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Kurzfassung

Kurzfassung

In den letzten Jahrzehnten vollzog sich in der Mikro- und Nanoelektronik eine enorme Ver-
ringerung der Strukturgrofsen bis hin zu aktuell wenigen Nanometern. Damit einhergehend
spielt die Ableitung der Warme von kritischen Strukturen eine immer wichtigere Rolle. Es
werden daher thermisch gut leitfahige, aber elektrisch isolierende Diinnschichten als Dielekt-
rika bendtigt. Gleichzeitig stofien bestehende Messmethoden zur thermischen Charakterisie-
rung bei kleinen Schichtdicken an ihre Grenzen. Ziel dieser Arbeit ist daher die Verbesserung
vorhandener Methoden und die Entwicklung einer neuen Methode zur thermischen Charak-
terisierung. Im Verlauf der Arbeit konnen dadurch Diinnschichten aus Siliziumdioxid (SiO2),
Siliziumnitrid (SisN4), Bornitrid (BN) und Aluminiumnitrid (AIN) sowie einige Bulk-Samples
aus Oxiden, Kunststoffen und Materialien aus der Natur thermisch charakterisiert werden.
Ein Grofiteil der Arbeit fokussiert sich dabei auf die Scanning Thermal Microscopy (SThM),
welche im Rastersondenmikroskop (AFM fiir engl. Atomic Force Microscope) angewandt
wird. Durch eine detaillierte Analyse von Artefakten und die Herleitung geeigneter Messpa-
rameter kann SThM in vielen Submodi zuverlassig eingesetzt werden. Ausfiihrliche Simulati-
onen mittels Finite-Elemente-Methode (FEM) tragen zum Verstandnis der Methode bei. Mit
der Widerstandsmethode in Kombination mit FEM-Simulationen wird zudem eine neuartige
Vorgehensweise prasentiert, welche relativ schnelle thermische Messungen an Diinnschichten
mit geringem Budget ermoglicht. Vergleichsmessungen werden mittels der etablierten 3-
Omega-Methode prasentiert, wodurch die Ergebnisse der anderen Methoden verifiziert wer-
den kénnen. Zusammenfassend leistet diese Arbeit einen Beitrag zur thermischen Charakteri-
sierung von diinnen Schichten und Bulk-Materialien, indem vorhandene Methoden sukzes-
sive verbessert werden, eine neue Methode entwickelt wird und vielversprechende Diinn-
schichten thermisch charakterisiert werden.
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Abstract

Abstract

During the last decades, micro- and nanoelectronics have seen an enormous miniaturization
of process sizes, currently down to just a few nanometres. As a result, the heat transfer away
from critical structures is playing an increasingly important role. Consequently, thermally well
conductive but electrically insulating thin films are needed as dielectrics. At the same time,
existing measurement methods for thermal characterization are reaching their limits at small
film thicknesses. Therefore, the aim of this work is the improvement of existing methods and
the development of a new method for thermal characterization. Within this work, thin films
of silicon dioxide (5i02), silicon nitride (SisN4), boron nitride (BN) and aluminium nitride (AIN)
as well as some bulk samples of oxides, plastics, and natural samples are thermally character-
ized. One main part of this work focuses on Scanning Thermal Microscopy (SThM), which is
applied in the Atomic Force Microscope (AFM). Through detailed analysis of artifacts and
derivation of appropriate measurement parameters, SThM can be applied reliably in many
submodes. Extensive simulations using the Finite Element Method (FEM) contribute to the
understanding of the method. The “Widerstandsmethode” combined with FEM simulations
is also presented as a novel approach that allows relatively fast thermal measurements on thin
films with a low budget. Comparative measurements are presented using the established 3-
Omega Method, allowing verification of the results of the other methods. In summary, this
work contributes to the thermal characterization of thin films and bulk materials by succes-
sively improving existing methods, developing a new method, and thermally characterizing
promising thin films.
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ACbzw. DC
AFM

AIN

ALLOs

a.u.

BN bzw. h-BN
C

CAD
Cont-AFM
Cont-SThM
Cul

CVD bzw. PECVD

DD
Dyn-A-SThM
FEM

FIB-Cut

GLA

IC-AFM

LSM

NanoTA

NC

NC-AFM
Qual-A-SThM
REM

Si

SisN4

SiO2
Stat-A-SThM
Stat-A-SThM-DS

SThM
ST-SThM
TIR
TT-SThM
ZrO2
A-SThM

Wechselstrom bzw. Gleichstrom

Rastersondenmikroskop(ie) (engl.: Atomic Force Microscope)
Aluminiumnitrid

Aluminiumoxid

Willkiirliche Einheit (engl.: arbitrary unit)

Bornitrid bzw. hexagonales Bornitrid

Im Kontakt (engl.: contact)

Computer aided design

Rastersondenmikroskopie im ,,contact mode”

SThM im ,,contact mode” (analog zu Cont-AFM)

Kupferiodid

Chemical Vapor Deposition bzw. Plasma-Enhanced CVD
Differenz-Diinnschicht

Dynamisches, quantitatives SThM bzgl. der thermischen Leitfahigkeit
Finite-Flemente-Methode

Schnitt mittels eines fokussierten Ionenstrahls (engl.: Focused Ion Beam)
SThM-Spitze des Typs VITA-DM-GLA-1

Rastersondenmikroskopie im , intermittent-contact mode”
Laser-Scanning-Mikroskop(ie)

SThM-Spitze des Typs VITA-DM-NanoTA-200

Beriihrungslos; mit Abstand zur Sampleoberfldche (engl.: non-contact)
Rastersondenmikroskopie im , non-contact mode”

Qualitatives SThM bzgl. der thermischen Leitfahigkeit
Rasterelektronenmikroskop(ie)

Silizium

Siliziumnitrid

Siliziumdioxid

Statisches, quantitatives SThM bzgl. der thermischen Leitfahigkeit
Statisches, quantitatives SThM bzgl. der thermischen Leitfahigkeit von
Diinnschichten

Scanning Thermal Microscopy (thermische Messmethode im AFM)
SThM bzgl. der Oberflaichentemperatur (engl.: surface temperature)
Thermischer Kontaktwiderstand (engl.: thermal interface resistance)
SThM bzgl. der Ubergangstemperatur (engl.: transition temperature)
Zirkoniumdioxid

SThM bzgl. der thermischen Leitfahigkeit

In dieser Arbeit werden einige englische Bezeichnungen verwendet. Dies dient einerseits der

Konsistenz mit der meist englischsprachigen Literatur, andererseits gibt es oft keine passende

deutsche Ubersetzung.

xiii






Symbolverzeichnis

Symbolverzeichnis

Symbol Bedeutung

a Temperaturleitfahigkeit

A Flache (allgemein)

Ay, Ay, X0, 0 Parameter in Gleichungen

a,b,c,m Parameter in Gleichungen

Ac Kontaktflache

b Effektiver thermischer Spitzenradius (SThM)

b Aquivalenter thermischer Radius (SThM)

by Heizerbreite (3-Omega-Methode und Widerstandsmethode)

c Spezifische Warmekapazitat

Crilm Spezifische Warmekapazitat der Diinnschicht

Cy Spezifische Warmekapazitat des Heizers

Csub Spezifische Warmekapazitat des Substrats

Cen Thermische Kapazitat

d Dicke (allgemein)

D Deflection-Signal (Verbiegung des Cantilevers)

dpp =Yy —Xx Dicke der Differenz-Diinnschicht

dritm Dicke der Diinnschicht

dy Dicke des Heizers

dnc Abstand zwischen Spitze und Sample fiir die Messung von Ry

Apiezo Offset des Piezos iiber der nominalen Sampleoberflache
bei AFM-Abhebekurven

dsup Dicke des Substrats

E|, E; E-Modul von Korper 1 bzw. 2

E Kombiniertes E-Modul

F Kraft

F Lastvektor bei FEM-Modellen

f(x) Allgemeine Darstellung einer mathematischen Funktion

h Warmetibergangskoeffizient

H Innere Warmequelle

hy Heizerhohe (Widerstandsmethode)

I Elektrische Stromstarke

Iy Amplitude der elektrischen Stromstarke (AC)

Iy Elektrischer Strom durch den Heizer (Widerstandsmethode)

Ispitze Elektrischer Strom durch die SThM-Spitze

Ji Elektrische Stromdichte

J1 Besselfunktion erster Gattung und erster Ordnung

k Verstarkungsfaktor der Briickenspannung bei SThM

K Steifigkeitsmatrix bei FEM-Modellen

ly Heizerlange (3-Omega-Methode und Widerstandsmethode)

Einheit
mZS-l

m?2
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lth,Film' lth,Sub
m

my,m,

n

p

Pc
PDC! PZa)
Py

P, Spitze
q

Q

Q
Qkonv
Qradlz

QSpitze,ab

RH,TO
RH,To,xv RH,TO,y

RH,x' RH,y
Rnc

Rq

RRef

R

RSpitze
RTo’ RT]_’ RTZ

Thermische Wellenldnge in der Diinnschicht bzw. im Substrat
Masse

Steigung der Fitgeraden bei der Widerstandsmethode bei
Samples mit dpjp,, = x bzw. dpjpm = ¥

Zahlvariable (n-Messungen)

Leistung

Heizleistung der SThM-Spitze im Kontakt zum Sample

DC- bzw. 2w-Komponente der Leistung (3-Omega-Methode)
Effektivwert der Heizleistung (3-Omega-Methode)
Heizleistung der SThM-Spitze

Warmestromdichte

Warmemenge

Warmestrom, Warmeleistung

Konvektiver Warmestrom

Netto-Strahlungswarmestrom zwischen 2 Korpern

Von der SThM-Spitze abfliefender Warmestrom (exklusive der
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T =293,15K)

Kugelradius

Elektrischer Widerstand

Vorwiderstinde der beiden Zweige der Wheatstone-Briicke
Bestimmtheitsmaf3

Mittenrauwert

Kontaktradius

Elektrischer Widerstand der SThM-Spitze im Kontakt zum
Sample

Dynamischer Wechselspannungsanteil des elektrischen
Widerstands

Elektrischer Widerstand des Heizers

Elektrischer Widerstand des Heizers bei einer bestimmten
Bezugstemperatur

Elektrischer Widerstand des Heizers bei einer bestimmten

Bezugstemperatur mit dr;,, = x bzw. dgym =y

Elektrischer Widerstand des Heizers mit dg;;,, = x bzw. dgjjm = ¥

Elektrischer Widerstand der SThM-Spitze mit Abstand zur
Sampleoberflache

Quadratische Rauheit

Variabler elektrischer Widerstand am Referenzast der
Wheatstone-Briicke

Statischer Gleichspannungsanteil des elektrischen Widerstands
Elektrischer Widerstand der SThM-Spitze

Elektrischer Widerstand bei einer bestimmten Bezugstemperatur

2222“;22222

3 008

o B

o B

@

Q
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Tth Spezifischer thermischer Widerstand, Warmedurchlasswiderstand m?KW-!

Rn Thermischer Widerstand Kw+

Tenc Spezifischer thermischer Kontaktwiderstand m2KW-

Rinc Thermischer Kontaktwiderstand KW-1

Ten,C Fitm Spezifischer thermischer Kontaktwiderstand zwischen m2KW-
Diinnschicht und Substrat

Rinc Fitm Thermischer Kontaktwiderstand zwischen Diinnschicht und KW+
Substrat

Tthc,spitze Spezifischer thermischer Kontaktwiderstand zwischen Spitze m2KW-
und Sample

Ren,c,spitze Thermischer Kontaktwiderstand zwischen Spitze und Sample KW+

Rincsub Thermischer Kontaktwiderstand zwischen Substrat und KW+
Warmesenke

Ten,pD Spezifischer thermischer Widerstand der Differenz-Diinnschicht m?KW-!

Rinpp Thermischer Widerstand der Differenz-Diinnschicht KW+

Tth,Deg Spezifischer thermischer Widerstand durch Degradation m?KW-!

Rin Fitm Thermischer Widerstand der Diinnschicht KW+

Rin,Fitm+sub Thermischer Widerstand von Diinnschicht + Substrat KW+

Rinritm+sub,aick Thermischer Widerstand von Diinnschicht + Substrat (Ndaherung KW-!
fuir dicke Schichten)
Rin Fitm+sub,dainn  Thermischer Widerstand von Diinnschicht + Substrat (Ndherung KW-!

flir diinne Schichten)

Teh Fitm,xr Spezifischer thermischer Widerstand der Diinnschicht mit m?KW-!
Tth,Film,y driim = X bzw. dpjim =y

Rin Fitm s Thermischer Widerstand der Diinnschicht mit dg;;,;, = x bzw. KW-1
Rin Fitm,y dpjim =y

Ringes Gesamter thermischer Widerstand KW+t

Rin spitze Thermischer Widerstand der SThM-Spitze Kw-t

Rinsub Thermischer Widerstand des Substrats (diffus) Kw+

Rip subpai Thermischer Widerstand des Substrats (ballistisch) KW-1

Tenwa = 1/h Spezifischer Warmetibergangswiderstand m2KW-1

Ry Vorwiderstand Q

t Eindringtiefe m

t Zeit S

T Temperatur K, °C

Ty Temperatur zum Zeitpunktt =0s K, °C

To Offset der Temperaturoszillation (3-Omega-Methode) K, °C

To Temperatur der Warmesenke K, °C

Ty, Ty, T, Bezugstemperatur K, °C

T, T, Temperatur von Korper 1 bzw. 2 K, °C

Tritm Temperatur der Diinnschicht K, °C

Ty Temperatur des Heizers K, °C
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TH,x' TH,y

TSp itze
TSub
Ty
TWand
T, T,
To

Ulw: U3w
Ulw,rms: U3 w,rms
Uc

Un

Uout

URef

USpitze

|4

W, X1,X2,Y1, Y2
%Yy

X, ¥, Z

a

ar,, &r,, AT,

aTo,x' Aty

ﬁFit
AR = RNC - RC

AT, AT,, AT5, AT,
AT,

ATpp

ATrim, ATsup

ATSpitze

ATy, AT,

€€

Temperatur des Heizers iiber einer Diinnschicht mit dg;;,,, = x
bzw. dpym =y

Temperatur der SThM-Spitze (im Heizer- und Spitzenbereich)
Temperatur des Substrats

Ubergangstemperatur bei Kunststoffen oder Verbundwerkstoffen

Wandtemperatur

Temperatur einer Diinnschicht mit dg;,,, = x bzw. dpjp =y
Umgebungstemperatur

Elektrische Spannung

Verschiebungsvektor bei FEM-Modellen

lw- bzw. 3w-Anteil des Spannungssignals

Effektivwert von U, bzw. Us,,

Spannung an der SThM-Spitze im Kontakt zum Sample
Heizerspannung bei SThM (Versorgungsspannung der
Wheatstone-Briicke bzw. Spannung an der Reihenschaltung
aus Vorwiderstand + SThM-Spitze)

Verstarkte Briickenspannung (thermisches Signal bei SThM)
Spannung am Referenzast der Wheatstone-Briicke
Spannung an der SThM-Spitze

Volumen

Definierte Substitutionsterme innerhalb von Gleichungen
Schichtdicke bei Differenz-Diinnschichten

x-, y- und z-Koordinate bzw. Raumrichtung

Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes 1. Ordnung

a bei einer bestimmten Bezugstemperatur

a bei einer bestimmten Bezugstemperatur bei einem Sample mit

dpitm = X bzw. dpjjm =y

Fitparameter zur Berechnung von App 1oy (Widerstandsmethode)

Differenz des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze
mit Abstand (Ry¢) und im Kontakt zum Sample (R()
Temperaturabfall

<< <<

< <

K+

Wm'!
Q

K

Temperaturamplitude der Temperaturoszillation mit Frequenz 2w K

Temperaturabfall tiber einer Differenz-Diinnschicht

K

Temperaturabfall {iber einer Diinnschicht bzw. iiber dem Substrat K

Temperaturunterschied der SThM-Spitze (im Heizerbereich)
zur Umgebung

Temperaturabfall iiber jeweiliger Diinnschicht mit Schichtdicke

dritm = X bzW. dpjym =y

Emissionsgrad

Thermische Leitfahigkeit (Warmeleitfahigkeit)
Thermische Leitfahigkeit eines Bulk-Samples
Thermische Leitfahigkeit einer Differenz-Diinnschicht

K

K

Wm-1K-!

WmiK?
WmiK?
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1.1 Motivation und Zielsetzung

Die Forschung an mikro- und nanoelektronischen Systemen und deren Produktion sind eine
der wichtigsten technologischen Herausforderungen der Zukunft. Gerade wahrend der
Corona-Pandemie wurde deutlich, wie gravierend sich ein Mangel an Halbleitern auf die
Wirtschaft auswirkt. Gleichzeitig fand in den letzten Jahrzehnten eine kontinuierliche Verrin-
gerung der Strukturgrofien in Mikrochips statt. So betragen die Strukturgrofsen mittlerweile
nur noch wenige Nanometer. In diesen ultradiinnen Schichten spielt die Ableitung der Warme
von kritischen Strukturen eine immer wichtigere Rolle. Elektrisch isolierende Schichten sollten
daher trotzdem eine gute thermische Leitfahigkeit aufweisen. Vielversprechende Materialien
fiir derartige Diinnschichten bestehen beispielsweise aus Bornitrid (BN) oder Aluminium-
nitrid (AIN), neben den etablierten aus Siliziumdioxid (SiOz) und Siliziumnitrid (SisN4). Die
thermische Charakterisierung stof3t jedoch mit kleineren Schichtdicken auf Grund von nanos-
kaligen Effekten zunehmend an ihre Grenzen. Eine verlassliche thermische Charakterisierung
ultradiinner Schichten erfordert daher neue Messmethoden oder die Verbesserung bereits be-
stehender Methoden.

In der vorliegenden Arbeit liegt der Hauptfokus auf der Scanning Thermal Microscopy
(SThM). Es handelt sich dabei um eine Methode zur thermischen Charakterisierung von
Diinnschichten und Bulk-Samples, die im Rastersondenmikroskop (AFM fiir engl. Atomic
Force Microscope) angewandt wird. SThM-Messungen konnen sowohl im Vakuum als auch
in Luft stattfinden. Die Anwendung der Methode erfordert detaillierte Kenntnisse, da die ther-
mischen Messungen oft von Artefakten verfalscht werden und die Ergebnisse von diversen
Messparametern abhéngen. In der Literatur finden sich jedoch kaum verléssliche Quellen zu
SThM-Messungen in Luftumgebung, in denen Artefakte klar beschrieben werden und sinn-
volle Messparameter evaluiert werden. In der vorliegenden Arbeit werden daher verschie-
dene Artefakt-Typen beschrieben und klassifiziert sowie geeignete Messparameter fiir SThM
an Luft herausgearbeitet. Dadurch kénnen dann diverse Diinnschichten und Bulk-Samples
thermisch charakterisiert werden. Detaillierte Simulationen mit der Finite-Elemente-Methode
(FEM) tragen zum besseren Verstandnis der Methode und zur Erklarung einiger Phanomene
bei. Hier finden sich insbesondere fiir die herangezogene SThM-Spitze vom Typ VITA-DM-
NanoTA-200 (NanoTA) nur unzureichende Simulationsmodelle in der Literatur.

Im weiteren Verlauf der Arbeit wird zudem mit der Widerstandsmethode eine neuartige Vor-
gehensweise prasentiert, mit denen Diinnschichten relativ schnell und mit geringem Budget
thermisch charakterisiert werden kénnen. Die Methode in Kombination mit einer Korrektur
durch FEM-Simulationen konnte in der vorliegenden Form in der wissenschaftlichen Literatur
nicht gefunden werden.
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Dariiber hinaus werden dieselben Diinnschichten mit der etablierten 3-Omega-Methode cha-
rakterisiert. Dadurch konnen die Messungen mittels SThM und Widerstandsmethode einer-
seits verifiziert werden, andererseits konnen verlassliche Werte von thermischen Kontaktwi-
derstdnden sowie schichtdickenabhangigen thermischen Leitfdhigkeiten bestimmt werden.

Zusammenfassend ist das Ziel dieser Arbeit die Verbesserung vorhandener Methoden durch
das Schliefien von zuvor erwdahnten Forschungsliicken und die Entwicklung einer neuen Me-
thode zur thermischen Charakterisierung. Im Verlauf der Arbeit konnen dadurch Diinn-
schichten aus SiO2, SisNs, BN und AIN sowie einige Bulk-Samples aus Oxiden, Kunststoffen
und Materialien aus der Natur thermisch charakterisiert werden.

1.2 Aufbau der Dissertation

Die vorliegende Arbeit ist aufgeteilt in acht Kapitel. Kapitel 1 zeigt die Motivation, die Ziele
und den Aufbau der Arbeit. In Kapitel 2 werden die fiir das Verstandnis der Arbeit notwen-
digen theoretischen Grundlagen beschrieben. Auflerdem werden alle angewandten Methoden
erklart sowie deren Stand der Wissenschaft und Technik dargestellt. In diesem Kapitel finden
sich ebenso alle verwendeten Messgerate und Softwares sowie eine Literaturrecherche zu den
herangezogenen Materialien. Kapitel 3 stellt erste Ergebnisse der SThM-Messungen dar. Hier
werden zundchst Artefakte in SThM-Bildern beschrieben, bevor geeignete Messparameter fiir
statisches und dynamisches SThM ermittelt werden. Die Erkenntnisse in Kapitel 3 sind Grund-
lage fiir alle weiteren SThM-Messungen. Die Ergebnisse der qualitativen und quantitativen
SThM-Messungen finden sich in Kapitel 4. Es handelt sich dabei um Ubergangstemperaturen
von Kunststoffen, thermische Leitfahigkeiten diinner Schichten und von Bulk-Samples, Ober-
flachentemperaturen sowie Ergebnisse von SThM an SiO:-Stufensamples und von einer An-
neal-Studie zu hexagonalem Bornitrid (h-BN). Kapitel 5 beschreibt neue FEM-Simulationen
zu SThM. Hier wird ein eigenes, bereits veroffentlichtes Simulationsmodell [1] weiterentwi-
ckelt, wodurch sich einige neue Erkenntnisse ergeben. Die Simulationen werden mit prakti-
schen Messungen verglichen, sofern dies moglich ist. In Kapitel 6 finden sich die Ergebnisse
der 3-Omega-Messungen an Diinnschichten aus SiO:, SisNs, BN und AIN. Die dadurch ermit-
telten thermischen Leitfahigkeiten werden als am zuverladssigsten angesehen und gelten daher
als Referenzmessungen fiir die anderen Kapitel. Die Ergebnisse der neu entwickelten Wider-
standsmethode sowie die Korrektur mittels FEM-Simulationen werden in Kapitel 7 dargestellt
und mit den Ergebnissen der 3-Omega-Methode verglichen. SchliefSlich findet sich in Kapitel
8 eine Zusammenfassung aller Ergebnisse und ein Ausblick.
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Dieses Kapitel behandelt alle technischen und physikalischen Grundlagen, die zum Verstand-
nis der vorliegenden Arbeit erforderlich sind, und liefert einen Uberblick tiber den Stand der
Wissenschaft und Technik.

2.1 Wairmeiibertragung und spezielle thermische Berechnungen
und Methoden

2.1.1 Grundlegendes

Dieser Abschnitt ist angelehnt an [2]. Warmetibertragung findet durch drei verschiedene, sich
iiberlagernde Mechanismen statt: Warmeleitung, Konvektion und Warmestrahlung. Wahrend
Warmeleitung und Konvektion massegebunden sind, tritt Warmestrahlung auch im Hochva-
kuum auf. Warmeleitung basiert auf der Wechselwirkung von Atomen und Molekiilen und
wird durch das Fouriersche Gesetz [3] beschrieben. Im dreidimensionalen Fall gilt

Gg=—1-VT, 2.1)

wobei g die Warmestromdichte, A die thermische Leitfahigkeit und VT den Temperaturgradi-
enten darstellen. Durch weitere Umformungen ergibt sich aus Gleichung (2.1) die allgemeine
inhomogene Warmeleitungsgleichung mit inneren Warmequellen H(x, y, z, t) (z. B. Joulesche
Erwarmung) und der Temperaturleitfahigkeit bzw. Diffusivitat a := 1/(p - ¢) zu

oT 02T = 9%T 9T
i ( +—+

o oy a7)+H(x,y.z.t). (2.2)

Hierbei sind t die Zeit, p die Dichte, ¢ die spezifische Warmekapazitat und x, y und z die drei
Raumrichtungen. Die Warmeleitfahigkeit 4 als Proportionalitdtskonstante in Gleichung (2.1)
stellt eine fiir diese Arbeit zentrale Materialeigenschaft dar. In der Nanoelektronik ist A oft
abhingig vom Herstellungsverfahren, der Schichtdicke, der Temperatur und der Richtung
[4-6]. Bei anisotropen Diinnschichten wird die Richtungsabhangigkeit meist ausgedriickt
durch die cross-plane und in-plane Warmeleitfahigkeit. Die Richtungsangabe bezieht sich
hierbei auf die Oberflache. Cross-plane bedeutet folglich die Richtung senkrecht zur Oberfla-
che, in-plane die Richtung parallel zur Oberflache.

Konvektion ist ein massegebundener Energietransport. Er wird durch Teilchenbewegungen
in einem Fluid verursacht und ist stets mit Warmeleitung innerhalb des Fluids tiberlagert, wo-
bei diese Warmeleitung meist eine untergeordnete Rolle spielt. Im Falle der freien (natiirli-
chen) Konvektion wird die konvektive Stromung durch Dichteunterschiede eines unterschied-
lich warmen Fluids verursacht. Der konvektiv iibertragene Warmestrom Qyon, Zwischen
Wand und Fluid ist proportional zur warmeiibertragenden Flache A und zum Temperaturun-
terschied AT = Ty gnq — Too, Wobei gilt:

Qkonv =h-A- (TWand —Ty). (2-3)
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Die Proportionalitatskonstante h wird als konvektiver Warmetibergangskoeffizient bezeich-
net und hangt von diversen Einfliissen ab. Wahrend Konvektion bei der 3-Omega-Methode
vernachlassigt werden kann, hat sie bei SThM an Luft eine entscheidende Bedeutung (siehe
Kapitel 5). Warmestrahlung ist ein nicht-stoffgebundener Energietransport zwischen zwei
oder mehreren Korperoberflachen, welcher auf elektromagnetischen Schwingungen beruht.
Sie tritt daher auch im Vakuum auf. Nach dem Sender-Empfanger-Prinzip sind beteiligte Kor-
per sowohl aussendend (emittierend) als auch aufnehmend (absorbierend). Der Netto-Strah-
lungswirmestrom zwischen zwei Kérpern Q4412 berechnet sich durch Vereinfachung des Ste-
fan-Boltzmannschen Strahlungsgesetzes mit dem materialspezifischen Emissionsgrad €; und
der Stefan-Boltzmann-Konstante o zu

Qrad12 =€1-0p-4A;- (T14 - T24)- (2.4)

Gleichung (2.4) gilt unter der Annahme, dass die emissionsfahige Flache von Korper 2 viel
grofier ist als diejenige von Korper 1 (z. B. SThM-Cantilever in Umgebung aus Luft). Im wei-
teren Verlauf wird sich zeigen, dass Strahlungseffekte im Rahmen dieser Arbeit meist in guter
Naherung vernachldssigt werden konnen.

Zur Aufstellung und Berechnung thermischer Netzwerke, wie es automatisiert auch in FEM-
Programmen erfolgt, spielen die thermische und elektrische Analogie eine entscheidende
Rolle. Im elektrischen Stromkreis sorgt eine Potentialdifferenz AU = U, — U; fiir einen elektri-
schen Stromfluss I. Analog dazu fiihrt im thermischen Netzwerk eine Temperaturdifferenz
AT = T, — T; zu einem Warmestrom Q von warm zu kalt. Der Quotient aus Ursache (AU bzw.
AT) und Wirkung (I bzw. Q) ist jeweils definiert als elektrischer bzw. thermischer Widerstand!
[2] zu
R=27 bzw. Ry = 5. (2.5)

Dynamische thermische Netzwerke enthalten zusatzlich thermische Kapazitaten

AQ
Cen = T =cm (2.6)

wobei AQ die zu- oder abgefithrte Warmemenge, c die spezifische Warmekapazitit und m die
Masse ist. Die elektrischen Gesetzmafigkeiten fiir Reihen- und Parallelschaltungen von Wi-
derstinden und Kapazitaten und die Kirchhoffschen Regeln gelten auch in thermischen Netz-
werken. Der thermische Widerstand einer ebenen Schicht der Dicke d und Querschnittsflache
A in Folge von Warmeleitung kann analog zum elektrischen Widerstand eines Leiters zu

d

Ren =71

2.7)

berechnet werden. Aus Gleichung (2.7) leitet sich eine weitere wichtige Kenngrofse der Nano-
elektronik ab, der sogenannte spezifische Warmedurchlasswiderstand r;j,. Er wird oft fiir ult-
radiinne Schichten angewandt und berechnet sich als Quotient aus Schichtdicke d und War-
meleitfahigkeit A zu

IIn dieser Arbeit werden alle thermischen Widerstinde mit dem Zusatz ,th” im Index gekennzeichnet, wahrend
es sich bei allen Widerstanden ohne ,,th” im Index um elektrische Widerstande handelt. Aufierdem werden alle
spezifischen (flichenbezogenen) thermischen Widerstande mit Kleinbuchstaben beschrieben.
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d
rth = Rth * A = ;. (2.8)

Ultradiinne Schichten konnen dadurch in Simulationen als Schichtwiderstande mit unendlich
kleiner Dicke vereinfacht werden, wodurch sich die Vernetzung von FEM-Modellen verein-
facht. Sie konnen so zu vorhandenen spezifischen thermischen Kontaktwiderstanden addiert
werden.

Thermische Kontaktwiderstande (TIR fiir engl. thermal interface resistance) treten auf, wenn
zwei Bauteilschichten im Kontakt stehen. In der Realitdt sind diese meist nicht ideal thermisch
gekoppelt, da Fluideinschliisse auf Grund von Oberflachenrauheiten und Verunreinigungen
die Warmetiibertragung behindern und sich Randschichten in Festkorpern von deren Bulk-
Aufbau unterscheiden konnen (z. B. durch diinne Oxidschichten). TIRs werden spezifisch (fla-
chenbezogen) in der Einheit m>KW"! angegeben und beschreiben den Temperaturabfall AT an
der Kontaktstelle. Zur Verwendung in thermischen Netzwerken kénnen spezifische TIRs 73, ¢
mittels Division durch die Kontaktflache 4 zu

Repc = "2€ (2.9)

umgerechnet werden. TIRs werden von vielen Faktoren beeinflusst wie beispielsweise der
Oberflachenrauheit, der Werkstoffpaarung und deren Herstellungsprozess, dem Spaltme-
dium, der Temperatur oder dem Anpressdruck. Fiir diese Arbeit sind insbesondere TIRs zwi-
schen Bulk-Si und diinnen Schichten aus SiOz, SisNs, BN und AIN von Bedeutung. Allgemein
treten spezifische TIRs in der Mikro- und Nanoelektronik oft in Gréfsenordnungen zwischen
5-10®* m?KW und 5 - 10° m*KW-' auf [4,7-21], deren Messung fiir den konkreten Einzelfall
gestaltet sich jedoch als schwierig und aufwéndig. Es ist daher oft sinnvoll, die spezifischen
TIRs in einem realistischen Bereich anzunehmen, statt einen festen Wert zu wahlen.

Ein weiterer fiir diese Arbeit bedeutender Effekt ist die Joulesche Erwarmung (auch: Strom-
warmegesetz). Diese tritt auf, wenn ein elektrischer Strom I ein Bauteil durchfliefSt und von
dessen elektrischen Widerstand R behindert wird. Das fiihrt zu einem Spannungsabfall ein-
hergehend mit einer Warmeleistung Q, wie es beispielsweise in einer herkémmlichen Gliih-
lampe der Fall ist. Im Allgemeinen kann die durch Joulesche Erwarmung hervorgerufene War-
meleistung in einem stromdurchflossenen Leiter durch eine Volumenintegration nach

0= [ff,=-J2dv (2.10)

berechnet werden, wobei ] die elektrische Stromdichte und o die elektrische Leitfahigkeit ist.
Bei komplexeren Geometrien und multidependenten Materialparametern, wie es beispiels-
weise bei SThM der Fall ist, eignet sich FEM zur Berechnung der Jouleschen Erwarmung nach
Gleichung (2.10). Im Falle eines von Gleichstrom durchflossenen homogenen Leiters gilt:
o = konst. und /] = konst. Es ergibt sich dadurch als Vereinfachung

Q=I1?>R= U?z (mit o = konst. und J = konst.), (2.11)

wodurch beispielsweise bei der 3-Omega- oder Widerstandsmethode eine Abschatzung der
Heizleistung in guter Naherung moglich wird.
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2.1.2 Eindimensionale Berechnung der thermischen Leitfihigkeit von
Differenz-Diinnschichten

Eine Differenz-Diinnschicht (DD) ist in dieser Arbeit definiert als diejenige Schicht, die sich
durch Subtraktion einer diinnen von einer dicken Schicht bei ansonsten gleichen Randbedin-
gungen ergibt, wie es in Abb. 2.1 dargestellt ist. Das theoretische Modell einer DD wird in
diesem Abschnitt hergeleitet und eignet sich hervorragend zur ndherungsweisen Berechnung
der thermischen Leitfahigkeit diinner Schichten. Durch dieses mathematische Modell miissen
bei praktischen Messungen nur noch zwei Heizertemperaturen gemessen werden, da sich alle
sonstigen Messgrofsen im Idealfall eliminieren. Dadurch wird der Messvorgang wesentlich
vereinfacht. Die folgende Herleitung ist unter diesen Annahmen korrekt:
¢ Eindimensionaler Warmefluss vom Heizer zur Warmesenke
e Vernachladssigung von Konvektion und Warmestrahlung: Der Warmefluss in die Um-
gebung durch Konvektion und Warmestrahlung wird auf Grund der hohen thermi-
schen Widerstande zwischen Sample und Luftumgebung vernachlassigt. Dies kann
leicht durch eine Uberschlagsrechnung anhand eines geeigneten thermischen Netz-
werks mit geschétzten Warmetibergangskoeffizienten fiir freie Konvektion und War-
mestrahlung tiberpriift werden. Eine Vergleichssimulation zeigt zudem, dass sich die
Ergebnisse des Simulations-Fits in Kapitel 7 durch Anderung der Konvektions- und
Strahlungsparameter nur marginal andern.
e Isotrope und temperaturunabhangige thermische Leitfahigkeiten
e Temperaturunabhangige thermische Kontaktwiderstande
e Die thermischen Kontaktwiderstinde, die intrinsischen thermischen Leitfdhigkeiten
und die Abmessungen der Heizer der zur Berechnung der DD herangezogenen Sam-

ples sind identisch.

Im Folgenden wird das mathematische Modell zur Berechnung der thermischen Leitfahigkeit
einer DD App1p durch zwei Diinnschichten mit den Schichtdicken dg;,, =y (dick) bzw.
drim = x (diinn) dargestellt, auf deren Oberseite jeweils ein Heizer appliziert ist. Beide Diinn-
schichten sind auf einem Substrat aufgebracht. Zwischen Substrat/Diinnschicht und Diinn-
sicht/Heizer befinden sich jeweils thermische Kontaktwiderstande. Beide Samples sind auf ei-
ner Warmesenke mit fest definierter Temperatur T, platziert, zu der ebenfalls ein thermischer
Kontaktwiderstand besteht. Ein definierter Warmestrom Q durchflieit jedes Sample ausge-
hend vom Heizer, wodurch sich im stationdren Zustand in den Heizern jeweils eine bestimmte
Temperatur Ty, bzw. Ty , einstellt. Die der Berechnung zugrunde liegenden eindimensiona-

len thermischen Netzwerke sind in Abb. 2.1 dargestellt. Aus R, pp = ATDg @ _ 7 ! -%=
DD,1D
3 L. % ergibt sich die eindimensionale Naherungsgleichung
DD,1D
Appap = 228 (2.12)

A-ATpp(Q)
zur Berechnung von App ;p. Der Temperaturabfall tiber der DD ATp ), (Q) kann durch Messung
der beiden Heizertemperaturen Ty ,,(Q) und Ty (Q) mittels
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Tuy(Q) — Tux(Q) = [AT1(Q) + AT, (Q) + AT,(Q) + AT3(Q) + AT4(Q) + To| —
[AT1(Q) + AT (Q) + AT,(Q) + AT3(Q) + AT4(Q) + To| =

= AT, (Q) — AT(Q) = ATpp(Q) (2.13)

berechnet werden, wobei sich alle parasitaren Einfliisse wie thermische Kontaktwiderstande,
Ubergangswiderstiande zur Warmesenke und Temperaturabfille iiber allen anderen Schichten
aus der Berechnung eliminieren. Eine vereinfachte Berechnung von App 1p nach den Gleichun-
gen (2.12) und (2.13) setzt jedoch u. a. voraus, dass der Warmefluss nahezu eindimensional
erfolgt. Dies ist jedoch nur bei breiten Heizern der Fall. In der vorliegenden Arbeit wird aller-
dings mit diinnen Heizern gemessen, wodurch eine Korrektur erforderlich wird. Dies kann
beispielsweise durch FEM-Simulationen erfolgen, wie es in Kapitel 7 gezeigt wird. Durch diese
Simulationen kann auch der Einfluss der weiteren zu Beginn des Abschnitts getroffenen An-

nahmen eliminiert werden.

Heizer (Ty) dicke Schicht mit diinne Schicht mit
driim = ¥: drim = x:
7ﬁy THﬂ
Q Q
AT1£ Rth,C,Heizer ATlﬁ Rth,C,Heizer
S S 1
:Anﬁ RMHMy Anﬁ RWHMJ
) a
§ AT2£ Rth ,C,Film AT2£ Rth ,C,Film
Wirmesenke (Tj) \
& ‘\\\\\\\\ Ty Ty

Abb.2.1: Eindimensionale thermische Netzwerke fiir zwei Diinnschichtsamples unter-
schiedlicher Schichtdicken zur Herleitung der thermischen Leitfahigkeit einer DD

ADD,lD

2.1.3 Berechnung von Kontaktflichen bei SThM-Messungen

Die folgende Herleitung ist angelehnt an [1,22]. Kontaktflachen, wie sie bei SThM-Messungen
auftreten, konnen mittels Hertzscher Pressung berechnet werden. Beriihrt eine Kugel mit Ra-
dius r, Poissonzahl v; und E-Modul E; eine ebene Oberflache mit Poissonzahl v, und E-Modul
E, mit einer Kraft F, so kann die Eindringtiefe t durch

=) @1y

E - E,

mitE = o e

berechnet werden, wobei E das kombinierte E-Modul ist [22].
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Der Kontaktradius r¢ ergibt sich dann zu
re =Tt (2.15)

womit schliellich iiber A, = 2 - w die Kontaktfliche berechnet werden kann [22]. Die Berech-
nung von A durch den Kontaktradius r¢ fithrt nicht zum exakt richtigen Wert, da es sich bei
der Kontaktflache nicht um einen ebenen Kreis, sondern um einen kleinen Oberflachenaus-
schnitt einer Kugel handelt. Bei sehr kleinen Eindringtiefen, wie es bei SThM der Fall ist, kann
diese Abweichung allerdings vernachlassigt werden, wie in [1] gezeigt wurde. Die Ermittlung
von Kontaktflichen bei SThM durch die vorangegangene Berechnung kann daher als hinrei-
chend genau betrachtet werden. In der eigenen Publikation [1] findet sich eine graphische
Darstellung der Kontaktflache A; in Abhéangigkeit der Anpresskraft der SThM-Spitze F fiir
verschiedene Szenarien. Fiir die in der vorliegenden Arbeit simulierten Szenarien in Kapitel 5
sind die A¢(F)-Kurven in Abb. 5.4 dargestellt.

