ten quadratischen Membran unter homogenem Druck. Leicht unterschiedliche analytische
Rechnungen fur diesen Fall, der der bereits erwédhnten Bulge-Methode zur Bestimmung des
Elastizitdtsmoduls zugrunde liegt, sind in [Zhan06] aufgelistet. Gemeinsam kénnen sie durch

beschrieben werden. Dabei ist P der Druck auf die Membran. Im hier vorliegenden Fall ist P
durch die elektrostatische Anziehung hervorrufen und proportional zu U? (siehe Gl. (3.7)). Der
Faktor C, hangt dabei, abgesehen von der Geometrie, nur von der VVorspannung der Membran
ab, wahrend C, vom Elastizitdtsmodul abhangt. Die exakte Beschreibung dieser Abhéngig-
keiten ist fir die Hangematten sicher eine andere als fiir die geschlossene Membran. Trotz-
dem
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Abbildung 4.37: Die Daten aus Abbildung 4.36 in einer anderen Auftragung um die Auslenkung der
Hangematten mit der Beschreibung geschlossener Membranen zu vergleichen. a) Hangematte mit
geraden Randern und b) halb so grof3e Hangematte mit runden Randern.
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Abbildung 4.38: a) Ergebnisse der PI-FOC-Messung an der Kante des schmaler werdenden Trapezes.
b) Ergebnisse der PI-FOC-Messung am dul3eren Rand des Bogens aus Abb. 4.23 c¢).

zeigen die Kurvenanpassungen in Abbildung 4.37, dass das gefundene Verhalten sich in einer
solchen Form beschreiben lasst. Gegentiber Abbildung 4.36 wurden hier fur die Anpassung
die Achsen vertauscht, da sich die Funktion 4.9 nur unschon invertieren l&sst, sowie das
Quadrat der Spannung (entsprechend dem Druck) als Ordinate aufgetragen. Der deutliche
Anteil der dritten Ordnung bei der Hangmatte mit geraden Kanten l&sst vermuten, dass
Schnire dieser Form schon in diesem Bereich zu einem stérkeren Teil gedehnt werden. Bei
der kleineren Hangematte ist der Beitrag erster Ordnung dominant — ihre stérker verdrillten
Arme erfahren hauptsachlich eine Anderung ihrer inneren Krimmung.

Schliel3lich zeigt Abbildung 4.38 die Ergebnisse der PIFOC-Messungen an dem Trapez und
dem Sichelbogen aus Abbildungen 4.25 b) und c). Die Auslenkung beider Cantilever folgt
dem Quadrat der angelegten Spannung, wobei sich der Bogen mit Bey, = (1,6 +0,3) nm/V?
deutlich beweglicher zeigt als das Trapez mit Bex, = (0,20 + 0,02) nm/V2. Demnach ist der
Bogen weniger verkriimmt bzw. seine Verkrimmung versteift den ganzen Cantilever weniger.

4.7 Zusammenfassung und Ausblick

Freischwingende Biegebalken oder Cantilever aus é&tzresistenten Isolationsschichten wie
SizNy bieten sich als Grundstrukturen fur vielfaltige Arten von Sensoren an. Hangematten-
ahnliche Strukturen konnen als Drucksensoren, resonante Substanzsensoren oder als Aktoren
(z.B. Mikroventile und -Pumpen) eingesetzt werden. Im Rahmen dieses Teils dieser Arbeit
wurden aus SiN-Membranen Cantilever verschiedene Formen hergestellt. Sie wurden jeweils
zu Kondensatoren zusammengebaut, und ihre Auslenkung unter elektrischer Spannung wurde
vermessen. Ein Schwerpunkt lag dabei auf der Entwicklung der Methodik des Strukturierens
von SiN-Membranen mit fokussierten Ga'-lonen. Andererseits wurde angestrebt, das verwen-
dete SiN-Material und seine Wechselwirkung mit Ga*-lonen zu erforschen. Fiir die gemach-
ten Beobachtungen (Auslenkung der Cantilever) wurde ein analytisches Modell ausgearbeitet,
das die Cantilever-Auslenkung auf die geometrischen und elastischen Eigenschaften des Can-
tilevers zuriickfihrt. Als experimentelles Ergebnis kénnen drei Typen funktionierender Mik-
rostrukturen prasentiert werden:
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e Halbrollen,
e Cantilever (inkl. Schaufel, Trapez und Sichelbogen),

e Hangematten.

Ein entscheidender Faktor fur das Gelingen der Strukturierung sind Profillinien, die vor dem
Freischneiden der jeweiligen Struktur eingebracht werden. Sie ermdglichen die Kontrolle tiber
die Richtung, in welche sich freigeschnittene Membranstrukturen verbiegen. Der zweite ent-
scheidende Faktor ist die gezielte Anwendung oder Vermeidung der lonenbestrahlung der
schon freigeschnittenen Struktur und somit der Erzeugung des Biegemomentes, welches
durch die Veranderung der Membranstruktur durch lonenbeschuss entsteht.