2.1.4 Berechnung des thermischen Gesamtwiderstands bei einem 2-
Schicht-System bei SThM-Messungen

Die folgende Herleitung ist zusammengefasst aus [23-25]. Abb. 2.2 stellt das thermische Netz-
werk und die notigen Formelbezeichnungen {ibersichtlich dar.

1
TSpitze 1

1
1
1

Rth,C,Spitze

Rip Fitm

Rz,/z,C,Fllm b
«—>
" b Asub Ages
1
1

Tew

Abb.22: Ubersichtliche Darstellung des thermischen Netzwerks und der nétigen Formel-
bezeichnungen bei SThM-Messungen an einem 2-Schicht-System in Anlehnung an
[23,26]

Das thermische SThM-Signal (siehe Abschnitt 2.2.3) reprasentiert den gesamten thermischen
Widerstand des zugrunde liegenden Samples. Handelt es sich um ein Schichtsample aus zwei
Schichten, so kann Ry, g¢s als Summe aus Ry ¢ spitzes Renpitms Renc ritm und Rep syp zu

Ringes = Renc,spitze T Renriom + Renc riom + Rensub (2.16)
berechnet werden (siehe Abb. 2.2). Beriicksichtigt man noch die ballistische Warmeleitung im

Substrat Ryp, syp par und fasst Ryp, piym und Rep sup ZU Rep Fitm+sup Zusammen, so ergibt sich

Rth,ges = Rth,C,Spitze + Rth,C,Film + Rth,Film+Sub + Rth,Sub,bal- (2-17)
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Die Berechnung der einzelnen Summanden in Gleichung (2.17) wird im Folgenden dargestellt.
Rincspitze ldsst sich durch Kenntnis des spezifischen thermischen Kontaktwiderstands

Tthc.spitze Und des effektiven thermischen Spitzenradius b zu

Tth,CSpitze
Rth,C,Spitze - b2.17 (2-18)

berechnen. Es handelt sich bei b nicht um den Kontaktradius r; aus Abschnitt 2.1.3, sondern
um einen effektiven thermischen Spitzenradius, dessen Bestimmung in Abschnitt 2.1.6 be-
schrieben wird. Analog dazu lasst sich Ryp ¢ pizm Zwischen Diinnschicht und Substrat durch

_ TthCFilm
Rencrum == (2.19)

berechnen. Hierfiir muss ein dquivalenter thermischer Radius b berechnet werden. Dies kann

nach [23] durch Gleichsetzen von Ry, s, und —L _nach

4‘ASubb
§dpi
R 1 1 oo(w+1)-exp(—1';—”m) ] (62) sm<§df (2.20)
th,Sub 4dgyupb TApimb 70 1—w-exp(—2€d1;ilm) 1 b &2 .

1_;5.1417
mitw = —£im
1+ Sub
AFilm

und numerisches Losen nach b erfolgen, wobei dr;;,, die Dicke der Diinnschicht und J; die
Besselfunktion erster Gattung und erster Ordnung ist.

Bei den Schichtwiderstianden gestaltet sich die Berechnung komplexer. Da der Warmefluss
dreidimensional im Raum stattfindet, muss mit sogenannten Warmeausbreitungswiderstan-
den (engl.: thermal spreading resistance) gerechnet werden. In einem 2-Schicht-System mit
isothermer kreisformiger Kontaktfliche zwischen Spitze und Halbraum berechnet sich
Rtn,Fitm+sup nach [25] zu

$dFil $dFil
Rensiimesus = o [ 2B om0 B) ey sin g (2.21)
' TAfpitmb -0 x1~exp( I';;lm)—yl-exp( lem)
1+;Sub 1- ;S.ub
mit x; = —£ ynd y, = —Fim,

2

Dryden [25] entwickelte hierzu Naherungslosungen fiir diinne und dicke Schichten. So kann

der Schichtwiderstand bei diinnen Schichten mit dp% < 0,5 ndherungsweise durch

1 1 driim AFitm 2
Ren putm+sub,aimn ® 77—+ : ( " ) : [1 - (L) ] (2.22)

TAFiimb Asub

Fllm

berechnet werden. Fiir dicke Schichten mit — > 2 gilt analog

1 1 b 2
R x _ () m 2.23
th,Film+Sub,dick 4pimb  2TApumb  \dFpiim 1+/1Fllm ( )

Asub
Die beiden Gleichungen (2.22) und (2.23) ndhern die exakte Losung mit einer Abweichung von

unter 1 % an [24]. Um die exakte Losung zu erhalten, wird in dieser Arbeit Gleichung (2.21)
zur numerischen Auswertung in MATLAB herangezogen.
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Obwohl der Anteil der ballistischen Warmeleitung im kristallinen Substrat eher gering ist,
schlagen Guen et al. [23] vor, deren Einfluss ebenfalls zu beriicksichtigen. Die Berechnung
kann nach dem Wexler-Ansatz [27] durch die Addition eines zuséatzlichen thermischen Wi-
derstands nach

o4 Aswp
Rin,subpar = 362 Asup (2.24)

erfolgen. Ag,y, ist dabei die unelastische mittlere freie Wegléange akustischer Phononen und
betragt in Si etwa 170 nm bei Raumtemperatur. Der maximale Fehler nach diesem Ansatz be-
tragt 11 %. In der amorphen Diinnschicht kann davon ausgegangen werden, dass nur diffuse
Warmeleitung stattfindet [23].

2.1.5 Extraktion der thermischen Leitfihigkeit der Diinnschicht bei einem
2-Schicht-System bei SThM-Messungen

Die folgende Herleitung ist zusammengefasst aus [26]. Gegeben ist ein System aus zwei iiber-
einanderliegenden Schichten mit den thermischen Leitfiahigkeiten Ag;;,, und Agy;. Die resul-
tierende thermische Leitfahigkeit des Gesamtsystems wird als 44, bezeichnet. Die Dicke der
Diinnschicht ist dpy;,,. Ein Messsensor (in dieser Arbeit eine SThM-Spitze) mit einem effekti-
ven thermischen Spitzenradius b steht in direktem Kontakt zur Diinnschicht. Abb. 2.2 zeigt
diese Konfiguration.

Ausgehend von der Theorie des Warmeausbreitungswiderstands (engl.: thermal spreading
resistance) Ry, = 1/(4 - A - b) bei Warmeausbreitung in einem Halbraum durch eine Kreisfla-
che bei idealem thermischen Kontakt kann gezeigt werden, dass die thermische Leitfahigkeit
des Gesamtsystems 44,5 mit der thermischen Leitfahigkeit des Substrats Ag,;, in folgendem
Zusammenhang steht [24,26,28]:

Asub _ 4 o (y2+D)+(y2—1)-exp(—2§x;) _sin§
Ages oy, fo 2+1)—-(y2—1)-exp(—2&x3) J(€) §2 d¢ (2.25)
mit x, = dFitm 110 q y, = );me

Sub

Durch Messung der Parameter dgj;m, b, Asyp und Ages kann Gleichung (2.25) mittels numeri-
scher Gleichungslosung nach y, aufgelost und somit Ar;;,, berechnet werden. Die praktische
Anwendung dieser Methode wird in Abschnitt 2.2.5 naher beschrieben. Die Beschreibung zur
Messung von Agy;, und A4 findet sich in Abschnitt 2.2.4, die Methode zur Messung von b
findet sich im folgenden Abschnitt 2.1.6. Bei dieser Berechnung ist zu beachten, dass der ther-
mische Kontaktwiderstand zwischen Diinnschicht und Substrat R, ¢ rim nicht herausgerech-
net wird und somit in Ag,, enthalten ist. Zur besseren Vergleichbarkeit der Ergebnisse mit
der 3-Omega-Methode wird auf die Eliminierung von R, ¢ piim verzichtet.
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2.1.6 Bestimmung des effektiven thermischen Spitzenradius b bei SThM-
Messungen

Der thermische Spitzenradius konnte einerseits rein geometrisch mittels Rasterelektronenmik-
roskopie (REM) oder AFM vermessen werden und als Kontaktradius nach Abschnitt 2.1.3 be-
rechnet werden. Es erscheint allerdings zielfithrender, dass nicht der rein geometrische Spit-
zenradius, sondern der thermisch effektive Spitzenradius bestimmt wird, da der Warmetrans-
port zwischen SThM-Spitze und Sample auch durch Konvektion, Strahlung und einen mogli-
chen Wassermeniskus beeinflusst wird. Ein solches Prozedere wurde von Puyoo et al. vorge-
schlagen [29] und auch in [26] durchgefiihrt. Dazu wird die SThM-Spitze iiber eine Stufen-
struktur gefiihrt, wie es in Abb. 2.3 verdeutlicht wird. Ab Position 2 beginnt das thermische
Signal U,,; — trotz identischer Materialeigenschaften zu Position 1 — zu steigen, da die SThM-
Spitze nahe der Stufe durch die sich reduzierende thermische Uberlappfliache immer weniger
Warmeenergie abgibt. Die Spitzentemperatur steigt daher, was einen Zuwachs im thermi-
schen Signal versursacht (siehe auch Abschnitt 2.2.3). Am Hochpunkt der Kurve in Position 3
befindet sich die Spitze mittig tiber der Kante. Der Warmefluss zwischen SThM-Spitze und
Sample ist hier minimal auf Grund der kleinstmdglichen thermischen Uberlappﬂéiche,
wodurch das thermische Signal maximal wird [29]. Nach Position 3 steigt die thermische Uber-
lappflache auf Grund der Stufengeometrie wieder an, wodurch U, schliefilich ab Position 4
den unverfalschten Wert des Materials rechts der Stufe erreicht. Der effektive thermische Spit-
zenradius b ergibt sich dann durch Ax zwischen den Positionen 2 und 3 (hier: ca. 300 nm).

i
o

-2 dvertikale Stufe:

Uout [V]

x [pm]

Abb. 2.3: Thermisches Signal bei einer SThM-Messung beim Abfahren einer vertikalen Stufe
zur Bestimmung des effektiven thermischen Spitzenradius b anhand des Test-
samples TGXYZ02 in Anlehnung an [29]

11
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2.1.7 Temperaturregelung mittels gesteuertem Peltier-Element

Zur Messung des Temperaturkoeffizienten im Zuge der 3-Omega-Methode und der Wider-
standsmethode und fiir SThM zur Bestimmung von Oberflachentemperaturen (ST-SThM) ist
ein Messaufbau zur Einstellung einer definierten Temperatur notwendig. In der vorliegenden
Arbeit wurde dies durch ein Peltier-Element umgesetzt, das mittels Temperaturregelung auf
eine gewiinschte Temperatur gebracht werden kann. Das Modul wurde von Jonas Weber 2017
in einer studentischen Projektarbeit entwickelt. Ein identischer Nachbau wurde in der vorlie-
genden Arbeit verwendet. Auf dem Peltier-Element, das durch den PID-Regler Omron E5CC
angesteuert wird, befindet sich ein Kupferblock, dessen Temperatur iiber einen implementier-
ten Temperatursensor (Thermoelement Typ K) bestimmt werden kann. Die Oberflache des
Kupferblocks wurde so fein wie moglich poliert, sodass die Rauheit moglichst gering ist und
dadurch ein guter thermischer Kontakt zum Sample bzw. zur SThM-Spitze vorliegt. Das Pel-
tier-Element kann sowohl im Heizmodus verwendet werden (Messung des Temperaturkoef-
fizienten in Abschnitt 2.1.8) als auch im Kithimodus als Warmesenke mit fest definierter Ober-
flachentemperatur (ST-SThM in Abschnitt 4.4 und Widerstandsmethode in Kapitel 7). Zur Ab-
leitung der Kiihlleistung ist das Peltier-Element mit Kupferblock auf einem Alu-Kiihlkorper
platziert. Der gesamte Messaufbau ist in Abb. 2.4 bzw. Abb. 2.15 zu sehen.

2.1.8 Der Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands a

Der Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands a beschreibt das Temperaturverhal-
ten eines Materials im Bezug auf den elektrischen Widerstand. Viele Materialien verhalten sich
ndherungsweise linear, sodass Glieder hoherer Ordnung vernachléssigt werden konnen. Der
Temperaturkoeffizient 1. Ordnung ay, ist definiert nach

o = 1 dR(1)
To RTO dt T=T0

(2.26)

mit der Bezugstemperatur T, und dem elektrischen Widerstand R. Durch Umformen ergibt
sich die allgemein bekannte Gleichung des elektrischen Widerstands R in Abhangigkeit der
Temperatur T

R(T) = Ry, - [1+ ar,(T —Tp)] = Ry, - [1 + ar,(dT)]. (2.27)

Zur Messung des Temperaturkoeffizienten wurde in der vorliegenden Arbeit ein Kupferblock
auf einem temperaturregelbaren Peltier-Element genutzt, welches in Abschnitt 2.1.7 beschrie-
ben wird. Auf der Oberseite des Kupferblocks werden die zu charakterisierenden Samples
platziert. Durch die Messung des elektrischen Widerstands bei verschiedenen Temperaturen
kann ag, durch Gleichung (2.26) ermittelt werden. Die Kontaktierung der Samples erfolgte
durch Kontaktnadeln an Mikromanipulatoren und die Widerstandsmessung mit dem Keithley
2450 SourceMeter. Der Messaufbau ist in Abb. 2.4 zu sehen.

12
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a)| Temperatur-
regelung

Kontaktierung des
Samples auf Kupferblock als
Warmequelle

\;

Widerstandsmessung
s

!f\

geregeltes Peltier ™ ~ < -
auf Kiihlkorper o=
im Heizmodus

Abb.2.4: Messaufbau zur Bestimmung von a und zur Temperaturkalibrierung bei
ST-SThM (siehe Abschnitt 2.2.4): a) Gesamter Messaufbau b) Zoom in den Kontak-
tierungsbereich des Samples

In der vorliegenden Arbeit wird der Temperaturkoeffizient eines Heizerstacks aus Titan/Pla-
tin/Gold bendtigt, wobei der Heizer zum Grofiteil aus Gold besteht. Der Temperaturkoeffi-
zient sollte sich also in der Groéfienordnung von Gold befinden, wobei hierfiir in der Literatur
Werte um 3,7 - 103 K bei Ty = 20 °C zu finden sind [30]. Die im Rahmen der vorliegenden
Arbeit ermittelten Temperaturkoeffizienten liegen je nach Wafer zwischen 3,192 - 10 K-* und
3,522 -10° K bei Ty = 20 °C und stimmen damit gut mit Literaturwerten {iberein. Da alle
Samples eines Wafers mit den gleichen Prozessparametern hergestellt wurden, wird davon
ausgegangen, dass deren Temperaturkoeffizienten identisch sind. Dies bestdtigen auch die
praktischen Messungen mit diversen Samples an verschiedenen Wafer-Positionen. Die Werte
unterscheiden sich allerdings von Wafer zu Wafer, weshalb die a-Messung fiir jeden Wafer
durchgefiihrt werden muss.

In dieser Arbeit wird der Temperaturkoeffizient zudem bei verschiedenen Bezugstemperatu-
ren bendtigt. Die Umrechnung eines Temperaturkoeffizienten zu einer anderen Bezugstempe-
ratur kann relativ einfach durch Gleichung (2.28) erfolgen. Zur Herleitung seien zunachst die
beiden Gleichungen (I) und (II)

R(T) =Ry, - [1+ ar (T —Ty)] @

R(T) =Ry, - [1+ ar(T—T,)] (IT)
gegeben. Das Gleichsetzen von (I) und (II) fiir T = 0 und Auflosen nach ay, ergibt Gleichung
(III) zu

o = —Rr,-(1-Ty-ar,)+Rr,
Ty Rr, Ty :

(III)

Durch Einsetzen von T = T; in (II) erhdlt man (II") zu
R(T=Ty) =Ry, =Ry, - [1+ ar, (Ty — Ty)]. (I1")
(I") eingesetzt in (III) ergibt schliefSlich die finale Umrechnungsgleichung

ap, = —T2 (2.28)

17 ltar, (T-Ty)
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2.2 Rastersondenmikroskopie und Scanning Thermal
Microscopy

2.21 Vorstellung der Messmethoden und Stand der Technik

Die folgende Zusammenfassung ist angelehnt an [31]. Die Rastersondenmikroskopie (AFM
tiir engl. Atomic Force Microscopy) ist eine Methode zur Charakterisierung von Samples hin-
sichtlich der Topographie oder der Materialeigenschaften. Sie wurde von Binning, Quate und
Gerber 1985 entwickelt und 1986 publiziert [32]. Ein Hauptbestandeteil ist ein mikroskopischer
Schwingarm (Cantilever), an dessen freiem Ende sich eine Spitze mit einem Radius von weni-
gen Nanometern befindet und dessen fixiertes Ende an der sog. Base verankert ist. Die gesamte
AFM-Spitze bestehend aus Spitze, Cantilever und Base ist wechselbar und durch eine spezielle
Halterung an einem Piezoaktuator montiert. Dieser bewegt den Cantilever in einer vorgege-
benen Anzahl an Scanlinien iiber ein zu charakterisierendes Sample. Auf die Riickseite des
Cantilevers wird ein Laser fokussiert und durch ein Spiegelsystem auf einen Photodetektor
(z-Signal) reflektiert. Die drei fundamentalen AFM-Modi sind der ,contact mode” (Cont-
AFM), der ,non-contact mode” (NC-AFM) und der ,intermittent-contact mode” (IC-AFM),
welcher die Vorteile von Cont-AFM und NC-AFM vereint und daher oft bevorzugt wird. In
der vorliegenden Arbeit wird jedoch auf Grund der speziellen Messmethode mittels Cont-
AFM gemessen, sofern es nicht anders angegeben ist. Die Kontaktkrafte zwischen Spitze und
Sample liegen bei Cont-AFM oft im Bereich zwischen 10 nN und 100 nN [33,34]. Bei Cont-
AFM kann durch das z-Signal des Photodetektors die Verbiegung des Cantilevers bestimmt
und dadurch dessen z-Position geregelt werden, wodurch sich die Topographie des Samples
ergibt. Durch die Zusammensetzung der einzelnen Scanlinien entsteht schliefslich ein dreidi-
mensionales Bild.

Scanning Thermal Microscopy (SThM) ist eine im AFM angewandte Methode zur thermischen
Charakterisierung. Erste Grundziige der Methode wurden 1986 von Williams und Wickra-
masinghe mit einem ,,.Scanning thermal profiler” beschrieben [35]. In den Folgejahren wurde
die Methode sukzessive erweitert und verbessert [36—45]. SThM-Messungen finden meist im
direkten Kontakt zwischen Spitze und Sample (Cont-SThM) statt. Es kann dabei entweder
punktuell gemessen werden (statisches SThM) oder tiber die Oberflache gescannt werden (dy-
namisches SThM). Messungen konnen sowohl unter Umgebungsbedingungen als auch im Va-
kuum stattfinden, wobei deren Vor- und Nachteile im weiteren Verlauf der Arbeit diskutiert
werden. Mittlerweile gibt es viele verschiedene SThM-Spitzentypen, welche in Abschnitt 2.2.6
beschrieben werden. In dieser Arbeit kommen dabei die Spitzentypen VITA-DM-NanoTA-200
(NanoTA) und VITA-DM-GLA-1 (GLA) zum Einsatz. SThM kann in vielen verschiedenen
Submodi eingesetzt werden. Dadurch konnen Bulk-Samples und Diinnschichten sowohl qua-
litativ als auch quantitativ im Hinblick auf ihre thermischen Eigenschaften wie der thermi-
schen Leitfihigkeit, der Oberflichentemperatur oder der Ubergangstemperatur untersucht
werden. Die vielen Submodi werden in Abschnitt 2.2.2 zusammengefasst und es werden in
dieser Arbeit verwendete Abkiirzungen genannt.
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Fiir eine sinnvolle Anwendung von SThM sind tiefgreifende Kenntnisse tiber die Warmeiiber-
tragungspfade zwischen SThM-Spitze und Sample notig. Detaillierte Analysen dazu finden
sich in [46-57]. Daraus zeigt sich, dass die Warmetibertragung durch Strahlung meist uner-
heblich ist, wahrend die Warmeitibertragung durch die Luft (Konvektion und Warmeleitung)
einen entscheidenden Beitrag zur Gesamtwarmetibertragung leistet und thermische Kontakt-
widerstande zwischen Spitze und Sample nicht vernachlassigbar sind. Eigene Untersuchun-
gen dazu finden sich in Kapitel 5. Der Einfluss eines Wassermeniskus um die SThM-Spitze
wurde detailliert in den Arbeiten von Gomes et al. [58] und Assy et al. [59,60] untersucht.
Daraus kann geschlossen werden, dass der Einfluss eines Wassermeniskus bei in dieser Arbeit
herangezogenen SThM-Spitzen und Spitzentemperaturen (meist iiber 100 °C) vernachlassig-
bar ist.

Ein guter Uberblick zu SThM findet sich in den Arbeiten von Wielgoszewski und Gotszalk
[61], Gomes et al. [62], Abad et al. [63], Vera-Londono et al. [64], Zhang et al. [65], Li et al. [66]
und Bodzenta und Kazmierczak-Batata [67]. Als weitere umfangreiche Arbeiten der letzten
Jahre auf dem Gebiet SThM kénnen die Dissertationen von Geinzer [68], Wah [69], Jensen [70],
Assy [71], Ge [72], Massoud [73], Spiece [74] und Li [75] genannt werden. Zu den aktuellen
Forschungsarbeiten zdhlen u. a. die Folgenden:
e Forschung an neuen Spitzentypen [76] und Spitzenveredelung durch Carbon Nanotu-
bes [77-79]
e SThM im NC-Modus [80-82] und ohne AFM-Laser im Dark-Modus [83]
e Pico-Watt SThM zur Messung von Phanomenen auf atomarer und molekularer Basis
[84]
e Kombination von AC-Techniken und SThM: DC/AC-SThM und 3-Omega-SThM [85-
95]
e SThM-Messungen simultan mit mehreren Spitzen [96]
e Thermische Charakterisierung spezieller Materialien und Diinnschichten [81,94,97-
105]
e Messung von thermischen Kontaktwiderstanden [106-109]
e Untersuchung von diffusem und ballistischem Warmetransport in nicht-kristallinen
Diinnschichten [110,111]
e Integration eines SThM-Systems in ein REM (in situ SThM) [112,113]

2.2.2 Verschiedene Einsatzbereiche von SThM

SThM lasst sich in vielen Submodi einsetzen. Eine iibersichtliche Darstellung aller in dieser
Arbeit verwendeten Submodi findet sich in Abb. 2.5. Die Abkiirzungen sind in der wissen-
schaftlichen Literatur nicht einheitlich und wurden daher selbst festgelegt. Tab. 2.1 und Tab.
2.2 enthalten detaillierte Informationen und Literaturquellen zu den einzelnen Submodi.

Qual-A-SThM gilt als einfachste Anwendungsmoglichkeit, da es keine explizite Kalibrierung
erfordert. Eine Temperaturkalibrierung zur Kenntnis der genauen Spitzentemperatur nach
Abschnitt 2.2.4 kann aber sinnvoll sein. Bei allen quantitativen SThM-Submodi sind komple-
xere Kalibrierungsvorgange erforderlich, welche ebenfalls in Abschnitt 2.2.4 erklart werden.
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SThM-Submodi:

SThM

thermische Leitfahigkeit (thermischer Schichtwiderstand)

— .

qualitativ

Ubergangs-
temperatur

Oberflachen-
temperatur

quantitativ

| m

Qual-A-SThM  Dyn-A-SThM ~ Stat-A-SThM  Stat-A-SThM-DS ~ TT-SThM ST-SThM
Abb. 2.5:

Schematische Darstellung aller in dieser Arbeit angewandten SThM-Submodi

Tab.2.1:  Ubersicht iiber in dieser Arbeit verwendete SThM-Submodi
SThM zur Charakterisierung der thermischen Leitfihigkeit bzw. des thermi-
schen Schichtwiderstands: A-SThM
Wirmequelle SThM-Spitze
Wirmefluss von SThM-Spitze zu Sample
litative th i-
Zweck, Nutzen quatt a. 1\./.e . err.m quantitative thermische Leitfahigkeiten
sche Leitfahigkeiten
Samplebeschaffenheit beli'ebig (max. z-Be- beli'ebig (max. z-Be- Bulk, ultra- Diinnschicht,
reich ca. 1,5 um) reich ca. 1,5 um) flach ultraflach
Dynamisch (Scan aktiv) o.
statisch (Scan inaktiv, nur dynamisch dynamisch statisch statisch
punktuelle Messung)
Wheatstone-Briicke aktiv ja ja nein nein
Abkiirzung Qual-A-SThM Dyn-A-SThM Stat-A-SThM | Stat-A-SThM-DS
Besser geeignete SThM-
it NanoTA NanoTA NanoTA GLA
Spitze an Luft
Abschnitte 3.1,32,42 3.1,32,43.3 3.3,431 3.3,432
Literaturquellen [38,114] [115-117] [98,118,119] [26,98,120]
Tab.2.2:  Fortfithrung von Tab. 2.1

SThM zur Bestimmung von Uber- SThM zur Bestimmung von Oberfla-

gangstemperaturen chentemperaturen
S le (SThM-Spit inimal be-
Wirmequelle SThM-Spitze ample ( pl'ze furmnimat be
heizt)
Wirmefluss

von SThM-Spitze zu Sample von Sample zu SThM-Spitze

qualitative Detektierung von Hotspots
(quantitative Ermittlung der Oberfla-
chentemperaturverteilung in Luftum-
gebung nur mit komplexen Kalibrie-
rungsmethoden moglich oder durch

Messung im Hochvakuum)

quantitative Bestimmung von Uber-
Zweck, Nutzen gangstemperaturen von Kunststoffen

und Verbundwerkstoffen
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Samplebeschaffenheit

Sample mit Ubergangstemperatur zwi-
schen ca. 50 °C und 300 °C

beliebig (max. z-Bereich ca. 1,5 pum)

Dynamisch (Scan aktiv) o.

statisch (Scan inaktiv, nur statisch beides moglich
punktuelle Messung)
Wheatstone-Briicke aktiv nein

ja

TT-SThM (engl.: transition tempera-

ST-SThM (engl.: surface temperature-

Abkiirzung
ture-SThM) SThM)
Besser geeignete SThM-
. NanoTA GLA
Spitze an Luft
Abschnitte 3.3,41 3.1,32,33,44
Literaturquellen [121] [122-130]

2.2.3 Messaufbau und thermisches Signal

In Abb. 2.6 ist der allgemeine Messaufbau eines SThM-Systems im AFM skizziert. Die einzel-
nen Submodi aus Tab. 2.1 und Tab. 2.2 weisen leichte Unterschiede zu diesem Standard-

Messaufbau auf, welche im Folgenden naher beschrieben werden.

AFM/SThM-
Software

Feedbackschleife

Topographie- (Topographie)

daten

Scanlinien

SThM-Spitze

B\ Laser

Photodetektor

Sample

Abb. 2.6: Prinzipskizze des SThM-Systems im AFM in Anlehnung an [131]. Die Wheatstone-
Briicke kann aktiviert oder deaktiviert werden. Zur besseren Ubersichtlichkeit ist
die Base der SThM-Spitze nicht dargestellt. Der blaue Teil der Abbildung dient der

Generierung der topographischen Daten (z-Signal), mittels des orangen Teils wird
das thermische Signal erzeugt.
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Thermisches Signal bei A-SThM:

Bei dynamischem SThM (Qual-A-SThM und Dyn-A-SThM) rastert die SThM-Spitze tiber
eine Oberflache. Es werden dabei simultan sowohl die Topographie als auch die thermischen
Eigenschaften des Samples in zwei Ergebnisbildern dargestellt. Die Erfassung des Topogra-
phiesignals erfolgt analog zu Cont-AFM (siehe Abschnitt 2.2.1). Die Erfassung des thermi-
schen Signals U, erfolgt mittels Wheatstone-Briicke mit den Widerstinden R; = R, =1 kQ).
Nach Anlegen einer konstanten Heizerspannung Uy wird der variable Widerstand Rgs so
eingestellt, dass die Briickenspannung Usp;;ze — Uges Nahe 0 mV liegt. In den folgenden Scans
rastert die SThM-Spitze iiber die Oberflache, wobei Rg.s nicht mehr verandert wird. Die mit
einem Verstarkungsfaktor k (in dieser Arbeit: 1000) multiplizierte Briickenspannung wird
schliefSlich als thermisches Signal Uy, =k - (Uspitze - URef) dargestellt. Dieses thermische
Bild liefert also qualitative Informationen {iiber die lokalen thermischen Eigenschaften des
Samples. Eine Leitfahigkeitskalibrierung nach Abschnitt 2.2.4 ermdglicht zumindest in der
Theorie quantitative Aussagen hinsichtlich der thermischen Leitfdhigkeit des Samples bei
Dyn-A-SThM. Der Zusammenhang zwischen den lokalen thermischen Eigenschaften, also
dem lokalen thermischen Widerstand, und dem thermischen Signal U,,,,; entsteht folgender-
maflen, wobei die Wheatstone-Briicke aktiv ist:

Verringerung des lokalen thermischen Widerstands des Samples = Erhchung des War-

meflusses von SThM-Spitze zu Sample - Verringerung der Spitzentemperatur - Verrin-

gerung des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze Rg;¢,. im Kontakt zum Sample >

Verringerung der Spitzenspannung Usy;tz. = Abnahme von Uy, = k - (USpitze — URef)

Fazit: Kleinere Werte von U,,; im thermischen Bild stehen also fiir einen geringeren lo-
kalen thermischen Widerstand des Samples und umgekehrt.

Bei statischem SThM (Stat-A-SThM und Stat-A-SThM-DS) wird eine Oberfldche nicht abge-
scannt, sondern lediglich punktuell gemessen. Es gibt daher keine Darstellung der Topogra-
phie, sondern nur ein lokales thermisches Signal. Dieses lokale thermische Signal wird in der
vorliegenden Arbeit durch die Messung des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze Ryt
im Kontakt zum Sample reprasentiert, wobei die Wheatstone-Briicke inaktiv ist. Der Strom
durch die SThM-Spitze wird lediglich durch den Vorwiderstand R; bei Anlegen einer kon-
stanten Heizerspannung Uy begrenzt. Eine Leitfahigkeitskalibrierung nach Abschnitt 2.2.4 er-
moglicht quantitative Aussagen hinsichtlich der thermischen Leitfahigkeit des Samples. Der
Zusammenhang zwischen dem lokalen thermischen Widerstand des Samples und dem ther-
mischen Signal Rgy;;,. entsteht folgendermafien, wobei die Wheatstone-Briicke inaktiv ist:

Verringerung des lokalen thermischen Widerstands des Samples = Erhohung des War-
meflusses von SThM-Spitze zu Sample = Verringerung der Spitzentemperatur - Verrin-
gerung des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze Rgp;;,, im Kontakt zum Sample (im
weiteren Verlauf auch als R bezeichnet)

Fazit: Kleinere Werte von Rgp;,. bzw. R stehen also fiir einen geringeren lokalen ther-

mischen Widerstand des Samples und umgekehrt.
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Thermisches Signal bei TT-SThM.:

Der Messaufbau bei TT-SThM ist @hnlich dem Aufbau bei statischem SThM. Es findet also kein
Scan statt und die Wheatstone-Briicke ist inaktiv. Des Weiteren ist das Feedback zur Regelung
der z-Position des Cantilevers deaktiviert. Zur Bestimmung der Eindringtemperatur der
SThM-Spitze in die Kunststoffe muss diese zundchst nach Abschnitt 2.2.4 kalibriert werden.
Nach erfolgreicher Kalibrierung liegt der quadratische Zusammenhang Uy (Tspitz) vor. Die
kalibrierte SThM-Spitze wird dann auf Raumtemperatur abgekiihlt und mit der zu untersu-
chenden Oberflache in Kontakt gebracht. Mit einer bestimmten Heizrate in Ks? wird die
SThM-Spitze dann schrittweise erwarmt. Ab einer bestimmten Temperatur dringt die Spitze
leicht ins Material ein. Dieses Eindringen wird vom AFM durch Aufnahme und Analyse der
Cantilever-Verbiegung (Deflection-Signal D) ermittelt, wobei das Feedback zur Regelung der
z-Position deaktiviert ist. Unmittelbar vor Eindringen der Spitze ins Material zeigt die
D (Tspitze)-Kurve auf Grund der fortschreitenden Sampleausdehnung einen Hochpunkt. Die
Spitzentemperatur Tsp;;,. an diesem Hochpunkt entspricht dann der Ubergangstemperatur Tr

des Materials.

Thermisches Signal bei ST-SThM:

Diese Messmethode basiert auf der Detektierung lokaler Oberflachentemperaturen mittels ei-
ner thermischen Rastersonde. In der Literatur wird ST-SThM oft im Vakuum durchgefiihrt
[122-125]. Im Folgenden wird ST-SThM an Luft mittels Kalibrierung durch ein temperaturre-
gelbares Peltier-Element vorgestellt. Der Messaufbau bei ST-SThM ist eine Kombination der
Messaufbauten der Widerstandsmethode (siehe Abb. 2.15) und von SThM (siehe Abb. 2.6).
Der Messaufbau der Widerstandsmethode wird dazu in das AFM transferiert. Im Unterschied
zu den anderen Submodi wird die SThM-Spitze bei ST-SThM kaum beheizt. Eine minimale
Versorgungsspannung Uy ist jedoch notig, um den elektrischen Widerstand der SThM-Spitze
messen zu konnen. Uy wurde in den Versuchen so klein gewdhlt, dass sich die SThM-Spitze
dadurch kaum erwarmt (GLA: Uy = 0,1 V bzw. NanoTA: Uy = 1 V). Die Anderung der Spit-
zentemperatur und damit des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze Rgp;t,e bzw. R
kommt daher nur auf Grund der lokalen Temperatur des Samples zustande. Zu Beginn wird
die Wheatstone-Briicke durch Anderung des variablen Widerstands Rg.; bestmdglich auf
0 mV abgeglichen. Rg,r darf dann wahrend des gesamten Kalibrierungs- und Messvorgangs
nicht mehr verdndert werden. Im Anschluss an den Briickenabgleich findet der Kalibrierungs-
vorgang nach Abschnitt 2.2.4 statt. Danach kann die eigentliche Messung durchgefiihrt wer-
den. Dazu wird ein Diinnschichtsample auf dem temperaturregelbaren Kupferblock platziert
und der Heizer des Samples mittels Kontaktnadeln kontaktiert. Ein Gleichstrom durch den
Heizer bewirkt eine Joulesche Erwdarmung. Das Peltier-Element wird im Kithimodus betrieben
und gewahrleistet dadurch eine konstante Temperatur an der Unterseite des Samples durch
den gekiihlten Kupferblock. Dadurch stellt sich im stationdren Zustand auf der Oberflache des
Samples im Bereich des Heizers ein ortlicher Temperaturverlauf ein, welcher durch Detektie-
rung von U,,,; abgescannt oder punktuell gemessen werden kann. Durch die im Kalibrierungs-
vorgang ermittelten Kurven Tg,;¢,. (Uoy:) konnen schliefilich die lokalen Oberflachentempera-
turen des Samples in den thermischen Bildern berechnet werden.
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2.2.4 Kalibrierungsmethoden

Um aus SThM-Messungen quantitative Werte zu ermitteln, muss vor dem Messvorgang ein
Kalibrierungsprozedere durchlaufen werden. In den vergangenen Jahren wurden zahlreiche
derartige Methoden entwickelt:

e Kalibrierung durch Messung des Warmerauschens (Johnson noise) [132-134]

e Kalibrierung mittels Raman-Methode [135]

e Kalibrierung mittels spezieller Heizerplattformen [136-139]

e Double-Scan Technik [140]

e Null-Point SThM [141-143]

e Temperaturkalibrierung mittels Referenzsamples [31,121,144,145]

e Temperaturkalibrierung mittels Peltier-Element (in dieser Arbeit entwickelt)

e Leitfahigkeitskalibrierung mittels Referenzsamples [118,119,146-149]

In dieser Arbeit werden letztere drei Kalibrierungsmethoden verwendet, welche im Folgen-
den naher erklart werden.

Temperaturkalibrierung mittels Referenzsamples (TT-SThM und A-SThM):

Ist die Kenntnis der genauen Spitzentemperatur wichtig, muss eine SThM-Spitze vor einem
Versuch temperaturkalibriert werden. Eine derartige Kalibrierung ist fiir den Submodus TT-
SThM zwingend no6tig und auch bei A-SThM sinnvoll. Eine Temperaturkalibrierung nach die-
ser Anleitung funktioniert lediglich mit dem Spitzentyp NanoTA und nicht mit dem Spitzen-
typ GLA. Die Beschreibung des Kalibrierungsvorgangs findet sich in der wissenschaftlichen
Literatur [31,121,144,145]. Hierzu wird das kommerzielle Kalibrierungssample VITA-CS-
NanoTA [150] herangezogen (siehe Abb. 2.17 b)). Es enthélt drei Kunststoffe unterschiedlicher
Ubergangstemperaturen Ty (Polycaprolacton PCL mit Ty =55 °C, Polyethylen PE-HD mit
Tr =116 °C und Polyethylenterephthalat PET mit T = 235 °C). Durch schrittweises Erwar-
men der SThM-Spitze und Detektierung des Eindringzeitpunktes der Spitze in den Kunststoff
kann den Ubergangstemperaturen Ty eine Heizerspannung Uy zugeordnet werden. Ein quad-
ratischer Zusammenhang Uy (Tspitze =T T) =a-T#+ b - Tr + c beschreibt schliellich die Ka-
librierungskurve, durch die die Spitzentemperatur bei spateren SThM-Messungen eingestellt
werden kann. Abb. 2.7 zeigt einige Kalibrierungskurven, die im Zuge dieser Arbeit aufgenom-
men wurden.

Da jede SThM-Spitze herstellungsbedingt etwas andere Eigenschaften hat, verlaufen die Ka-
librierungskurven unterschiedlich. Die Vernachldssigung der Kalibrierung durch Verwenden
einer ,Standard-Kurve” fiir alle SThM-Spitzen wiirde daher zu einer Verfdlschung der tat-
sdchlichen Spitzentemperatur fithren. Je hoher die Spitzentemperatur, desto hoher waren auch
die Abweichungen auf Grund der Abflachung der Kurven bis zum Hochpunkt. Bei den dar-
gestellten Kalibrierungskurven wiirde diese Abweichung beispielsweise fiir die SThM-Spitze
NanoTA-3 fiir eine Spitzentemperatur von 200 °C iiber 40 K betragen, wenn die rote Kurve
(NanoTA-1) anstelle der korrekten gelben Kurve (NanoTA-3) verwendet wiirde. Solche Ab-
weichungen sind i. d. R. nicht akzeptabel, weshalb jede SThM-Spitze separat kalibriert werden
sollte.
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Abb. 2.7:

Temperaturkalibrierung mittels Peltier-Element (ST-SThM):

Zur Durchfiihrung von ST-SThM kann eine Temperaturkalibrierung mittels Peltier-Element
durchgefiihrt werden. Dazu kontaktiert die SThM-Spitze den Kupferblock, dessen Oberfla-
chentemperatur iiber das temperaturregelbare Peltier-Element einstellbar ist. Nun wird die
Wheatstone-Briicke des SThM-Systems bestmoglich auf 0 mV abgeglichen (siehe Abb. 2.4 und
Abb. 2.6). Der variable Widerstand der Messbriicke Rg.; darf dann wahrend des gesamten
Kalibrierungs- und Messvorgangs nicht mehr verandert werden. Der Kupferblock wird nun
durch das Peltier-Element schrittweise auf eine bestimmte Temperatur erwdrmt. Nach einer
jeweils konstanten Einschwingzeit (Empfehlung: ca. 30 s) wird das thermische Signal U,,; in
der SThM-Software abgelesen. U,,; kann dann der jeweiligen Oberflichentemperatur des
Kupferblocks zugeordnet werden und es ergeben sich Kalibrierungskurven Tgy;;5e (Upy:)- Die

Steigung der Kurven gibt die Sensitivitat der SThM-Spitze in der Einheit KV an.

Leitfahigkeitskalibrierung mittels Referenzsamples (A-SThM):

Die Leitfahigkeitskalibrierung wird bei den drei quantitativen Methoden (Dyn-A-SThM, Stat-
A-SThM und Stat-A-SThM-DS) zur Bestimmung der thermischen Leitfdhigkeit unbekannter
Samples herangezogen. Die Methoden fiir statisches und dynamisches SThM basieren beide
auf Referenzsamples, unterscheiden sich jedoch dahingehend, welche Signale herangezogen
werden. Im Folgenden werden beide Methoden erklart.

2 In der vorliegenden Arbeit werden die SThM-Spitzen in jeder Abbildung von 1 ausgehend aufsteigend numme-
riert (NanoTA-1, NanoTA-2, NanoTA-3 etc.). Es kann sich also bei zwei identischen Spitzenbezeichnungen in
verschiedenen Abbildungen auch um verschiedene reale SThM-Spitzen handeln. Diese Bezeichnungsform wurde
aus Griinden der Ubersichtlichkeit gewzhlt und hat keinen Einfluss auf die Ergebnisse dieser Arbeit.
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Leitfihigkeitskalibrierung bei statischem SThM: Bei Stat-A-SThM und Stat-A-SThM-DS wird
ein Kalibrierungspunkt aus je zwei Messungen ermittelt:
e FElektrischer Widerstand der SThM-Spitze im Kontakt mit dem Referenzsample: R
e Elektrischer Widerstand der SThM-Spitze mit bestimmtem Abstand (hier: 2 mm) zur
Oberflache des Referenzsamples: Ry

Die y-Koordinate eines Kalibrierungspunktes ergibt sich dann durch

Rnc—Rc _ AR
Rc R¢’

(2.29)

Fiir jedes Referenzsample sollte AR/R; mehrmals an unterschiedlichen Positionen gemessen
werden. Die y-Koordinate des jeweiligen Kalibrierungspunktes wird dann als arithmetischer
Mittelwert der n Messungen von AR/R berechnet. Die x-Koordinate entspricht der bekannten
thermischen Leitfahigkeit 4 des jeweiligen Referenzsamples. Diese Vorgehensweise wird
schlieSlich an mehreren Referenzsamples wiederholt. Durch eine direkt aufeinanderfolgende
Messung von Ry und R, und eine geniigend lange Einschwingzeit vor Beginn des Kalibrie-
rungsvorgangs kann der in Abb. 3.15 dargestellte thermische Drift eliminiert werden. Als zu-
sédtzlicher Kalibrierungspunkt kann ein fiktives Referenzsample des Materials Luft herange-
zogen werden. Die x-Koordinate A, f; ergibt sich durch lineare Interpolation der thermischen
Leitfahigkeit von Luft bei der jeweiligen Temperatur mit den Daten aus [151], wobei auf
Grund des Erwarmungsvorgangs von einer vernachldssigbaren relativen Luftfeuchtigkeit
ausgegangen werden kann. Die y-Koordinate AR/R. beim fiktiven Referenzsample Luft liegt
bei 0, da Ryc = R gilt. Nach Messung und Berechnung aller Kalibrierungspunkte kann die
Kalibrierungskurve dann als Fit mit der Sigmoidfunktion

flx) =4+

A1—Ap
x\P
1+(5)
ermittelt werden [98]. Derartige Kalibrierungskurven sind in Abb. 3.18, Abb. 4.6 und Abb. 4.8
dargestellt. Eine analoge Messung der Spannung oder Heizleistung der SThM-Spitze und Be-

rechnung von AU /U, bzw. AP /P; ist ebenfalls moglich [118,119] und fiihrt zu gleichen Ergeb-
nissen. Im Verlauf dieser Arbeit stellte sich allerdings heraus, dass die Messung des elektri-

(2.30)

schen Widerstands der SThM-Spitze am zuverlassigsten ist.

Leitfihigkeitskalibrierung bei dynamischem SThM: Bei Dyn-A-SThM muss wegen des akti-
ven Scans iiber die Oberfldche und der aktiven Wheatstone-Briicke das thermische Signal U,,,;
im Kontakt zur Sampleoberflache herangezogen werden, das aus den thermischen Bildern
ausgelesen werden kann. Der Mittelwert von U, aus einem Bildbereich liefert die jeweilige
y-Koordinate eines Kalibrierungspunkts. Als x-Koordinate wird wieder die bekannte thermi-
sche Leitfahigkeit des jeweiligen Materials herangezogen. Die Kalibrierungskurve kann ana-
log als Fit mit der Sigmoidfunktion nach Gleichung (2.30) bestimmt werden.
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2.2.5 Detaillierte Beschreibung von Stat-A-SThM-DS

Stat-A-SThM-DS gilt im Vergleich zu den anderen SThM-Submodi als die komplexeste Mess-
methode. Dieser Abschnitt liefert eine detaillierte Beschreibung der theoretischen Grundlagen
und des Messaufbaus.

Theoretische Grundlagen:

Diese Messmethode wurde von Juszczyk et al. entwickelt und ist detailliert in deren Arbeit
beschrieben [26]. Im Unterschied zu den Messungen an Bulk-Samples (Stat-A-SThM) wird hier
zusédtzlich zu einem Gleichstromanteil auch ein Wechselstrom durch die SThM-Spitze ge-
schickt. Der Vorteil dieser Methode basiert darauf, dass die Sensitivitat des AC-Signals etwa
dreimal so grof3 ist wie die Sensitivitat des DC-Signals [87,91]. Dadurch kénnen auch kleinere
Anderungen der thermischen Leitfahigkeiten, wie es bei den Diinnschichtsamples der Fall ist,
zuverldssiger bestimmt werden. Der Gleichstromanteil ist fiir die Sicherstellung eines stabilen
thermischen Kontakts notwendig. Diese Methode kombiniert also die Vorteile einer reinen
DC-Messung (stabiler Kontakt) und einer AC-Messung (hohe Sensitivitat) [87,91]. In der vor-
liegenden Arbeit wurde die Methode durch geschickte Auswahl eines geeigneten Substrats
optimiert und an AIN-Diinnschichtsamples angewandt (siehe Abschnitt 4.3.2). Ausgangs-
punkt ist die in Abschnitt 2.1.5 dargestellte Gleichung [24,26,28]

Asup _ 4 (0 (D=1 exp(-26x5) | oy SIS
Ages T2 fO (y2+1)—(y2—1)-exp(-2£x;) J1(9) 2 d¢ (2.31)

und mit den Formelbezeichnungen aus Abb. 2.2. Durch die Leitfahigkeitskalibrierung nach
Abschnitt 2.2.4 kann die thermische Leitfahigkeit des gesamten Schichtsystems 44,5 und des
Substrats Ag,;, interpoliert werden, wie es auch bei Bulk-Samples gemacht wird. Die Dicke der
Diinnschicht dg;;;,, kann beispielsweise durch Ellipsometrie-Messungen bestimmt werden.
Der effektive thermische Spitzenradius b kann durch die von Puyoo et al. in [29] vorgeschla-
gene Methode ermittelt werden (siehe Abschnitt 2.1.6). Dadurch sind alle nétigen Parameter
Agess Asubs Apim und b bekannt. Durch numerische Gleichungslosung kann Gleichung (2.31)
nach y, aufgeldst und somit Ag;;,, berechnet werden. Zur weiteren Erkldarung bietet sich die
Gleichung

Ages 4 o0 1 -1)- -2
g (xz’yz) — [_J‘ (y2+1)+(y,—1)-exp(=2&x;) ]1(5) .

siné -1
AFitm T Y0 (y2+1)-(y2—1)-exp(=28x7) &2 df] (2.32)

an, die sich durch einmaliges Einsetzen von y, in Gleichung (2.31) ergibt. Die dreidimensio-
nale Darstellung von Gleichung (2.32) ist in Abb. 2.8 zu sehen.
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Abb.2.8: Dreidimensionale Darstellung von Gleichung (2.32) in Anlehnung an [26]

Da die in dieser Arbeit verwendeten SThM-Spitzen vor allem im Bereich unter 5 Wm-K-' sen-
sitiv sind, muss die Diinnschicht auf einem Substrat aufgebracht werden, das eine relativ nied-
rige thermische Leitfahigkeit besitzt, sodass Ag;,/Asyy > 1 gilt. Die thermische Leitfahigkeit
des Gesamtsystems 4,5 ist dann durch die hher warmeleitfahigen Diinnschichten hoher als
Asup und befindet sich in einem akzeptablen Sensitivitdtsbereich der SThM-Spitze. Als ada-
quates Substrat bietet sich daher ein Glaswafer aus reinem SiO: an. Da die Applikation auf
reinen Glaswafern im Rahmen dieser Arbeit nicht moglich war, wurde eine moglichst dicke
Schicht aus SiO:2 (ca. 25,7 um) auf einem Standard Si-Wafer aufgebracht. Der Stack aus
Si+ 25,7 um SiO2 wird dann als Substrat definiert. Durch die relativ grofie Dicke von SiOz im
Vergleich zum effektiven thermischen Spitzenradius b < 500 nm sollte die thermische Leitfa-
higkeit des Substrats Ag,;, nahe dem von Bulk-SiO: liegen. Dies wurde auch durch die quanti-
tativen Messungen in Abschnitt 4.3.2 bestatigt. Mit steigender Schichtdicke der Diinnschicht
driim im Vergleich zum thermisch aktiven Spitzenradius b nimmt auch der Einfluss von Agy,
ab. Bei sehr dicken Diinnschichten im Bereich dg;;,, /b > 10 in Abb. 2.8 wird also durch das
SThM-Signal in guter Naherung nur noch Ag;;, gemessen, da hier Ag5/Apim = 1 gilt.

Die hier durchgefiihrte Methode ist also eine Abwandlung der Methode aus [26]. Wahrend in
[26] ein hoch warmeleitfahiges Substrat verwendet wurde und A4, durch die geringer wiar-
meleitfahige Diinnschicht erniedrigt wurde, wird in der vorliegenden Arbeit genau das Ge-
genteil angewandt. In Abb. 2.8 operiert Juszczyk et al. [26] demnach im Bereich Ag;jp, /Asyp < 1,

wohingegen in dieser Arbeit im Bereich Agj;, /Asy, > 1 gemessen wird.

Messaufbau:

Der folgende Messaufbau ist angelehnt an Bodzenta et al. [87]. Wahrend Bodzenta et al. so-
wohl den statischen Gleichspannungsanteil (Rg) als auch den dynamischen Wechselspan-
nungsanteil des elektrischen Widerstands (R;) misst und fiir die Kalibrierungskurven pro
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Messpunkt die Quotienten (Ry — Rs)c/(Rq — Rs)yc bildet, wird aus Konsistenzgriinden zu
den Bulk-Messungen in Abschnitt 4.3.1 in dieser Arbeit die Bildung des Quotienten
(Rnc — R¢)/R¢ mit den Wechselspannungsanteilen des elektrischen Widerstands herangezo-
gen. Es wurde aufierdem festgestellt, dass die Messung des Gleichspannungsanteils keine Zu-
satzinformationen liefert. Der DC-Anteil ist jedoch wichtig fiir die initiale Spitzenerwarmung
und fiir die Sicherstellung eines stabilen Kontakts zwischen Spitze und Sample, da die ver-
wendete SThM-Spitze vom Typ GLA ohne den DC-Anteil ein starkes thermisch induziertes
Schwingungsverhalten zeigen wiirde. Der Aufbau zur Messung der Wechselspannungsan-
teile findet sich in Abb. 2.9. Die SThM-Spitze vom Typ GLA ist ins AFM eingebaut und deren
Positionierung wird durch die AFM-Software gesteuert. Ein Funktionsgenerator liefert den
Strom, der durch die SThM-Spitze fliefst, mit einem DC-Offset von 1,50 mA und einem AC-
Anteil mit Amplitude 0,075 mA bei einer Frequenz von 320 Hz.

RV = 10 kQ
Funktions-
generator:
HP 33120 A
AC-Spannungs-
Re¢, Rye P &

messung:

Q HP 34401 A

Abb.2.9: Messaufbau fiir Stat-SThM-A-DS in Anlehnung an [87]

2.2.6 SThM-Spitzen

Mittlerweile gibt es eine Vielzahl an SThM-Spitzens, die auf unterschiedlichen Prinzipien ba-
sieren. Eine grobe Unterteilung kann nach den zugrundeliegenden temperaturabhingigen
Mechanismen erfolgen [62,65]. Die mit Abstand meisten Anwendungen in der Literatur finden
sich fiir die ersten beiden Gruppen:

e Anderung des elektrischen Widerstands (thermoresistive SThM-Spitzen)

e Thermoelektrizitit (thermospannungs-basierte SThM-Spitzen)

o Weitere Effekte: z. B. thermische Ausdehnung, Fluoreszenz oder Thermoakustik

Die in der vorliegenden Arbeit verwendeten SThM-Spitzen vom Typ VITA-DM-NanoTA-200
(NanoTA) und VITA-DM-GLA-1 (GLA) zahlen zu ersterer Gruppe und werden im Folgenden
naher beschrieben. Eine weitere weit verbreitete SThM-Spitze aus dieser Kategorie ist die
»,Wollaston wire probe”, welche in dieser Arbeit nicht herangezogen wird.

3 In dieser Arbeit bezeichnet der Begriff ,SThM-Spitze” die komplette thermische Rastersonde, wie sie gekauft
werden kann. Dazu gehort die ,Base”, der auf der Base fixierte Schwingarm , Cantilever” und der spitze Bereich
am Ende des Cantilevers, der als , Spitze” bezeichnet wird. Die Bezeichnungen finden sich ebenfalls in Abb. 2.10
und Abb. 2.12.
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VITA-DM-NanoTA-200 (NanoTA):

Der Heizerbereich einer SThM-Spitze aus p-dotiertem Si (in der Literatur auch oft , DS probe”
fiir engl. doped silicon genannt) besteht aus niedrig dotiertem Si, wahrend die beiden Cantile-
ver-Schenkel hoch dotiert sind. Durch den daraus resultierenden hoheren elektrischen Wider-
stand des Heizerbereichs findet die Joulesche Erwdrmung zum Grofsteil dort statt. Dieses Prin-
zip wurde 1996 von Chui et al. beschrieben und angewandt [152]. Die darin verwendete
SThM-Spitze bestand aus bor-dotiertem Si mit Dotierungen von ca. 107 cm (Heizerbereich)
und 10 cm? (Cantilever). Die in der vorliegenden Arbeit verwendete SThM-Spitze vom Typ
NanoTA ist dhnlich aufgebaut. Sie besteht aus einem ca. 200 um langen Cantilever aus zwei
Schenkeln mit einer Gesamtbreite von etwa 50 pm und einer Dicke von etwa 2 um. Laut Her-
steller betragt die Spitzenhohe 3 um bis 6 um bei einem Spitzenradius von unter 30 nm. Die
Federkonstante liegt zwischen 0,5 Nm und 3,5 Nm™ und die SThM-Spitze kann ohne Bescha-
digung bis zu einer Temperatur von etwa 350 °C erhitzt werden. Der elektrische Widerstand
liegt temperaturabhéangig zwischen 0,5 kQ und 3 kQ [153-155]. Genauere Angaben konnten
auch durch Nachfrage beim Hersteller nicht ermittelt werden, weshalb die in den Simulatio-
nen in Kapitel 5 verwendeten Geometrien und Materialeigenschaften auf Literaturrecherchen,
eigenen Untersuchungen (Laser-Scanning-Mikroskopie (LSM) und REM) und auf Annahmen
basieren. Abb. 2.10 zeigt eigene Mikroskopaufnahmen einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA.
Weitere eigene REM-Aufnahmen finden sich in [1].

REM

Cantilever

Cantilever

Positionen des

AFM-Lasers (hoch dotiertes Si)

Heizer-
bereich

Heizerbereich
(niedrig dotiertes Si)

beschadigte
Spitze

10 um
G P

EHT = 5,00 kV Mag=1,56 K X
Signal A =SE 2 WD =30,1 mm

c) Seitenansicht

Spitze

Cantilever l

Abb.2.10: Eigene Aufnahmen einer beschddigten SThM-Spitze des Typs VITA-DM-
NanoTA-200: a) Optische Aufnahme b) REM-Aufnahme c) Schematische Seiten-
ansicht

Abb. 2.11 zeigt die I(U)-, R(U)- und R(T)-Kennlinien einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA,
wobei festgestellt wurde, dass mehrere SThM-Spitzen vom Typ NanoTA herstellungsbedingt
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auch leicht unterschiedliche Kennlinien aufweisen. Dies diirfte vor allem an geringfiigigen
Unterschieden der Abmessungen und Dotierungen des Heizerbereichs liegen, der den Grof3-
teil des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze bestimmt. Bei steigender Spitzenspannung
ist eine deutliche Abflachung der I(U)-Kurven erkennbar, wahrend die R(U)-Kurven mit zu-
nehmender Spitzenspannung naherungsweise linear ansteigen. Zudem zeigt Abb. 2.11 a) den
Unterschied der Kurven bei ein- und ausgeschaltetem AFM-Laser. Bei eingeschaltetem Laser
(Laserposition auf einem Cantilever-Schenkel mittig zwischen Base und Spitze) ist wie in den
Abschnitten 3.1.3, 3.2.2 und 3.3.1 beschrieben die Spitzentemperatur durch Laserabsorption
etwas hoher, was auch zu einem hoheren elektrischen Widerstand der SThM-Spitze fiihrt. In
Abb. 2.11 b) ist zu sehen, dass die R(T)-Kurve bei Temperaturen zwischen etwa 100 °C und
350 °C in sehr guter Naherung linear verldauft. Dies spricht fiir einen linearen Temperaturko-
effizienten a in diesem Temperaturbereich, wobei die Geradensteigung tiber Gleichung (2.26)
mit a verkniipft ist. Bei hoheren Spitzentemperaturen iiber der intrinsischen Temperatur bei
ca. 650 °C bis 750 °C weist die R(T)-Kurve einen Hochpunkt auf, der durch die Erzeugung
intrinsischer Ladungstrager im Si hervorgerufen wird. Dieser Effekt, der sog. thermal runa-
way, kann schnell zur Zerstorung der SThM-Spitze fithren und ist in [156,157] ausfiihrlich
beschrieben.
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Abb. 2.11: Eigens ermittelte Kennlinien einer SThM-Spitze des Typs VITA-DM-NanoTA-200:

a) Rot: ISpitze (USpitze)/ blau: RSpitze (USpitze) b) RSpitze (TSpitze)

VITA-DM-GLA-1 (GLA):

Der Spitzentyp GLA besteht aus einem Siliziumnitrid-Cantilever mit einer Lange von ca.
150 um und einer Breite von etwa 50 um. Die Dicke betragt ca. 0,4 um und die Spitzenhdhe
etwa 10 um. Der Spitzenradius ist laut Hersteller kleiner als 100 nm und damit etwas grofser
als bei einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA. Die Federkonstante wird mit 0,3 Nm* angege-
ben. Der Spitzentyp GLA kann bis etwa 160 °C aufgeheizt werden. Der elektrische Strom fliefst
iiber eine Goldbeschichtung von der Base iiber den Cantilever bis zum Widerstandsheizer aus
Palladium. Dort findet die Joulesche Erwdrmung in unmittelbarer Nahe der Spitze
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statt [153,158]. Der elektrische Widerstand einer SThM-Spitze vom Typ GLA betrédgt tempera-
turabhangig zwischen 250 QQ und 500 Q2 und der maximal zuldssige Stromfluss etwa 2,5 mA.
Der Spitzentyp GLA basiert vermutlich auf dem Spitzentyp KNT-SThM-1an von Kelvin Na-
notechnology. Als Weiterentwicklung enthalt der Cantilever des Spitzentyps KNT-SThM-2an
[159] eine mechanische Einkerbung, wodurch die Verbiegung des Cantilevers bei hoheren
Temperaturen verringert werden kann. Solche Verbiegungen sind ein grofier Nachteil einer
SThM-Spitze vom Typ GLA (bzw. vom Typ KNT-SThM-1an) gegeniiber dem Spitzentyp Na-
noTA. Der Spitzentyp KNT-SThM-2an ist jedoch aktuell nicht fiir das in dieser Arbeit verwen-
dete SThM-System erhadltlich. Abb. 2.12 zeigt eigene Mikroskopaufnahmen einer SThM-Spitze
vom Typ GLA.

optisch REM

Cantilever Zuleitung

: beschadigte
(Si3Ny) (Gold) Spit

Spitze l

N
150 pum 5 pum
Zuleitung >
(Gold)

EHT =5,00kV
Signal A = SE 2 488

¢) Seitenansicht

Spitze
Cantilever i

Abb. 2.12: Eigene Aufnahmen einer beschadigten SThM-Spitze des Typs VITA-DM-GLA-1:
a) Optische Aufnahme b) REM-Aufnahme c) Schematische Seitenansicht

Abb. 2.13 zeigt die I(U)-, R(U)- und R(P)-Kennlinien einer SThM-Spitze vom Typ GLA. Die
I(U)-Kennlinie verlduft relativ linear und zeigt keine derartige Abflachung wie bei einer
SThM-Spitze vom Typ NanoTA. Der Spitzentyp GLA kann im Gegensatz zum Spitzentyp Na-
noTA nicht mit dem VITA module temperaturkalibriert werden. Aus diesem Grund zeigt Abb.
2.13 b) die R(P)- anstatt der R(T)-Kurve. Eine gewisse Abhadngigkeit vom AFM-Laser (Laser-
position mittig auf dem Cantilever, sodass die Laserreflexion maximal ist) ist auch bei diesem
Spitzentyp zu erkennen. Analog zum Spitzentyp NanoTA diirfte das durch eine hohere Spit-
zentemperatur durch Laserabsorption einhergehend mit einem hoheren elektrischen Wider-
stand erklart werden kénnen. Der elektrische Widerstand, der hauptsachlich vom Palladium-
Heizer nahe der Spitze bestimmt wird, ist deutlich geringer als bei einer SThM-Spitze vom
Typ NanoTA. Die in guter Naherung lineare R(P)-Kennlinie lasst einen linearen Temperatur-
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koeffizienten a in diesem Bereich wegen AT = Ry, - P (unter der Annahme R, = konst.) ver-
muten, was auch mit der Literatur tiber Palladium-Diinnschichten tibereinstimmt [160]. Ge-
wisse Abweichungen der Kennlinien mehrerer SThM-Spitzen vom Typ GLA sind herstel-
lungsbedingt ebenfalls zu erwarten.
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Abb.2.13: Eigens ermittelte Kennlinien einer SThM-Spitze des Typs VITA-DM-GLA-1:

a) Rot: Ispitze (USpitze)/ blau: Rspitze (USpitze) b) Rspitze (PSpitze)

2.2.7 Messparameter

Eine AFM- bzw. SThM-Messung kann durch diverse Parameter beeinflusst werden. Die wich-
tigsten sind in diesem Abschnitt aufgelistet. Um systemiibergreifende Arbeiten zu ermdgli-
chen, wurden diese so allgemein wie moglich gehalten. Die genauen Bezeichnungen und De-
finitionen konnen allerdings je nach AFM-System variieren. Sinnvolle Werte werden durch
die Parameterstudien in den Abschnitten 3.2 und 3.3 eruiert.

Parameter und Bezeichnungen fiir dynamisches SThM:

e Richtungsangabe: Die Richtungsangaben ,x” und , y” beziehen sich bei dynamischen
AFM-Messungen immer auf das resultierende, unbearbeitete AFM-Bild, sofern es
nicht anders spezifiziert ist. Die x-Achse im AFM-Bild ist horizontal, die y-Achse ver-
tikal orientiert. Die Missachtung dieser Definition kann leicht zur Verwirrung fiihren,
insbesondere bei der Einstellung eines Scanwinkels # 0° (sieche auch Abb. 2.14). Als z-
Richtung bzw. z-Signal wird die dritte Dimension bezeichnet, die in der vorliegenden
Arbeit entweder die Topographieinformationen (,, klassisches” AFM) oder die thermi-
schen Informationen (SThM) enthalt.

e Scangrofie: x-Abmessung des abgescannten Bereichs bzw. Lange einer Scanlinie

e Aspektverhiltnis: Verhéltnis zwischen x- und y-Abmessung des abgescannten Be-
reichs

e Scanlinie: Die AFM-Spitze rastert die Oberflache in Scanlinien parallel zur x-Achse ab.
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e Anzahl der Scanlinien: Dieser Parameter beeinflusst die Gesamtqualitat des Bildes. Er
gibt die Anzahl der Scanlinien pro Bild an, also die Pixelanzahl auf der y-Achse. Je
grofier dieser Parameter ist, desto hoher ist die Auflosung, aber desto langer ist auch
die Scandauer.

e Messpunkte pro Scanlinie: Dieser Parameter beeinflusst die Gesamtqualitdt des Bildes
ebenfalls, da er die Anzahl der Messwerte pro Scanlinie angibt, also die Pixelanzahl
auf der x-Achse. Die Scandauer wird davon jedoch nicht beeinflusst.

e Vorwirts- und Riickwartskurve: Die AFM-Spitze rastert die Oberfldache in Scanlinien
parallel zur x-Achse ab, wobei die gleiche Scanlinie jeweils vorwarts (positive x-Rich-
tung) und riickwarts (negative x-Richtung) abgefahren wird. Der Bediener kann aus-
wahlen, ob sich das resultierende AFM-Bild entweder aus allen Vorwarts- oder aus
allen Riickwartskurven zusammensetzt.

e Scanrichtung: Dieser Parameter gibt an, ob die Scanlinien chronologisch von oben nach
unten (positive y-Richtung) oder von unten nach oben (negative y-Richtung) aufge-
nommen werden.

e Scanwinkel: Gibt den Winkel der Scanlinien (x-Richtung auf AFM-Bild) zur Mittel-
achse des Cantilevers an. Eine anschauliche Darstellung wird in Abb. 2.14 gezeigt.

e Gains: Proportionale und integrale Anteile der Piezo-Regelung in z-Richtung. Beide
Parameter werden zu Beginn eines Scans durch Vergleichen der Vorwarts- und Riick-
waértskurven eingestellt. Stimmen diese gut {iberein, sind die Gains geeignet gewdhlt.

e Spitzengeschwindigkeit: Verfahrgeschwindigkeit der AFM-Spitze in x-Richtung. Die-
ser Parameter steuert die Dauer und Genauigkeit eines Scans. Bei vielen AFM-Verfah-
ren fithren langsame Spitzengeschwindigkeiten daher zu besseren Bildern und gerin-
gerem Spitzenverschleifs. Bei SThM-Messungen sollte die Spitzengeschwindigkeit je-
doch nicht zu klein gewahlt werden, da dies zu grofSeren Drift- und Anneal-Artefakten
fithren kann und somit die Reproduzierbarkeit verringert (siehe Abschnitte 3.1.3, 3.1.6
und 3.2.1). Die Spitzengeschwindigkeit sollte aber generell unter 20 ums! liegen.

<4—: Scanlinien (parallel zur x-Achse resultierende AFM-Bilder unter jeweiligem Scanwinkel
der resultierenden AFM-Bilder) (wie von der Software ausgegeben)
0° 45° 90°

—

v

-

Abb. 2.14: Definition des Scanwinkels. Durch gedankliche Drehung der drei AFM-Bilder um
den jeweiligen Scanwinkel wird deutlich, dass jeweils der gleiche Bereich abge-
scannt wird. Die Cantilever-Orientierung ist unabhangig vom Scanwinkel iden-
tisch. Die SThM-Spitze bewegt sich entlang der Scanlinien.

Parameter fiir statisches SThM:
e NC-Abstand dy¢: Abstand zwischen Spitze und Sample fiir die Messung von Ry¢
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Parameter fiir statisches und dynamisches SThM:

Sollwert der Cantilever-Verbiegung: Dieser Parameter, oft ,Deflection Setpoint” ge-
nannt, beeinflusst die Kontaktkrafte zwischen Spitze und Sample und kann vom AFM-
Bediener meist in der Einheit V eingestellt werden. Bei Cont-AFM bzw. Cont-SThM
minimiert die z-Regelung durch den Piezo die Differenz zwischen Istwert und Soll-
wert, wobei der Istwert aus dem Signal des Photodetektors resultiert. Je hoher der Soll-
wert bei Cont-AFM bzw. Cont-SThM, desto hoher ist auch die Kontaktkraft zwischen
Spitze und Sample. Zu hohe Sollwerte fiihren zu einer starken Abnutzung bzw. Be-
schddigung der Spitze, wiahrend zu geringe Sollwerte zu Artefakten auf Grund eines
instabilen Kontakts fithren. Der Sollwert muss zu Beginn einer Messung eingestellt
werden. Sobald Vorwarts- und Riickwartskurven moglichst gut tibereinstimmen, hat
man einen passenden Wert erreicht. Geeignete Sollwerte fiir SThM sind so grofs wie
notig, sodass sinnvolle Bilder mit dhnlichen Vorwarts- und Riickwartskurven entste-
hen, aber so klein wie moglich. Beim vorliegenden SThM-System sollten sie generell
unter 1V liegen.

Spitzentemperatur Tgp;;,.: Beim Spitzentyp NanoTA gibt Tsy;.,. die Temperatur des
Heizerbereichs bzw. der direkt darunter liegenden Spitze an. Je hoher die Spitzentem-
peratur, desto hoher ist auch der thermische Kontrast (Signalunterschied) zwischen
verschiedenen Materialien. Zu hohe Temperaturen kénnen einerseits zu einer Uber-
schreitung des Messbereichs von U, fithren (siehe Abschnitt 3.1.2), andererseits zu
Drift- oder Anneal-Artefakten (siehe Abschnitte 3.1.3 und 3.1.6) oder im schlimmsten
Fall zur Zerstorung der SThM-Spitze (siehe Abschnitt 2.2.6). Bei zu niedrigen Tempe-
raturen besteht die Gefahr, dass das thermische Signal durch einen Wassermeniskus
um die Spitze verfdlscht wird oder der thermische Kontrast zu gering ist und damit
ein hohes Signal-Rausch-Verhiltnis vorliegt. Eine Temperaturkalibrierung nach Ab-
schnitt 2.2.4 wird generell empfohlen, ist aber mit dem Spitzentyp GLA nicht moglich.

2.2.8 Ergebnisse eigener, bereits veréffentlichter Arbeiten

Topographische Artefakte bei SThM:

In der Publikation [31] wurden Artefakte (insbesondere Stufen-Artefakte) durch Qual-A-SThM
mit dem Spitzentyp NanoTA an Kupferiodid (Cul) sowie an Stufensamples aus h-BN und SiO:

untersucht. Die fiir die vorliegende Arbeit wichtigen Schlussfolgerungen aus [31] sind im Fol-

genden zusammengefasst und werden in Abschnitt 4.5 durch weitere Erkenntnisse erganzt:

Thermische Signale nahe vertikaler Stufen (insbesondere Uberhshungen am Anfang und
Ende einer vertikalen Stufe) miissen immer kritisch hinterfragt werden, da das thermische
Signal hier moglicherweise verfalscht ist. Generell sollte das thermische Signal in der Nédhe
von vertikalen Stufen ignoriert werden. Die Stufenhohen in den vorliegenden Untersu-
chungen variierten von 155nm (h-BN Sample) bis 120,0nm (SiO: Testsample
TGXYZ02 [161]).
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e Bei einigen Messungen wurde festgestellt, dass das thermische Signal nach dem Passieren
einer Stufe deutlich hoher ist als vorher, obwohl es eigentlich gleich sein sollte. Falls vor-
handen, muss auch dieser Effekt kritisch betrachtet werden.

e SThM ist eine niitzliche Technik, sofern sie auf flachen Oberflachen angewandt wird. Er-
gebnisse bei Samples mit hoher Rauheit miissen immer kritisch hinterfragt werden. Das
Cul-Sample hatte einen R, von 110 nm, wahrend das h-BN Sample einen R, von 4,15 nm
hatte. Samples mit geringer Rauheit ohne vertikale Stufen sind fiir die SThM-Technik be-
sonders geeignet.

e Die Kombination aus geringer Schichtdicke (<50nm), hoher Oberflachenrauheit
(Rq > 50 nm), vertikalen Stufen und hoher in-plane Warmeleitfahigkeit (> 200 WmK™)
erschwerte sinnvolle SThM-Messungen.

e Einige topographische und thermische Bilder aufgenommen mit einer SThM-Spitze vom
Typ NanoTA zeigten eine merkwiirdige Welligkeit beim Passieren einer vertikalen Stufe.
Durch erganzende IC-AFM-Messungen konnte bestatigt werden, dass es sich bei der Wel-
ligkeit in den topographischen Bildern um Artefakte handelt. Es wird daher vermutet, dass
es sich bei der Welligkeit in den thermischen Bildern ebenfalls um Artefakte handelt.

Zusammenfassend konnte Qual-A-SThM erfolgreich an ultradiinnen Schichten aus h-BN mit
Schichtdicken von unter 23 nm und weiteren Samples aus Cul und SiO: angewandt werden.
Die erzielten Ergebnisse zeigen, dass die Grenzen der Methode zur qualitativen thermischen
Charakterisierung ultradiinner Schichten noch nicht erreicht sind. Weitere Forschung ist not-
wendig, um die Moglichkeiten und Grenzen von SThM auszuloten. Insbesondere im Hinblick
auf die Abhéngigkeit des thermischen Signals von der Topographie ist es notwendig, die An-
zahl der SThM-Messungen zu erhdhen und verschiedene Materialien, Oberflicheneigenschaf-
ten und Messparameter (wie z. B. die Spitzengeschwindigkeit oder den Scanwinkel) weiter zu
untersuchen [31]. Dies ist ein Teil der vorliegenden Arbeit, wodurch die Erkenntnisse aus [31]
durch die Ergebnisse in den Kapiteln 3, 4 und 5 detailliert erganzt werden konnen.

Auch andere Wissenschaftler stellten derartige topographische Artefakte bei SThM-Messun-
gen fest, wie es bereits in [31] zusammengefasst wurde. So beobachteten Hammiche et al., dass
eine Variation der Kontaktflache zwischen Spitze und Sample auch bei homogenen Samples
aus Polystyrol zu einer Anderung des Warmeflusses zwischen SThM-Spitze und Sample fiihrt
[38]. Ahnliches stellte Meinders fest. Die iibertragene Warmeleistung wiirde stark von der lo-
kalen Oberflachenrauheit abhdangen. Befande sich die Spitze in einem Rauheitstal, so wiirde
mehr Warme zwischen SThM-Spitze und Sample iibertragen werden [162]. Majumdar,
Sadeghi et al. und Dong und Li berichteten ebenfalls von topographischen Artefakten [163—
165]. Zur Eliminierung derartiger Artefakte untersuchten Shi et al. Carbon Nanotubes mit un-
terschiedlichen Heizleistungen [166]. Ruiz et al. konnten zeigen, dass quantitative Messungen
der thermischen Leitfdhigkeit an diamant-dhnlichen Nanokompositen mdoglich sind [167]. Die
Ergebnisse wurden jedoch von Price et al. in Frage gestellt, da das thermische Signal von der
Oberflachenrauheit iiberlagert sei. Anderungen in der Topographie wiirden die Kontaktfldche
und damit die Warmetibertragung zwischen SThM-Spitze und Sample beeinflussen, wodurch
die SThM-Messungen verfélscht wiirden [42]. Methoden wie neuronale Netzwerke, FEM-Si-
mulationen und die Finite-Differenzen-Methode wurden von Martinek et al. und Klapetek et
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al. verwendet, um topographische Einfliisse zu reduzieren [168-170]. In [169] wurden zudem
Stufen-Artefakte bei Messungen mit der , Wollaston wire probe” simuliert. Ge et al. verfolgten
eine andere Strategie. Zur Vermeidung topographischer Artefakte prasentierten sie eine neue
Herstellungsmethode fiir ultraflache Samples [171].

FEM-Simulationen zu SThM:

In der Publikation [1] wurde die Warmetibertragung zwischen einer SThM-Spitze vom Typ
NanoTA und Bulk-Si bzw. anisotropen Diinnschichten aus h-BN untersucht. Dazu wurden
numerische Berechnungen mittels FEM-Simulationen durchgefiihrt. Die Warmetibertragung
durch die Luft wurde darin vernachlassigt, weshalb die Ergebnisse vor allem fiir Vakuum-
Messungen relevant sind. Ein verbessertes Simulationsmodell fiir SThM in Luftumgebung
wird daher in Kapitel 5 prasentiert. Die wichtigsten Ergebnisse aus [1] sind die folgenden:

e Mittels REM-Untersuchungen und Berechnungen nach den Gleichungen (2.14) und
(2.15) wurden realistische Kontaktflachen fiir diverse SThM-Szenarien berechnet (siehe
Abb. 5.4).

e Fir verschiedene simulierte Szenarien treten Warmefliisse zwischen Spitze und
Sample zwischen 0,6 uW und 126,8 uW bei einem Spitzenradius von etwa 300 nm auf.

e Ein Warmefluss ins Substrat bei einem Sample aus einer ultradiinnen Schicht h-BN auf
einem Si-Substrat wird durch einen realistischen spezifischen thermischen Kontaktwi-
derstand zwischen Diinnschicht und Substrat von 4 - 10-* m?KW-! nahezu komplett eli-
miniert. Die Warme dringt dann also kaum ins Substrat ein.

e Die Zeit, ab der die Warmeausbreitung als stationdar angesehen werden kann, betragt
bei allen simulierten Szenarien unter 1 ps. Dadurch konnten hohere Spitzengeschwin-
digkeiten bis 20 ums gerechtfertigt sein.

e Der Einfluss von Warmestrahlung ist vernachldssigbar, wohingegen thermische Kon-
taktwiderstande zwischen Spitze und Sample und innerhalb des Samples einen grofien
Einfluss auf die Warmetibertragung und -ausbreitung haben.

Neben [1] finden sich in der Literatur einige Arbeiten, in denen SThM mittels FEM-Simulatio-
nen genauer untersucht wird:
e Simulationen einer SThM-Spitze vom Typ GLA (entspricht dem Typ KNT-SThM-1an)
oder vom Typ KNT-SThM-2an: [77,78,91,93,117,172-179]
e Simulationen einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA (,,DS probe”): [173,179]

Wahrend sich fiir ersteren Spitzentyp viele Literaturquellen mit detaillierten Simulationsmo-
dellen finden, gibt es fiir den Spitzentyp NanoTA nur wenige. Zudem sind die Modelle fiir
den Spitzentyp NanoTA aus der Literatur zu stark vereinfacht, sodass sie sich nicht fiir die
Simulationen in der vorliegenden Arbeit eignen. In Kapitel 5 wird daher ein detailliertes FEM-
Modell entwickelt, dass u. a. die Warmetibertragung durch die Luft, temperaturabhiangige
Materialparameter und die Joulesche Erwarmung des Heizerbereichs des Spitzentyps Na-
noTA berticksichtigt.
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2.3 3-Omega-Methode

Der gesamte Abschnitt 2.3 ist in Anlehnung an [180] verfasst. Die 3-Omega-Methode ist eine
etablierte Methode zur thermischen Charakterisierung diinner Schichten. Corbino verwendete
erste Ansatze der Methode ab 1910 zur Vermessung der thermischen Diffusivitat von Gliih-
birnen [181,182]. Ab 1985 ermittelten Birge und Nagel die frequenzabhéngige spezifische
Warme von Fliissigkeiten [183,184], bevor die Methode von Cahill und Pohl 1987 erstmals zur
Bestimmung thermischer Leitfdhigkeiten von amorphen Festkorpern mittels darauf abge-
schiedener Heizer angewandt wurde [185]. Die Anwendung an Diinnschichten folgte 1989
durch Cahill et al. [186]. Bis heute wurde die Methode sukzessive optimiert und erweitert. So
wurden damit bereits Diinnschichten bis zu einer Schichtdicke von wenigen Nanometern ver-
messen [7], richtungsabhangige Warmeleitfahigkeiten anisotroper Materialien bestimmt
[8,187,188] und auflerdem viele verschiedene Samples wie Fliissigkeiten [189], Gase [190], Car-
bon Nanotubes [191] und freistehende Membranen [192] thermisch charakterisiert.