Mittels FIB hergestellte Cantilever und Hangematten kdnnten eingesetzt werden, um durch
ihre Auslenkung oder Resonanzfrequenzénderung z.B. die Magnetisierung magnetischer
Nanopartikel zu messen oder ein adsorbiertes Molekul zu detektieren. Die Herstellung von
sensorgeeigneten Cantilevern und Hangematten ist nach langer Suche letztlich reproduzierbar
(innerhalb einer Membrancharge) gelungen. Die Eigenschaften einiger erprobter Cantilever
sind in der Tabelle 4.2 zusammengefasst. Mit Hilfe elektrostatischer Auslenkung lief? sich in
den meisten Féllen die Proportionalitdtskonstante zwischen der angelegten, gleichmaRig auf
die Cantileverflache wirkenden Kraft und der Auslenkung bestimmen. Wie zu erwarten, wer-
den die langsten Cantilever und die grofiten H&ngematten mit den ldngsten Schniren am
starksten ausgelenkt (~L*). Bei rechteckigen Biegebalken und Schaufelcantilevern stimmt die
Proportionalitatskonstante der Auslenkung oftmals, aber nicht immer, tiberein mit der theore-
tischen Vorhersage. Fallt die Auslenkung geringer aus, lasst sich das auf eine (durch Profilli-
nien vermeidbare) unerwinschte Verkrimmung des Cantilevers quer zur Soll-
Auslenkungsrichtung zurtckfuhren.

Es ist also moglich, mittels FIB Cantileversensoren aus SiN-Membranen herzustellen und die
gewinschte Empfindlichkeit z.B. tiber die Biegebalkenlénge einzustellen. Es wurde aber noch
nicht herausgearbeitet, inwieweit die Herstellung mittels FIB Vorteile gegentiber der LIGA-
Technik hat, oder ob die Herstellung mittels LIGA-Technik schlicht einfacher und flr gréiiere
Stiickzahlen zweidimensionalen Strukturen besser geeignet ist. Fir dreidimensionale Objekte
— solche wie Membranhalbrollen — bietet FIB-Strukturierung ein groRes Feld neuer alternati-
ver Mdglichkeiten. Durch Variationen der GroRRe und des Kriimmungsradius kdnnen neuartige
Sensoren und Aktoren geschaffen werden.

Halbrollen, die mit der hier ausgearbeiteter Methode — Vorstrukturierung mit Profilstreifen
uber die ganze Flache und vollstandige Abtragung der Chromschicht — hergestellt sind, sind
dinner, elastischer und daher wahrscheinlich insgesamt biegsamer und sensibler als plane
SiN-Cantilever. Es wére aufschlussreich, die Auslenkung der Halbrollen als Funktion der
einwirkenden Kraft und somit die Federkonstante z.B. durch Nanoindentierung zu bestimmen.
Auch der Ubergang von der Halbrolle zu geschlossenen Mikro- oder Nanorohrchen ist denk-
bar durch Variation der FIB-Strukturierungsmethode und bei Verwendung eines Materials mit
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Cantilever L A2 D b , k Kworr. | Federk.
(um) | (um?) | (um) | (hmAVT) | (MIN) | (m/N) | (N/m)

Biegebalken (Cri1 12) 50 600 30+2 0,12 20 54 0,018

Biegebalken (Cr11 10) 50 600 30+2 | 0,23 39 104 | 0,0096

Biegebalken (SEM, Streifen 2) 90 2700 | 44+2 1.8 146 640 0,0069

Biegebalken (SEM, Streifen 3) 90 2700 | 44+2 11 89 390 0,011

Schaufel 130 10900 | 302 9,74 192

Héangematte (abgerundet) 60 2770 |275+2| 0,12 7,4 - (0,24)

Trapez 53 1625 |275+2| 0,2 10,5 -

Bogen 55 2790 |275+2| 16 49 -

Tabelle 4.2: Eigenschaften der erprobten Cantilever. Symbole: L — Lange des Cantilevers bzw. die
Lange der ,Schnire der Hangematten, A — Cantileverflache, D — Abstand zwischen den Kondensa-
torplatten, b — Proportionalitatskonstante zwischen dem Quadrat der angelegten Spannung U und der
resultierenden Auslenkung Az des Cantilevers: Az = b-U% k=Az/lF — Auslenkung pro Einheitskraft
(Kehrwert der Federkonstante), ki — Auslenkung des Cantileverendes pro Einheitskraft auf das Can-
tileverende. Fur rechteckige Cantilever ist k.o, um den Faktor 8/3 gréRer als k, wenn die Kraft gleich-
mafig Uber den gesamten Cantilever wirkt; die Federkonstante ist gleich 1/ky, (1/k bei Hadngemat-
ten).

genugend Eigenspannung. Anregung in diese Richtung gibt das Herstellungsverfahren von
Luchnikov et al. [Luch06], bei dem unterschiedliche Eigenspannungen von Ober- und Unter-
seite einer zweilagigen Polymerschicht im Anschluss an das Freischneiden mittels FIB durch
eine chemische Behandlung erzeugt werden®. Im Unterschied zur chemischen Produktion
erlaubt die manuelle bzw. computergesteuerte FIB-Strukturierung die exakte Positionierung
auf der Substratoberflache. Das kann entscheidende Bedeutung fir die Konstruktion der Gera-
te, die derart gerollte Elemente beinhalten, haben. AulRerdem kénnen solche Rollen mit Hilfe
des FIB anschlieRend lokal mit diversen Schnitten, Gittern usw. modifiziert werden. Mdglich
ist auch die Vorstrukturierung der inneren Wand der Rolle.

Aus der vorliegenden Arbeit heraus kdnnen fir die weitere Forschung folgende Vorschlége
gemacht werden:

e Technisch zum Strukturieren: Um lonenimplantation, die zu unerwiinschten Verande-
rungen der Membranstruktur fuhren kann, zu reduzieren, ist es sinnvoll, Membranen mit
einer Dual-Beam-Maschine zu strukturieren, die aufer einer FIB-S&ule auch uber eine
SEM-Sdule verfigt. Die Verbiegung der Membranen entlang der Schnittkanten lasst sich
dadurch natrlich nicht vermeiden.

e Methodisch zum Strukturieren: Zur Verminderung unerwinschter Krimmungen kénn-
ten Cantilever in zwei Etappen ausgeschnitten werden: Halb von einer Seite d.h. im abzu-
tragenden Bereich wirde nur die Metallschicht dieser Seite und die Halfte der SiN
Membran abgetragen, dann wirde die Membran umgedreht und das Freischneiden von
der anderen Seite vollendet. Auf diese Weise wiirden beide Membranseiten mit den auf-

® Nach dem Schneiden einer H-Form in Al+Poly(4-Vinilpyridin)+Polystyren mit dem FIB, &tzen Luchnikov et al.
die Polymerschichten in Flusssaure und induzieren auf diese Weise das Aufrollen zu Mikroréllchen [Luch06].
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gedampften Metallschichten in vergleichbarer Weise durch lonenbeschuss verandert, und
die Wirkungen von lonenimplantation und anderen Effekten wiirden sich ausgleichen.

e Technisch fur die Anwendung (gff. Messung): Zur Verbesserung des zusammengebau-
ten Cantilever-Kondensators kénnte eine zusétzliche durchgehende Schicht Kapton-Folie
eingebaut werden. Dies wirde Beschadigung oder Zerstérung des Cantilevers durch Aus-
lenkung bis zu gegeniberliegenden Platte (Kurzschluss) ausschliefen und gleichzeitig
das Anlegen groRRerer Spannungen erlauben. Die zusétzliche Kapton-Schicht wirde auf-
grund ihrer relativen Permittivitat von 3,4 die Kapazitat nur wenig reduzieren.

e Methodisch zur Optimierung: Da sich hdngemattenférmige Sensorstrukturen gut be-
wahrt haben, ist es denkbar, weitere Schritte in diese Richtung zu gehen. In Bezug auf den
Schwerpunkt Strukturierung kann man an die Optimierung der Strukturformen denken.
Vier Layouts sind in der Abb. 4.37 vorgeschlagen, sie alle haben quasi kreisférmige Sen-
sorflachen, die an der einen oder anderen Art von Spiralarmen aufgehédngt sind. Auf dem
Bild links ist eine mit dem FIB ausgeschnittene Struktur zu sehen, Abb. 4.37 b) zeigt ein
einsatzfertiges Mikroventil von [Csep84], das elektrostatisch ausgelenkt wird. Auf dem
Bild 4.37 c) ist eine ebenfalls mit FIB von D. Stickler angefertigte verzwickte Spirale ab-
gebildet, das Bild ganz rechts zeigt eine einfache Spirale. Es bietet sich an, bei diesen
Strukturen das Flachenverhéltnis zwischen Sensorflache und Spiralarmen sowie Breite
oder Dicke der Spiralarme zu variieren. Eckenfreie, rundliche Formen sind angesichts der
FIB-Strukturierung vorteilhaft, und das Verhalten solcher einfacher bzw. regelméRiger
Strukturen lasst sich mit analytischen Modellen, bei denen der Einfluss von Parametern
(Materialeigenschaften, Abmessungen) explizit erkennbar ist, gut simulieren.