Des Weiteren gibt es Ansétze zur Charakterisierung von Polymeren, in denen die Heizer mit-
tels einer Inkjet-Technologie aufgebracht werden [193]. Durch die Verwendung einer , Three-
Sensor 3w-2w Method” kénnen simultan sowohl die thermischen Leitfahigkeiten einer Diinn-
schicht und des Substrats gemessen als auch thermische Kontaktwiderstande zwischen Diinn-
schicht und Substrat bestimmt werden, ohne dass ein Referenzsample benétigt wird [194]. Die
3-Omega-Methode wurde dartiiber hinaus verwendet, um die thermische Leitfdhigkeit einer
beschadigten diinnen Wolfram-Schicht im Forschungsgebiet eines Fusionsreaktors zu bestim-
men [195]. Mittels einer mikrostrukturierten Sensor-Plattform konnte ein verbesserter
Messaufbau entwickelt werden, mit dem eine schnelle und genaue Messung thermischer FEi-
genschaften von Fliissigkeiten und Festkorpern moglich ist [196]. Eine weitere Verbesserung
stellt die Entwicklung eines automatischen Messprozederes in [197] dar. In der wissenschaft-
lichen Literatur der vergangenen Jahre findet man zudem héufig FEM-Ansatze, mit denen
praktische Messungen optimiert, neue Anwendungsgebiete erschlossen oder spezielle Effekte
der Methode simuliert werden [188,193,194,198-201]. Die fiir diese Arbeit relevante thermi-
sche Charakterisierung diinner Schichten wurde in den vergangenen Jahren von diversen Ar-
beitsgruppen erfolgreich durchgefiihrt. Als Beispiele hierfiir konnen [4,8,17,180,186,202-206]
genannt werden.

Ein guter Uberblick zur 3-Omega-Methode findet sich in den Arbeiten von Dames und Chen
[207], Dames [208] und Bhardwaj und Khare [209]. Als weitere umfangreiche Arbeiten der
letzten Jahre auf dem Gebiet der 3-Omega-Methode konnen die Dissertationen von Raudzis
[210], Aubain [211], Al-Khudary [212], Feuchter [213], Fernandez [214] und Kim [215] genannt
werden.

2.3.1 Theoretische Grundlagen der 3-Omega-Methode

Die Methode basiert entsprechend ihres Namens auf der Messung der Spannungsamplitude
mit Frequenz 3w, die liber einem Heizer abféllt. Die Herleitung dieses 3w-Anteils wird im
Folgenden beschrieben und ist angelehnt an [131,180,216].
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Ein periodischer Strom I(t) durchstromt iiber Kontaktnadeln einen diinnen Heizer mit der
Amplitude I, und der Frequenz w:

I1(t) = I, - cos(wt). (2.33)
Die durch Joulesche Erwarmung generierte Warmeleistung P(t) kann {iber

_IORH

P(t) =I1(t)* R [1 4 cosQRwt)] = Pp¢ + Py (2.34)

berechnet werden, wobei Ry der elektrische Widerstand des Heizers ist. Aufgeteilt in die DC-
und AC-Komponente ergibt sich der rechte Teil von Gleichung (2.34). Die Temperatur des
Samples T'(t) oszilliert daher analog zur Warmeleistung mit einer Frequenz von 2w und einer
Phasenverschiebung ¢ gemaf?

T(t) = Ty(t) + AT,,, - cosLwt + @), (2.35)

wobei AT, die Temperaturamplitude darstellt, die die notwendige Information tiber die ther-
mische Leitfahigkeit enthilt. Diese Temperaturoszillation hat auch eine Anderung des elektri-
schen Heizerwiderstands Ry (t) zur Folge, der sich in linearer Naherung durch den Tempera-
turkoeffizienten a nach Gleichung (2.27) und durch Einsetzen von Gleichung (2.35) folgender-
mafSen berechnet:

Ry(t) = Ryo[l+a- (T(®) — To(®))] = Ryoll + a - ATy, - cosRwt + ¢)]. (2.36)
Setzt man nun Gleichung (2.33) und (2.36) in U(t) = I(t) - Ry (t) ein, so ergibt sich

U(t) =1(t) - Ry(t) =Ry I cos(wt) +

Ry o'lp' AT,
2

-cos(wt + @) +

RH’O'Io'a'ATZw

+ - cos(3wt + @)

Ui ATZw Uiy ATZw

U(t) = Uy, - cos(wt) + -cos(wt + @) + - cos(3wt + @), (2.37)

wobei Uy, := Ry Iy die Spannungsamplitude des Anregungssignals darstellt. Extrahiert
man aus Gleichung (2.37) lediglich die Amplitude des 3w-Anteils, so ergibt sich

Ulw'a'ATZw

U =
3w 2

(2.38)

Durch Umformung von Gleichung (2.38) kann somit die Temperaturamplitude AT,,, durch

AT,,, = 2. Usw _ 2, Uswrms (2.39)

a Uiw a Uiwrms

berechnet werden. Da Uz, ;s um einige Grofsenordnungen kleiner als Uy, ;s ist, muss der
Wert durch einen Lock-in-Verstarker in Kombination mit einer Wheatstone-Briicke gemessen
werden. Der gesamte Temperaturabfall AT,,, setzt sich wiederum zusammen aus einem Tem-
peraturabfall tiber der Diinnschicht (ATg;;,,) und iiber dem Substrat (ATg,;) nach

ATy = ATpjym + ATsyy, = ATpym = ATy — ATsyp, (2.40)

wobei ATy, in guter Naherung folgendermafien berechnet werden kann [7,216,217]:

ATy = —H— . [lln () 47— %ln(Zw)]. (2.41)

lgmdsup |2 Csub'Psub 0,25bg
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Die Konstante n wurde dabei von Lee und Cahill experimentell zu 1,05 bestimmt [7]. Die
Formelzeichen cgyj, psyp und Agy, entsprechen der spezifischen Warmekapazitat, Dichte und
Warmeleitfahigkeit des Substrats, by, ist die Heizerbreite, l; die Heizerlange und Py der Effek-
tivwert der Heizleistung. Letztendlich kann dann die thermische Leitfahigkeit der Diinn-
schicht A;;,, analog zu Gleichung (2.12) mittels

Aritm = by luATFitm (2:42)
berechnet werden [218,219], wobei dg;;,, die Dicke der Diinnschicht ist und ATg;;;,, durch Glei-
chung (2.40) mit (2.39) und (2.41) berechnet werden kann.

2.3.2 Design-Regeln

Die Forschung der vergangenen Jahre hat einige Design-Regeln hervorgebracht, nach denen
ein 3-Omega-Heizer konstruiert werden sollte. Durch die Einhaltung aller folgender Regeln
liegt der theoretische Fehler unter 1 % [131,180,198,208,216,219-221]:

(2
(A;—”;) <0,01 Substrat gilt als isotherm [208,219] (2.43)
Su
ldhs—”bb > 2 Substrat gilt als halbunendlich [208,219] (2.44)
th,Su
Z’Sﬂ . ’ imi > 30 Warmefluss durch die Diinnschicht gilt als (2.45)
Film Film,x

eindimensional [208,219]

l;h'% > 5,7 Warmefluss durch die Diinnschicht gilt als (2.46)
Film
quasi-statisch [208,220]

lg’;—sbub >5 Heizer gilt als Linienquelle [208,219] (2.47)

W UH

" }f” - > 15 Heizer gilt als unendlich lang [208] (2.48)
th,Su

(M) (A—H) <1 Heizer gilt als gleichmafiige Warmequelle [208] (2.49)
0,25b£1 AFiim g g g q '

Z—H < 0,05 Heizerdicke beeinflusst die Messung nicht [198] (2.50)
H

() ("’Hd““’;) <001 Heizer gilt als masselos [208,219,220] (2.51)
CritmPFitm/ \lthFiim

max (hdpﬂ , w) < 0,01 Konvektion und Warmestrahlung sind (2.52)

AFim ~ 2Asub

vernachlassigbar [208,216]

TAsyp-2:107%m

d
bH/lp“m,z[ln(o’ngl)+1,0484]

< 0,01 Nattirliches Oxid ist vernachlassigbar [198,221] (2.53)

;i > 600 Einfluss der Kontaktpads ist vernachlassigbar [198]  (2.54)
H

36



2 Theoretische Grundlagen, Methoden und Materialien

Formelzeichen in den Gleichungen (2.43) bis (2.54):
A: thermische Leifahigkeit d: Dicke (Hohe) [: Lange
b: Breite p: Dichte c: spezifische Warmekapazitat
h: Warmetibergangskoeffizient (Konvektion + Warmestrahlung)
len ritmo Len,sup = \/a/—w: thermische Wellenldnge in der Diinnschicht bzw. im Substrat

mit a: Temperaturleitfahigkeit und w: Anregungsfrequenz

Indizes in den Gleichungen (2.43) bis (2.54):
Film: Diinnschicht H: Heizer Sub: Substrat
th: thermisch x: x-Richtung (in-plane)  z: z-Richtung (cross-plane)

In der Praxis gestaltet sich die gleichzeitige Erfiillung aller Regeln oft als schwierig, da die
Herstellung der Samples teuren Prozessen unterworfen ist, die nicht immer ohne Weiteres
verandert werden konnen und wiahrend der Herstellung einige Parameter noch nicht bekannt
sind. Geeignete Heizergeometrien konnen also vor den Messungen nur grob abgeschatzt wer-
den. Beim Sampledesign in der vorliegenden Arbeit wurde darauf geachtet, die Design-Regeln
bestmdglich zu erfiillen.

24 Widerstandsmethode

Die Widerstandsmethode wurde im Zuge dieser Arbeit entwickelt und eignet sich zur schnel-
len und kostengiinstigen Ermittlung der thermischen Leitfahigkeit von Differenz-Diinn-
schichten (DDs). Bei der hier vorgestellten Methode handelt es sich um eine Kombination aus
Warmeleitfahigkeitsmessung durch Aufbringen einer DC-Heizleistung und Korrektur durch
FEM-Simulationen. Die Theorie und Anwendung der Methode weist Ahnlichkeiten zur 3-
Omega-Methode auf. Im Gegensatz zur 3-Omega-Methode operiert die Widerstandsmethode
jedoch mit Gleichstrom, es werden DDs vermessen und es wird ein Simulations-Fit durchge-
fiihrt. Eine Extraktion der thermischen Leitfdhigkeit mittels Simulations-Fit wurde beispiels-
weise von Jang et al. [222] durchgefiihrt. Dabei wurden die in-plane Warmeleitfahigkeiten
eingebetteter ultradiinner Schichten mittels einer , heat spreader method” zur Temperatur-
messung in Kombination mit FEM-Simulationen bestimmt, wobei sich diese Methode und de-
ren Sampleaufbau fundamental von der Widerstandsmethode unterscheiden. Zusammenfas-
send konnte die Widerstandsmethode in der vorliegenden Form nach umfangreicher Litera-
turrecherche nirgendwo gefunden werden und stellt damit eine Neuentwicklung dar. Die Be-
rechnung der thermischen Leitfahigkeit einer DD erfolgt nach der Herleitung in Abschnitt
2.1.2 mittels

_ -0
Appip = AT (@) (2.55)

wobei hierzu die Berechnung von ATp,(Q) notwendig ist. In Abschnitt 2.1.2 wurde ebenfalls
gezeigt, dass gilt:

ATpp (Q) = TH,y(Q) - TH,x(Q)- (2.56)
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ATpp (Q) kann also durch die Messung der Heizertemperaturen Ty ,, (Q) und Ty (Q) von zwei
Samples mit Diinnschichten unterschiedlicher Dicke aber ansonsten gleichem Aufbau berech-
net werden, wobei die Messung der Heizertemperaturen auf dem Temperaturkoeffizienten
des elektrischen Widerstands a basiert. Die Entwicklung des Messvorgangs war ebenfalls Teil
dieser Arbeit und wird detailliert in Abschnitt 7.1 beschrieben. Abb. 2.15 zeigt den gesamten
Messaufbau.

Temperatur-
regelung

Stromquelle und Kontaktierung des
Samples auf Kupferblock als
Warmesenke

\ \

Widerstandsmessung 4
s

geregeltes Peltier ™ ~ < -
auf Kiihlkorper
im Kithlmodus

Abb. 2.15: Messaufbau der Widerstandsmethode: a) Gesamter Messaufbau b) Zoom in den
Kontaktierungsbereich des Samples

Der Messaufbau ist nahezu identisch mit dem Messaufbau zur a-Bestimmung (siehe Abb. 2.4)
mit dem Unterschied, dass das Peltier-Element bei der Widerstandsmethode im Kithimodus
betrieben wird und daher als Warmesenke dient. Zudem fungiert das Keithley 2450
SourceMeter neben der Widerstandsmessung auch als Stromquelle.

2.5 Finite-Elemente-Methode

Dieser Abschnitt ist zusammengefasst aus [223-229]. Die Finite-Elemente-Methode (FEM) ist
ein etabliertes numerisches Verfahren zur Berechnung komplexer Probleme aus einem grofien
Anwendungsbereich insbesondere im Ingenieurwesen. Dieser umfasst beispielsweise die
Strukturmechanik, Stromungsmechanik, Elektromagnetik oder Warmeiibertragung. Die
Kopplung verschiedener physikalischer Disziplinen ist ebenfalls moglich (z. B. Joulesche Er-
warmung). Im Folgenden werden die Grundziige von FEM dargestellt. Fiir detailliertere In-
formationen sei auf einschldgige Literatur verwiesen [223-229].

Bei FEM-Berechnungen wird ein Berechnungsgebiet durch einen Vernetzungsprozess in eine
Vielzahl von Teilkorpern (finite Elemente) zerlegt. Durch die Definition von Materialparame-
tern, Anfangs- und Randbedingungen und nach Anwendung diverser mathematischer Me-
thoden ergibt sich ein l9sbares System aus linearen Gleichungen in der Form

F=K-U (2.57)

bestehend aus dem Lastvektor F, der Steifigkeitsmatrix K und dem Verschiebungsvektor U.
Im Falle eines Warmeiibertragungsproblems enthilt F die thermischen Lasten, K die (thermi-
schen) Materialparameter und U die unbekannten Temperaturen. Durch Losung des Glei-
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chungssystems (2.57) erhélt man die gesuchten GrofSen fiir alle Knotenpunkte (Ecken der fini-
ten Elemente). Mit den Ergebnissen an den Knotenpunkten berechnet die Software mittels
Ansatzfunktionen die Losung fiir jeden beliebigen Raumpunkt im Berechnungsgebiet. Die ge-
nerelle Vorgehensweise einer FEM-Berechnung erfolgt in mehreren Schritten:

1) Modellbildung: Zunachst muss ein realistisches Modell mittels CAD-Software oder di-
rekt im Simulationsprogramm erstellt werden. Vereinfachungen wie beispielsweise
das Ausnutzen von Symmetrien oder Entfernen von Radien beschleunigen die spatere
Berechnung. Vereinfachungen miissen jedoch immer kritisch hinterfragt werden. Es
gilt das Prinzip: so einfach wie mdglich und so komplex wie nétig. Bei komplexen
Problemen mit erwartbar langen Rechendauern bietet es sich oft an, zunachst ein stark
vereinfachtes Modell zu 16sen und sich dann schrittweise bis zum gewiinschten De-
taillierungsgrad vorzutasten.

2) Preprocessing: In diesem Schritt wird die Simulation definiert. Dazu gehort das Ein-
binden und Koppeln der beteiligten physikalischen Disziplinen, das Zuweisen von
Materialien, Materialeigenschaften und Randbedingungen und das (automatische)
Vernetzen des Simulationsmodells. Fiir die Vernetzung gilt im Hinblick auf die Re-
chendauer ebenfalls der Grundsatz: so grob wie mdglich und so fein wie nétig. Durch
ausgewdhlte Vernetzungsstudien sollte untersucht werden, ob die Vernetzung hinrei-
chend genau ist. Beim Preprocessing muss der Anwender insbesondere darauf achten,
dass das Modell mathematisch 16sbar ist und die Randbedingungen realistisch defi-
niert sind. Im Studiendesign muss aufSerdem definiert werden, ob das Modell stationar
oder transient (zeitabhangig) geldst werden soll.

3) Solver: In diesem Schritt erfolgt zunachst die Definition und Losung des mathemati-
schen Problems fiir alle Knotenpunkte durch das Simulationsprogramm. Je nach Pro-
gramm stehen verschiedene Solver-Typen zur Auswahl. Durch Ansatzfunktionen be-
rechnet die Software schliefillich die Losung fiir jeden beliebigen Punkt des Berech-
nungsgebiets. Die Rechendauer hangt sowohl von der Hardware als auch vom Detail-
lierungsgrad des Modells in den Schritten 1) und 2) ab.

4) Postprocessing: Hier erfolgt die sinnvolle Darstellung der Ergebnisse durch beispiels-
weise Farbplots, zweidimensionale Graphen, Stromlinienplots, Vektorfelder oder Po-
tentialfelder. Je nach Disziplin kann es sich dabei z. B. um einen Oberflachenplot der
Temperatur, die Verbiegung eines Balkens und dessen mechanische Spannungen oder
die graphische Darstellung der Temperatur entlang einer Linie handeln. Dem Anwen-
der stehen hier je nach Programm eine Vielzahl an Moglichkeiten zur Verfiigung.

FEM-Simulationen sind mittlerweile auch im Bereich der Mikro- und Nanoelektronik Stand
der Technik. In der Literatur finden sich diverse Simulationsbeispiele zur 3-Omega-Methode
oder zu SThM. Bei derartigen Simulationen ist die Schwierigkeit insbesondere die korrekte
Modellierung eines mikroskopischen Modells. Die Abmessungen im nm-Bereich machen oft
begleitende Untersuchungen an speziellen Mikroskopen wie AFM, LSM oder REM nétig. Zu-
dem ist besonderes Augenmerk auf die Materialeigenschaften zu legen, da sich diese auf
Grund von nanoskaligen Effekten von den Eigenschaften der Bulk-Materialien unterscheiden
konnen [218,230-233].
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In der vorliegenden Arbeit wurden alle FEM-Berechnungen mit der Software COMSOL Mul-
tiphysics 6.0 durchgefiihrt. Das Modellieren komplexer Geometrien wie beispielsweise einer
SThM-Spitze erfolgte durch die CAD-Software SOLIDWORKS Premium 2021. Die weiteren in
dieser Arbeit benttigten COMSOL-Module sind im Folgenden aufgelistet:

o Ubertragung komplexer Geometrien von SOLIDWORKS nach COMSOL: LiveLink for

SOLIDWORKS und CAD Import Module

e Simulation elektromagnetischer Phanomene: AC/DC Module

e Simulation von Warmetransport: Heat Transfer Module

e Simulation von Stromungen: CFD Module

e Simulation diinner Schichten: MEMS Module

e Materialdaten: Material Library und Semiconductor Module

2.6 Uberblick iiber weitere Methoden zur thermischen
Charakterisierung

Mittlerweile stehen viele weitere (kommerzielle) Methoden zur thermischen Charakterisie-
rung von Bulk-Materialien und Diinnschichten zur Verfiigung. Ein guter Uberblick {iber die
Methoden und deren Einsatzbereiche findet sich in [20,63,100,218,233-237]. Eine Einteilung
kann beispielsweise folgendermafien aussehen, wobei die Methoden-Auflistung an die meist
englischsprachige Literatur angelehnt und nicht als vollstandig zu verstehen ist:
e Stationdre Methoden (steady state): Absolute-Technique, Comparative-Technique,
DC-SThM
e Methoden im Frequenzbereich (frequency domain): Frequency-Domain-Thermoreflec-
tance-Methode, 3-Omega-Methode, 3-Omega-SThM
e Methoden im Zeitbereich (time domain): Time-Domain-Thermoreflectance-Methode,
Laser-Flash-Methode, Transient-Plane-Source-Methode
e Spektroskopie: Raman-Thermographie

Zur Charakterisierung von Bulk-Materialien werden tiberwiegend die Absolute-Technique,
die Comparative-Technique, die Laser-Flash-Methode und die Transient-Plane-Source-Me-
thode verwendet. Die Charakterisierung von Diinnschichten erfolgt meist mittels der in Ab-
schnitt 2.3 vorgestellten 3-Omega-Methode oder der Time-Domain-Thermoreflectance-Me-
thode [218]. Der Anwendungsbereich der in dieser Arbeit verwendeten Methode SThM er-
reicht auch auf Grund der hohen Kosten und damit geringen kommerziellen Verbreitung und
wegen der im Verlauf der Arbeit dargestellten Nachteile noch nicht den Umfang dieser Tech-

niken. Diese Arbeit soll daher einen Beitrag zur Optimierung von SThM leisten.
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2.7 Untersuchte Materialien, Sampledesign und
Samplepraparation

In diesem Abschnitt werden alle in dieser Arbeit charakterisierten Materialien vorgestellt. Es
wird zudem auf die Sampleherstellung, die thermische Leitfahigkeit und thermische Kontakt-
widerstande eingegangen. Alle Samples aus Abschnitt 2.7.1 wurden im Auftrag extern herge-
stellt. Der finale Schleif- und Polierprozess der Oberflichen des Querschliffsamples aus Ab-
schnitt 2.7.1 und der Samples aus Abschnitt 2.7.2 wurde selbst durchgefiihrt.

2.7.1 Si-Substrat und Diinnschichten aus SiO2, Si3sNs, BN und AIN

Schichten aus diesen Materialien werden haufig in der Mikro- und Nanoelektronik verwen-
det. Als Substrat dient oft ein monokristalliner Wafer aus Bulk-Si, auf dem die Diinnschichten
zur elektrischen Isolierung abgeschieden werden. Bei bestimmten Anwendungen ist es von
Vorteil, wenn die Diinnschichten trotzdem eine gute Warmeleitfahigkeit aufweisen, damit
Warme effektiv von kritischen Strukturen abgeleitet werden kann. In dieser Arbeit werden
daher neben dem Standardisolator aus SiO: alternative elektrische Isolatoren aus SisNs, BN
und AIN untersucht. Die Forschung der vergangenen Jahre hat gezeigt, dass diese Materialien
eine Alternative zu SiO: darstellen konnten. Als Substrat aller Diinnschichtsamples wurde
Bor-dotiertes Si mit einem spezifischen elektrischen Widerstand von 9 Qcm bis 18 Qcm und
einer Dicke von 725 um verwendet. Abb. 2.16 zeigt einen Uberblick iiber alle Diinn-
schichtsamples.

Diinnschichtsamples fiir die 3-Omega-Methode und fiir die Widerstandsmethode (Kapitel
6 und 7):

In Tab. 2.3 sind alle Diinnschichtmaterialien aufgelistet, die im Zuge der 3-Omega-Methode

und der Widerstandsmethode charakterisiert wurden. Die Diinnschichten wurden durch die
beschriebenen Herstellungsverfahren auf das Si-Substrat aufgebracht. Auf die Diinnschichten
wurde ein Heizerstack aus Titan (71 nm), Platin (55 nm) und Gold (483 nm) abgeschieden
[180]. Titan dient dabei als Haftvermittler und Platin als Diffusionsbarriere. Da AIN durch den
stark basischen Entwickler fiir den Negativlack angegriffen wiirde, befindet sich zwischen
AIN und dem Heizerstack eine Schutzschicht aus etwa 100 nm SiO:. Bei den iibrigen Materia-
lien ist eine solche Schutzschicht nicht notig. Die gesputterten BN-Schichten sind hauptsach-
lich amorph, teilweise auch leicht nanokristallin in bevorzugt hexagonaler Kristallstruktur.

Tab.2.3: Diinnschichtmaterialien fiir die 3-Omega-Methode und fiir die Widerstandsme-
thode mit den zugehorigen Herstellungsverfahren und nominalen Schichtdicken

SiO2 SisNa BN AIN
Herstell - ktives DC- ktives DC-
erstellungsver PECVD bei 400°C  PECVD bei 400 °C reaktives reaktives
fahren Sputtern Sputtern
Nominale Schicht- | 50, 100, 500, 1000, 50, 100, 500, 1000, 50, 100, 500, 850,
. 50, 100, 500, 1000
dicken [nm] 2000 2000 1000, 2000
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Im Zuge dieser Arbeit wurde fiir diese Diinnschichtsamples ein spezielles Sampledesign
durch entwicklungsbegleitende FEM-Simulationen erarbeitet. Das spezielle Design mit unter-
schiedlichen Heizerlangen und -breiten erlaubte eine umfangreiche Vorentwicklung fiir die
Widerstandsmethode. Zudem wurden die Heizer derart ausgelegt, dass sie sich fiir Referenz-
messungen mittels der 3-Omega-Methode eignen. Da sowohl die Messungen der 3-Omega-
Methode in Kapitel 6 als auch die der Widerstandsmethode in Kapitel 7 an denselben Samples
durchgefiihrt werden konnten, eignen sich die Messwerte optimal zum Vergleich. Eine sche-
matische Darstellung findet sich in Abb. 2.16 a).

Diinnschichtsamples fiir Stat-A-SThM-DS aus Si + 25,7 um SiO: + AIN (Abschnitt 4.3.2):

Auf dem Si-Substrat wurden zunéchst etwa 25,7 pm SiO:z durch mehrere aufeinanderfolgende
PECVD-Abscheidungen bei 400 °C aufgebracht. Darauf wurden die Diinnschichten aus AIN
mittels reaktiven DC-Sputterns in den nominalen Schichtdicken 50 nm, 100 nm, 500 nm,
1000 nm und 2000 nm aufgetragen. Die fiinf Samples enthalten keine Heizerstacks und daher
auch keine Schutzschicht aus SiO:. Eine schematische Darstellung findet sich in Abb. 2.16 b).

Querschliffsample fiir Dyn-A-SThM (Abschnitt 4.3.3):

Auf dem Si-Substrat wurden nacheinander ca. 400 nm dicke Schichten aus SisNs, Ti, Al, AIN
und BN aufgetragen. Zwischen allen Schichten befindet sich jeweils ca. 400 nm dickes SiO..
Die Herstellungsverfahren von SiOz, SisN4, AIN und BN sind in Tab. 2.3 aufgelistet. Ti und Al
wurden jeweils mittels DC-Sputterns (nicht reaktiv) hergestellt. Nach Vollendung der Schicht-
abscheidungen wurde ein Bruchstiick des fertigen Wafers vertikal in Epoxidharz eingebettet.
Der anschliefiende Schliff wurde mit dem Poliergerat Buehler EcoMet 3 durchgefiihrt. Die Vor-
gehensweise nach Herstellerangaben und die Benutzung der vorgesehenen Polierscheiben
und Diamantsuspensionen fiihrte zu moglichst glatten Oberflaichen mit Rauheiten von
R, <10 nm. Eine schematische Darstellung des Querschliffsamples findet sich in Abb. 2.16 c).
Fiir eine Vergleichsmessung wurde ein Bruchstiick eines Wafers mit gleichem Schichtaufbau
verwendet, auf dessen Oberflache eine diinne Polyimidschicht aufgetragen wurde. Die Bruch-
kante wurde extern zunéchst plan geschliffen und dann einem FIB-Cut unterzogen.

Stufensamples fiir Qual-A-SThM aus SiO: (Abschnitt 4.2.1):

Es wurden insgesamt drei Samples hergestellt, zwei davon in einer dicken und eines in einer
diinnen Konfiguration. Auf dem Si-Substrat wurde zunéchst mittels PECVD bei 400 °C eine
Schicht SiO: (dick: ca. 1000 nm, diinn: ca. 100 nm) abgeschieden. Durch vier nachfolgende Atz-
schritte konnte so ein Stufensample mit neun Feldern unterschiedlicher SiO2-Schichtdicken
erzeugt werden. Der Atzvorgang verlief nicht optimal, sodass jeweils zwei Felder nicht zur
Auswertung herangezogen werden konnten. Beim letzten Atzschritt wurde SiO2 auf dem un-
tersten Feld jeweils komplett weggeatzt, sodass hier nur Bulk-Si (+ ca. 1 nm natives SiOz) vor-
handen ist. Eine schematische Darstellung findet sich in Abb. 2.16 d).
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a) Seitenansicht: b) Seitenansicht: ¢) Draufsicht:

AIN bei Schliff: Epoxidharz
bei FIB-Cut: ca. 2 um Polyimid
400 nm SiO,
25,7 pm SIOZ 400 nm BN_
400 nm SiO,
Draufsicht: 400 nm AIN
400 nm SiO,

Diinnschicht

Bulk-Si

Diinnschicht

400 nm SiO,

. 400 nm Ti
Bulk-Si 400 nm SiO,
400 nm SizN,
400 nm SiO,

Bulk-Si

Heizer unterschiedlicher
Langen und Breiten
mit Kontaktpads

d)

=" +15nm h-BN
+ 15 nm SiO

Abb. 2.16: In dieser Arbeit verwendete Diinnschichtsamples: a) Samples fiir die 3-Omega-
Methode und fiir die Widerstandsmethode b) Samples fiir Stat-A-SThM-DS c¢) Sam-
ples fiir Dyn-A-SThM d) und e) Stufensamples fiir Qual-A-SThM. Alle Samples die-
ser Abbildung wurden im Auftrag extern hergestellt.

Stufensamples fiir Qual-A-SThM aus h-BN (Abschnitt 4.2.2):

Es wurden zwei vergleichbare Samples hergestellt. Auf dem Si-Substrat wurde zunéchst eine
etwa 15 nm dicke Schicht aus SiO: mittels thermischer Trockenoxidation erzeugt. Im An-
schluss daran wurde das SiO: in parallelen Bahnen (Bahnbreite etwa 15 pm, Pitch 30 um) voll-
standig weggedtzt. Zum Schluss wurde h-BN auf die Stufenstruktur durch einen Nass-Trans-
fer aufgebracht (wet chemical transfer nach vorheriger CVD-Abscheidung von h-BN auf Kup-
ferfolie). An Kreuzungspunkten enthélt das Sample somit vier unterschiedliche Schichtauf-
bauten: ® Bulk-Si, @ SiO: auf Bulk-Si, ® h-BN auf Bulk-Si und @ SiO:2 + h-BN auf Bulk-Si.
Eine schematische Darstellung findet sich in Abb. 2.16 e). Im Zuge der Anneal-Studie in Ab-
schnitt 4.2.2 wurden beide Samples an verschiedenen Positionen und mit verschiedenen
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SThM-Spitzen abgescannt. Danach wurde Sample 2 einem zusétzlichen Anneal-Prozess un-
terzogen und nach jedem Anneal-Schritt erneut mittels Qual-A-SThM vermessen:
e Anneal 1: 400 °C fiir 2 h (ramp-up und ramp-down: 100 °C/10 min)
e Anneal 2: 1000 °C fiir 0,5 h (ramp-up und ramp-down zwischen 800 °C und 1000 °C:
100 °C/10 min)
e Vorjeweiligem Anneal: mehrmaliges Abpumpen und Spiilen mit N2 zur vollstindigen
Entfernung von Sauerstoff aus der Anneal-Kammer
¢ Anneal jeweils unter N>-Atmosphare mit 1 bar Druck

Thermische Leifdhigkeiten:

Tab. 2.4 enthilt Literaturquellen fiir schichtdickenabhangige thermische Leitfahigkeiten bei
dhnlichen Herstellungsverfahren. Eine graphische Darstellung und ein Vergleich mit den Er-
gebnissen dieser Arbeit findet sich in Abschnitt 6.2.

Tab.2.4: Literaturquellen fiir schichtdickenabhangige thermische Leitfahigkeiten
SiO: SisN4 BN AIN

Thermische Leitfihigkeit [Wm'K-] <15 <2 <5 <200

Literaturquellen fiir schichtdickenab-
hingige thermische Leitfihigkeiten [4,7,8,131,202,238]  [7,204,239-241] [242] [10,12,243-245]
bei dhnlichen Herstellungsverfahren

Die schichtdickenabhdngigen thermischen Leitfahigkeiten von SiO2, SisNs und AIN sind be-
reits gut erforscht und es finden sich viele Vergleichswerte. Fiir diinne Schichten aus BN, wel-
che unter einem ahnlichen Herstellungsprozess wie dem in dieser Arbeit angewandten Sput-
terprozess hergestellt wurden, finden sich in der Literatur kaum geeignete Referenzwerte. Oft
bezieht sich die aktuelle Forschung auf die in-plane Warmeleitfahigkeit von h-BN weniger
Monolagen oder die Warmeleitfahigkeit von BN-Nanoribbons. Hierfiir werden Werte im Be-
reich weniger Wm-K-"! bis 2000 WmK"! angegeben [235,246-248]. Es wird jedoch vereinzelt
darauf hingewiesen, dass die fiir diese Arbeit relevantere cross-plane Warmeleitfahigkeit in
den Bereich weniger Wm~K-! fallen kann [6]. Als einziger akzeptabler Vergleichswert kann
4,26 Wm'K* bei einer BN-Schichtdicke von 1134 nm genannt werden [242]. Ein dhnlicher Her-
stellungsprozess wurde von Hahn angewandt [249]. Die thermische Leitfahigkeit von hoch-
reinen Einkristallen aus AIN wurde von Slack et al. zu 319 Wm- K- bei 300 K bestimmt [250].
Hochreines polykristallines AIN wird mit 227 Wm~'K"! angegeben [205]. Fiir Ti und Al (Quer-
schliffsample) finden sich fiir vergleichbare Schichten thermische Leitfahigkeiten von
16,8 Wm'K! (Ti) und 200 WmK- (Al) [251].

Aus den Literaturquellen in Tab. 2.4 1dsst sich generell eine stark schichtdickenabhéngige ther-
mische Leitfahigkeit feststellen, wobei diese i. d. R. mit steigender Schichtdicke zunimmt und
sich dem Wert eines Bulk-Samples ndhert. Als Griinde hierfiir konnen bei dielektrischen
Schichten, in denen Warme hauptséchlich tiber Phononen transportiert wird, generell Effekte
wie die Phononenstreuung an Korngrenzen, Verunreinigungen, Defektstellen, Oberflachen
etc. genannt werden. Mit steigender Schichtdicke sinkt der Beitrag derartiger Effekte am ge-
samten Warmetransport und die mittlere freie Weglange der Phononen erhoht sich. Dies fiihrt
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zu hoheren thermischen Leitfahigkeiten [218,230-233]. Ein einfaches Modell zum Ubergang
zwischen diffuser und ballistischer Warmeleitung wird von Davier et al. beschrieben [252].

Thermische Kontaktwiderstiande:

Fiir diese Arbeit sind thermische Kontaktwiderstande zwischen den Diinnschichten und dem
Si-Substrat wichtig, welche von vielen Faktoren wie beispielsweise der Oberflachenrauheit,
der Werkstoffpaarung, dem Herstellungsprozess, dem Spaltmedium, der Temperatur oder
dem Anpressdruck abhangig sind. Es gilt als nahezu unmoglich, einen konkreten Wert fiir
jeden Einzelfall zu bestimmen, weshalb es sinnvoll ist, die spezifischen thermischen Kontakt-
widerstiande in einem realistischen Bereich anzunehmen. Fiir Materialkontakte, wie sie in die-
ser Arbeit vorkommen, erscheint ein Bereich zwischen 5 - 108 m2KW- und 5 - 10 m2KW-
sinnvoll [4,7-21].

2.7.2 Kunststoffe, weitere Oxide, Natur- und Kalibrierungssamples

In Abschnitt 4.3.1 wurden die folgenden Kunststoffe und Keramiken mittels Stat-A-SThM cha-
rakterisiert, wobei einige der Kunststoffe zusatzlich mittels TT-SThM in Abschnitt 4.1 unter-
sucht wurden:

e DPolystyrol (PS) e DPolymethylmethacrylat (PMMA)

e DPolypropylen (PP) e DPolytetrafluorethylen (PTFE)

e DPolyethylenterephthalat (PET) e DPolyoxymethylen (POM)

e Phenol-Formaldehyd (PF) e Objekttrager aus Kalk-Natron-Glas

e Low-density- und high-density-Poly- Zirconiumdioxid (ZrOz) verschiedener
ethylen (PE-LD und PE-HD) Reinheiten: 95 %, 96,5 % und 97 % ZrO2

Des Weiteren wurden mittels Stat-A-SThM Samples aus der Natur charakterisiert:
e Holzer: Fichte, Kirsche, Strobe (Trocknungszeit > 1 Jahr)
e Naturgestein: Marmor verschiedener Zusammensetzungen und ein unbekannter Stein

Im Rahmen der quantitativen SThM-Messungen (Stat-A-SThM und Stat-A-SThM-DS in den
Abschnitten 4.3.1 und 4.3.2) wurden zur Erstellung von Kalibrierungskurven Samples mit ho-
her Oberflachengiite und bekannter thermischer Leitfahigkeit benotigt. Es wurden die folgen-
den Materialien herangezogen, welche einen groflen Warmeleitfahigkeitsbereich abdecken
und temperaturbestandig sind:

e Polyamid 6 (PA 6): 1 = 0,23 WmK", Schmelztemperatur > 200 °C [253]

e Bulk-5iO2: A = (1,3 bis 1,45) Wm™'K"! (gewahlt: 1,38 Wm'K™) [4,5,8,17,203,230,238,254]

e Ti-6Al-4V: 1 =7 Wm'K- [255]

e 5235]RG2: A = 54 Wm'K"! [256]

e Bulk-5i: 4 = (120 bis 150) Wm-K-! (gewahlt: 135 Wm-K") [17,230,257-259]

Fiir Ryc-Messungen in Abb. 3.16 wurde zudem der Edelstahl 1.4301 mit einer thermischen
Leitfahigkeit von 15 Wm'K"! verwendet [260]. Die Samples aus diesem Abschnitt wurden mit
dem Poliergerat Buehler EcoMet 3 bearbeitet. Die Vorgehensweise nach Herstellerangaben und
die Benutzung der vorgesehenen Polierscheiben und Diamantsuspensionen fiithrte zu mog-
lichst feinen Oberflachen. Der Objekttrager aus Kalk-Natron-Glas und die Samples aus Bulk-
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SiO2 und Bulk-Si mussten nicht poliert werden, da deren Oberflachen herstellungsbedingt be-
reits ultraflach sind.