Diese Liste macht deutlich, dass es noch viel Raum gibt fiir die weitere Untersuchung, Ent-
wicklung und Anwendung von mittels FIB strukturierten Mikro- und Nanosensoren. Dabei
sollte man immer bedenken, dass der Aspekt der Miniaturisierung makroskopischer Kompo-
nenten allein noch nicht das eigentliche Potenzial der Mikrosystemtechnik erfasst. Erst der
Systemgedanke fuhrt durch die Verknupfung vieler mikro/nanotechnischer Komponenten zu
einem komplexen Mikrosystem [V6Ik06]. Die Integration FIB-strukturierter Cantilever-,
Halbrollen- oder Hangematten-Sensoren in verschiedene Mikrosysteme stellt daher ein weites
Feld zukinftiger Forschungs- und Entwicklungsmaoglichkeiten dar.
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c) d)
Abbildung 4.37: a) FIB-Aufnahme einer mit FIB ausgeschnittenen ,Korb“-Hangematte — die kreisformi-
ge Sensorflache in der Mitte hat einen Schlitz zur optischen Messung der Auslenkung. b) Schematische
Darstellung eines Mikroventils aus [Csep84], das von der Form her auch ein Hangematten-Sensor sein
koénnte. c) Spirale von D. Stickler [IAP13] d) Schematische Darstellung eines Sensors mit der Mdglich-
keit, die Armlange zu variieren.
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Diese Arbeit verfolgt mehrere miteinander verwobene Zielsetzungen: Mit einem Strahl
fokussierter Gallium-lonen werden verschiedene Mikro- und Nanostrukturen erzeugt. Durch
Analyse der Strukturierungsergebnisse soll physikalisch verstanden werden, wie die
Wechselwirkung der lonen mit dem Festkorper diese Ergebnisse bestimmt. Mit diesem
Wissen sollen die Kontrolle des Strukturierungsprozesses, die Reproduzierbarkeit sowie die
Vielfalt der moglichen Strukturierungen erhoht werden. Diese Zielsetzungen durchziehen die
beiden experimentellen Schwerpunkte der vorliegenden Arbeit, die Untersuchungen rund um
den Sputter-Yield ebenso wie die Strukturierung von Siliziumnitrid-Membranen fur die
Herstellung von Sensoren.

Der erste Teil dieser Arbeit ist der Frage gewidmet, wie groR der Sputter-Yield, d.h. die Zahl
der abgetragenen Atome je einfliegendem lon, ist, wenn ein Gallium-lonenstrahl der Energie
30 keV einen Festkorper zerstdubt. Die Sputter-Yield-Werte sind insbesondere fir den
praktischen FIB-Betrieb relevant, bei dem (blicherweise Galliumionen dieser Energie
eingesetzt werden. Der Sputter-Yield wird durch ein neues prézises Messverfahren, das auf
der geometrischen Messung des abgetragenen Volumens beruht, bestimmt. So wurde der
Yield von amorphen Graphit, polykristallinem Kobalt, Silizium(001), Galliumarsenid(001)
und Permalloy bei senkrechtem loneneinfall gemessen. Fir einige Einkristalle (Eisen,
Wolfram, Vanadium, Blei und Nickel) wurde zusatzlich die Abhangigkeit des Sputter-Yields
von der Orientierung des Kristallgitters zum lonenstrahl untersucht. Dieser winkelabhéangige
Sputter-Yield weist ausgeprédgte Maxima und Minima auf; insgesamt ergab sich eine
Variation um bis zu einem Faktor 10. Die Minima treten bei Kristallorientierungen mit
niedrigen Millerschen Indizes auf und werden daher mit einer Kanalisierung (Channeling) der
lonen erklart.

Es gibt verschiedene Ansdtze zur Modellierung des Channelings: Im Modell nach
Onderdelinden wird bei Einfall des lonenstrahls in der N&he niedrigindizierter Richtungen ein
Teil der lonen zwischen den regelmaRig angeordneten Gitteratomen in die Tiefe des Kristalls
gefiihrt und tragt so nicht zur Zerstaubung des Kristalls bei. Die Voraussagen dieses Modells
stimmen fir Eisen, Wolfram und Nickel quantitativ weitgehend mit der hier gemessenen
Winkelabh&ngigkeit des Sputter-Yields berein. Alternativ lassen sich die experimentellen
Ergebnisse durch eine je nach Winkel vorliegende Transparenz der oberen Kristallschichten
fur die lonen interpretieren. Ein Modell der Transparenz, das im Rahmen dieser Arbeit um die
Idee des Channeling erweitert wird, stimmt noch etwas besser mit den Messergebnissen
uberein, erfordert aber eine groRere Zahl von Anpassungsparametern als das Channeling-
Modell nach Onderdelinden. Jedoch entsprechen nicht alle experimentellen Ergebnisse den
Modellen: Im Falle von Vanadium ist die Amplitude der Variation des winkelabhéngigen
Sputter-Yields deutlich kleiner als vorhergesagt.

140



Fur Kristallorientierungen, bei denen kein Channeling auftritt, sowie fir amorphe und
polykristalline Materialien entsprechen die meisten gemessenen Sputter-Yield-Werte den
Vorhersagen von Simulationsrechnungen des bekannten SRIM/TRIM-Algorithmus, welcher
auf einer Transporttheorie und der Annahme linearer StoRkaskaden beruht. Eine Ausnahme
bildet Blei mit seiner sehr niedrigen Schmelztemperatur. Erstens ist der gemessene Sputter-
Yield fur Richtungen ohne Channeling um den Faktor zwei bis drei groRer als durch TRIM
vorhergesagt. Dies l&sst sich so deuten, dass es in Blei unter lonenbeschuss vermehrt zu
nichtlinear ablaufenden StoRBprozessen (Temperaturspikes) kommt, die den Kristall lokal
kurzzeitig verflissigen, so dass Material aus dem Inneren auf die Oberflache flie3t oder sogar
Mikroexplosionen erfolgen, was den Sputter-Yield betréchtlich erhoht. Zweitens entstehen
auf der Oberflache des Bleikristalls Nanotropfen aus Gallium. Treffen die Ga-lonen nicht
senkrecht sondern schrdg auf den Kristall, so bilden sich unter den Gallium-Tropfen
pyramidenartige Strukturen aus. Dieser Effekt l&sst sich auf den sehr hohen (~20) Sputter-
Yield von Blei zuriickfuhren. Die Bleiatome werden wesentlich schneller abgetragen als das
durch den lonenstrahl implantierte Gallium. Daher bildet sich auf der Kristalloberflache freies
Gallium und schirmt, zu Tropfen vereint, darunter liegende Bereiche ab. Eine genauere
experimentelle Untersuchung der Prozesse, die bei der Zerstaubung von Blei mit Ga’
auftreten, bietet ein spannendes Feld fiir eine weiterfihrende Arbeit.

Der zweite Teil dieser Arbeit widmet sich der Strukturierung von Siliziumnitrid-Membranen
mittels lonenstrahl. Hauptziel dieser Strukturierung ist die Herstellung verschiedener
hochempfindlicher Mikrocantilever, welche fur magnetische, elektrische oder andere
Messungen verwendet werden kénnen. Das Verhalten und die Veranderung der Eigenschaften
der Siliziumnitrid-Membranen unter dem Einfluss des lonenstrahls wurden untersucht. Dabei
zeigten aus Membranen ausgeschnittene Strukturen Krimmungen, deren Ausmal von
Umfang und Zeitpunkt (vor, wahrend oder nach dem Ausschneiden) der aufgebrachten
lonendosis abhing. Diese Beobachtungen lassen sich wiederum auf Temperaturspikes
zuriickfihren: Wird die Membran von einem lon getroffen, schmilzt das Material entlang der
lonenbahn. Dadurch werden vorhandene mechanische Spannungen und Biegemomente
abgebaut. Beim sofort folgenden Erstarren entsteht ein neues Biegemoment, das eine
Krimmung der Membran bewirkt, wenn diese nicht fixiert ist. Durch Anwendung dieser
Erkenntnisse wurde eine neuartige Technik des Vorstrukturierens und Ausschneidens der
Membran entwickelt. Damit wurden streifenférmige und hangemattenartige Cantilever sowie
Mikrordllchen kontrolliert und reproduzierbar erzeugt. Zur Messung der Empfindlichkeit
bzw. Auslenkung der Cantilever als Funktion der angelegten elektrischen Spannung wurden
einige Cantilever als eine der Platten in einen Plattenkondensator integriert und die statische
Auslenkung unter Spannung gemessen. Die experimentellen Ergebnisse stimmen gut mit
quantitativen Berechnungen zur mechanischen Verbiegung von Cantilevern unter dem
Einfluss elektrostatischer Kréfte 0berein. Aus dem so gewonnenen Verstandnis der
Wechselwirkung des lonenstrahls mit der Membran wurde eine neue Methode fiir
reproduzierbare  Strukturierung von  Siliziumnitrid-Membranen zu Mikrocantilevern
entwickelt. Schlie3lich werden weitere technische und methodische Optimierungsvorschlage
zur Strukturierung und Anwendung von Mikrostrukturen aus Siliziumnitrid-Membranen
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gemacht, die auf denkbare weiterfilhrende Arbeiten weisen.

Auch bei den Untersuchungen rund um den (winkelabhangigen) Sputter-Yield gelang es, die
Strukturierungsergebnisse mit dem modellgefiihrten physikalischen Verstdndnis weitgehend
in Einklang zu bringen. Fir ein noch genaueres Verstandnis ware eine theoretische Arbeit
erforderlich, um fir Blei oder Siliziumnitrid die durch Gallium-lonen induzierten
nichtlinearen StoRprozesse und deren Auswirkungen mit Hilfe von Molekulardynamik-
Simulationen nachzuvollziehen.
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Al Herleitung: Auslenkung eines homogenen, rechteckigen Biegebalkens

Ein rechteckiger Biegebalken (BB) der Lange L, der Breite b und der Dicke d ist Teil eines
Plattenkondensators mit Plattenabstand D und wird durch eine Spannung U bzw. durch die
resultierende homogene elektrostatische Kraft geméR Gleichung (3.8) ausgelenkt — siehe
Abbildung 3.7. Im gebogenen BB gibt es eine neutrale Faser, deren Lange sich beim Biegen
nicht dndert. Sie hat im Abstand x zum fixierten Ende des BB den Krimmungsradius r(x). Im
Abstand z von der neutralen Faser &ndert sich die Lange jedes BB-Langenelements dx um
dx-(Z/r). Daher tritt ober- bzw. unterhalb der neutralen Faser Zugspannung bzw.