2.7.3 Kommerzielle Samples

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die beiden kommerziellen Samples aus Abb. 2.17 verwen-
det. Das Testsample TGXYZ02 [161] enthalt u. a. eine Stufenstruktur aus Bulk-Si und SiO: und
wurde mittels Qual-A-SThM fiir verschiedene Zwecke und Messungen herangezogen:
¢ Qualitdtssicherung: Das Testsample TGXYZ02 wurde jeweils vor und nach allen
Messreihen aus Kapitel 4 abgescannt. Dadurch konnte die Spitzendegradation der
SThM-Spitze wahrend einer Messreihe mittels eines Vorher-Nachher-Vergleichs der
topographischen und thermischen Bilder in der Umgebung der vertikalen Stufen be-
urteilt werden. Messreihen, wéahrend derer die Spitze zu stark beschadigt wurde,
konnten somit aussortiert werden.
¢ Bestimmung des Zustands der SThM-Spitze zu Beginn einer Messreihe: Durch Abfah-
ren der Stufenstruktur und durch subjektive Beurteilung der topographischen und
thermischen Signale in der Umgebung der vertikalen Stufen konnte eine grobe Beur-
teilung des Spitzenzustands vor einer Messreihe stattfinden. War eine Spitze zu stark
beschadigt, wurde eine neue SThM-Spitze eingebaut.
e Bestimmung des effektiven thermischen Spitzenradius b (siehe Abschnitt 2.1.6)
e Ermittlung einiger Artefakte (sieche Abschnitt 3.1)

Das Kalibrierungssample VITA-CS-NanoTA [150] enthalt die drei Kunststoffe PCL, PE-HD
und PET, welche im Rahmen der Temperaturkalibrierung des Spitzentyps NanoTA benotigt
wurden (siehe Abschnitt 2.2.4).

a) Draufsicht TGXYZ02 b) Draufsicht VITA-CS-NanoTA

100 nmI

Abb. 2.17: In dieser Arbeit verwendete kommerzielle Samples: a) Testsample TGXYZ02 [161]
b) Kalibrierungssample VITA-CS-NanoTA [150]

2.8 Auflistung der verwendeten Ausriistung, Messgerite und
Softwares

In diesem Abschnitt werden die in dieser Arbeit verwendete Ausriistung, Messgerédte und
Softwares aufgelistet.
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AFM und SThM:
e AFM: Bruker Dimension Icon with ScanAsyst mit Bedienungssoftware NanoScope 9.1
e SThM: VITA module mit Bedienungssoftware VITA Studio 3.4.4948
e SThM-Spitzen von Bruker: VITA-DM-NanoTA-200 [155] und VITA-DM-GLA-1 [158]
e AFM-Spitzen von Bruker: ScanAsyst-Air [261] und TESPA-V2 [262]
e Zusatzlich bei Stat-A-SThM-DS: Funktionsgenerator HP 33120 A und Digital-Multime-
ter HP 34401 A

Untersuchungen von SThM-Spitzen und Samples:
e REM: Zeiss Ultra 55 mit Bedienungssoftware Zeiss SmartSEM 6.00 with Service Pack 4
e LSM: Zeiss LSM 800 mit Bedienungssoftware Zeiss Zen 3.4.91 (blue edition)
e LSM-Auswertesoftware: Digital Surf ConfoMap ST 7.4.9745
e Schichtdickenmessungen (extern): Ellipsometer Therma-Wave Optiprobe 3290 DUV

Widerstandsmethode, a-Messung, Temperaturregelung und ST-SThM:
e Temperaturregler: Omron E5CC-QQ3D5M-000
e Spannungsversorgung fiir Temperaturregler: Tenma 72-7245
e DPeltier-Element: UEPT-240-197-080C200s
e Temperatursensor: UETF-PT100-D3-30 (thermische Anbindung mittels Wirmeleitpaste)
e Source measure unit: Keithley 2450 SourceMeter

3-Omega-Methode:
e Lock-in-Verstarker: Anfatec eLockln 204/2
e Widerstandsdekade: Elc Resistance Decade Box DR08
e Oszilloskop: Tektronix DPO 4034B

Samplepraparation:
e Schleif- und Poliergeréat: Buehler EcoMet 3
e Zubehor von Buehler (Verwendung nach Herstellerangaben): Siliziumkarbid-Schleif-
papiere verschiedener Kérnungen, Poliertiicher, Diamantsuspensionen verschiedener
DiamantgrofSen, Feinstpolitursuspensionen, Einbettharz, Samplehalter aus Kunststoff

Sonstiges Messequipment:
e Kontaktnadeln, Mikromanipulatoren, Messleitungen, BNC-Kabel, Multimeter (Fluke
115), Krokodilklemmen, Abgreifklemmen, Kiihlkorper, elektronische Bauteile (Wider-

stande, Relais etc.)

Weitere Softwares:
e FEM-Simulationen: COMSOL Multiphysics 6.0
e Modellierung komplexer Geometrien fiir die FEM-Simulationen: SOLIDWORKS
Premium 2021
e Auswertung und Darstellung von AFM- und SThM-Bildern: Gwyddion 2.58
e Ergianzende Auswertung von AFM- und SThM-Bildern: NanoScope Analysis 1.40
e Mathematische Berechnungen und Datenauswertung: MATLAB R2021a Update 5
e Datenauswertung und graphische Darstellung: OriginPro 2017G
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2.9 Datenaufbereitung und Messung von Heizerbreiten,
Schichtdicken und Rauheiten

Die Datenaufbereitung von AFM- bzw. SThM-Bildern wurde mit der Software Gwyddion 2.58
durchgefiihrt. Hierzu zdhlen vor allem die Bestimmung von Stufenhohen, Ebenenkorrektur,
Offsetkorrektur, Neuskalierung, die Bestimmung von Durchschnittswerten eines Bereichs
und die Normierung zwischen 0 und 1. Eine Normierung von thermischen Bildern dient der
Vergleichbarkeit, wenn mit verschiedenen SThM-Spitzen oder Spitzentemperaturen gemes-
sen wurde. Der Drift durch die fortschreitende Erwarmung der SThM-Base (siehe Abschnitt
3.1.3) wurde mittels Ebenenkorrektur eliminiert. Dies ist nach einer hinreichend langen Ein-
schwingzeit der SThM-Spitze zuldssig, da der Drift dann in guter Naherung linear verlauft.
Lineare Drifte durch Anderungen im Warmeiibertragungsvolumen bei SThM konnen eben-
falls durch eine Ebenenkorrektur eliminiert werden, wenn der Verlauf des thermischen Sig-
nals durch die Kenntnis des Sampleaufbaus abgeschatzt werden kann. Im Rahmen dieser Ar-
beit wurde ganz besonders darauf geachtet, dass Ergebnisse nicht durch eine subjektive Da-
tenaufbereitung verfalscht werden. Um die Ergebnisse aussagekraftiger zu machen, wurde fiir
die Graphen in Abb. 3.4 c), Abb. 3.6, Abb. 3.7, Abb. 3.8 und Abb. 4.11 jeweils der Mittelwert
aus 25 bis 75 benachbarten Linien herangezogen.

In der vorliegenden Arbeit war es oft notig, Heizerbreiten, Schichtdicken und Rauheiten
exakt zu bestimmen. Die Heizerbreiten der Samples fiir die 3-Omega- und Widerstandsme-
thode wurden mittels IC-AFM mit der AFM-Spitze TESPA-V2 [262] ermittelt. Die exakte Aus-
wertung erfolgte wiederum in der Software Gwyddion 2.58. Die Heizer haben herstellungsbe-
dingt einen trapezformigen Querschnitt (sieche Abb. 7.2). Als Heizerbreite wurde daher die
Breite auf der Kontaktebene zur Diinnschicht ermittelt, da dadurch die exakte thermische Be-
rithrflache zwischen Heizer und Diinnschicht berechnet werden kann. Die Schichtdickenmes-
sungen wurden extern mittels der etablierten Methode Ellipsometrie durchgefiihrt. Die Unsi-
cherheit bei der Vermessung der Heizerbreiten betragt + 0,1 um, bei den Schichtdicken + 1 %.
Die Dicke (Hohe) des Titan-Platin-Gold-Heizerstacks wurde anhand des Querschnitts im REM
untersucht [180]. Oberflachenrauheiten wurden sowohl mittels AFM im ScanAsyst-Modus
mit der SThM-Spitze ScanAsyst-Air [261] als auch mittels LSM ermittelt. Vergleichende Un-
tersuchungen zeigten eine gute Ubereinstimmung zwischen beiden Methoden. Es wurden da-
her die Werte der LSM-Messungen verwendet, da hier ein groierer Bereich abgescannt wer-
den kann und die Messdauer kiirzer ist.
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3  Ergebnisse und Diskussion: Artefakte und
Messparameter bei SThM

In diesem Kapitel finden sich die Ergebnisse von Voruntersuchungen zu SThM. Dazu gehort
die Auswahl einer geeigneten SThM-Spitze, die Extraktion und Beschreibung diverser Arte-
fakt-Typen bei dynamischem SThM sowie die Bestimmung von Standardparametern bei sta-
tischem und dynamischem SThM. Die Untersuchungen in Kapitel 4 basieren auf den Ergeb-
nissen aus diesem Kapitel. Die Auflistung der Artefakte erhebt keinen Anspruch auf Vollstan-
digkeit, aber soll eine sinnvolle Interpretation von SThM-Bildern erleichtern und fiir das Auf-

treten diverser Artefakt-Typen sensibilisieren.

3.1 Artefakte bei dynamischem SThM

Durch tiber 300 thermische SThM-Bilder an verschiedenartigen Samples konnte eine Vielzahl
an Artefakt-Typen in thermischen Bildern extrahiert werden. Abb. 3.1 zeigt eine Ubersicht,
wobei alle Artefakte aufler dem Anneal-Artefakt reversibel sind, also nicht zu einer dauerhaf-
ten Materialveranderung fithren. Bei praktischen Messungen kommt es haufig zu einer Uber-
lagerung diverser Artefakte, wobei die klare Zuordnung teilweise schwierig ist. Eine Korrek-
tur durch Bildbearbeitung ist generell mit Vorsicht zu geniefien und sollte nur bei linearen
Driften durchgefiihrt werden oder wenn der Verlauf des thermischen Signals auf Grund des

Sampleaufbaus gut abgeschatzt werden kann.

Artefakt-Typen: reversibel irreversibel

Stufen-Artefakt Welligkeits- Anneal-

Artefakt Artefakt

v
Drift-Artefakte

Mess-Artefakte
(Punkt-, Linien- und Rauheits-
Flachen-Artefakt) Artefakt

Abb.3.1:  Artefakt-Typen bei dynamischen SThM-Messungen

3.1.1 Reversibler Stufen-Artefakt

Stufen- bzw. Kanten-Artefakte wurden bereits detailliert in der eigenen Publikation [31] be-
handelt (siehe auch Abschnitt 2.2.8). Es handelt sich dabei zusammenfassend um verfalschte
Uberhshungen im thermischen Signal in der Nahe von vertikalen Stufen auf Grund von An-
derungen im Warmeiibertragungsvolumen wahrend der Stufen-Abtastung. Das verfdlschte
thermische Signal in der Nahe von Stufen sollte generell nicht in die Auswertung mit einbe-
zogen werden. Abb. 3.2 b) zeigt einen typisch auftretenden Stufen-Artefakt.
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3.1.2 Reversible Mess-Artefakte: Punkt-, Linien- und Flachen-Artefakt

Punkt- und Linien-Artefakte entstehen vermutlich auf Grund von Spitzenkontamination oder
Abschaben von Material von der Sampleoberflache. Sie sind leicht zu erkennen, da sie sich nur
tiber wenige Pixel oder Scanlinien erstrecken und relativ abrupt starten bzw. enden. Sie lassen
sich dadurch erklédren, dass zufillig Schmutzpartikel an der SThM-Spitze anhaften bzw. wie-
der losgelassen werden. Diese Schmutzpartikel beeinflussen das Warmeiibertragungsvolu-
men und dadurch das thermische Signal. Abb. 3.2 a) und b) zeigen Beispiele von Punkt- und
Linien-Artefakten. Flichen-Artefakte werden vermutlich durch Verunreinigungen hervorge-
rufen, die tiber einen ldngeren Zeitraum an der Spitze haften. Beispiele dafiir finden sich in
Abb. 3.2 b) und c). Der Ubergang zwischen diesen drei Artefakt-Typen ist flieBend. Wahrend
Linien-Artefakte relativ einfach zu erkennen sind, miissen Punkt- und Flachen-Artefakte oft
durch Vergleichsbilder an der gleichen Stelle untersucht werden. Eine Sonderform des Fla-
chen-Artefakts, der nicht durch Kontamination hervorgerufen wird, ist die Uberschreitung
des thermischen Messbereichs, wie es in Abb. 3.2 d) zu sehen ist.

60V 1,6V
5,0
1,0
4,0
0,5
3,0
0,0
2,0
Lo Flachen-Artefakt -0,5
Stufen-Artefakt
-0,5 — -1,4
15V [d) 95V
¢ Flachen-Artefakt durch
0,5 Uberschreitung des Messbereichs 6,0
0,0 4,0
-1,0 " 2 0,0
-1,5 -2,0
2 um
e
-2,5 -5,5

Abb. 3.2: Verschiedene Arten von Mess-Artefakten: a) Punkt- und Linien-Artefakte b) Li-
nien- und Flachen-Artefakte und zusatzlich ein Stufen-Artefakt c) Flachen-Arte-
fakte d) Flachen-Artefakt durch Uberschreitung des Messbereichs

Zur Eliminierung dieser Artefakt-Typen sollte die gleiche Stelle zunéachst erneut gescannt wer-
den. Sind die Artefakte weiterhin vorhanden, kann eine SThM-Spitze vom Typ NanoTA durch
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kurzzeitiges Erwarmen auf ca. 400 °C (laut Hersteller fiir max. 10 s) gereinigt werden. Aufser-
dem kann ein anderes Stufensample iiber langere Zeit gescannt werden, sodass Verunreini-
gungen von der Spitze entfernt werden. Helfen all diese MafiSnahmen nicht, muss die SThM-
Spitze durch eine neue ausgetauscht werden.

3.1.3 Reversible Drift-Artefakte

Im Rahmen dieser Arbeit wurden verschiedene reversible Drift-Artefakte gefunden:
e Drift durch fortschreitende Erwarmung der SThM-Base
e Drift durch Sampleerwarmung durch die heifie SThM-Spitze
e Drift durch Samplegeometrie
e Drift durch Position des AFM-Lasers auf dem Cantilever

Die Kombination und Uberlagerung aller dieser Effekte fithrt zu einem thermischen Gesamt-
drift, der fiir ein spezielles Sample kaum vorhergesagt werden kann.

Drift durch fortschreitende Erwarmung der SThM-Base:

Die Absorption des AFM-Lasers und die Heizleistung fiihren zu einer generellen und fort-
schreitenden Erwarmung der SThM-Base und damit der Spitze, solange sich das System nicht
im Gleichgewichtszustand befindet. Abb. 3.3 zeigt den zeitlichen Verlauf des thermischen Sig-
nals, das durch vier direkt aufeinanderfolgende thermische Bilder des Testsamples TGXYZ02
an derselben Stelle abwechselnd in positive und negative y-Richtung aufgenommen wurde.
Im Graph wurde mittels Offsetkorrektur beriicksichtigt, dass die Wheatstone-Briicke wahrend
des Messvorgangs siebenmal neu abgeglichen werden musste, um den thermischen Messbe-
reich nicht zu iiberschreiten. Die Spitzentemperatur im eingeschwungenen Zustand hatte
110 °C betragen. Die Berechnung der Zeit anhand der y-Position erfolgte durch Kenntnis der
AFM-Parameter.

Da die thermische Masse der Base im Vergleich zum Cantilever mit Heizerbereich und Spitze
sehr grof3 ist, erwdrmt sich die Base wesentlich langsamer und es dauert sehr lange, bis sich
das System im Gleichgewichtszustand befindet. Eine sich langsam, aber kontinuierlich erwar-
mende Base als Warmesenke fiihrt im Umkehrschluss auch zu hoheren Spitzentemperaturen
im Zeitverlauf. Dies wiederum fiihrt zu einer Zunahme des elektrischen Widerstands der
SThM-Spitze im zeitlichen Verlauf. Dadurch erhoht sich die Briickenspannung der Wheats-
tone-Briicke und damit das thermische Signal U,,; und es entsteht ein positiver Spannungs-
drift. Aus Abb. 3.3 ist deutlich erkennbar, dass sich dieser Drift im zeitlichen Verlauf ab-
schwécht. Nach einer gewissen Einschwingzeit vor Beginn einer Messreihe kann der Span-
nungsdrift in den thermischen Bildern durch eine Ebenenkorrektur eliminiert werden, ohne
die Bilder nennenswert zu verfdlschen. Je kiirzer die Einschwingzeit, desto ofter muss die
Wheatstone-Briicke auch neu abgeglichen werden, um den thermischen Messbereich nicht zu
iiberschreiten. Dies fiithrt zu partiell unbrauchbaren thermischen Bildern. Fiir den vorliegen-
den Messaufbau erwies sich unter Bertiicksichtigung dieser Aspekte eine Einschwingzeit von
> 30 min als angemessen.
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Abb.3.3: Zeitlicher Verlauf des thermischen Signals U,,,;. Der Scanvorgang der vier direkt
aufeinanderfolgenden thermischen Bilder, aus denen U,,; extrahiert wurde,
wurde unmittelbar nach Einschalten der Heizerspannung Uy gestartet.

Drift durch Sampleerwarmung durch die heile SThM-Spitze:

Bei SThM wird grundsatzlich der lokale thermische Gesamtwiderstand des Samples gemes-
sen, der sich bei Mehr-Schichtsystemen aus mehreren Einzelkomponenten zusammensetzt
(siehe Abschnitt 2.1.4). Auf Grund der Temperaturabhangigkeit der thermischen Leitfahigkei-
ten und thermischen Kontaktwiderstande ist auch der Gesamtwiderstand temperaturabhén-
gig. Die lokale Erwarmung des Samples durch die SThM-Messung kann daher zu einem re-
versiblen Drift-Artefakt fithren. Abb. 3.4 zeigt einen derartigen Drift mit einer eingeschwun-
genen SThM-Spitze (> 30 min), der hier nur in den Bereichen Bulk-Si und SiO: auftritt. Bei
ultradiinnen Schichten auf einem thermisch hochleitfahigen Substrat muss aufserdem in Be-
tracht gezogen werden, dass hauptsachlich der thermische Kontaktwiderstand zwischen
Diinnschicht und Substrat gemessen wird (siehe Abschnitt 4.2.1). Dieser Drift-Artefakt lasst
sich kaum vorhersagen, da er stark vom Sampleaufbau und den jeweiligen temperaturabhéan-
gigen Materialparametern und thermischen Kontaktwiderstinden zwischen den Schichten ab-
héangt. Bilder, die derartige Artefakte enthalten, konnen kaum sinnvoll ausgewertet werden.
Es konnen lediglich qualitative Aussagen direkt an Materialkanten getroffen werden. Eine
Verringerung des Drifts kann ggf. durch eine Verringerung der Spitzentemperatur oder durch
hohere Spitzengeschwindigkeiten erreicht werden.

52



3 Ergebnisse und Diskussion: Artefakte und Messparameter bei SThM
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Abb. 3.4: Drift durch Sampleerwarmung durch die heifsle SThM-Spitze (Spitzentemperatur:
150 °C): a) Topographie-Bild b) Thermisches Signal c) Plot des thermischen Signals
entlang der Linien 1 und 2. In den Bereichen Bulk-Si und SiO: ist ein deutlicher
Drift erkennbar.

Drift durch Samplegeometrie:

Diese Art des reversiblen thermischen Drifts ldsst sich durch unterschiedliche Warmestréme
zwischen SThM-Spitze und Sample in Folge von Warmeleitung, Konvektion und Warme-
strahlung durch das Warmeiibertragungsvolumen erklaren. Wie in Abschnitt 5.3.1 simuliert,
wird bei SThM an Luft ein Grofteil der Warmemenge nicht durch den thermischen Kontakt,
sondern durch die Luft iibertragen (> 87 %), weshalb die Warmeiibertragung durch die Luft
mafigeblich zur Entstehung des thermischen Signals U,,; beitragt. Beim Scannen von
Stufensamples fiihrt das Zusammenspiel aus Cantilever-Orientierung und Samplegeometrie
auch bei identischen lokalen thermischen Eigenschaften zu unterschiedlichen Warmestrémen
in Abhangigkeit von der Position der SThM-Spitze. Dies ist dadurch zu erklaren, dass der sich
im Warmeiibertragungsvolumen befindliche Teil des Samples wahrend des Scanvorgangs
variiert, was anschaulich in Abb. 3.5 dargestellt ist. Dieser Drift-Artefakt ist stark von der
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individuellen Samplegeometrie abhangig und kann durch eine Ebenenkorrektur der
thermischen Bilder beseitigt werden, sofern er in guter Naherung linear ist.

a) b) <)

Stufensample

Abb. 3.5:  Anschauliche Erklarung des Drift-Artefakts verursacht durch die Samplegeomet-
rie. Auf Grund der Stufenstruktur ist der sich im Warmeiibertragungsvolumen be-
findliche Teil des Samples bei a) am kleinsten und bei c) am grofsten. Dadurch ist
die zwischen SThM-Spitze und Sample iibertragene Warmemenge in Folge von
Warmeleitung, Konvektion und Warmestrahlung bei c) trotz gleicher thermischer

Materialparameter am grofiten.

Zum Nachweis dieses Artefakts wurde ein SiO:-Stufensample mittels Qual-A-SThM und ein-
geschwungener SThM-Spitze (> 30 min) untersucht, wobei das Sample nach der ersten Mes-
sung um 180° gedreht wurde, sodass die Cantilever-Orientierung relativ zum Sample im zwei-
ten Bild um 180° gedreht ist. Es wurden jeweils die Vorwarts- und Riickwartskurven aufge-
nommen. Da sich diese nicht signifikant unterscheiden, wird aus Griinden der Ubersichtlich-
keit nur jeweils eine Kurve gezeigt. Das Ergebnis ist in Abb. 3.6 dargestellt, wobei die beiden
Graphen durch einen Offset im U,,;-Signal iibereinandergelegt wurden. Die x-Position ent-
spricht dabei der tatsachlichen Position der Spitze auf dem Sample in x-Richtung. Der Verstar-
kungsfaktor der Briickenspannung k betrug bei dieser Messreihe ausnahmsweise 100 statt
1000, um den thermischen Messbereich nicht zu iiberschreiten. Es kann festgestellt werden,
dass sowohl der Heizerbereich als auch der leicht erwdrmte Cantilever einen gewissen Drift
verursachen. Besteht in der Draufsicht keine Uberlappung mehr zwischen Stufenstruktur und
SThM-Spitze (Gesamtlange ca. 200 um), so zeigt sich eine Sattigung im thermischen Signal. Es
ist zu beachten, dass der Scanbereich bei den meisten Untersuchungen im Rahmen dieser Ar-
beit kleiner als 20 um x 20 um war. Der Scanbereich wurde daher meist komplett vom ca.
25 um langen Heizerbereich iiberdeckt, sodass die Drifte vermutlich im Wesentlichen durch
den Heizerbereich hervorgerufen wurden. Generell bedeutet ein Drift mit positiver Steigung,
dass eine geringere Warmemenge zwischen SThM-Spitze und Sample iibertragen wird. Eine
Vergleichsuntersuchung mit einer nahezu unbeheizten SThM-Spitze (Uy — 0 V) zeigte keinen
derartigen Drift, wodurch andere Ursachen ausgeschlossen werden konnen.

Es wurde aufSerdem festgestellt, dass dieser Drift unabhéngig vom Scanwinkel ist (Definition
des Scanwinkels: siehe Abb. 2.14). Hierzu wurde ein SiOz-Stufensample mit unterschiedlichen
Scanwinkeln abgefahren. Das Ergebnis ist in Abb. 3.7 dargestellt, wobei die U,,,;-Signale zum
besseren Vergleich zwischen 0 und 1 normiert wurden. Es kann keine signifikante Abhangig-
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keit des Drifts vom Scanwinkel festgestellt werden. Dies passt auch zur Definition des Scan-
winkels nach Abb. 2.14, nach der sich bei einer Anderung des Scanwinkels lokal keine Ande-
rungen im Warmetibertragungsvolumen ergeben.

0,8 4 Cantilever-Orientierung 0°

06 ] Cantilever-Orientierung 180°
2 7 Sattigung

0,4 —

Uout [V]

] Sattigun
-0,6 - gung

0,8

x [um]

Abb. 3.6: Nachweis des Drift-Artefakts durch Anderung der Cantilever-Orientierung relativ
zum Sample (Spitzentemperatur: 125 °C). Der Driftverlauf entlang der x-Achse be-
statigt den Einfluss des Heizerbereichs und des Cantilevers. Die SThM-Spitzen mit
einer Gesamtlange von etwa 200 um sind nicht mafistablich eingezeichnet.

14
i Scanwinkel -45° Scanwinkel -45° 0°
12 Scanwinkel 0° A
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1,0 S ~ / "
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Abb. 3.7:  Drift-Artefakt bei unterschiedlichen Scanwinkeln (Spitzentemperatur: 125 °C). Es
wurde keine signifikante Abhadngigkeit des thermischen Drifts vom Scanwinkel
festgestellt. Die SThM-Spitzen mit einer Gesamtlange von etwa 200 um sind nicht
mafsstablich eingezeichnet und dienen der Veranschaulichung.

55



3 Ergebnisse und Diskussion: Artefakte und Messparameter bei SThM

Drift durch Position des AFM-Lasers auf dem Cantilever:

Durch eine Vielzahl von Messungen mittels Qual-A-SThM wurde herausgefunden, dass die
Position des AFM-Lasers auf dem Cantilever einer SThM-Spitze des Typs NanoTA auch bei
eingeschwungenem Spitzenzustand thermische Drifte verursachen kann. Offenbar beeinflusst
der AFM-Laser insbesondere den niedrig dotierten Heizerbereich, der den Grofsteil des
elektrischen Widerstands der SThM-Spitze ausmacht. Bei einer Laser-Positionierung direkt
auf dem Heizerbereich entstehen Bilder mit abnormalen und nichtlinearen Driften, welche
nicht sinnvoll ausgewertet werden konnen. Wird der AFM-Laser hingegen auf einem Cantile-
ver-Schenkel mittig zwischen Base und Spitze positioniert, konnen solche Drifte im einge-
schwungenen Spitzenzustand nicht mehr festgestellt werden. Fiir eine SThM-Spitze vom Typ
NanoTA lautet daher die generelle Empfehlung, den AFM-Laser in der Mitte eines Cantilever-
Schenkels zu platzieren. Die Untersuchungen in Abschnitt 3.2.2 bestdtigen diese Vermutun-
gen.

3.1.4 Reversibler Welligkeits-Artefakt

Welligkeits-Artefakte werden gelegentlich bei neuen SThM-Spitzen des Typs NanoTA bei
Scans an Stufensamples beobachtet. Abb. 3.8 zeigt ein derartiges Muster bei Qual-A-SThM des
Testsamples TGXYZ02 bei eingeschwungenem Spitzenzustand (> 30 min).

NanoTA (neu), Ty, =50 °C

NanoTA (neu), T, =75 °C

NanoTA (neu), Ty, =100 °C

NanoTA (neu), Ty, =110 °C

"""" NanoTA (verschlissen durch ca. 4 h Scandauer), Tg;,. =100 °C

Topographie thermisches Signal Uy,
164 b)

1,44

120
100 ]
1,2 S
80 1,0 —

0,8 4

U, [au]

0,6 4

044

0,2 — J
. £

x [pum] x [um]
Abb. 3.8: Welligkeits-Artefakt: a) Topographie-Signal b) Thermisches Signal

Als Ursache wird eine Schwingung bzw. Torsion des Cantilevers auf Grund von Schwéachen
der z-Regelung vermutet, da die Welligkeit nicht nur im thermischen, sondern auch im topo-
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graphischen Bild vorhanden ist. Dadurch kommt es zu periodischen Anderungen der Kon-
taktfliche und Anderungen im Warmeiibertragungsvolumen zwischen SThM-Spitze und
Sample. In den Scans wurde festgestellt, dass die relative Schwingungsamplitude in den ther-
mischen Bildern mit steigender Spitzentemperatur abnimmt und der Effekt insbesondere bei
neuen SThM-Spitzen auftritt. Je starker die Spitze verschlissen wurde, also je mehr Scans be-
reits gefahren wurden, desto geringer ist der beobachtete Effekt auf den thermischen Bildern,
wiahrend sich die Welligkeit in den topographischen Bildern nur wenig andert. Ein Wellig-
keits-Artefakt kann im Allgemeinen nicht vorhergesagt werden und kann durch absichtlichen
Spitzenverschleifs verringert werden. Durch einen Wechsel der SThM-Spitze kann dieser Ef-
fekt oft ganz eliminiert werden. Auflerdem kann er zweifelsfrei identifiziert werden, indem
die gleiche Stelle durch einen topographischen Scan mit einer anderen AFM-Spitze abgefahren
wird, welche fiir Topographie-Bilder optimiert ist (z. B. TESPA-V2 [262] mittels IC-AFM). Bei
Samples mit glatten Oberflachen ohne Stufen wurde dieser Effekt nicht beobachtet. In [31]
wurden ebenfalls Welligkeits-Artefakte festgestellt, welche diesem Effekt zugeordnet werden

konnen.

3.1.5 Reversibler Rauheits-Artefakt

Verschiedene Rauheiten im niedrigen nm-Bereich (Nanorauheiten) konnen zu diesem Arte-
fakt-Typ fithren. Durch unterschiedliche Nanorauheiten kommt es zu Anderungen des ther-
mischen Kontaktwiderstands zwischen Spitze und Sample Ry, ¢ spitze und damit zu einer An-

derung der Warmeiibertragung durch den Kontaktbereich. Dieser Artefakt ist in Abb. 3.9. dar-

gestellt.
Topographie thermisches Signal U,
N — P — .’1‘-——-
Feld 1: R, ~ 0,7 nm 85,0 nm (b P R 02V
60,0 ——C———— -
Feld 2: R, ~1,9 nm % 3
e 40,0 A iy ~0,5
L — - L 5 . Hm___
00  EENNRENEERT e e Wl 10
Abb.3.9: Rauheits-Artefakt (Spitzentemperatur: 125 °C): a) Topographie-Bild b) Thermi-

sches Bild

Feld 2 besteht aus einer diinneren SiO>-Schicht (auf Bulk-Si) als Feld 1 bei ansonsten gleicher
Herstellung und miisste daher in der Theorie nach Gleichung (2.17) einen geringeren thermi-
schen Gesamtwiderstand Ry 405 aufweisen. Das thermische Signal U,,; miisste also geringer
sein, aber das Gegenteil ist der Fall. Dies kann durch die hohere Nanorauheit R, von Feld 2
erklart werden, wodurch Ry ¢ spitze Und damit Ry, ges offensichtlich grofser werden als bei
Feld 1. Anhand zahlreicher Messungen wurde beobachtet, dass der Einfluss von Nanorauhei-
ten generell grofier ist, je besser der Spitzenzustand ist, also je kleiner der Spitzenradius und
damit die Kontaktflache ist. Anderungen der Kontaktflichen und thermischen Kontaktwider-
stande verursacht durch Nanorauheiten machen sich hier prozentual wesentlich starker be-
merkbar als bei verschlissenen Spitzen mit groferer Kontaktflache. Bei diesem Effekt muss
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zwischen Mikro- und Nanorauheiten (um- bzw. nm-Bereich) unterschieden werden. Wahrend
Nanorauheiten im maximal zweistelligen nm-Bereich in der Groffenordnung des Kontaktra-
dius 7¢ nach Gleichung (2.15) zum beschriebenen Effekt fithren konnen, verfalschen grofiere
Mikrorauheiten das thermische Signal generell zu stark und machen Scan-Bilder oder Bereiche
unbrauchbar (z. B. Stufen-Artefakt in Abschnitt 3.1.1). Der Rauheits-Artefakt kann verringert
werden, indem eine SThM-Spitze mit hoherem Verschleifd gewahlt wird oder die Rauheiten
der Bereiche angeglichen werden, falls moglich.

3.1.6 Irreversibler Anneal-Artefakt

Der Anneal-Artefakt ist vermutlich eine Mischung aus irreversiblen Rauheits-Anderungen
verursacht durch die Spitzenbewegung und irreversiblen Materialumwandlungen (z. B. Git-
terstruktur, Partikel, Korngrofien, thermische Kontaktwiderstande etc.) verursacht durch
Warmeeinwirkung. Dieser Effekt ist in Abb. 3.10 dargestellt. Zunachst wurde der Bereich in
Abb. 3.10 a) fiinfmal mit einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA mit den folgenden Parametern
gescannt: Spitzentemperatur 150 °C, Spitzengeschwindigkeit 10 ums™, 256 Scanlinien. Die Ge-
samtdauer der fiinf Scans betrug damit 21 min 20 s. Anschlieffend wurde der Scanbereich ver-
grofiert und erneut mit einer Spitzentemperatur von 150 °C abgefahren, wie es in Abb. 3.10 b)
zu sehen ist. Der zuvor annealte Bereich ist hier deutlich sichtbar. In den topographischen
Bildern wurden lediglich in den Feldern 3 und 4 (h-BN) Anderungen der Rauheiten nach den
fiinf Scans festgestellt, wahrend die Rauheiten in den Feldern 1 und 2 (5i und SiO2) unveréan-
dert sind. Da aber die Felder 1 und 2 auch deutlich im Nachher-Bild in Abb. 3.10 b) zu sehen
sind, diirfte es sich bei diesem Artefakt um eine Mischung aus Rauheits—Anderungen in Folge
des Scans und Materialumwandlungen durch Warmeeinwirkung handeln. Anneal-Artefakte
lassen sich kaum vorhersagen und hiangen von der Zusammensetzung und den Materialei-
genschaften des Samples ab. Eine Verringerung der Spitzentemperatur, hohere Spitzenge-
schwindigkeiten und eine Verringerung der Kontaktkraft der Spitze durch den Deflection Set-
point konnen derartige Artefakte verringern oder zur Vermeidung beitragen.

thermisches Signal U, thermisches Signal U,

70V

o=
-

nach SThM-Anneal -6,0

Abb. 3.10: Anneal-Artefakt: a) Thermisches Bild wahrend SThM-Anneal b) Thermisches Bild
eines grofleren Bereichs nach fiinfmaligem SThM-Anneal vom Bereich aus a). Der

zuvor annealte Bereich aus a) ist deutlich zu sehen.
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3.1.7 Zusammenfassung und Verringerungs- bzw. Vermeidungsstrategien

In Tab. 3.1 sind alle Artefakt-Typen bei dynamischem SThM mit deren Ursachen aufgelistet.

Zudem wird aufgezeigt, wie Anwender derartige Artefakte eindeutig identifizieren und ver-
ringern bzw. vermeiden konnen.

Tab.3.1:  Artefakt-Typen bei dynamischem SThM mit deren Ursachen, Identifizierung und
Verringerungs- bzw. Vermeidungsstrategien
Verringerungs- bzw. Vermei-
Artefakt Ursache Eindeutige Identifizierung & gs- bz )
dungsstrategien
And der Kon- ..
n e{ungen e{ on abnormales Uberschwingen . .
taktfliche und Ande- . . . Vermeidung grofier vertikaler Stu-
Stufen- . R des thermischen Signals in der . )
rungen im Wéarme- . fen; Signal nahe Stufen nicht zur
Artefakt . Umgebung von vertikalen Stu- )
tibertragungsvolu- fon Auswertung heranziehen
men in Stufennéhe
. . erneuter Scan; Reinigung der
L Vergleichsscan des gleichen . K
Verunreinigungen . . SThM-Spitze durch langeren Scan
Mess- . Bereichs (ggf. auch mit neuer . .
auf der SThM-Spitze; ) oder kurzzeitige Temperaturerho-
Artefakt ] . SThM-Spitze oder anderer . ]
instabiler Kontakt ] hung; neue SThM-Spitze; Bildbear-
AFM-Spitze) . R . .
beitung; hoherer Deflection Setpoint
starker nichtlinearer Drift di-
. rekt nach Einschalten der Ver- geniigend lange Einschwingzeit
fortschreitende Er- Drift wird | (= 30 min); nih se i
sorgungsspannung; Drift wir > 30 min); ndherungsweise linearer
warmung der SThM- or8 g p u & . W . ] ! . g W 1,
B nach langerer Einschwingzeit Drift dann mittels Bildbearbeitung
ase geringer und ndherungsweise | durch Ebenenkorrektur korrigierbar
linear
. kaum vermeidbar, falls vorhanden;
S ) . verschieden grofse und oft Verri durch . Spit
ampleerwarmun erringerung durch geringere Spit-
p ] . & nichtlineare Drifte bei anei- & & & ] & P
durch die heifse . zentemperatur und geringere Scan-
. nandergrenzenden Material- . . o
SThM-Spitze hicht dauer (hohere Spitzengeschwindig-
schichten
Drift- keit, weniger Scanlinien)
Artefakte Samplegeometrie Sampledrehung und Abscan- | bei linearem Drift mittels Bildbear-
(Anderungen im nen eines grofien Bereichs zur beitung durch Ebenenkorrektur
Warmeitibertragungs- | Identifizierung des Einflusses | korrigierbar; Vermeidung von gro-
volumen) des Cantilevers Ben Stufenhdhen
unbrauchbare Bilder mit ab-
normalen und nichtlinearen . .
L . . . AFM-Laser beim Spitzentyp
Position des AFM-La- Driften beim Spitzentyp . .
. NanoTA auf einem Cantilever-
sers auf dem Cantile- NanoTA, wenn Laser zu nah o . .
) ] . Schenkel mittig zwischen Spitze
ver am Heizerbereich; Vergleichs- L
. . und Base positionieren
scans mit anderer Laserposi-
tion oder SThM-Spitze
. a. bei SThM-Spit
. V- berneuen pitzen absichtlicher Verschleifs der Spitze
Schwingung bzw. vom Typ NanoTA; topogra- . .
X X . . ] ) durch lange Scans vor der eigentli-
Welligkeits- | Torsion des Cantile- | phische Vergleichsmessungen
) R ] chen SThM-Messung; Verwendung
Artefakt vers bei Stufensam- mit anderen AFM-Spitzen, da . ]
. ] einer anderen SThM-Spitze; Ver-
ples Artefakt auch in Topographie-
i : wendung von Samples ohne Stufen
bildern vorhanden ist
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Vermeidung unterschiedlicher Rau-

. . bei Stufensamples durch theo- heiten durch Samplepréparation;
Raubheits- unterschiedliche Rau- . .. ) o
o ) retische Uberlegungen; sonst SThM-Spitze mit hherem Ver-
Artefakt heiten im nm-Bereich . o . . . )
eher schwer identifizierbar schleif3 (grofierem Spitzenradius)
wahlen

Mischung aus Rau- geringere Spitzentemperatur; gerin-

Scan eines groferen Bereichs,

Anneal- heits-Anderungen . gere Scandauer (hohere Spitzenge-
. in dem der zuvor annealte Be- o . .
Artefakt und thermischen Ma- . . schwindigkeit, weniger Scanlinien);
. reich enthalten ist . . .
terialumwandlungen Bereich nur einmalig abscannen

3.2 Ermittlung von Standardparametern fiir dynamisches SThM

Im Folgenden wird der Einfluss von AFM-Parametern, der Laserposition auf dem Cantilever
und einem moglichen Wassermeniskus auf die Reproduzierbarkeit von SThM-Bildern unter-
sucht. Schlussendlich werden aus den Untersuchungen Standardparameter fiir dynamisches
SThM an dhnlichen Samples und mit dhnlicher Messausriistung abgeleitet.

3.2.1 AFM-Parameter

Zur Untersuchung des Einflusses diverser AFM-Parameter wurden Parameterstudien mit ei-
ner neuen und einer gebrauchten SThM-Spitze vom Typ NanoTA an einem SiO:-Stufen-
sample durchgefiihrt. Der Bereich des Stufensamples in Abb. 3.11 wurde dazu an derselben
Position mehrmals mittels Qual-A-SThM abgescannt, wobei die Spitzentemperaturen 75 °C
(neue Spitze) und 125 °C (gebrauchte Spitze) betrugen. Es wurden dann die Mittelwerte der
thermischen Signale der vier Stufen ausgewertet.

Stufe3=1
(=773 nm SiO,)

Stufe 2 Stufe 0=0
(= 599 nm SiO,) = 187 nm Si0O,)

2 pm

Abb. 3.11: Beispielhaftes thermisches Bild des Stufensamples (SiO:-Stufen auf Si-Substrat)
nach Normierung zwischen 0 und 1 zur Bestimmung der Standardparameter fiir
dynamisches SThM

Die Gains der z-Regelung wurden zu Beginn der Parameterstudie nach Anleitung des Her-
stellers eingestellt und dann konstant gehalten. Um den Einfluss eines einzelnen Parameters
zu untersuchen, wurde der jeweilige Parameter variiert und derselbe Bereich erneut gescannt,
wahrend die anderen Parameter die folgenden Standardwerte annahmen:
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e Messpunkte pro Scanlinie und Scanlinien: 128 (Bei den vorliegenden Parameter-Unter-
suchungen gilt immer: Messpunkte pro Scanlinie = Anzahl der Scanlinien. Die Pixel-
anzahl in x- und y-Richtung ist somit gleich.)

e Sollwert der Cantilever-Verbiegung (Deflection Setpoint): 0,5 V

e Scanwinkel: 0°

e Scanrichtung: positive y-Richtung

e Spitzengeschwindigkeit: 10 ums~

Um alle Scans vergleichbar zu machen, wurde der Mittelwert von Stufe 0 auf den Wert 0 und
der Mittelwert von Stufe 3 auf den Wert 1 normiert. Die Mittelwerte der Stufen 1 und 2 wurden
entsprechend linear skaliert. Abb. 3.12 zeigt die statistische Auswertung der Parameterstudie,
wobei jeweils der in der Legende angegebene Parameter variiert wurde.

i gebraucht, Spitzengeschwindigkeit (n = 6) \_/ neu, Spitzengeschwindigkeit (n = 6)

i gebraucht, Scanwinkel (n = 4) C] neu, Scanwinkel (n =4)
gebraucht, Messpunkte pro Scanlinie und Scanlinien (n = 6) neu, Messpunkte pro Scanlinie und Scanlinien (n = 6)
gebraucht, Scanrichtung (n = 4) neu, Scanrichtung (n =4)

: gebraucht, Deflection Setpoint (n = 8) D neu, Deflection Setpoint (n=7)

14 . _____igebraucht, alle Daten (n = 28) neu, alle Daten (n = 27)
' | gebrauchte SThM-Spitze neue SThM-Spitze
\alle Daten| \alle Daten
1,2 S X '
1,0 4 - - N . - I
o8 L |
=R | + = = | =
— 0,6 -1 D X 1 H I %
- o !
Do b X 1
04 x i
I Yo o= + F
i Stufe 0 ! !
0,0 i i
| X :
02— 77T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
123123123123123123123123123123123123

Stufe
Abb. 3.12: Statistische Auswertung aller Scans des SiOz-Stufensamples mit einer neuen und

einer gebrauchten SThM-Spitze vom Typ NanoTA nach Normierung des thermi-
schen Signals zwischen 0 und 1

Die vorliegende Untersuchung zeigt eindrucksvoll den Einfluss des Spitzenzustands auf die
Reproduzierbarkeit einer dynamischen SThM-Messung. Es ist offensichtlich, dass das thermi-
sche Signal einer stark verschlissenen SThM-Spitze weitaus starker variiert als das einer neuen
SThM-Spitze. Generell verursacht die Anderung des Sollwerts der Cantilever-Verbiegung
(Deflection Setpoint) die grofiten Schwankungen sowohl bei einer gebrauchten als auch bei
einer neuen SThM-Spitze. Eine neue SThM-Spitze ist jedoch nur gering abhingig von den
AFM-Parametern und die thermischen Bilder sind gut reproduzierbar. Daher empfiehlt es sich
generell, neue SThM-Spitzen zu verwenden oder sicherzustellen, dass die verwendete SThM-
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Spitze in einem guten Zustand ist, also einen kleinen Spitzenradius und keine Verunreinigun-

gen aufweist. Dies kann z. B. anhand von Testsamples mit bekannter Geometrie wie dem

TGXYZ02 tiberpriift werden. Aus den Auswertungen der einzelnen Parameter-Variationen

und der qualitativen Beurteilung der Scan-Bilder konnen auflerdem die folgenden Schlussfol-

gerungen gezogen werden:

Spitzengeschwindigkeit: Die Spitzengeschwindigkeit steuert die Dauer und Genauig-
keit eines Scans. Bei Standard-AFM-Verfahren fithren langsamere Spitzengeschwin-
digkeiten daher i. d. R. zu besseren Bildern und geringerem Spitzenverschleifs. Bei dy-
namischen SThM-Untersuchungen sollte die Spitzengeschwindigkeit allerdings nicht
zu gering gewahlt werden, da dies zu grofieren Driften oder Anneal-Artefakten fithren
kann (siehe Abschnitte 3.1.3 und 3.1.6). Geeignete Spitzengeschwindigkeiten liegen
zwischen 5 ums? und 15 pums™. Innerhalb dieses Bereichs sollten die Bilder gut repro-
duzierbar sein. Zu hohe Spitzengeschwindigkeiten {iber 20 ums™ konnen eine starke
Abnutzung der Spitze wahrend eines einzelnen Scans und ein grofleres Signalrauschen
verursachen.

Scanwinkel: Bei der gebrauchten SThM-Spitze konnte ein Einfluss des Scanwinkels auf
das thermische Signal festgestellt werden, da dieser die Kontaktflache in der Ndhe von
Stufen auf Grund von Verunreinigungen beeinflussen kann. Eine neue SThM-Spitze
ohne Verunreinigungen scannt nahezu unabhéangig vom Scanwinkel. Dieser Einfluss
hangt von der aktuellen Spitzengeometrie und der Position moglicher Verunreinigun-
gen auf der Spitze ab und variiert daher von SThM-Spitze zu SThM-Spitze. Als Faust-
regel gilt, dass zu vergleichende Bilder mit der gleichen SThM-Spitze und unter dem
gleichen Scanwinkel untersucht werden sollten.

Messpunkte pro Scanlinie und Scanlinien: Je grofser diese Parameter sind, desto hoher
ist auch die Auflosung des thermischen Bildes. Die Anzahl der Scanlinien ist allerdings
direkt proportional zur Scandauer, wobei hohere Scandauern auch zu gréfieren Driften
oder Anneal-Artefakten fiihren kénnen (siehe Abschnitte 3.1.3 und 3.1.6). Geeignete
Werte sind daher 128 oder 256, abhéangig von der Scangrofie. Bei einem Aspektverhalt-
nis von 1 sollte zudem gelten: Messpunkte pro Scanlinie = Anzahl der Scanlinien.
Dadurch ist die Pixelanzahl in x- und y-Richtung identisch.

Scanrichtung: Fiir die gebrauchte SThM-Spitze scheint die Scanrichtung (positive bzw.
negative y-Richtung) einen gewissen Einfluss auf das thermische Signal zu haben. Die
neue SThM-Spitze scannt relativ unabhéngig von der Scanrichtung. Es wird jedoch
empfohlen, zu vergleichende Bilder immer in der gleichen Scanrichtung aufzunehmen,
also entweder in positiver oder negativer y-Richtung. Dadurch kann auch ein Auftre-
ten gegensatzlicher thermischer Drifte (siehe Abschnitt 3.1.3) verhindert werden.
Sollwert der Cantilever-Verbiegung (Deflection Setpoint): Die Anderung dieses Para-
meters verursacht generell die grofiten Schwankungen in den thermischen Signalen
sowohl bei der gebrauchten als auch bei der neuen SThM-Spitze, wobei die Reprodu-
zierbarkeit bei der neuen SThM-Spitze trotzdem sehr gut ist. Bei der vorliegenden Un-
tersuchung wurden Samples mit einer grofien Oberflichenhérte verwendet, sodass der
Deflection Setpoint und damit die Kontaktkraft wenig Einfluss auf die Kontaktflache
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hat. Bei weicheren Samples wie beispielsweise Kunststoff diirfte der Effekt grofser sein.
Zu hohe Sollwerte fithren generell zu einer starken Abnutzung bzw. Beschadigung der
Spitze, wahrend zu geringe Sollwerte zu Mess-Artefakten auf Grund eines instabilen
Kontakts fithren konnen. Die Sollwerte sind abhdngig vom jeweiligen AFM-System,
sodass eine allgemeine Empfehlung nicht zielfithrend ist. Geeignete Werte fiir den vor-
liegenden Messaufbau sind so grofs wie notig, sodass sinnvolle AFM-Bilder mit dhnli-
chen Vorwirts- und Riickwarts-Kurven entstehen, aber kleiner als 1 V zu wahlen.

e Spitzentemperatur: Je hoher die Spitzentemperatur, desto hoher ist auch der thermi-
sche Kontrast, also der Signalunterschied zwischen Bereichen unterschiedlicher ther-
mischer Eigenschaften. Zu hohe Temperaturen kénnen einerseits zu einer Uberschrei-
tung des thermischen Messbereichs fiihren, andererseits zu Drift- oder Anneal-Arte-
fakten (siehe Abschnitte 3.1.3 und 3.1.6). Bei zu niedrigen Temperaturen besteht die
Gefahr, dass die thermischen Bilder durch einen Wassermeniskus verfalscht werden
oder der thermische Kontrast zu gering ist und damit ein hohes Signalrauschen vor-
liegt. Eine geeignete Spitzentemperatur liegt oft zwischen 100 °C und 125 °C. Bei neuen
SThM-Spitzen mit hoher Sensitivitat muss jedoch teilweise eine geringere Spitzentem-
peratur gewdhlt werden, damit der thermische Messbereich nicht iiberschritten wird.

Ahnliche Untersuchungen wurden auch fiir eine neue SThM-Spitze des Typs GLA durchge-
fithrt. Da die Stufenhohe des Samples aus Abb. 3.11 zu grofs ist, wurde die Parameterstudie
mit dem Testsample TGXYZ02 durchgefiihrt. Die statistische Auswertung ist in Abb. 3.13 zu
sehen, wobei jeweils der Mittelwert des thermischen Signals der linken und rechten SiOz-Stufe
herangezogen wurde. Die Mittelwerte wurden derart normiert, dass die linke SiOz-Stufe den
Wert 1 und das Bulk-Si zwischen den beiden Stufen den Wert 0 annimmt. In der Theorie sollte
die rechte SiO>-Stufe auf Grund des identischen Schichtaufbaus ebenfalls den Wert 1 anneh-
men.

14
1,2 4 normierte SiO,-Stufe links \alle Daten|
] ,
1 1
1
1,0 = ! . : -
1 x —_—a— :\T‘
0,8 i
—_ [ |
=] . |
S 0,6 :
D§ |Bulk-Si E
04
Spitzengeschwindigkeit (n = 5)
0,2 Scanwinkel (n = 4)
Messpunkte pro Scanlinie und Scanlinien (n = 5)
0.0 Scanrichtung (n = 4) ||
! E Deflection Setpoint (n = 8)
| alle Daten (n = 26)
0,2 T T T T T T

Abb. 3.13: Statistische Auswertung aller Scans des Testsamples TGXYZ02 mit einer neuen
SThM-Spitze vom Typ GLA nach Normierung des thermischen Signals zwischen
Ound1
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Man kann erkennen, dass die mit dem Spitzentyp GLA gemessenen thermischen Signale we-
sentlich starker von den AFM-Parametern abhdngig sind als bei den Untersuchungen mit der
neuen SThM-Spitzen vom Typ NanoTA. Obwohl ein qualitativ hochwertiges, kommerzielles
Testsample mit einer sehr glatten Oberflache und eine neue SThM-Spitze vom Typ GLA ver-
wendet wurden, ist die Reproduzierbarkeit geringer als bei der neuen SThM-Spitze des Typs
NanoTA gemessen auf einem nicht kommerziell hergestellten Sample mit wesentlich hcheren
Rauheiten. Es lasst sich generell feststellen, dass dynamische SThM-Bilder in Luftumgebung
mit einer SThM-Spitze des Typs NanoTA qualitativ besser sind und weniger Artefakte enthal-
ten als SThM-Bilder in Luftumgebung aufgenommen mit einer SThM-Spitze vom Typ GLA.
Die Untersuchung in diesem Abschnitt zeigt dariiber hinaus, dass auch die Reproduzierbar-
keit mit dem Spitzentyp NanoTA wesentlich besser ist als mit dem Spitzentyp GLA.

3.2.2 Positionierung des AFM-Lasers auf dem Spitzentyp NanoTA

Abb. 3.14 zeigt die Abhdngigkeit des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze Rgy;t,. bei
verschiedenen Positionen des AFM-Lasers auf dem Cantilever im zeitlichen Verlauf unmittel-
bar nach Einschalten des AFM-Lasers und von Uy = 4,936 V (statisch ohne Scan).

1,85 __
: ’ﬂtlllt!ll#-l—-l- S |
180 GMMMAAAAAAAALAAA-A--A-A -4
1,75 1 - - - Laser aus
| - @ -Pos. 4
170 | - #A- -Pos. 3
= 1,651 Pos. 2
g | Pos. 1
= 1,60 4
£1,55
4 1 Empfehlung
1,50
1,45 + Base
1,40
1,35

— T " 1
0 50 100 150 200 250 300

Zeit t nach Einschaltvorgang (U; =4,936 V ab t=05s) [s]

Abb. 3.14: Elektrischer Widerstand der SThM-Spitze Rg;¢,. im zeitlichen Verlauf in Abhan-
gigkeit der Position des AFM-Lasers unmittelbar nach Einschalten des AFM-La-
sers und von Uy = 4,936 V (statisch ohne Scan). Dies entspricht einer Spitzentem-
peratur von 125 °C im eingeschwungenen Zustand.

Es ist eine grofie Abhéangigkeit des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze Rgp;t,. von der
Laser-Position erkennbar. Als mogliche Ursache ware denkbar, dass bei dem vorliegenden
Typ einer dotierten Si-Spitze die Positionierung des Laserstrahls direkt auf dem niedrig do-
tierten Heizerbereich die Anzahl der Elektronen im Leitungsband erhoht. Dies konnte zu einer
Verringerung des elektrischen Widerstands im Zeitverlauf fiihren. Ist der Laser hingegen auf
einem Cantilever-Schenkel platziert, fiihrt die teilweise Absorption der Laserleistung zu einer
kontinuierlichen Erwarmung der SThM-Spitze und damit zu einem leichten Ansteigen des
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elektrischen Widerstands im zeitlichen Verlauf. Je weiter weg der Laser vom dotierten Hei-
zerbereich ist, desto geringer ist der Einfluss des Lasers und desto schneller befindet sich die
SThM-Spitze im eingeschwungenen Zustand. Eine Positionierung unmittelbar vor der Base
(Pos. 4) ist fiir aktive Scans jedoch nicht zielfithrend, da damit die z-Regelung durch den Piezo
nicht mehr zufriedenstellend funktioniert. Die vorliegenden Untersuchungen stimmen {iiber-
ein mit Abschnitt 3.1.3, in dem Drift-Artefakte verursacht durch den AFM-Laser bei aktiven
SThM-Scans festgestellt wurden. Als guter Kompromiss zwischen den gegensatzlichen Anfor-
derungen der z-Regelung (Laser moglichst nahe am freien Ende des Cantilevers) und der Sta-
bilitat des thermischen Signals (Laser moglichst nahe an der Base) wird daher empfohlen, den
Laser auf einem der Cantilever-Schenkel in der Mitte zwischen Spitze und Base zu positionie-
ren (Pos. 3). Durch eine Vielzahl an Messungen konnte beobachtet werden, dass dadurch qua-
litativ hochwertigere SThM-Bilder mit weniger Artefakten entstehen im Vergleich zur Positi-
onierung am freien Ende des Cantilevers (Heizerbereich), wie es bei den meisten AFM-Ver-
fahren tiblich ist. Der Sollwert der Cantilever-Verbiegung (Deflection Setpoint) sollte dann je-
doch zunéachst geringer gewahlt und vorsichtig angepasst werden, um eine Spitzenbeschadi-
gung durch zu hohe Verbiegungen zu vermeiden. Wird eine bereits temperaturkalibrierte
SThM-Spitze erneut ins AFM eingebaut, sollte diese neu kalibriert werden, da der Laser nicht
exakt an der gleichen Stelle positioniert werden kann. Ohne Neukalibrierung wiirde die Spit-

zentemperatur eingestellt durch Uy leicht verfalscht sein.

3.2.3 Diskussion eines méglichen Wassermeniskus

Die aktuelle Forschung zeigt, dass die Verfalschung von SThM-Messungen in Luftumgebung
durch einen Wassermeniskus zwischen Spitze und Sample grundsitzlich denkbar ist. Durch
neueste Erkenntnisse wird dessen Einfluss auf die Warmeiibertragung allerdings im einstelli-
gen Prozentbereich geschitzt [65]. Ein Wassermeniskus kann aufierdem vermieden werden,
indem eine Spitzentemperatur von iiber 100 °C gewahlt wird. Sofern mdglich, wurde dies in
den vorhandenen Untersuchungen beriicksichtigt, wodurch eine Verfalschung ausgeschlos-
sen werden kann.

3.24 Zusammenfassung und Empfehlung geeigneter Messparameter

Generell lasst sich sagen, dass die AFM-Parameter bei neuen SThM-Spitzen vom Typ NanoTA
eine untergeordnete Rolle spielen, wenn die Topographie-Bilder qualitativ hochwertig sind.
Die Erkenntnisse aus tiber 300 thermischen Bildern fiithren zu einer Empfehlung von Stan-
dardparametern fiir dhnliche Experimente. Diese sind in Tab. 3.2 aufgelistet. Die Untersuchun-
gen in Kapitel 4 berticksichtigen diese Empfehlungen bestmoglich, wodurch eine hohe Aus-
sagekraft der Ergebnisse angenommen werden kann.
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Tab.3.2:  Empfehlung von Standardparametern fiir dynamisches SThM

Parameter Empfehlung (+ ggf. Bemerkung)

Einschwingzeit vor Messreihe

= 30 min
(Uy und Laser)

Messpunkte pro Scanlinie und L .
. 128 oder 256 (abhéangig von der Scangrofie)
Anzahl der Scanlinien

. . > 2,5 um x 2,5 um (Kleinere Stufenbereiche konnen kaum sinnvoll aufgel&st
Scangrofie bei Stufensamples . . .
werden und kénnen von umliegenden Stufen beeinflusst werden.)

Sollwert der Cantilever-Ver- 0,25 V bis 1 V (gilt nur fiir das Bruker Dimension Icon, da AFM-spezifisch; ge-
biegung (Deflection Setpoint) | nerell so klein wie moglich, aber so grofs wie notig)

Spitzengeschwindigkeit 5 p{ns.'l bis 15 ums™ (generell < 20 ums™ zur Vermeidung einer Spitzenbe-
schadigung)

100 °C bis 125 °C (Zur Vermeidung eines Wassermeniskus wird > 100 °C
empfohlen. Die Spitzentemperatur muss bei neuen SThM-Spitzen aber oft
Spitzentemperatur niedriger sein zur Vermeidung der Uberschreitung des thermischen Messbe-
reichs. Zu hohe Temperaturen kénnen zu Drift- und Anneal-Artefakten fiih-

ren.)

kaum Einfluss bei einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA in gutem Spitzenzu-

S inkel
canwinie stand (Der Scanwinkel sollte bei zu vergleichenden Bildern identisch sein.)
kaum Einfluss bei einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA in gutem Spitzenzu-
Scanrichtung stand (Die Scanrichtung sollte bei zu vergleichenden Bildern identisch sein,
also entweder in positive oder negative y-Richtung.)
Sampleoberflache so eben und glatt wie mdglich (zu grofse Rauheiten fithren zu Artefakten)
Spitzentyp NanoTA meist besser als GLA (bei SThM an Luft)
. Verwendung von neuen SThM-Spitzen oder Ausschluss von Verunreinigun-
Spitzenzustand . .
gen durch Scan von Testsamples mit bekannter Geometrie (z. B. TGXYZ02)
o NanoTA: auf einem Cantilever-Schenkel mittig zwischen Spitze und Base
Laserpositionierung i . .
GLA: moglichst am freien Ende des Cantilevers
Gains sinnvolle Einstellung nach Hersteller-Angaben

Es gelten aufserdem die folgenden Empfehlungen:

e Qualitative SThM-Bilder kénnen oft nur sinnvoll verglichen werden, wenn mit der
gleichen SThM-Spitze und gleichen Parametern gemessen wurde. Andernfalls muss
eine sinnvolle Normierung des thermischen Signals (z. B. auf gleichen Stufen) stattfin-
den.

e Alle Messungen einer Messreihe sollten ohne Unterbrechung stattfinden.

e Die Auswertung bzw. ein Vergleich von thermischen Bildern ist nur sinnvoll, wenn
keine Artefakte nach Abschnitt 3.1 auftreten oder diese eliminiert werden diirfen. Eine
Eliminierung mittels Bildbearbeitung muss immer kritisch hinterfragt werden.

e Die Messung sollte durch eine geschlossene Schutzhaube vor akustischen Storeinfliis-
sen geschiitzt werden. So wurde festgestellt, dass bei offener Schutzhaube Mess-Arte-
fakte durch Klatschen oder laute Gesprache entstehen konnen.
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e Zur Vermeidung von Artefakten auf Grund einer Samplebewegung sollten Samples
durch eine Vorrichtung, Klebung oder mittels Vakuum-Ansaugung fixiert werden.

e Zur Qualitatssicherung sollte vor und nach einer Messreihe generell ein Testsample
mit bekannter Geometrie (z. B. TGXYZ02) abgefahren werden, um den Verschleifd der
SThM-Spitze oder anhaftende Verunreinigungen beurteilen zu konnen. Bei signifikan-
ten Veranderungen des Spitzenzustands wahrend einer Messreihe sollte diese verwor-
fen werden.

3.3 Ermittlung von Standardparametern fiir statisches SThM

Bei statischem SThM wird die Leitfahigkeitskalibrierung durch Messung des elektrischen Wi-
derstands der SThM-Spitze im Kontakt (R;) und mit Abstand zur Sampleoberfldche durchge-
fiihrt (Ryc), wie es detailliert in Abschnitt 2.2.4 beschrieben ist. Die y-Koordinaten der Kalib-
rierungspunkte ergeben sich aus

Rnc—Rc _ AR
Rc R¢’

(3.1)

In den folgenden Abschnitten werden die wichtigsten Messparameter fiir Stat-A-SThM und
Stat-A-SThM-DS untersucht und es werden daraus Standardparameter abgeleitet.

3.3.1 Untersuchung diverser Messparameter

Einschwingzeit und thermischer Drift:

Analog zu Drift-Artefakten bei dynamischem SThM (siehe Abschnitt 3.1.3) zeigt sich auch bei
statischem SThM ein thermischer Drift, der durch eine kontinuierliche Erwdarmung der Base
erklart werden kann. In den Erwarmungskurven in Abb. 3.15 ist der zeitliche Verlauf des
elektrischen Widerstands einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA dargestellt, nachdem Uy zum
Zeitpunkt t = 0 s eingeschaltet wurde (Spitzentemperatur nach Einschwingvorgang: 125 °C).
Nach 300 s = 5 min ldsst sich bereits ein Sattigungseffekt erahnen. Es wird zudem deutlich,
dass Rgptze hoher ist, wenn der AFM-Laser eingeschaltet ist (Positionierung in der Mitte eines
Cantilever-Schenkels), da die SThM-Spitze dadurch zuséatzlich erwarmt wird. Dies stimmt mit
den Feststellungen in den Abschnitten 3.1.3 und 3.2.2 {iberein. Um den Einfluss eines derarti-
gen Widerstandsdrifts zu verringern, empfiehlt es sich, die SThM-Spitze vor den Messungen
mindestens 1 h einschwingen zu lassen. Des Weiteren ldsst sich der Drift durch eine unmittel-
bar aufeinanderfolgende Bestimmung der beiden Signale R und Ry fiir jeden Kalibrierungs-
punkt und anschlieSender Berechnung von AR /R eliminieren, da beide Signale im zeitlichen
Verlauf analog zu hoheren Werten driften. Wiirde nur das R.-Signal gemessen, so waren die
Kalibrierungskurven durch den thermischen Drift verfalscht.
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NC-Abstand:

Abb. 3.16 zeigt den Verlauf von Ry bei einer Spitzentemperatur von 125 °C bzw. 300 °C in
Abhéangigkeit des NC-Abstands dy fiir verschiedene Samples und mit einer eingeschwunge-
nen SThM-Spitze vom Typ NanoTA.
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Abb. 3.16: Ryc(dyc)-Kurven fiir Samples mit verschiedenen Warmeleitfahigkeiten (SThM-
Spitze im eingeschwungenen Zustand): a) Spitzentemperatur: 125 °C b) Spitzen-

temperatur: 300 °C

Es lasst sich feststellen, dass sich Ry ab einem Abstand von ca. 1 mm zur Sampleoberfldche
unabhéngig von der Warmeleitfdhigkeit des Samples nicht mehr signifikant andert. Die Gra-
phen verlaufen bei hoheren Spitzentemperaturen dhnlich und unterscheiden sich durch einen
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positiven Widerstandsoffset, wie es in Abb. 3.16 b) zu sehen ist. Vergleicht man die gemesse-
nen Kurven mit den simulierten Kurven aus Abschnitt 5.4, lasst sich eine sehr gute Uberein-
stimmung feststellen. Es wird daher ein NC-Abstand von > 1 mm empfohlen.

Deflection Setpoint und Materialhirte:

Die roten Kurven in Abb. 3.17 reprasentieren sog. , Force-Distance-Kurven”, wie sie bei AFM-
Messungen tiblich sind. Hierbei wird eine eingeschwungene SThM-Spitze vom Typ NanoTA
zundchst in Kontakt zum Sample gebracht, sodass die AFM-Software die z-Position der Sam-
pleoberflache erfassen kann. Die SThM-Spitze wird dann in Schritten weniger Nanometer
durch den z-Piezo vom Sample abgehoben, reprasentiert durch die zunachst fiktive Distanz
dpiezo- Auf Grund von anziehenden Kriften zwischen Spitze und Sample befindet sich die
Spitze zundchst weiterhin im Kontakt zum Sample, wodurch sich der Cantilever verbiegt.
Diese Verbiegung, reprasentiert durch das Deflection-Signal D, steigt betragsmafsig progressiv
an und die Kontaktkrafte zwischen Spitze und Sample werden immer kleiner. Sobald die an-
ziehenden Krifte iberwunden sind, hebt die Spitze vom Sample ab. Dies macht sich durch
einen Sprung im Deflection-Signal bemerkbar. Ab dann befindet sich die Spitze nicht mehr im
Kontakt zum Sample. Das Deflection-Signal D ist daher bis zum Abhebepunkt ein Maf fiir die
Kontaktkraft zwischen Spitze und Sample. Je negativer D, desto kleiner sind auch die Kon-
taktkrafte. Aus Abb. 3.17 kann daher geschlossen werden, dass der elektrische Widerstand der
SThM-Spitze Rgpitze = Rc im Kontakt relativ unabhéngig von den Kontaktkriften ist, da sich
Rspitze bis zum Abheben im markierten Bereich kaum andert. Dies gilt sowohl fiir geringe
Materialharten (PA 6) als auch fiir grofse (Bulk-5i). Erst nach dem sprunghaften Abheben zeigt
sich ein deutlich steigender Trend von Rgy;ts., da durch die zunehmende Distanz zur Sam-
pleoberflache weniger Warme durch die Luft tibertragen wird und damit die Spitzentempe-
ratur und Rgp;,e ansteigen. Das Abheben von der Sampleoberflache findet etwa bei

dpiezo = 100 nm statt.

Aus dieser Beobachtung kann geschlossen werden, dass Kalibrierungskurven bei statischem
SThM nur unwesentlich vom Deflection Setpoint und der Materialharte abhédngig sind. Zur
Bestatigung wurden einige Kalibrierungspunkte in Abb. 3.18 zuséatzlich mit verschiedenen
Deflection Setpoints gemessen. Es zeigte sich kein signifikanter Unterschied zwischen dem
Standardwert 0,5 V und einem auflerordentlich hohen Wert von 2 V. So schwankten die R-
Werte bei einer Spitzentemperatur von 125 °C um weniger als 1 2 bzw. 0,05 %, wodurch sich
der Wert eines Kalibrierungspunktes AR /R maximal um etwa 0,75 % anderte. Bei einigen Ka-
librierungspunkten konnte auf Grund gleichbleibender R.-Signale gar keine Abweichung de-
tektiert werden. Diese Beobachtung stimmt auch mit den Simulationen in Abschnitt 5.3.1 tiber-
ein, nach denen der Grofsteil der Warmetibertragung durch die Luft stattfindet (> 87 %) und
daher die Kontaktkraft bzw. die Kontaktflache kaum Einfluss auf die Warmeiibertragung ha-
ben. Zur Vermeidung von Beschddigungen der SThM-Spitze wurde in den praktischen Mes-
sungen mittels Stat-A-SThM und Stat-A-SThM-DS generell ein geringer Deflection Setpoint
von 0,5 V gewahlt.

Bei schlecht polierten, rauen Oberflachen lasst sich eine gewisse Abhéangigkeit feststellen. Mit
hoéherem Deflection Setpoint (2 V statt 0,5 V) verringerte sich R, um bis zu 4 ) bzw. 0,2 %,
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wodurch sich AR/R; maximal um etwa 3 % anderte. Raue Oberflachen eignen sich aber ohne-

hin nicht fiir SThM und wurden in dieser Arbeit auch nicht weiter charakterisiert.
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Abb. 3.17: D (dpiezo)- und Rgpitze (Apiezo)-Kurven fiir Bulk-Si und PA 6 bei einer Spitzentem-
peratur von 125 °C (Spitze im eingeschwungenen Zustand). Vergleiche hierzu
auch sog. Force-Distance-Kurven.

Spitzentyp:

Sinnvolle Kalibrierungskurven kénnen sowohl mit dem Spitzentyp NanoTA als auch mit dem
Spitzentyp GLA aufgenommen werden (siehe Abb. 3.18 a)). Es zeigt sich allerdings, dass die
maximale Sensitivitdt (maximale Steigung von AR/R.) beim Spitzentyp NanoTA um den Fak-
tor 5 bis 10 grofer ist. Dies macht die Messungen durch ein geringeres Signalrauschen wesent-
lich genauer. Die maximale Sensitivitit bei beiden Spitzentypen liegt im Bereich unter
1 Wm'K. Auflerdem kann die Spitzentemperatur einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA
durch eine Kalibrierung mit dem VITA module genau eingestellt werden. Dies ist fiir den Spit-
zentyp GLA mit dem VITA module nicht ohne Weiteres moglich. Weitere Nachteile einer
SThM-Spitze vom Typ GLA sind in Abschnitt 3.4 aufgefiihrt. Schlussendlich lasst sich festhal-
ten, dass sich der Spitzentyp NanoTA wesentlich besser fiir Stat-A-SThM an Luft eignet.

SThM-Spitze und Spitzenzustand:

Abb. 3.18 a) zeigt Kalibrierungskurven verschiedener Spitzen(typen), -zustdnde und -tempe-
raturen. Es ergeben sich verschiedene Verldufe der Kalibrierungskurven, die aber alle auf
Grund der hohen Werte der Bestimmtheitsmafle R? gut mit der Sigmoidfunktion nach Glei-
chung (2.30) gefittet werden konnen. Sinnvolle Charakterisierungen sind daher auch mit einer
gebrauchten SThM-Spitze mdglich, da ein Grofsteil der Warmetibertragung ohnehin durch die
Luft stattfindet und daher die Grofse und Beschaffenheit der Kontaktflache und damit der
Spitzenverschleif$ von untergeordneter Bedeutung fiir die Fitgiite der Kalibrierungskurven
sind. Bei einer erneuten Verwendung einer bereits frither kalibrierten SThM-Spitze oder nach
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Neu-Positionierung des AFM-Lasers ergibt sich dennoch eine leicht andere Kalibrierungs-
kurve. Es ist daher essentiell, vor jeder Messreihe eine Kalibrierungskurve mit geeigneten Ka-
librierungssamples aufzunehmen und nicht auf bereits vorhandene Kalibrierungskurven zu-
riickzugreifen.

Spitzentemperatur:

Die Kalibrierungskurven zeigen mit steigender Spitzentemperatur eine Streckung auf der
AR/R-Achse. Die Fitgiite dndert sich allerdings nicht signifikant, wie es in Abb. 3.18 b) dar-
gestellt ist. Unabhdngig von der Spitzentemperatur konnen Samples also durch die jeweilige
Kalibrierungskurve korrekt vermessen werden. Einzelne ungeeignete Messwerte von Materi-
alien mit stark temperaturabhangiger Warmeleitfahigkeit sind jedoch bei hoheren Tempera-
turen nicht auszuschlieBen. Bei Materialien mit Ubergangstemperaturen im Bereich der Spit-
zentemperatur (z. B. Kunststoffe) muss auflerdem bedacht werden, dass die Spitzentempera-
tur kleiner als die Ubergangstemperatur des Materials sein muss. In den vorliegenden Mes-
sungen wurde daher als Standardwert eine Spitzentemperatur von 125 °C gewahlt, bei einzel-
nen Messungen an Kunststoffen aber auch < 100 °C. Durch eine Spitzentemperatur von tiber
100 °C wird zudem der Einfluss eines moglichen Wassermeniskus eliminiert.

Lift-Modus:

Beim Lift-Modus wird das R.-Signal in einer einstellbaren Distanz nahe der Sampleoberflache,
aber ohne direkten Kontakt aufgenommen. Dadurch kénnten in der Theorie die Einfliisse von
Anderungen des thermischen Kontakts oder die Einfliisse eines mdglichen Wassermeniskus
eliminiert werden. Hierzu wurde eine Kalibrierungskurve im Lift-Modus aufgenommen, wo-
bei die R.-Werte mit einem Abstand von 1 um zur Sampleoberflache bestimmt wurden, wah-
rend die Ryc-Werte weiterhin mit einem NC-Abstand von 2 mm gemessen wurden. Die Ka-
librierungskurve mittels Lift-Modus und eine Referenzkurve (R;-Werte im Kontakt zum
Sample) sind in Abb. 3.18 c) zu sehen. Die Lift-Modus-Kurve (blau) ist im Vergleich zur Refe-
renzkurve (rot) auf der AR/R.-Achse leicht gestaucht, hat aber ebenfalls eine hohe Fitgiite.
Samples konnen also sowohl im Lift-Modus als auch im Standardmodus Cont-SThM durch
die jeweilige Kalibrierungskurve charakterisiert werden. Messungen im Lift-Modus stellen
aber fiir diese Arbeit keinen Mehrwert dar und wurden daher auch nicht weiterverfolgt. Es
kann jedoch erneut bestitigt werden, dass die Beschaffenheit des thermischen Kontakts (Kon-
taktkrafte, Materialharte, Wassermeniskus) bei Spitzentemperaturen im Bereich um 100 °C ei-
nen vernachlassigbaren Einfluss auf die Fitgiite der Kalibrierungskurven hat.
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Abb. 3.18: Diverse Kalibrierungskurven unter verschiedenen Bedingungen (alle SThM-Spit-

Rauheit der Sampleoberfliche:

zen im eingeschwungenen Zustand, Deflection Setpoint: 0,5 V): a) Verschiedene

Spitzen(typen), -zustande und -temperaturen b) Verschiedene Spitzentemperatu-
ren c) Vergleich zwischen Standardmodus (Cont-SThM) und Lift-Modus

Zur Untersuchung von Rauheits-Einfliissen wurden diverse Samples unterschiedlicher Rau-

heiten mit drei verschieden stark verschlissenen SThM-Spitzen des Typs NanoTA untersucht,

wobei die Rauheiten absichtlich durch unterschiedliche Poliervorgange hervorgerufen wur-

den. Jedes Sample wurde mit allen drei SThM-Spitzen je zehnmal vermessen und jeweils
AR /R berechnet. Die Standardabweichungen o von AR/R. (n = 10) sind graphisch in Abb.
3.19 dargestellt. Es zeigt sich, dass o ab einer Rauheit R, von > 100 nm deutlich ansteigt. Bei

Rauheiten unter 100 nm ist o vergleichsweise gering, was fiir eine gute Reproduzierbarkeit

der AR/R.-Werte spricht. Eine klare Tendenz hinsichtlich des Spitzenzustands lasst sich im

Allgemeinen nicht feststellen.
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Abb. 3.19: Standardabweichung o von AR/R; (n =10) in Abhangigkeit der Rauheit der
Sampleoberflache R, fiir verschiedene Samples und drei verschiedene SThM-Spit-
zen (alle SThM-Spitzen im eingeschwungenen Zustand, Spitzentemperatur
125 °C, Deflection Setpoint: 0,5 V)

Dieser Effekt lasst sich analog zu Stufen- und Drift-Artefakten in Abschnitt 3.1 dadurch erkla-
ren, dass der sich im Warmeiibertragungsvolumen befindliche Teil des Samples bei hohen
Rauheiten je nach Beriihrstelle variiert. Ist die Beriihrstelle beispielsweise auf einer Erhebung,
so kann weniger Warme in Folge von Warmeleitung, Konvektion und Warmestrahlung durch
das Luftvolumen iibertragen werden als in einer Vertiefung. Die Skizze in Abb. 3.19 stellt diese
beiden Falle anschaulich dar. Dies fithrt zu einer hoheren Spitzentemperatur und damit zu
einem hoheren elektrischen Widerstand R auf einer Erhebung. Bei einer Vielzahl von Mes-
sungen mit zufdlligen Aufsetzpunkten an einem Sample mit hoher Rauheit kommt es daher
zu hoheren Schwankungen der AR/R.-Werte. Aus Abb. 3.19 wird deutlich, dass dieser Effekt
ab Rauheiten von R, > 100 nm verstarkt auftritt. Rauheiten unter 100 nm haben offensichtlich
einen vernachldssigbaren Einfluss.

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass die Rauheit der Sampleoberflachen bei statischem
SThM ein sehr wichtiger Faktor ist. Eine gute Reproduzierbarkeit der AR/R.-Messungen kann
durch moglichst glatte und ebene Sampleoberflachen mit geringer Rauheit sichergestellt wer-
den, wobei die Rauheit R, unter 100 nm liegen sollte. In den statischen SThM-Messungen in
Kapitel 4 wurde diesem Aspekt besondere Bedeutung zugewiesen. Alle Samples weisen hier
entweder auf Grund der Herstellung oder durch einen nachtrdglichen Poliervorgang R,-
Werte von weit unter 100 nm auf.
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3.3.2 Zusammenfassung und Empfehlung geeigneter Messparameter

Aus den vorangegangen Untersuchungen ergeben sich Empfehlungen von Standardparame-

tern fiir dhnliche Experimente. Diese sind in Tab. 3.3 aufgelistet. Die Untersuchungen in Ka-

pitel 4 beriicksichtigen diese Empfehlungen bestmdglich, wodurch eine hohe Aussagekraft

der Ergebnisse angenommen werden kann.

Tab. 3.3:

Empfehlung von Standardparametern fiir statisches SThM

Parameter

Empfehlung (+ ggf. Bemerkung)

Einschwingzeit vor Messreihe
(Uy und Laser)

=>1h

Einschwingzeit bei jeweiligem
Rc¢-und Ryc-Signal

> 30 s (sollte bei allen Messwerten einer Messreihe identisch sein)

Sollwert der Cantilever-Ver-
biegung (Deflection Setpoint)

0,5 V (kaum Einfluss, sollte aber zur Vermeidung einer Spitzenbeschadigung
<1V sein; Wert gilt nur fiir das Bruker Dimension Icon, da AFM-spezifisch)

NC-Abstand dy

>1mm

100 °C bis 125 °C (Zur Vermeidung eines Wassermeniskus wird > 100 °C
empfohlen. Zu hohe Temperaturen sind zu vermeiden, um eine starke Spit-

Spitzent t
pilzeniemperatit zendegradation und Temperaturabhéngigkeiten der Warmeleitfahigkeiten
auszuschlieflen.)
Sampleoberflache Rauheit R; < 100 nm und moglichst eben (Parallelitiat zur AFM-Chuck)
Sampleaufbau homogen (bzgl. Korngrenzen, Fasern, Phasen, Verbundmaterial etc.)