Kompressionsdruck o auf:
o=E % - (A.1)

Auf einen rechteckigen BB-Querschnitt der Breite b, der Hohe dz und im Abstand z zur

neutralen Faser (siehe Abbildung 3.7) wirken die Kraft dF und das Drehmoment dM:

E(Z)-b-Z
r

E(2)-b-2?
r

dF =o-b-dZ = dz , (A2)

dM_ =7-dF = dz - (A.3)

Integriert man Uber die Dicke d des Biegebalkens, so ergibt sich:

b Zy+d ’p. %
F=—- [E@zdz =0==——-[zdz und (A.4)
r Zy ' =
Zp+d ? % 3
My(=— | E@Q72=2E. [72d=20" (A5)
r(x) 2 r Z=-4 12r(x)

Das jeweils durch ein Fragezeichen markierte Gleichheitszeichen gilt nur, falls E unabhéangig
von z und konstant ist, d.h. wenn der BB aus nur einem, homogenem Material besteht. Das
Drehmoment M nach GI. (A.5) wird durch elastische Kréfte erzeugt und wirkt der BB-Biegung
entgegen. Die Biegung ist aber durch die Wirkung der elektrostatischen Krafte an allen
Stellen X > x verursacht; sie erzeugen an jeder betrachteten Stelle x jeweils das Drehmoment

dM =dF (X = X) - (A.6)

Integration Gber dM¢ von X =x bis X =L ergibt:

g -U%2b L _ g,-U?%.b ~ L &,-U%.b
M =22 @) o = 22 f (@07 = 2 (Lxf . (AT)
X
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Der BB biegt sich so, dass das rucktreibende Drehmoment nach Gl. (A.5) gleich dem &uReren
Drehmoment nach GI. (A.7) ist. Gleichsetzen dieser Gleichungen liefert die Kriimmung

1 6-g-U? 2
—=—" = (L-=Xx)-. (A8)
r E-d°D? (L-x)
Fur den Krimmungsradius r einer differenzierbaren Kurve z(x) gilt nach [Gell77]:
1 77 (A.9)

r (1+(z'(x))2)3/2
Fur kleine Durchbiegungen ist z'(x) <<1, d.h. %z z"(x) . Durch Integration der Gleichung
2"(x)=a-(L-x) (A.10)

ergibt sich mit den Randbedingungen z(0) =z‘(0) =0 die Kurve z(x), die den Verlauf der
neutralen Faser des elektrostatisch ausgelenkten BB beschreibt:

4 3 2,2 2 4 3 2,2
z(x)=a- X Lx +L X ZEOU 6 . X__LL_FL_X _ (A.11)
12 3 2 D2 E-d® |12 3 2

Den Faktor a erhdlt man durch Vergleich der Gleichungen (A.8) und (A.10):

g-U? 6
a= . A.12
D> E.d° ( )
Der Verlauf von z(x) ist in Abbildung 3.8 in normierter Weise dargestellt und wird in
Abschnitt 3.5.1 erldutert.

A2 Herleitung: Auslenkung eines rechteckigen Biegebalkens aus mehreren Materialien

Wie zuvor wird ein rechteckiger Biegebalken (Lange L, Breite b) betrachtet, der Teil eines
Plattenkondensatores (Plattenabstand D, Spannung U) ist und elektrostatisch ausgelenkt wird.
Der Biegebalken besteht nun aus k Schichten, wobei die i-te Schicht die Dicke d; und den
Elastizitdtsmodul E; aufweist.

Zur Bestimmung der vertikalen Position der neutralen Faser geht man von Gleichung (A.4)
aus: Das Integral Uber dF verschwindet und erlaubt daher die Bestimmung der Position der
neutralen Faser als Ursprung der z -Koordiante. Zum Beispiel: Ein SiN-BB der Dicke d; ist
einseitig mit einer Chromschicht der Dicke d, beschichtet. Bei Biegung des BB nach unten
gleicht der Kompressionsdruck unterhalb der neutralen Faser die Zugspannung oberhalb der
neutralen Faser aus. Das Integral [dF verschwindet, d.h.:

Z,+d,+d,
Z,+d,

0-F -2~ Zo+df+d22E<f) 2a7=g 227 + 5 [22]
Z

_ El.(zzodl + dl?-)+ E, -(220d2 +2d,d, + déz)
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2 2
S Z_%Eldl +E, - (dydy +1d3) | (A13)
E,d; + E,d,

Fur einen Biegebalken aus k verschiedenen Schichten ergibt sich entsprechend

_ i=1 i=1 =1

;'iEidiz"'Zk:(Eidi'Zi:de iEidr[;dﬁgde

(A.14)

S)
Il

k - [
ZEidi ZEidi
i=1 i=1

Das riicktreibende Drehmoment, das durch die Krimmung des Biegebalkens entsteht, ergibt
sich nach GI. (A.5) fur zwei Schichten gemal

b 2°+d1+dzﬁ IR b _a]Z,+d, _q]Z,+d,+d,
M :F. J.E(Z)zzdz :S—I’.(El.[ﬁ]20 +E2-[z3]20+0|l ) (A.15)