Waérmeleitfahigkeit der zu
charakterisierenden Samples

<5 Wm'IK" (z. B. Kunststoffe, Steine, Oxide, Holzer)

Anzahl der AR/R;-Messungen
pro Sample

=5

Messposition zentral auf Sample (nicht am Rand oder in der Nahe von Stufen)
fiir jede SThM-Spitze und vor jeder Messreihe erneut durchzufiihren (auch
Kalibrierungsvorgang bei Neu-Einbau einer bereits kalibrierten SThM-Spitze oder bei Neu-Positio-

nierung des AFM-Lasers)

Anzahl der Kalibrierungs-
samples

> 5 (inkl. fiktives Sample Luft mit AR/R; = 0)

Geeignete Kalibrierungs-

generell Bulk-Samples mit bekanntem A aus einem grofsen A-Bereich: z. B.

samples Kunststoffe (Vorsicht: Ubergangstemperaturen), Keramiken, Oxide, Metalle
Spitzentyp NanoTA meist besser als GLA (bei SThM an Luft)
kaum Einfluss (Die Fitgiite der Kalibrierungskurven ist relativ unabhédngig
. vom Spitzenverschleifi. Ein gewisser Verschleifs kann sogar sinnvoll sein, da
Spitzenzustand . N . . " .
neue SThM-Spitzen wihrend einer Messreihe starker degradieren. Generell
kann auch mit gebrauchten SThM-Spitzen sinnvoll charakterisiert werden.)
L tiond NanoTA: auf einem Cantilever-Schenkel mittig zwischen Spitze und Base
aser nierun,
serpositioniening GLA: moglichst am freien Ende des Cantilevers
AFM-Modus Cont-SThM (kein Mehrwert durch Lift-Modus)
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Es gelten aufserdem die folgenden Empfehlungen:

3.4

Alle Messungen einer Messreihe sollten ohne Unterbrechung stattfinden.

Die Messung sollte durch eine geschlossene Schutzhaube vor akustischen Storeinfliis-
sen geschiitzt werden. So wurde festgestellt, dass das R.-Signal bei offener Schutz-
haube durch Klatschen oder laute Gesprache beeinflusst werden kann.

Zur Qualitédtssicherung sollte vor und nach einer Messreihe generell ein Testsample
mit bekannter Geometrie (z. B. TGXYZ02) abgefahren werden, um den Verschleifs der
SThM-Spitze oder anhaftende Verunreinigungen beurteilen zu kénnen. Bei signifikan-
ten Veranderungen des Spitzenzustands wéhrend einer Messreihe sollte diese verwor-
fen werden.

Auswahl einer geeigneten SThM-Spitze

In der vorliegenden Arbeit fiel die Wahl hauptséachlich auf den Spitzentyp NanoTA. Im Ver-

gleich dazu weist der Spitzentyp GLA zusammenfassend sowohl bei statischen als auch dy-

namischen SThM-Messungen einige Nachteile auf:

Eine Temperaturkalibrierung nach Abschnitt 2.2.4 ist nicht durchfiihrbar, da sich der
Cantilever bei Erwdarmung stark verbiegt. Eine Angabe von Spitzentemperaturen ist
bei den meisten Messreihen sinnvoll, aber mit dem Spitzentyp GLA nicht moglich.
Eine SThM-Spitze vom Typ GLA kann nur bis ca. 160 °C aufgeheizt werden [158].

Die Spitze ist mechanisch instabiler und wahrend des Scanprozesses leichter zu be-
schadigen.

Stufen konnen nur bis zu einer Hohe von etwa 150 nm aus einer beliebigen Scanrich-
tung ohne Spitzenbeschddigung abgescannt werden, da sich eine SThM-Spitze vom
Typ GLA an einer Stufe leicht verfangt und dadurch Teile der Spitze abbrechen kon-
nen. Dieser Effekt kann teilweise durch eine geschickte Wahl der Sampleorientierung
bzw. des Scanwinkels vermieden werden (z. B. durch Scannen einer Stufe von der ge-
gentiiberliegenden Seite her). Bei einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA tritt dieser Ef-
fekt wegen der Pyramidenform der Spitze nicht auf.

Die maximale Sensitivitdt im Bezug auf die thermische Leitfahigkeit (maximale Stei-
gung der Kalibrierungskurven) betragt nur etwa 10 % bis 20 % der maximalen Sensiti-
vitdt einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA (siehe Abb. 3.18). Dies gilt fiir SThM-Mes-
sungen an Luft und macht sowohl statische als auch dynamische SThM-Messungen
mit dem Spitzentyp GLA schwieriger.

Die Abhédngigkeit des thermischen Signals von den AFM-Parametern bei dynami-
schem SThM ist wesentlich grofser als beim Spitzentyp NanoTA (siehe Abschnitt 3.2.1).
Dies fiihrt zu einer schlechteren Reproduzierbarkeit und mehreren Artefakten.

Bei dynamischen SThM-Messungen an Samples mit Stufenhéhen im nm-Bereich oder
an ultraflachen Samples ohne vertikale Stufen zeigt der Spitzentyp GLA durchaus
brauchbare Ergebnisse. Bilder, die mit einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA aufge-
nommen wurden, sind allerdings meist qualitativ hochwertiger im Bezug auf Mess-
Artefakte.
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4 Ergebnisse und Diskussion: SThM-Messungen

In diesem Kapitel finden sich die Ergebnisse aller SThM-Messungen der verschiedenen Sub-
modi. Diese basieren auf den Ergebnissen der Voruntersuchungen in Kapitel 3. Zudem wer-
den die eigenen, bereits publizierten Ergebnisse aus [31] mit neuen Erkenntnissen erganzt.

41 Bestimmung der Ubergangstemperaturen von Kunststoffen
mittels TT-SThM

Mittels TT-SThM konnen Ubergangstemperaturen von Materialien durch die Detektion der
Eindringtemperatur der SThM-Spitze in ein Sample ermittelt werden. Der Messvorgang wird
in den Abschnitten 2.2.3 und 2.2.4 beschrieben. Da der Spitzentyp GLA nicht sinnvoll tempe-
raturkalibriert werden kann, wurde der Spitzentyp NanoTA gewéhlt, mit dem Eindringtem-
peraturen im Bereich von etwa 50 °C bis 300 °C ermittelt werden konnen. Die Messung wurde
mit zwei verschiedenen SThM-Spitzen jeweils dreimal durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in
Tab. 4.1 dargestellt.

Tab.4.1:  Ergebnisse von TT-SThM mit Vergleichswerten aus der Literatur

Gemessene Ein- Standardab- Vergleichswert nach Vergleichswert nach ISO

Material  dringtemperatur der  weichung o ISO 306 (Vicat-Erwei- 11357 (Schmelz- bzw. Glas-

SThM-Spitze [°C] (n=6)[°C] chungstemperatur) [°C] iibergangstemperatur) [°C]
PVC 67,8 1,96 64 (VST/B/50) [263] 80 [264]
PS 101,7 2,80 101 (VST/B/50) [265] 100 [265]
PMMA 100,0 3,34 103 (VST/B/50) [266] 110 [266]
PA 6 204,1 1,38 204 (VST/B/50) [253] 220 [253]
PE-LD 86,7 2,41 93 (VST/A/50) [267] 110 [267]
POM 154,4 2,69 150 (VST/B/50) [268] 167 [268]
PP 105,8 5,06 90 (VST/B/50) [269] 163 [269]

Zur Deutung der Ergebnisse muss beachtet werden, dass thermoplastische Kunststoffe ein
komplexes Temperaturverhalten aufweisen und keinen definierten Schmelzpunkt haben.
Dennoch gibt es verschiedene Norm-Testverfahren zur Ermittlung des Temperaturverhaltens
wie beispielsweise die beiden folgenden:
e Ermittlung der Vicat-Erweichungstemperatur nach ISO 306 durch Eindringen einer
Nadel
e Ermittlung der Schmelz- bzw. Glasiibergangstemperatur nach ISO 11357

Ein Vergleich zwischen den Eindringtemperaturen der SThM-Spitze und Ergebnissen von
Normpriifungen ist daher auf Grund der unterschiedlichen Testverfahren nur bedingt mog-
lich. Die teilweise sehr gute Ubereinstimmung zeigt jedoch die Sinnhaftigkeit der SThM-Mes-
sungen. Die geringen Standardabweichungen zeigen dariiber hinaus eine gute Reproduzier-
barkeit. Der praktische Nutzen der vorliegenden Messungen wird auch bei Stat-A-SThM in
Abschnitt 4.3.1 deutlich. Durch eine vorherige Bestimmung der Eindringtemperaturen von
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Kunststoffen kann vermieden werden, dass die teuren SThM-Spitzen beschadigt werden. Dies
geschieht schnell, wenn die Spitzentemperatur tiber der Eindringtemperatur eines kontaktier-
ten Kunststoffs liegt und dadurch geschmolzene Kunststoffpartikel an der Spitze haften blei-
ben. Bei Verbundwerkstoffen aus verschiedenen Materialien ist es aufSerdem mdoglich, die lo-
kalen Eindringtemperaturen zu bestimmen. Dies ist mit den makroskopischen Normpriifun-
gen nicht moglich.

Die Eindringtemperaturen des Kalibrierungssamples VITA-CS-NanoTA [150] wurden zudem
nach den Messungen aus Tab. 4.1 bestimmt. Dies dient der Kontrolle der Stabilitat der Tem-
peraturkalibrierung, da die SThM-Spitze vor den TT-SThM-Messungen durch selbiges Kalib-
rierungssample temperaturkalibriert wurde. Tab. 4.2 zeigt die Ergebnisse. Die ermittelten Ein-
dringtemperaturen weichen kaum von den Herstellerangaben ab, welche zur initialen Tem-
peraturkalibrierung herangezogen wurden. Dies spricht fiir eine sehr gute Reproduzierbarkeit
der Ergebnisse und fiir die Stabilitdt des Kalibrierungsvorgangs. Es kann daher davon ausge-
gangen werden, dass die Ergebnisse in Tab. 4.1 aussagekraftig sind.

Tab.4.2:  Kontrollmessungen am Kalibrierungssample VITA-CS-NanoTA nach den Mes-

sungen aus Tab. 4.1

Material Gemessene Eindringtempe- Standardabweichung Herstellerangabe des Kalibrierungs-
ratur der SThM-Spitze [°C] (n=4)[°C] samples VITA-CS-NanoTA [150] [°C]
PCL 54,6 0,32 55
PE-HD 117,2 0,65 116
PET 235,7 1,04 235

4.2 Untersuchungen an Stufensamples mittels Qual-A-SThM

4.2.1 SiO2-Stufensample

Durch Qual-A-SThM wurden drei Stufensamples nach Abb. 2.16 d) (einmal diinn und zweimal
dick) mit jeweils neun Feldern unterschiedlicher SiOz-Schichtdicken auf Bulk-Si in Anlehnung
an [23] vermessen. Deren Herstellung wird in Abschnitt 2.7.1 beschrieben. Abb. 4.1 zeigt die
topographischen und thermischen Ergebnisbilder. Der Atzvorgang bei der Sampleherstellung
verlief nicht optimal, sodass die Felder 2 und 3 (diinnes Sample) sowie die Felder 7 und 8 (zwei
dicke Samples) nicht zur Auswertung herangezogen werden konnten. In Feld 9 wurde SiO:
jeweils komplett weggeitzt, sodass hier nur Bulk-Si + ca. 1 nm natives SiO2 vorhanden ist. Die
Auswertung des thermischen Signals erfolgte in der Software Gwyddion 2.58. Thermische
Drifte wurden zundchst durch eine Ebenenkorrektur eliminiert und das thermische Signal
U,ye dann als Mittelwert des jeweiligen Feldes bestimmt. U,,; wurde anschlieffend zur besse-
ren Vergleichbarkeit mit den Kalibrierungskurven in Abb. 3.18, Abb. 4.6 und Abb. 4.8 mit -1
multipliziert und durch einen Offset derartig korrigiert, dass der Wert in Feld 9 (Bulk-5i) je-
weils 0 V betragt. Dadurch lassen sich alle Kurven sinnvoll vergleichen. Der Wert in Feld 9
eignet sich allerdings nur zur Offset-Korrektur und sollte nicht zur weiteren Auswertung her-
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angezogen werden, da hier auf Grund der kompletten Entfernung von SiO: durch den Atz-
vorgang mit anderen thermischen Kontaktwiderstanden zwischen Spitze und Sample zu rech-

nen ist.
Topographie thermisches Signal U,,,,
i 90,0 nm - 03V
80,0
70,0 0,0
60,0
-0,2
50,0
40,0 —04
30,0 ~06
20,0
0,0 -1,0
1,3 um 25V
2,0
1,0 10
0,8
0,0
0,6
-1,0
0,4
-2,0
0,0 -3,0
e) | Sample dick 2 1,3 pm 24V
1,0 1,0
0,8 0,0
0,6
-1,0
0,4
-2,0
0,0 =32

Abb.4.1:  Ergebnisbilder von drei verschiedenen SiO:-Stufensamples mittels Qual-A-SThM
(Spitzentemperatur: 125 °C): a) und b) Topographisches und thermisches Ergeb-
nisbild des diinnen Samples c) und d) Topographisches und thermisches Ergeb-
nisbild von Sample dick 1 e) und f) Topographisches und thermisches Ergebnis-
bild von Sample dick 2. Alle thermischen Drifte wurden bereits mittels Ebenen-
korrektur beseitigt.
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Ferner konnen mittels der Gleichungen (2.17), (2.18), (2.19), (2.20), (2.21) und (2.24) alle Be-
standteile von Ry, 405 und der dquivalente thermische Radius b berechnet werden. Der effek-
tive thermische Spitzenradius b wurde durch die Methode nach Abschnitt 2.1.6 zu ca. 300 nm
bestimmt. Die nétigen thermischen Parameter wurden aus den 3-Omega-Messungen in Ab-
schnitt 6.1 abgeleitet und betragen: Arj;;, = 0,9 Wm'K" (Sample diinn), Ag;, = 1,11 Wm'K-!
(Sample dick), Agyp = 147 Wm'K! und 74, ¢ pism = 2,5 - 108 m?2KW-'. Dies diirfte gerechtfertigt
sein, da die Schichten unter dhnlichen Parametern hergestellt wurden. Fiir den spezifischen
thermischen Kontaktwiderstand zwischen Spitze und Diinnschicht 7y ¢ spitze finden sich Lite-
raturwerte zwischen 1-108m2KW-! und 1-10°m2KW [77,78,107]. Es wurde daher
1-10° m?’KW-! angenommen. Nach der Berechnung von Ry, 4 fiir alle Felder konnen die kor-
rigierten thermischen Signale U,,; dann in Abhéngigkeit von 1/R, 40 dargestellt werden.
Hierbei ist zu beachten, dass 1/R.p 4.5 direkt proportional zur resultierenden thermischen
Leitfahigkeit des Schichtsystems 4, ist. Es ergibt sich der Graph in Abb. 4.2.

0+ o
14 [
°
[
~— -2_ .
>
- ]
g -3 - °
)
[
[ ]
4 -
°
-5 u B Sample dick 1
® Sample dick 2
Sample diinn
-6 AL A LA LU ILSL LA LA LR LA A L

2 3 4 5 6 7 8 91011
/Ry ges [10° WK']

Abb. 4.2: Korrigiertes thermisches Signal U,,,; aller auswertbaren Felder der drei SiO-Stu-
fensamples in Abhangigkeit von 1/Rp, g¢s (Spitzentemperatur: 125 °C)

Ahnlich zu Abb. 3.18, Abb. 4.6 und Abb. 4.8. steigt das korrigierte thermische Signal U,,,; bei
kleinen Werten von 1/Ryj ges ~ Ages zundchst stark an und zeigt bei hoheren Werten einen
Sattigungseffekt. Die Auswertung zeigt also, dass quantitative Messungen an Diinnschichten
mittels dynamischem SThM durch Verwendung einer Wheatstone-Briicke und Auswertung
des Briickensignals grundsétzlich denkbar sind. Durch Auflésen von Gleichung (2.17) nach
Rin,Fitm+sup ergibt sich

Rth,Film+Sub = Rth,ges - Rth,C,Spitze - Rth,C,Film - Rth,Sub,bal- (4~1)
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Gleichung (4.1) kann nun mit Gleichung (2.21) gleichgesetzt werden und es ergibt sich

Rth,ges - Rth,C,Spitze - Rth,C,Film - Rth,Sub,bal =

1 - xl'exp(fdlzilm)_'_yl,exp(_fdlzilm)

J1(@) - 228 e (4.2)

= " dr; Ap
TAFiimb Y0 xl-exp(€ P;le)_yllexp(_f Fl':lm) '3
1+;S'ub 1_;S'ub
mit x; = —£m ynd y; = —£im

2

Nach Einsetzen der Gleichungen (2.18), (2.19), (2.20) und (2.24) in Gleichung (4.2) kann diese
numerisch nach Ag;,, aufgelost werden. Es wird sofort deutlich, dass die Berechnung sehr
komplex und die Auflosung nach Ag;,, die genaue Kenntnis von Rip ges, Asubs Tenc spitzes
Tenc,rioms b und dgjy, erfordert. In der Praxis diirfte sich das als schwierig erweisen, da diese
Werte nur mit gewissen Abweichungen bestimmbar sind. Insbesondere die genaue Bestim-
mung der beiden thermischen Kontaktwiderstinde und die Ermittlung von b kann nur mit
grofsen Unsicherheiten erfolgen oder geschatzt werden. In der vorliegenden Arbeit wurde ein
konstanter Wert fiir b ermittelt, jedoch kann eine Abhéngigkeit von b von der Dicke der Diinn-
schicht nicht ausgeschlossen werden [23]. Messungen im Vakuum koénnten dieses Problem
beseitigen, sofern die in Abschnitt 5.3.2 diskutierten Herausforderungen gelost werden kon-
nen. Ob Vakuummessungen daher zielfithrender sind, kann bezweifelt werden. Der Wert fiir
Tth,c,spitze dlrfte in der Realitdt auch von der Sampleoberflache abhingig sein und wird sich
daher von Stufe zu Stufe leicht unterscheiden. Ahnliche Experimente wurden von Guen et al.
mit einer ,, Wollaston wire probe” und einer , Pd probe” (vermutlich eine SThM-Spitze vom
Typ KNT-SThM-2an) durchgefiihrt und liefern schichtdickenabhangige Ergebnisse fiir SiO:
von 1,5 Wm K- bis 8 Wm-K-! (Wollaston wire probe) und 2 Wm-K-! bis 30 Wm-K-! (Pd probe)
[23]. Die Bandbreite der Ergebnisse iiberschreitet den zu erwartenden Bereich fiir SiO2 von
< 1,5 Wm'K" deutlich. Stat-A-SThM-DS in Abschnitt 4.3.2 operiert statisch, basiert aber auf
derselben Theorie und zeigt ebenfalls sehr grofe Unsicherheiten. Ahnlich wie bei Guen et al.
[23] zeigen auch die vorliegenden Messpunkte in Abb. 4.2 einen grofleren Schwankungsbe-
reich bei diinneren Schichtdicken. Zusammenfassend stellt die grofse Unsicherheit der Me-
thode den sinnvollen Nutzen einer quantitativen Diinnschichtvermessung mittels dynami-
schem SThM an Luft grundsatzlich in Frage.

Eine weitere theoretische Betrachtung liefert jedoch wichtige Erkenntnisse. So macht eine Dar-
stellung nach Abb. 4.3 deutlich, dass bei diinnen Schichten der thermische Kontaktwiderstand
zwischen Diinnschicht und Substrat Ry, ¢ i mafigeblich am thermischen Gesamtwiderstand
beteiligt ist (83,2 % bei 1 nm SiO:z), wahrend sich dessen Anteil bei dicken Schichten 0 % nahert.
Dazu wurden schichtdickenabhidngige Werte aller thermischen Widerstande und deren An-
teile am thermischen Gesamtwiderstand mittels der Gleichungen (2.17), (2.18), (2.19), (2.20),
(2.21) und (2.24) fiir Apjy = 1,1 Wm'K, Agy, = 147 WK™, 14 ¢ pitm = 2,5 - 108 m2KW-,
Ttnc spitze = 1 - 10° m?KW-1und b = 300 nm berechnet. Es lasst sich aufierdem feststellen, dass
die Anteile von Ryp, syp per Mit maximal 5,1 % und Ry ¢ spitze Mit maximal 3,3 % an Ryp, ges (je-
weils bei 1 nm SiOz) relativ gering sind. Mit steigender Schichtdicke verringern sich deren An-
teile am Gesamtwiderstand progressiv. Ry, ¢ spitze kann allerdings nur mit grofen Unsicher-

heiten geschitzt werden. Der Anteil Ry ¢ spitze/Ren, ges kOnnte vor allem bei diinnen Schichten

80



4 Ergebnisse und Diskussion: SThM-Messungen

auch wesentlich hoher sein (z.B. 256% bei 1nm SiO: bei einer Annahme von
Ttnc spitze = 1 - 108 m?KW-). Zusammenfassend lasst sich sagen, dass im berechneten Szenario
bei gering leitfahigen, ultradiinnen Schichten im Bereich weniger Nanometer durch das
SThM-Signal hauptsachlich der thermische Kontaktwiderstand zwischen Diinnschicht und
Substrat Ryp ¢ ritm gemessen wird, bei dickeren Schichten ab ca. 50 nm hauptséchlich der ther-
mische Widerstand der Diinnschicht Ry, rii. Je hoher leitfahig die Diinnschicht, desto gerin-
ger ist auch deren Anteil am thermischen Gesamtwiderstand und somit am SThM-Signal.
Diese Erkenntnis ist insbesondere fiir die richtige Deutung von SThM-Bildern mittels Qual-A-
SThM wichtig. Bei derartigen Messungen an ultradiinnen Schichten wird oft falschlicherweise
angenommen, dass eine Anderung des thermischen Signals auch eine Anderung der thermi-
schen Leitfahigkeit der Diinnschicht bedeutet, obwohl deren Anteil am SThM-Signal bei ult-
radiinnen Schichten nur im einstelligen Prozentbereich liegt. Die korrekte Deutung der An-
neal-Studie an diinnen h-BN Schichten im folgenden Abschnitt basiert auf dieser Erkenntnis.

1000000 4 @) 100 4 b) _a--u--m
] a9 ] -
& ] J
¢ '
_ < _ .
— - e
100000 T 104 "
1 ¥ = ] o
T N x LA gl SRR
S o] o *3
= 100004 -l £ 14 ¥ _
< E 3 *
7 ] y 1 — ] p
2 -t -t-- B e k2 *
] s é:: = - Ry pimesub/Ren ges
1000 . 0,14 - - Rth,FiIm/Rth,ges
] Rth/ges = Ry pilmasub Rth,C,Film/Rth,gcs
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Schichtdicke SiO, dg;,,, [nm] Schichtdicke SiO, dg,, [nm]
Abb. 4.3: Theoretische Berechnung der einzelnen thermischen Widerstande in Abhangig-

keit der Schichtdicke: a) Absolute Werte b) Anteile der einzelnen thermischen Wi-
derstinde am thermischen Gesamtwiderstand Ry, ges

Das vorliegende Experiment wurde ebenfalls mit einer SThM-Spitze vom Typ GLA durchge-
fiihrt, fithrte aber auf Grund der starken Cantilever-Verbiegung (und dadurch Kontaktverlust)
und der zu grofien Stufen zu weitestgehend unbrauchbaren SThM-Bildern. Die Auswertung
in diesem Abschnitt macht generell deutlich, dass eine quantitative Bestimmung der thermi-
schen Leitfahigkeiten an Diinnschichten mittels SThM an Luft dufsert komplex und grofien
Unsicherheiten ausgesetzt ist. Quantitatives SThM an Luft ist daher zusammenfassend nur fiir
Bulk-Samples mit geringen thermischen Leitfdhigkeiten unter 5 Wm-K"! empfehlenswert, wie
es in Abschnitt 4.3.1 gezeigt wird.
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4.2.2 Anneal-Studie zu h-BN

Dieser Abschnitt ist angelehnt an die eigenen Untersuchungen in Schétz et al. [270]. Ziel dieser
Studie ist es, die moglichen Auswirkungen eines Anneal-Prozesses auf ein h-BN Stufensample
zu untersuchen. Es wurden dazu zwei dhnliche Samples hergestellt, welche aus Stufen aus Si,
SiO2 und h-BN nach Abb. 2.16 e) bestehen. Wahrend Sample 1 lediglich fiir eine Vergleichs-
messung im nicht-annealten Zustand herangezogen wurde, wurde Sample 2 zusatzlich einem
Anneal-Prozess unterzogen. Die Herstellung und der genaue Anneal-Prozess werden in Ab-
schnitt 2.7.1 beschrieben. Sample 2 wurde vor und nach den beiden Anneal-Schritten an meh-
reren Positionen mittels Qual-A-SThM mit drei verschiedenen SThM-Spitzen vom Typ Na-
noTA charakterisiert. Beispielhafte Ergebnisbilder finden sich in Abb. 4.4. Wie bereits in wis-
senschaftlichen Arbeiten festgestellt [23] und in Abschnitt 4.2.1 bestéatigt, zeigt sich bei einem
Schichtsystem aus ultradiinnen Schichten, dass durch das thermische Signal hauptsachlich der
thermische Kontaktwiderstand zwischen Diinnschicht und Substrat R¢j, ¢ riim gemessen wird.
Auf Basis dieser wichtigen Erkenntnis kénnen in diesem Abschnitt qualitative Aussagen zu
Rin,c Fitm getroffen werden.

Topographie thermisches Signal U,

50,0nm |b) l;"' - . 22V
40,0 ; YA ’

- -

a)

+15 nm h-BN
+ 15 nm SiO,

.

1,5

1,0

0,5

-0,1
Abb. 4.4: Beispielhafte Ergebnisbilder des h-BN Stufensamples in Anlehnung an Schétz et
al. [270]: a) Topographie-Bild b) Thermisches Bild

Auf Grund einer Vielzahl von Artefakt-Kombinationen konnten nicht alle Bilder sinnvoll mit
der Software Gwyddion 2.58 ausgewertet werden. Bei allen verwertbaren Bildern wurden zu-
nachst thermische Drifte, wie sie bei SThM-Bildern tiblich sind (siehe Abschnitt 3.1.3) durch
eine Ebenenkorrektur entfernt. Danach wurde das thermische Signal als Mittelwert des jewei-
ligen Bereichs ausgelesen. Es wird davon ausgegangen, dass sich der thermische Kontaktwi-
derstand zwischen Si und SiO: durch die Anneal-Schritte nicht signifikant dandert, da die SiO»-
Stufen bei der Sampleherstellung durch thermische Oxidation erzeugt wurden, also gewisser-
mafien auch durch einen Anneal-Prozess. Unter dieser Annahme konnen die SThM-Signale
verschiedener Messreihen verglichen werden, indem die Mittelwerte der thermischen Signale
derart normiert werden, so dass gilt: U,,;(Bulk-Si) = 0 und U, (SiO:2 auf Bulk-5Si) = 1. Die Er-
gebnisse der Anneal-Studie finden sich in Abb. 4.5. Je hoher das normierte thermische Signal,
desto hoher ist auch der gemessene thermische Widerstand, der hauptsachlich aus dem ther-
mischen Kontaktwiderstand zwischen Diinnschicht und Substrat R, ¢ riim besteht.
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Abb. 4.5:

[ I si0, auf Bulk-Si
I 5N auf Bulk-Si
V72 B 1 BN auf Si0, auf Bulk-Si

Sample 1 Sample 2 Sample 2 Sample 2 Sample 2 Sample 2
NanoTA-1 NanoTA-2 NanoTA-2 NanoTA-3 NanoTA-1 NanoTA-2
kein Anneal Anneal 400 °C Anneal 1000 °C

Ergebnisse der Anneal-Studie in Anlehnung an Schitz et al. [270]

Der Vergleich der Messungen mit verschiedenen SThM-Spitzen an Sample 2 nach den beiden

Anneal-Schritten und die Vergleichsmessungen ohne Anneal an einem dhnlichen Sample

(Sample 1) zeigen die gute Reproduzierbarkeit der Ergebnisse. Obwohl in der vorliegenden

Studie keine quantitativen Aussagen getroffen werden konnen, so kann man doch zwei wich-

tige Schlussfolgerungen ziehen:

D)

2)

Das thermische Signal bei h-BN auf Bulk-5i ist in allen Messungen wesentlich grofser
als bei SiO2 auf Bulk-Si trotz dhnlicher Schichtdicke. Da bei ultradiinnen Schichten mit-
tels Qual-A-SThM hauptséchlich Ry, ¢ riim gemessen wird (siehe Abschnitt 4.2.1), kann
davon ausgegangen werden, dass der thermische Kontaktwiderstand zwischen
h-BN/Bulk-Si grofer ist als zwischen SiO2/Bulk-Si.

Der Anneal-Prozess scheint nach Anneal 1 (400 °C) weitestgehend abgeschlossen zu
sein, da zwischen Anneal 1 und Anneal 2 (1000 °C) kein signifikanter Unterschied
mehr erkennbar ist. Durch Anneal 1 verringerte sich der gemessene thermische Ge-
samtwiderstand, der zum GrofSteil aus Ry, ¢ riim besteht (siehe Abschnitt 4.2.1). Es kann
daraus geschlossen werden, dass sich die thermischen Kontaktwiderstiande zwischen
h-BN/Bulk-5i und zwischen h-BN/SiO: wahrend Anneal 1 verringerten. Dies deckt sich
mit den weiteren Untersuchungen in Schitz et al. [270], in denen zusétzlich die Dela-
minationskréfte zwischen h-BN und Bulk-Si in einer dhnlichen Anneal-Studie be-
stimmt wurden. Es zeigte sich, dass sich die Delaminationskraft mit steigender Anneal-
Temperatur erhoht. Dies bedeutet, dass h-BN nach einem Anneal besser auf Bulk-Si
haftet, was analog zur vorliegenden Messung fiir geringere Werte von Ryp ¢ riim
spricht. Der Anstieg der Delaminationskraft ist ebenfalls nach dem 400 °C-Anneal wei-
testgehend abgeschlossen. Die Ergebnisse aus Schitz et al. [270] hinsichtlich der Dela-
minationskréfte bestatigen also die Erkenntnisse der SThM-Messungen.
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4.3 Bestimmung der thermischen Leitfahigkeit mittels A-SThM

4.3.1 Bulk-Samples mittels Stat-A-SThM

Mit den Erkenntnissen aus den vorherigen Abschnitten wurden quantitative SThM-Messun-
gen an verschiedenen Bulk-Materialien mittels Stat-A-SThM durchgefiihrt. Der Mess- und Ka-
librierungsvorgang wird in den Abschnitten 2.2.3 und 2.2.4 beschrieben. Neben Industriepro-
dukten wie Kunststoff, Oxid und Keramik wurden auch die Naturprodukte Holz und Gestein
charakterisiert. Die Charakterisierung fand mit zwei verschiedenen SThM-Spitzen des Typs
NanoTA bei verschiedenen Spitzentemperaturen statt (NanoTA-1: 95°C und 125 °C;
NanoTA-2: 100 °C und 125 °C). Manche Kunststoffe konnten auf Grund der Ubergangstem-
peratur nur bei der jeweils geringeren Spitzentemperatur charakterisiert werden. Die vier Ka-
librierungskurven als Fit mit der Sigmoidfunktion nach Gleichung (2.30) finden sich in Abb.
4.6. Ein Kalibrierungspunkt ist der Mittelwert aus n = 5 Einzelmessungen. Die Kalibrierungs-
punkte des Materials Luft (fiktives Sample mit 1 = 4,,5;) ergeben sich durch lineare Interpo-
lation der thermischen Leitfahigkeit von Luft mit den Daten aus [151], wobei auf Grund des
Erwarmungsvorgangs von einer vernachladssigbaren relativen Luftfeuchtigkeit ausgegangen
werden kann. Als Lufttemperatur fiir die Interpolation wurde der Mittelwert aus Spitzentem-
peratur und Umgebungstemperatur (25 °C) angenommen. Dies sollte in guter Naherung der
Durchschnittstemperatur des erwarmten Luftvolumens zwischen SThM-Spitze und Sample
entsprechen. Alle Kalibrierungspunkte des fiktiven Samples Luft liegen bei AR/R; =0, da
Ryc — R¢ = 0 gilt [98].
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Abb. 4.6: Kalibrierungskurven der Messungen mittels Stat-A-SThM

Die thermischen Leitfdhigkeiten der zu charakterisierenden Samples wurden durch Messung
des jeweiligen AR/R.-Werts (Mittelwert aus jeweils n = 5 Messungen) und Gleichungslésung
der jeweiligen Kalibrierungskurve berechnet. Tab. 4.3 zeigt die Ergebnisse der thermischen
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4 Ergebnisse und Diskussion: SThM-Messungen

Leitfahigkeiten als Mittelwert dieser Messungen mit den vier Kalibrierungskurven mit den jewei-
ligen Variationskoeffizienten und Vergleichswerten aus der Literatur.

Tab. 4.3:  Ergebnisse von Stat-A-SThM mit Vergleichswerten aus der Literatur

. Thermische Leitfi- Variationskoeffizient .
Material- . R . X Vergleichswert
Material higkeit mittels Stat- (relative Standardab-
gruppe ] [WmK-]
A-SThM [Wm-K-] weichung) (n = 4)
Fichte 0,17 2,7 %
R . ca. 0,1 bis 0,25
Holzer Kirsche 0,19 1,7 %
[271]
Strobe 0,10 1,4 %
PS 0,12 1,6 % 0,17 [265]
PMMA 0,16 6,1 % 0,19 [266]
PP 0,17 2,2 % 0,22 [269]
PTFE 0,21 6,4 % 0,24 [276]
Kunststoffe
PET 0,24 3,4 % 0,24 [277]
POM 0,25 4,9 % 0,31 [268]
PF 0,28 1,7 % 0,3 [278]
PE-LD 0,41 3,7 % 0,3 [267]
Objekttrager (Kalk- ca. 0,8 bis 1,05
1,01 4,9 %
Natron-Glas) [279,280]
Glaser und ZYKS3 (95 % ZrO2) 3,08 26,4 % 3[281]
Keramiken 7\ K3.0 (97 % ZrO») 2,69 23,9 % 3[282]
ZMK3.5 (96,5 %
3,07 6,6 % 3 [283]
ZrOz2)
unbekannter Stein 5,02 32,3 % —
Marmor 1 1,77 12,0 %
Naturgesteine
Marmor 2 7,90 69,1 % ca. 1,6 bis 4 [275]
Marmor 3 1,61 10,7 %

Die gute Ubereinstimmung mit den Vergleichswerten spricht fiir die grundsétzliche Sinnhaf-
tigkeit der Messungen. Abb. 4.7 zeigt die Variationskoeffizienten, also die relativen Stan-
dardabweichungen, in Abhangigkeit der gemessenen thermischen Leitfahigkeiten. Ein gerin-
ger Variationskoeffizient spricht fiir eine gute Reproduzierbarkeit einer Messung. Mit steigen-
der Warmeleitfahigkeit ist ein deutlicher Trend des Variationskoeffizienten hin zu héheren
Werten erkennbar, insbesondere fiir A > 1 Wm'K" (hellroter Bereich). Dies lasst sich dadurch

* Die Vergleichswerte dienen lediglich als grober Anhaltspunkt. Die Warmeleitfahigkeit von Holz ist u. a. stark
abhangig von der Faserrichtung und dem Feuchtigkeitsgehalt [271]. Die Werte der Kunststoffe sind u. a. stark
abhéngig von der Temperatur, dem Herstellungsprozess und der genauen Zusammensetzung und unterscheiden
sich auch in der Literatur teilweise im zweistelligen Prozentbereich [272-274]. Die Warmeleitfahigkeit von Mar-
mor schwankt ebenfalls stark je nach Zusammensetzung [275].
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4 Ergebnisse und Diskussion: SThM-Messungen

erkldaren, dass die Steigung der Kalibrierungskurven mit steigender Warmeleitfahigkeit ab-
nimmt und sich allméhlich 0 ndhert, wodurch analog die Sensitivitat sinkt. Schwankungen der
AR/R.-Werte wirken sich dadurch im Bereich hoher Warmeleitfahigkeiten starker auf das
durch Gleichungslosung ermittelte Ergebnis aus. Messungen an Samples mit hoher thermi-
scher Leitfahigkeit sind also schlecht reproduzierbar.

70 - .
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1
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Abb.4.7: Variationskoeffizienten (relative Standardabweichungen) aus Tab. 4.3 in Abhan-
gigkeit der gemessenen thermischen Leitfdhigkeiten A

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass homogene Materialien unter etwa 1 Wm-K- gut mit-
tels Stat-A-SThM charakterisierbar sind. Dies trifft insbesondere auf Kunststoffe und gering
leitfahige Keramiken bzw. Oxide zu. Fiir Holzer ist Stat-A-SThM auf Grund der Faserstruktur
nur bedingt geeignet. Hier muss ganz besonders darauf geachtet werden, dass die Faserstruk-
tur auf der Oberflache fein genug poliert werden kann. Ist dies nicht moglich, so wird die
Rauheit der Oberflache die Messergebnisse zu stark verfalschen. Materialien mit einer thermi-
schen Leitfahigkeit iiber etwa 1 Wm"'K"' konnen auf Grund der Abflachung der Kalibrierungs-
kurven nur ungenau charakterisiert werden (hellroter Bereich in Abb. 4.7). Ab ca. 5 WmK"!
ist eine Charakterisierung wegen der schlechten Reproduzierbarkeit praktisch sinnlos.

4.3.2 Diinnschichtsamples aus AIN mittels Stat-A-SThM-DS

Zur thermischen Charakterisierung von AIN-Diinnschichten wurden Messungen mittels Stat-
A-SThM-DS durchgefiihrt. Die Theorie und der Messvorgang sind detailliert in Abschnitt 2.2.5
beschrieben. Aus Konsistenzgriinden mit Bodzenta et al. [87] wurde eine SThM-Spitze des
Typs GLA verwendet. Der fiir den Stromfluss durch die SThM-Spitze zustandige Funktions-
generator wurde ca. 1 h vor der eigentlichen Messung eingeschaltet, sodass sich die SThM-
Spitze bei Beginn der Messungen im thermisch eingeschwungenen Zustand befand. Dies kann
durch Beobachtung der Anderung des Ry¢-Signals sichergestellt werden, das sich im einge-
schwungenen Zustand einem konstanten Wert nahert. Der NC-Abstand dy . betrug analog zu
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Stat-A-SThM 2 mm. Der Deflection Setpoint wurde in der AFM-Software auf 1 V eingestellt.
Da der Spitzentyp GLA mechanisch instabiler ist als der Spitzentyp NanoTA, ist ein hoherer
Deflection Setpoint zur Sicherstellung eines Kontakts zwischen Spitze und Sample nétig. Da
das Lasersignal auf Grund der wechselnden Cantilever-Verbiegung durch das Wechselstrom-
signal auf dem Photodetektor oszilliert, schwankt der Deflection Setpoint real zwischen 1 V
und 1,5 V. Ein einzelner Messwert wurde jeweils 30 s nach dem Abheben (Ry--Wert) bzw. 30 s
nach dem Aufsetzen auf der Sampleoberfldche (R.-Wert) bestimmt. Fiir die Kalibrierungs-
samples wurden jeweils 10 AR/R.-Werte ermittelt. Die Standardabweichungen der Messwerte
der zu charakterisierenden Samples sind im Vergleich zu den Kalibrierungssamples wesent-
lich grofier, weshalb hier 20 AR/R.-Werte pro Sample aufgezeichnet wurden. Die Kalibrie-
rungskurve sowie alle Messwerte der zu charakterisierenden Samples sind in Abb. 4.8 darge-
stellt. Die Kalibrierungskurve ergibt sich wiederum als Fit der gemittelten AR/R.-Werte der
Kalibrierungssamples (schwarze Punkte) mit der Sigmoidfunktion nach Gleichung (2.30). Der
eingebettete Graph rechts unten zeigt die statistische Auswertung, wobei vier extreme Aus-
reifler bei AIN 52 nm zuvor manuell entfernt wurden und nicht in die Statistik einfliefSen. Die
Schnittpunkte der arithmetischen Mittelwerte aller AR/R.-Werte der zu charakterisierenden
Samples mit der Kalibrierungskurve sind gleichfarbig auf der Kalibrierungskurve aufgetra-

gen.
Gleichung y = A2 + (A1-A2)/(1 + (x/x0)"p)
0,0165 4 Al -0,23177
A2 0,01608
4/ x0 7,83969E-4 Bulk-Si
P 0,74035 ulk-Si
0/0160 | Chi-Quadr Reduziert 880194E-10 | - S_2§5.IR—G—2— - —155“/\]. ‘711271‘ - -7
R-Quadrat(COD) 1 Ti-6Al-4V_ - ---""~ 54 Wm'K! m
4| Kor. R-Quadrat 0,99998 _ -
=47 7wk
" 0,0155 -
3] ) ~
a4 Bulk-SiO, e 0,0165
>4 "’
49 0,0150 » 71,38 Wm'K™!
. — 0,0160 4
4 - <
, 3] <
4 g ¥
145 < ’
0,0145 // 3 0,0155 :14
' ¥ T i
' Ly
/Luft g
1404 0,0150
0,0140 "/ 0,0288 Wm™'K™! . T T T T T
L/ Substrat AIN52nm AIN 104 nm AIN 511 nm AIN 1022 nm AIN 1965 nm
T T T ——— T T ——— T
1 10 100
A [Wm'K!]