Z,

Fur k Schichten ergibt sich entsprechend das Drehmoment

p Dt b & i) i \?
MU:?. jE(i) 72 =3 Z (zo+2d]} —(20+Zdjj (A.16)

=1

Gleichsetzen von Mg = M, und der entsprechenden Gleichungen (A.16) und (A.7) ergibt:

1:2”(X)=380'UZ. (L—x)’

r 2D* i 3 i V|
g [orge) {80

Fur die Auslenkung der neutralen Faser ergibt sich hieraus (ganz analog zur Herleitung ab
Gleichung (A.8) fiir den homogenen Biegebalken):

(A.17)

Lx® a, L%x?
7(X) = 48 x+(L-x)*-1* 3, X" _ X & , A.18
(9 =2 (L-x' - )= 20 A ; (A.18)
mit
15-¢ u?

a, = 30 T (A.19)

k o E! D

ZEi' Zo+2dj — 20+Zdj

i1 =1 j=1

A3 Herleitung: Auslenkung eines Schaufelcantilevers

Betrachtet wird ein schaufelformiger Cantilever der Lénge L, dessen Breite sich an der Stelle
X1 von by auf b, vergroRert — siehe Abbildung A.1. Die Gleichungen (A.1) bis (A.6) gelten
unverédndert. Erst ab Gleichung (A.7) wirkt sich die veranderliche Breite bei der Berechnung
des Drehmoments an einer Stelle x des Cantilevers aus: Integration Giber dM von x bis L ergibt
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Abbildung A.1: Skizze eines schaufelférmigen Cantilevers.

‘;UZ {bl [(x x)] +b, - [(x x)]}

) s [(b1 by)- (%4 — )2 +by - (L—x)?] fir K< a2

by (L=x)? fir x>x

Genau wie beim rechteckigen Biegebalken wird auch die Biegung der Schaufel dadurch
bestimmt, dass das rticktreibende Drehmoment, welches durch Gleichung (A.5) beschrieben
wird, das duBere Drehmoment nach Gl. (A.20) kompensiert. Gleichsetzen von Gl. (A.5) und
Gl. (A.20) ergibt die Krimmung der Schaufel:

650U2 (bi=by)- (4 =) +by-(L=%)° X<x,
L _nx)={E-d°-D b, | (A.21)

r(x) 6-g,-U?
m (L X) fur X>X1

Durch Integration von GI. (A.21) ergibt sich mit den Randbedingungen z(0) = z*(0) = 0 sowie
aus der Forderung, dass z(x) und z*(x) bei x = x; stetig sein sollen, die Kurve des Verlaufs der
neutralen Faser des elektrostatisch ausgelenkten Schaufelcantilevers:

4 _ 3 _ 2
) ;_z{bzblblxl_%qx?%%z_bzblble)x? | e
z(x
.4 32,2
a X _ b L +b2_b1(L2 —Lxlz)-x by =By (xl — 4% + 312 )fur X > Xq.
12 3 2 by 6by

(A.22)

Der Faktor a ergibt sich dabei nach Gl. (A12) oder nach Gl. (Al19), je nachdem, ob der
Cantilever aus einem Material oder aus mehreren Schichten verschiedener Materialien
besteht. Bei einer homogenen Schaufel ergibt sich z.B. fur L =130 pum, x3=b; =30 pm und
b, =100 pm

S4
200 )1‘—2—0,932i3+1,60.i2 fir X <%

=1
al- X__X?+X7+o,414-i—o,0441 fir X >%

(A.23)

wobei X = x/L. Fur dieses Beispiel ist der Verlauf von z(x) in Abbildung 3.9 normiert und
im Vergleich zur Auslenkung eines rechteckigen BB dargestellt. Wie zu erwarten ist, wird der
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schaufelartige Cantilever deutlich starker ausgelenkt. Die Schaufelflache ist dabei viel
schwécher gekrimmt als der Hals des Cantilevers. Fiir x = L ergibt sich die Auslenkung des
freien Cantilever-Endes:

z(L) L' b,- b, -
%:?+2Tb1(L3xl - szf)—%-(xf —4Lx; +3L2x12). (A.24)

A4 Auswertung der Messung der Kapazitatsdnderung bei einem Schaufel-Cantilever

Der in Abschnitt 4.5.1 untersuchte Schaufelcantilever hat einen je 30 um langen und breiten
Hals. Die Schaufel selbst ist je 100 um lang und breit. Die gesamte Cantileverflache betragt
A =10900 um?. Der Cantilever besteht aus SisN4 und ist beidseitig mit Chrom und Gold
beschichtet. Die Gesamtdicke des Cantilevers ist d = 145 nm. Der Cantilever ist Teil eines
Plattenkondensators mit Plattenabstand D =30 um. Bei Anlegen der Spannung U =27V
vergroRert sich die gemessene Gesamtkapazitat 5,5 pF durch Verbiegung des Cantilevers um
AC = 0,5 fF £ 0,05 fF. Um den Cantilever wurde die Membran entfernt. Gegentber liegt eine
wesentlich grélRere Kondensatorplatte. Die Cantilever-Kapazitat ist daher so grof} wie bei
einem Plattenkondensator mit gleich groRen Platten im doppelten Abstand:

_ & A

C =2~ =161fF, (A.25)

mit & = 8,8544-10"2 C/Vm. Dies lasst sich durch die Methode der Spiegelladungen
begriinden. Beim Anlegen einer Spannung U wird der Cantilever angezogen und ausgelenkt,
der mittlere Abstand des Cantilevers zur gegenuberliegenden Kondensatorplatte wird kleiner.
Die Kapazitdt wird entsprechend grofler. Wenn die Abstandsdnderung AD klein ist im
Vergleich zum Plattenabstand D, dann l&sst sich néhern:

go'A _EO'A:‘C"O'A_ AD

AC =C(D-AD)-C(D) = A.26
( )=C(D) 2(D-AD) 2D 2 D-(D-AD) (A.26)
Auflosen dieser Gleichung nach AD ergibt:
2
AD = AC-2D (A.27)
£ A+AC-2D

Mit AC =0,5fF £ 0,05 fF und D =30 um £ 3 um ergibt sich daraus die mittlere Auslenkung
des Cantilevers zu 7,1 um £ 1,4 um. Andererseits lasst sich die mittlere Auslenkung nach
Gleichung (A.22) bzw. (A.23) berechnen:

z 1% z(x) 1] b, -x° x* Yl
22 (b0 E k== X (b, = b )% ~b,L)- X 4 (6,2 — (b, —b, 2 ). X
[0 20 2B b 2ot~ |
5 4 2,3 _ _ -
+E X _x +LX +b2 bl(szl—fo)-xz—u-(xf—4fo+3L2xf)x (A.28)
Al60 12 6  2b 6b, X

=89,277-10°um*.
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Fur D = 30 um und d = 145 nm ergibt sich durch Multiplikation mit

2 -12 2 2
_ gOU2 6 - 6 8,85424 10 C/VTU—=1,9362-10*5 4Nrr21 2U_ (A.29)
D? E-d® (30zm) -(0145um)’ E um‘V?m? E
die Uber die Schaufelflache gemittelte Auslenkung des Cantilevers zu
2
7 =89,277-10° um* . &9 __© (A.30)

D* E-d®
L6st man diese Gleichung nach E auf, so ergibt sich mit Zz=71um+1,4um, d = 145 nm und
D =30 um £ 3 um, U = 27 V der Elastizitdtsmodul:

E_ AV .89,277-10’18 m*
d’D? z

Das Ergebnis liegt im unteren Bereich der Literaturwerte aus Tabelle 3.2. Jedoch wurde in der
Rechnung nicht berucksichtigt, dass der Cantilever aus mehreren Schichten bzw. mehreren
Materialien bestent. Man muss den Faktor a genauer nach Gleichung (A.19) berechnen. Da
der Cantilever nicht symmetrisch beschichtet ist, wird zuvor nach Gleichung (A.14) zZ,
berechnet aus den Dicken d; und Elastizititsmodulen E; der Cantilever-Schichten. Beim
Schaufel-Cantilever sind die in Tabelle A.1 aufgelisteten fiinf Schichten vorhanden.
Problematisch dabei ist, dass gerade der E-Modul der zentralen SiN-Schicht bestimmt werden
soll. Das Problem lasst sich aber iterativ 16sen.

=177GPa + 50GPa. (A.31)

Setzt man Esjy = 340 GPa an, so folgt aus der Gl. (A.14) z,=-75,75 pm. Damit folgt

2 _rAm e9977.10° um
ak ak

711pm ~3g,-U? _ 1 . (A.32)

a = =
< 89,277-10°um*  2D? & L) i1 3
Ei-l|Z,+.d;| -2+ d;
i=1 j=1 j=1

Geht man weiter zum Elastizitatsmodul Uber, so ergibt sich:

. 3 . 3
U2 -18,83-10° ym?® R R
: ) Ei-{zwza,-] —[zo+2dj
j=1 j=1

D’ i=1,2,4,5
3 ) 2 )
Zg+>.dj | —[Zg+>.d;
-1 -1

Setzt man dieses Ergebnis in Gleichung (A.14) ein, so folgt z,=-75,92 um. Setzt man diesen
Wert wiederum in Gl. (A.33) ein, so ergibt sich schlieBlich Eg;y =263,7GPa . Somit liegt der
Elastizitatmodul Eg, = 264 GPa nahe beim Literaturwert Esijy = 260 GPa.

Esin = (A.33)

=264,1GPa
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i Material Dicke d; (nm) | E-Modul E; (GPa)
5 Au 10 81

4 Cr 10 289

3 SiN 100 ?

2 Cr 5 289

1 Au 20 81

Tabelle A.1: Schichten des Schaufelcantilevers.

A5 Dickenabhangiger Farbverlauf bei der Lichtreflektion einer SizN4-Schicht auf Si
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Abbildung A.2: Spektrum des visuellen Farbeindrucks der Lichtreflexe einer SiN-Schicht auf Si-
Substrat als Funktion von Schichtdicke und Lichtintensitat [Cleal2].
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