Abb. 4.8: Kalibrierungskurve sowie alle Messwerte der zu charakterisierenden Samples. Die
Mittelwerte der AR/R.-Einzelmessungen (eingebetteter Graph) sind gleichfarbig
auf der Kalibrierungskurve aufgetragen.

Da die Schwankungen der AR/R-Werte der zu untersuchenden Samples nicht vernachlassig-
bar sind, ist es sinnvoll, einen Schwankungsbereich zu definieren. Dieser wurde mit den Stan-
dardabweichungen o zu jeweils + 1o definiert. Durch diesen Schwankungsbereich lassen sich
die Min.-, Mittel-, und Max.-Werte der thermischen Gesamtleitfahigkeit A4, mit der Glei-
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chung der Kalibrierungskurve berechnen. Da 44¢; nach der Theorie in Abschnitt 2.1.5 die re-
sultierende thermische Leitfdhigkeit des Schichtsystems darstellt, kann die thermische Leitfa-
higkeit der Diinnschichten Ag;;,, durch numerische Losung von Gleichung (2.25) berechnet
werden. Hierzu wird der effektive thermische Spitzenradius b benétigt. Dieser wurde vor der
Messung durch vielfaches Abscannen einer Stufe des Testsamples TGXYZ02 mit 1,5 mA
Gleichstrom nach der Methode in Abschnitt 2.1.6 zu 95 nm bestimmt. Des Weiteren muss die
thermische Leitfahigkeit des Substrats Ag,,;, bekannt sein. Diese entspricht beim vorliegenden
Sampleaufbau der Warmeleitfdhigkeit des Samples aus Bulk-5i + 25,7 um SiO, das als Sub-
strat fiir alle Diinnschichten dient. Der Wert von Ag,;, kann ebenfalls anhand der Kalibrie-
rungskurve berechnet werden. Tab. 4.4 enthalt schliefilich die durch die Kalibrierungskurve
erhaltenen thermischen Gesamtleitfahigkeiten A4, und die durch Losen von Gleichung (2.25)

berechneten thermischen Leitfdhigkeiten der Diinnschichten Ag;,.

Tab. 4.4:  Ergebnisse von Stat-A-SThM-DS
Substrat
(Bulk- AIN AIN AIN AIN AIN
Si + SiO:2 52 nm 104 nm 511 nm 1022 nm 1965 nm
25,7 pm)
ASub Ages AFilm Ages AFilm Ages AFilm Ages /1Film Ages /1Film
Min. [Wm1K-1] 1,49 1,67 1,83 1,54 1,56 229 236 2,69 2,75 4,21 4,30
Mittel [Wm?K"] 1,64 1,94 222 1,90 2,01 3,08 322 513 536 21,12 22,42
Max. [Wm1K1] 1,82 228 274 245 274 450 482 18,36 2032 135 1505

Stellt man Ag;;, in Abhéangigkeit der Schichtdicke von AIN dg;;,, graphisch dar, ergibt sich
Abb. 4.9.
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Graphische Darstellung der Ergebnisse fiir Az, aus Tab. 4.4 in Abhangigkeit der
Schichtdicke von AIN dg;;m,

Abb. 4.9:
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Aus Abb. 4.9 ist erkennbar, dass die Warmeleitfahigkeit von AIN mit steigender Schichtdicke
deutlich zunimmt. Gleichzeitig erhdht sich mit steigender Schichtdicke die Schwankungs-
breite enorm, da hohere Warmeleitfahigkeiten im ungiinstigeren Sensitivitdtsbereich der Ka-
librierungskurve liegen und zudem die Standardabweichungen der AR/R.-Werte mit steigen-
der AIN-Schichtdicke zunehmen. Es muss aufserdem beachtet werden, dass in den hier ermit-
telten Werten von A, auch der thermische Kontaktwiderstand zwischen AIN und Substrat
Rinc rim enthalten ist. Insbesondere bei den diinnen AIN-Schichten (52 nm, 104 nm und
511 nm) diirfte die intrinsische thermische Leitfahigkeit daher deutlich hoher liegen. Ein Ver-
gleich mit den 3-Omega-Messungen in Kapitel 6 zeigt eine stimmige Tendenz mit steigender
Schichtdicke, was fiir eine grundsatzliche Durchfiihrbarkeit der Methode spricht. Auf Grund
der enorm hohen Schwankungsbreiten ist es aber kaum moglich, belastbare Ergebnisse mittels
Stat-A-SThM-DS an Luft zu liefern. Eine Messung im Hochvakuum kénnte den optimalen Sen-
sitivitdtsbereich der Kalibrierungskurve hin zu hohen thermischen Leitfahigkeiten verschie-
ben und derartige Messungen verbessern, jedoch mit den in Abschnitt 5.3.2 diskutierten

Schwierigkeiten.

Die vorliegenden Messungen wurden auch mit einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA durch-
gefiihrt, wobei keine belastbaren Ergebnisse erzielt werden konnten. Dies liegt vermutlich da-
ran, dass der effektive thermische Spitzenradius b einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA
(b = 300 nm) wesentlich grofier ist als bei einer SThM-Spitze vom Typ GLA (b = 95 nm), da
der Heizerbereich beim Spitzentyp GLA naher an der Spitze positioniert ist. Dadurch lassen
sich mit einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA kaum Unterschiede in den R.-Signalen der AIN-
Diinnschichten feststellen. Des Weiteren wurde auch versucht, Diinnschichten aus SisNs und
AlOs mit geringeren Warmeleitfahigkeiten als AIN zu charakterisieren. Die Unterschiede in
den R -Signalen waren jedoch ebenfalls zu gering, um sinnvolle Messergebnisse zu erhalten.
Zusammenfassend kann daher festgestellt werden, dass Stat-A-SThM-DS an Luft nur bedingt
sinnvoll ist und in der vorliegenden Konfiguration eines gering leitfahigen Substrats nur mit
thermisch hochleitfahigen Diinnschichten und dem Spitzentyp GLA durchfiihrbar ist.

4.3.3 Querschliffsample mittels Dyn-A-SThM

In diesem Abschnitt werden kurz eine denkbare Moglichkeit und erste Versuche beschrieben,
quantitative SThM-Messungen mit aktivem Scan — Dyn-A-SThM — durchzufiihren. Im Prinzip
handelt es sich bei dieser Messreihe um den Versuch, Qual-A-SThM mittels einer Kalibrierung
quantitativ zu machen. Dazu wurde ein Sample mittels mehrerer Schichtabscheidungen und
anschlieSendem Querschliff hergestellt, wie es in Abschnitt 2.7.1 beschrieben wird. Das fertige
Querschliffsample wurde dann mit einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA mit einer Spitzen-
temperatur von 125 °C und mit einer Spitzengeschwindigkeit von 10 ums' abgescannt.
Dadurch ergeben sich thermische SThM-Bilder wie bei Qual-A-SThM in Abschnitt 4.2. In Abb.
4.10 ist dieses SThM-Bild dargestellt, auf dem alle Diinnschichten klar erkennbar sind. Nach
Beseitigung der thermischen Drifte durch eine Ebenenkorrektur wurde das thermische Signal
Uoye als Mittelwert jedes Schichtbereichs ausgelesen und zur besseren Vergleichbarkeit mit
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den Kalibrierungskurven in Abb. 3.18, Abb. 4.6 und Abb. 4.8 mit -1 multipliziert. Aus der Li-
teraturrecherche (Standardschichten aus Ti, Al und Si; siehe Abschnitt 2.7) und den 3-Omega-
Messungen (siehe Abschnitt 6.1) sind die thermischen Leitfahigkeiten aller Schichten bekannt.
Somit konnen die korrigierten thermischen Signale U,,,,; in Abhédngigkeit der thermischen Leit-
fahigkeit A graphisch dargestellt werden, wie es in Abb. 4.10 zu sehen ist.
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Abb. 4.10: SThM-Bild des Querschliffsamples und graphische Darstellung der korrigierten
thermischen Signale U,,; aus dem SThM-Bild in Abhéngigkeit der thermischen
Leitfahigkeit A (Spitzentemperatur: 125 °C)

Aus Abb. 4.10 kann ein Sattigungseffekt von U, bei hohen thermischen Leitfdhigkeiten er-
ahnt werden. Dieser erinnert an die Kalibrierungskurven in Abb. 3.18, Abb. 4.6 und Abb. 4.8,
ist aber nicht wirklich aussagekraftig. Dies wird insbesondere bei den fiinf markierten Mess-
werten der SiO2-Schichten ersichtlich, welche in der Theorie direkt aufeinanderliegen sollten.
Es wird vermutet, dass das thermische Signal nicht nur von der kontaktierten Schicht beein-
flusst wird, sondern auch durch die umliegenden Schichten. Dies kann auch damit begriindet
werden, dass der effektive thermische Spitzenradius b einer SThM-Spitze vom Typ NanoTA
im Rahmen dieser Arbeit zu etwa 300 nm bestimmt wurde und der effektive thermische Spit-
zendurchmesser damit 600 nm betrédgt. Da die Schichtbreiten des vorliegenden Samples etwa
400 nm betragen, diirfte die Warmeiibertragung zwischen SThM-Spitze und Sample an jeder
beliebigen Spitzenposition durch mindestens zwei Schichten beeinflusst werden. Die Messung
wurde zudem an einem weiteren Sample mit gleichem Schichtaufbau durchgefiihrt, dessen
Oberflache nach dem Schliff zusatzlich durch einen extern durchgefiihrten FIB-Cut bearbeitet
wurde. Obwohl dieses Sample eine glattere Oberflache aufweist als das Querschliffsample,
zeigten die Messungen mittels Dyn-A-SThM keine Verbesserungen.

Zusammenfassend konnte gezeigt werden, dass eine Charakterisierung unbekannter Schich-
ten mittels einer Kalibrierungskurve durch Dyn-A-SThM prinzipiell denkbar ist. In der Praxis
zeigen sich jedoch die folgenden Anforderungen und Herausforderungen, die die Umsetzung
dieser Methode an Luft erheblich erschweren:
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e Die Oberflache nach dem Querschliff sollte moglichst glatt sein, also lediglich eine ge-
ringe Rauheit im nm-Bereich aufweisen. Zur Verringerung thermischer Drifte sollte
die Sampleoberflache zudem moglichst horizontal und eben, also parallel zur AFM-
Chuck sein. Wahrend des Querschliffs zeigte sich, dass eine derartige Oberflachenpra-
paration auf Grund der unterschiedlichen Schichthérten nicht trivial ist.

e Angrenzende Schichten beeinflussen sich wohl gegenseitig wahrend der SThM-Mes-
sung. Breitere Schichten im Bereich > 1 um konnten sich daher besser eignen, wobei
die Breite (Dicke) der Schichtabscheidung herstellungsbedingt oft limitiert ist und die
maximale Scangrofse des AFMs beachtet werden muss.

e Manche Materialien konnen auf Grund fehlender Haftung nicht beliebig aufeinander
abgeschieden werden. Zur Erstellung von aussagekraftigen Kalibrierungskurven soll-
ten jedoch mindestens fiinf bekannte Schichten aus einem grofsen thermischen Leitfa-
higkeitsbereich vorhanden sein.

e Sinnvolle Kalibrierungskurven diirften dhnlich derer in Abb. 3.18, Abb. 4.6 und Abb.
4.8 aussehen. Analog dazu eignet sich Dyn-A-SThM an Luft wohl vor allem zur Cha-
rakterisierung gering warmeleitfahiger Schichten unter 5 Wm-K-.

e Eine Messung im Hochvakuum konnte die Methode auch bei geringeren Schichtbrei-
ten praktikabel machen, da die Warmeiibertragung im Hochvakuum unter Vernach-
lassigung von Warmestrahlung nur durch den thermischen Kontakt zwischen Spitze
und Sample stattfindet und somit die gegenseitige Beeinflussung angrenzender
Schichten geringer sein sollte.

4.4 Bestimmung von Oberflichentemperaturen mittels ST-
SThM

Zur Bestimmung von Oberflichentemperaturen von aktiv beheizten Strukturen wurden Mes-
sungen mittels ST-SThM an einem SiO:-Diinnschichtsample mit Heizerstrukturen auf der
Oberseite durchgefiihrt. Die Beschreibung des Messaufbaus findet sich in Abschnitt 2.2.3. Der
genaue Sampleaufbau und dessen Herstellung findet sich in Abschnitt 2.7.1. Es handelt sich
um ein Sample mit einer SiOz-Diinnschicht (2050 nm) auf Bulk-Si mit Heizerstrukturen auf der
Sampleoberflache (identisches Sample wie bei der 3-Omega- und Widerstandsmethode). Zur
Vermessung muss zundchst eine Temperaturkalibrierung der SThM-Spitzen nach Abschnitt
2.2.4 durchgefiihrt werden. Zur Vermeidung von Einfliissen unterschiedlicher thermischer
Kontaktwiderstande zwischen Spitze und Sample wurden alle Kalibrierungskurven in der
Form Tspitze (Upye) direkt auf den Heizern des spater zu charakterisierenden Samples aufge-
nommen. Dieses Sample befindet sich auf dem durch das geregelte Peltier-Element erwdrmten
Kupferblock. Die Oberflichentemperatur der Heizer entspricht somit im stationdren Zustand
in guter Naherung der regelbaren Temperatur des Kupferblocks, da die Heizer wahrend der
Kalibrierung nicht aktiv sind. Es ergaben sich die Kalibrierungskurven in Tab. 4.5 fiir die Spit-
zentypen GLA und NanoTA, welche beide eine hohe Fitgiite aufweisen.
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Tab. 4.5:  Kalibrierungskurven der beiden SThM-Spitzen bei ST-SThM
GLA NanoTA

i K K
Kalibrierungskurve | Toyez (Upur) = 319,83 5 - Uoue + 31431 K | Topicze Uoue) = 71,106 7+ Ugue + 25,879 K

Bestimmtheitsmafl R? =0,9995 R? =0,9997

Nach erfolgreicher Bestimmung der Kalibrierungskurven wurde der entsprechende Heizer
mit einem definierten Stromfluss beaufschlagt. Auf der Sampleoberflache stellt sich dadurch
in der Umgebung des aktiven Heizers ein Temperaturverlauf ein, wahrend die Unterseite des
Samples die durch das Peltier-Element konstant gehaltene Temperatur von 30 °C annimmt.
Die Sampleoberfliche wurde dann im stationdren Zustand mittels ST-SThM mit SThM-Spit-
zen vom Typ GLA und NanoTA abgescannt. Durch die Kalibrierungskurven aus Tab. 4.5 kann
das lokale thermische Signal U, in die lokale Temperatur umgerechnet werden. Dadurch
ergeben sich die gemessenen Temperaturverldufe, die in Abb. 4.11 jeweils rot dargestellt sind
(gemittelt tiber alle Pixel in y-Richtung). Um die Kurvenverldufe beurteilen zu konnen, wur-
den die Oberflachentemperaturen zusatzlich mittels COMSOL simuliert (Simulationsmodell
aus Abschnitt 7.2 mit Ag;p, = 1,11 Wm'K" aus den Messungen mittels der 3-Omega-Methode
in Abschnitt 6.1). Diese simulierten Kurven sind in Abb. 4.11 jeweils blau dargestellt. Zum
besseren Vergleich mit den Simulationskurven wurden die roten Messkurven um einen Tem-
peratur-Offset nach oben verschoben, sodass T(x = 0) zwischen Simulation und Messung
identisch ist.

Aus Abb. 4.11 zeigt sich generell eine enorme Abweichung zwischen den gemessenen und
simulierten Kurven. Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass bei SThM der Grofiteil des Warme-
flusses durch die Luft stattfindet, wie es in den Simulationen in Abschnitt 5.3.1 gezeigt wird.
Befindet sich die Spitze also in der Nahe des Heizers, so wird die Spitzentemperatur mafigeb-
lich von der Heizertemperatur und dessen Geometrie beeinflusst. Die SThM-Spitze vom Typ
GLA zeigt etwas bessere Kurvenverldaufe als die SThM-Spitze vom Typ NanoTA. Dies diirfte
darauf zuriickzufiihren sein, dass der Heizerbereich beim Spitzentyp GLA wesentlich naher
am thermischen Kontakt liegt und der effektive thermische Spitzenradius b dadurch wesent-
lich kleiner ist als beim Spitzentyp NanoTA (GLA: b = 95 nm aus Abschnitt 4.3.2; NanoTA:
b =~ 300 nm aus Abschnitt 4.2.1). Der hohere Wert von b beim Spitzentyp NanoTA macht sich
auch im gemessenen Temperaturverlauf in Abb. 4.11 c) bemerkbar. Die Cantilever-Orientie-
rung der SThM-Spitze war hier nicht exakt parallel zum Heizer, sondern auf Grund von
MafStoleranzen des Messaufbaus um etwa 3° verdreht. Durch diesen Winkeloffset ist die ther-
mische Uberlappflache in der Draufsicht zwischen Heizer und SThM-Spitze nicht identisch
bei linksseitiger und rechtsseitiger Annaherung an den Heizer. Die Asymmetrie des Tempe-
raturbildes und der zweite Hochpunkt rechts des Heizers (roter Pfeil) konnen dadurch erklart
werden. Bei der SThM-Spitze vom Typ GLA konnte ein derartiger Effekt kaum festgestellt
werden und die Abweichungen zwischen den gemessenen und simulierten Kurven sind deut-
lich geringer als bei der SThM-Spitze vom Typ NanoTA. Ein Problem des Spitzentyps GLA ist
jedoch die starke Cantilever-Verbiegung bei schwankenden Temperaturen. Ein direkter phy-
sikalischer Kontakt zwischen Spitze und Sample kann daher oft nur sichergestellt werden,
wenn der Deflection Setpoint wiahrend eines Scans manuell angepasst wird. Der Spitzentyp
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4 Ergebnisse und Diskussion: SThM-Messungen

KNT-SThM-2an (Nachfolger vom Spitzentyp GLA, der auf dem Spitzentyp KNT-SThM-1an
basiert) gleicht diesen Nachteil durch eine mechanische Einkerbung im Cantilever aus, ist al-
lerdings aktuell mit dem vorhandenen AFM-System nicht kompatibel. Wie bei Qual-A-SThM
ist auch bei dynamischem ST-SThM ein Stufen-Artefakt bei beiden Spitzentypen erkennbar
(schwarze Pfeile in Abb. 4.11). Dies kann analog durch die sprunghaften Anderungen im War-

meiibertragungsvolumen in direkter Stufennahe erklart werden. Eine Auswertung des Signals

in unmittelbarer Stufennahe ist daher nicht zielfithrend.
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Abb. 4.11: Ergebnisse der dynamischen ST-SThM-Messungen an einem SiO:-Diinn-

schichtsample (2050 nm SiO: auf Bulk-5i) mit verschiedenen Spitzentypen an un-

terschiedlichen Heizern und Vergleich mit den simulierten Temperaturverlaufen:

a) Spitzentyp: GLA; nominale Heizerbreite: 30 um; Heizleistung: 2,44 W b) Spit-

zentyp: GLA; nominale Heizerbreite: 7,5 um; Heizleistung: 2,69 W c) Spitzentyp:

NanoTA; nominale Heizerbreite: 7,5 um; Heizleistung: 2,50 W
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Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass sich dynamisches ST-SThM an Luft mit der vorge-
stellten Kalibrierungsmethode nicht zur Detektierung von Oberflachentemperaturen an diin-
nen Heizerstrukturen eignet. Der praktische Nutzen der vorgestellten Methode ist daher im
Wesentlichen beschrankt auf die qualitative Detektierung von Hotspots. Beim Vergleich zwi-
schen den Spitzentypen GLA und NanoTA schneidet erstere an Luft wesentlich besser ab,
trotz Schwierigkeiten bei der Erhaltung eines physikalischen Kontakts zwischen Spitze und
Sample. Dieses Problem konnte durch den Spitzentyp KNT-SThM-2an als Nachfolger des Spit-
zentyps GLA behoben werden. Komplexere Kalibrierungsmethoden mit strukturabhangigen
Korrekturfaktoren kénnten sinnvolle ST-SThM-Messungen an Luft trotzdem mdglich machen.
Der Einsatzbereich von ST-SThM im Hochvakuum diirfte auf Grund des Wegfalls der War-
metibertragung durch die Luft wesentlich umfangreicher sein. Hier ist quantitatives ST-SThM
mit verschiedenen Spitzentypen (insbesondere mit dem Spitzentyp KNT-SThM-2an) und be-
liebig diinnen Heizerstrukturen denkbar, wie die Verdffentlichungen [122-125] darlegen. Die
Schwierigkeiten hierbei diirften die gleichen sein, wie sie in Abschnitt 5.3.2 diskutiert werden.

4.5 Erginzungen zu fritheren Ergebnissen

In der eigenen Publikation [31] wurden Artefakte (insbesondere Stufen-Artefakte) bei Unter-

suchungen mit Diinnschichtsamples aus Cul, SiO2 und h-BN analysiert. Die in Abschnitt 2.2.8

zusammengefassten Erkenntnisse aus [31] konnen nun um folgende Anmerkungen erganzt

werden:

e Stufen-Artefakte konnten durch eine Vielzahl weiterer Messungen bestatigt werden. Ther-
mische Signale an vertikalen Stufen miissen daher immer kritisch hinterfragt werden oder
diirfen bei der Auswertung nicht berticksichtigt werden.

e Fiir Drift-Artefakte konnte in [31] keine zufriedenstellende Erklarung geliefert werden. Die
neuen Erkenntnisse in Abschnitt 3.1.3 zeigen, dass diese durch verschiedene Effekte erklart
werden konnen.

e Die gute Anwendbarkeit von SThM auf ultraflachen Samples ohne vertikale Stufen wurde
bestatigt, ebenso wie die notwendige Hinterfragung von Ergebnissen bei Samples mit ho-
hen Rauheiten.

o Welligkeits-Artefakte, die auch in [31] festgestellt wurden, konnten in weiteren Untersu-
chungen in Abschnitt 3.1.4 speziell bei neuen SThM-Spitzen vom Typ NanoTA beobachtet
werden. Es wird vermutet, dass diese durch eine periodische Schwingung bzw. Torsion
des Cantilevers und damit durch Anderungen im Warmeiibertragungsvolumen verur-
sacht werden.

e Neue Erkenntnisse in Abschnitt 4.2.1 zeigen, dass durch SThM an Diinnschichtsystemen
der thermische Gesamtwiderstand des Schichtsystems gemessen wird, der sich aus den
einzelnen thermischen Schicht- und Kontaktwiderstinden zusammensetzt. Zeigt der Ver-
lauf des thermischen Signals, dass der thermische Gesamtwiderstand zunimmt, bedeutet
das nicht zwangsweise, dass die Warmeleitfahigkeit der Diinnschicht abnimmt. Die Zu-
nahme des thermischen Gesamtwiderstands kann genauso dadurch verursacht werden,
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dass der thermische Schichtwiderstand der Diinnschicht Rp, i, durch eine steigende
Schichtdicke dp;;,, zunimmt, obwohl sich deren thermische Leitfahigkeit nicht d&ndert.

¢ Die Anwendbarkeit an ultradiinnen Schichten aus h-BN konnte in weiteren Untersuchun-
gen in Abschnitt 4.2.2 bestatigt werden.

4.6 Zusammenfassung

Zusammenfassend lassen sich aus allen SThM-Untersuchungen wertvolle Erkenntnisse zie-
hen. Aus den Voruntersuchungen in Kapitel 3 wurden anhand von tiber 300 SThM-Bildern
mit verschiedenen Spitzentypen und Spitzenzustanden diverse Artefakt-Typen bei dynami-
schem SThM extrahiert sowie deren Identifizierung und Verringerung bzw. Vermeidung be-
schrieben. Dariiber hinaus wurden Standardparameter sowohl fiir dynamische als auch fiir
statische SThM-Messungen ermittelt. Durch diese Voruntersuchungen konnten dann die ei-
gentlichen SThM-Messungen in Kapitel 4 durchgefiihrt werden. Es zeigte sich, dass sich der
Spitzentyp NanoTA fiir die meisten Messungen in Luftumgebung vorteilhaft gegentiiber dem
Spitzentyp GLA verhalt. Dariiber hinaus konnten verschiedene SThM-Submodi erfolgreich
angewandt werden. An Luft liefern TT-SThM, Qual-A-SThM und Stat-A-SThM (fiir thermische
Leitfahigkeiten <5 Wm'K") gute Ergebnisse, wahrend Stat-A-SThM-DS, ST-SThM und Dyn-
A-SThM in Luftumgebung eher ungeeignet sind. Diese diirften sich eher fiir Messungen im
Hochvakuum eignen. Durch TT-SThM konnten dadurch die Ubergangstemperaturen diverser
Kunststoffe gemessen werden, welche gut mit der Literatur iibereinstimmen. Mittels Qual-A-
SThM wurden verschiedene Stufensamples vermessen, wodurch Auswirkungen eines An-
neal-Prozesses auf Diinnschichten aus h-BN erforscht wurden. Dabei zeigte sich, dass sich die
thermischen Kontaktwiderstande zwischen Substrat und Diinnschicht bei htheren Anneal-
Temperaturen verringern, wobei der Prozess bei ca. 400 °C Anneal-Temperatur abgeschlossen
zu sein scheint. Des Weiteren konnten wichtige Erkenntnisse bzgl. der Zusammensetzung des
thermischen Signals an SiO:-Stufensamples herausgefunden werden. So wird durch das
SThM-Signal bei diinnen Schichten bis etwa 50 nm zum Grofsteil der thermische Kontaktwi-
derstand zwischen Diinnschicht und Substrat gemessen, wihrend das thermische Signal bei
dickeren Schichten hauptsachlich aus dem thermischen Schichtwiderstand der Diinnschicht
besteht. Schliefslich konnten mittels Stat-A-SThM diverse Holzer, Kunststoffe, Glaser, Kerami-
ken und Naturgesteine hinsichtlich der thermischen Leitfahigkeit charakterisiert werden. Ein
Ergebnisvergleich mit der Literatur zeigt auch hier gute Ubereinstimmungen.
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5 Ergebnisse und Diskussion: FEM-Simulationen zu
SThM

In diesem Kapitel wird ein detailliertes Simulationsmodell fiir SThM-Messungen mit dem
Spitzentyp NanoTA entwickelt. Durch die Analyse bestimmter Szenarien kénnen dadurch ei-
nige Phanomene bei praktischen SThM-Messungen erklart werden. Beim Simulationsmodell
handelt es sich um eine Verfeinerung des Modells aus der eigens publizierten Arbeit [1]. Das
Modell aus Abschnitt 5.1 dient als Standardmodell fiir alle weiteren Simulationen, wobei not-
wendige Anderungen zu diesem Standardmodell im jeweiligen Abschnitt beschrieben wer-
den.

5.1 Verbessertes Simulationsmodell

Die Geometrie der in dieser Arbeit verwendeten SThM-Spitzen vom Typ NanoTA unterschei-
det sich im Heizerbereich leicht von der dlteren Spitzengeneration, die in [1] simuliert wurde.
Die Heizergeometrie wurde daher mittels einer REM-Analyse und mittels optischer Mikro-
skopie bestimmt (siehe Abb. 2.10) und im Simulationsmodell angepasst. Auflerdem wird eine
Cantilever-Neigung von 10° gegeniiber der Sampleoberflache berticksichtigt, was dem realen
Messaufbau entspricht. Die Modellierung der komplexen SThM-Spitze erfolgte in der CAD-
Software SOLIDWORKS mit anschlieffendem Transfer nach COMSOL. Das gesamte Simulati-
onsmodell des Spitzentyps NanoTA mit den zugehorigen Randbedingungen ist in Abb. 5.1

dargestellt.
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Abb.5.1:  Simulationsmodell des Spitzentyps NanoTA: a) Gesamtmodell b) Draufsicht auf
die SThM-Spitze c) Vernetzung des Gesamtmodells d) und e) Zoom in den Bereich
des thermischen Kontakts zwischen Spitze und Sample
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Die kreisférmige Kontaktflache zwischen Spitze und Sample kann mittels Hertzscher Flachen-
pressung nach Abschnitt 2.1.3 berechnet werden und befindet sich auf dem halbkugelformi-
gen Spitzenbereich. Die Hohe der SThM-Spitze betragt 5 um (neue SThM-Spitze) bzw. 4 um
(gebrauchte SThM-Spitze). Der Cantilever ist in zwei niedrig dotierte Heizerbereiche und zwei
hoch dotierte Schenkel aufgeteilt. Die Fldche zwischen den beiden Heizerbereichen ist
elektrisch isolierend. Allen Bereichen des Cantilevers werden temperaturabhéangige thermi-
sche und elektrische Leitfdhigkeiten nach Abb. 5.2 zugewiesen, die an die Arbeiten von Stranz
et al. [284] und Ohishi et al. [285] angelehnt sind. Die Dotierungen entsprechen dabei
1020 cm-? und 107 cm? [152]. Die Cantilever-Geometrie und die Materialkennwerte konnen nur
sinnvoll abgeschatzt und mit der Literatur verglichen werden, da seitens des Herstellers keine

Auskunft gegeben wird.
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Abb.5.2: Temperaturabhiangige Materialparameter des Spitzentyps NanoTA im Simulati-
onsmodell: a) Thermische Leitfahigkeit A b) Elektrische Leitfahigkeit o

Der thermische Kontakt zwischen Spitze und Sample befindet sich mittig im Luftvolumen,
dessen Lange und Breite jeweils 0,5 mm und die Hohe 0,25 mm betragen. Alle dufieren Rander
des Luftvolumens werden als offene Rander definiert. Als Material wird das in der COMSOL-
Materialdatenbank vordefinierte Air verwendet. Aufserdem wird die Schwerkraft in negative
z-Richtung berticksichtigt. Die dufseren Rander des Samples haben als Randbedingung eine
Temperatur von 293,15 K (20 °C), ebenso wie die beiden elektrischen Anschliisse des Cantile-
vers. Allen sonstigen Oberflichen des Cantilevers und der Sampleoberflaiche wird Warme-
strahlung mit einem Emissionsgrad € von 0,75 auf Grundlage der Ergebnisse von Ravindra et
al. [286] zugewiesen, wobei der Einfluss von Warmestrahlung in Luftumgebung vernachlas-
sigbar ist. Zur Berticksichtigung einer Degradationsschicht aus SiO: wird an allen Oberflachen
der SThM-Spitze ein zusatzlicher spezifischer thermischer Widerstand 7y,peq von
2 - 10° m?KW-! definiert. Dies entspricht einer realistischen Oxiddicke von 2 nm mit einer ther-
mischen Leitfahigkeit von 1 Wm'K"! (ry, = d/1). Da Degradationsschichten oder Verunreini-
gungen auch auf der Sampleoberfliche vorhanden sein konnen, betragt hier der spezifische
Warmetibergangswiderstand 7y iy standardmafig 1 - 10 m?2KW-1. Mogliche ballistische Ef-
fekte des Warmetransports werden vernachldssigt, wie es in der Arbeit von Tovee et al. mit
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einem dhnlichen Simulationsmodell nachvollziehbar begriindet wird [173]. Auf der Kontakt-
flache zwischen Spitze und Sample befindet sich ein spezifischer thermischer Kontaktwider-
stand 7 ¢ spitze- Werte flr 1¢p, ¢ spitze Sind stark von der jeweiligen Materialkombination, De-
gradation, Verunreinigungen etc. abhdngig und schwanken in der Literatur zwischen
1-108 m?KW-1und 1 - 10 m?KW-' [77,78,107]. Standardmaéfsig wird daher 1 - 10° m?KW-' an-
genommen. Eine Spannungsquelle versorgt die Reihenschaltung aus dem Vorwiderstand
Ry = 1,2 kQund der SThM-Spitze mit der Versorgungsspannung Uy = 4,75 V. Dadurch ergibt
sich ein Stromfluss, der nach dem Jouleschen Gesetz zur Erwdarmung der SThM-Spitze fiihrt.
Die Simulation der konvektiven Luftstromung wird ebenfalls definiert. Die Vernetzung wird
so gewdhlt, dass eine weitere Verfeinerung keine nennenswerten Unterschiede mehr ergibt.
Alle Simulationen werden als stationdre Studie mit Parametersweeps durchgefiihrt. Abb. 5.3
zeigt elektrische und thermische Ergebnisbilder exemplarisch fiir das Standardmodell mit Sze-
nario 3 nach Tab. 5.1 und einer thermischen Leitfdhigkeit des Samples von 1 Wm"'K-.
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Abb.5.3: Ergebnisbilder der FEM-Simulationen exemplarisch fiir das Standardmodell mit
Szenario 3 und einer thermischen Leitfdhigkeit des Samples von 1 Wm-K-:
a) Spannungsabfall {iber der SThM-Spitze b) Ubersicht iiber die Temperaturver-
teilung des gesamten FEM-Modells c) Draufsicht der Temperaturverteilung von
Cantilever und Heizerbereich mit Isothermen d) Seitenansicht der Temperaturver-
teilung e) Zoom in den Kontaktbereich zwischen Spitze und Sample f) 3D-Ansicht
der Temperaturverteilung des Bereichs um den Heizer

Fiir die weiteren Abschnitte werden realistische Szenarien des thermischen Kontakts kreiert,
die in Tab. 5.1 dargestellt sind. Die Kontaktflachen zwischen Spitze und Sample A; konnen
mit den Gleichungen (2.14) und (2.15) berechnet werden. Fiir die Spitze aus Si werden dabei
die Materialparameter E; =131 GPa und v; = 0,221 zugrundegelegt [287]. Fiir ein hartes
Sample wie beispielsweise h-BN werden E, = 850 GPa auf Grundlage von [288] und v, = 0,2
auf Grundlage von [289] angenommen, wahrend fiir ein weiches Sample wie beispielsweise
Kunststoff E, = 2 GPa und v, = 0,4 jeweils auf Grundlage von [272] herangezogen werden.
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Tab.5.1:  Beschreibung der simulierten Kontaktszenarien

Szenario Beschreibung Spitzenradiusr ~ Kontaktfliche A,
. neue SThM-Spitze auf hartem Sample,
1: neu, min. 30 nm 4,8 nm?
Anpresskraft F = 10 nN
neue SThM-Spitze auf weichem Sample,
2: neu, max. 30 nm 306,0 nm?2
Anpresskraft F = 100 nN
) gebrauchte SThM-Spitze auf hartem Sample,
3: gebraucht, min. 300 nm 22,3 nm?
Anpresskraft F = 10 nN
gebrauchte SThM-Spitze auf weichem Sample,
4: gebraucht, max. 300 nm 1420,4 nm?2
Anpresskraft F = 100 nN

Eine graphische Darstellung der A.(F)-Kurven fiir die vier Kombinationen (neue SThM-
Spitze/gebrauchte SThM-Spitze auf weichem/hartem Sample) findet sich in Abb. 5.4. Die Kon-

taktflachen A der vier Szenarien aus Tab. 5.1 sind darin markiert.
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Abb.5.4: A (F)-Kurven fiir die vier Szenarien aus Tab. 5.1 in Anlehnung an [1,290]

5.2 Vergleich des Standardmodells mit praktischen SThM-
Messungen

Der Vergleich in Tab. 5.2 zwischen der Standardsimulation und praktischen Messungen zeigt
trotz der fehlenden Herstellerangaben eine gute Ubereinstimmung. Da sich jede SThM-Spitze
herstellungsbedingt leicht anders verhalt, kann es auch nicht , das eine richtige” Simulations-
modell geben. Der Zweck der Simulationen ist aber auch nicht das exakte Nachsimulieren
einer praktischen Messung. Die Simulationen sollen vor allem zum Verstandnis der Methode
beitragen und bestimmte Phanomene erklaren konnen. Dazu ist das vorhandene Simulations-

modell gut geeignet, wie sich im weiteren Verlauf zeigen wird.
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Tab.5.2:  Vergleich zwischen Standardsimulation und praktischen Messungen bei Kontakt
mit einem Sample mit A = 0,23 Wm'K" (PA 6) und einer angelegten Versorgungs-
spannung von Uy =4,75V

Simulation Messung mit verschiedenen SThM-Spitzen
Szenario 1 Szenario 4 NanoTA-1 NanoTA-2 NanoTA-3
Tspitze 411K 409K 390K 393 K 395K
AR = Ryc —R¢ 88Q) 95 Q 103 Q 123 Q 104 Q
Ryc 1,764 kQ 1,764 kQ 1,778 kQ 1,800 kQ 1,676 kQ

Das hier vorgestellte Modell kann im Vergleich zu den Modellen anderer Forscher
[173,179,291] und dem Modell in der eigens publizierten Arbeit [1] als komplexer eingestuft
werden und macht es daher moglich, einen Vergleich zu praktischen SThM-Messungen dieser
Arbeit herzustellen. Dies ware mit den teilweise stark vereinfachten Modellen aus der Litera-
tur nicht moglich. So berechneten Kim und King [291] beispielsweise die Warmeiibergangs-
koeffizienten der Auflenflichen einer dhnlichen SThM-Spitze. Durch Verwendung dieser
Werte konnte die Luftstromung und damit der Luftblock vernachlassigt werden, was die Si-
mulation vereinfacht und die Rechendauer erheblich verkiirzt. Fiir den Cantilever wurde in
[291] etwa 2000 m?KW"! und fiir den niedrig dotierten Heizerbereich etwa 7000 m*>KW-! be-
rechnet. Eine Vergleichssimulation mit diesen Werten zeigt, dass der elektrische Widerstand
der SThM-Spitze zwar etwa im gleichen Bereich liegt, jedoch fillt der Maximalwert von
AR = Ry¢ — R¢, der sich bei hohen thermischen Leitfahigkeiten des Samples einstellt, wesent-
lich geringer aus als mit dem in dieser Arbeit verwendeten komplexeren Modell. Dies diirfte
daran liegen, dass die Warmetiibergangskoeffizienten in der Realitdt nicht konstant sind, son-
dern auch vom jeweiligen Samplematerial abhangen. Die Werte aus [291] scheinen also in ei-
nem realistischen Bereich zu liegen, eine derartige Vereinfachung durch die Eliminierung des
Luftblocks mitsamt Stromungssimulation ist fiir die in der vorliegenden Arbeit simulierten
Szenarien aber nicht hinreichend genau. Fiir die Ziele anderer Forscher sind derart verein-
fachte Modelle aber durchaus ausreichend. So sollte eine Simulation im Hinblick auf die kon-
krete Zielsetzung immer so komplex wie notig, aber so einfach wie moglich sein.

5.3 Simulation von Kalibrierungskurven in Luftumgebung und

Vergleich mit Kalibrierungskurven im Hochvakuum

5.3.1 Kalibrierungskurven in Luftumgebung

Zur Simulation der Kalibrierungskurven an Luft werden Parametersweeps durchgefiihrt.
Dazu wird die Warmeleitfahigkeit des Samples 4 von 0,01 Wm'K! bis 1000 Wm-K", 7, wy
zwischen 107 m?2KW-! und 10! m?KW-! und 13y, ¢ spitze ZwWischen 10 m2KW-und 10-1* m2KW-!
variiert. Die Berechnung eines Graphenpunktes erfolgt durch (Ryc — R¢)/Rc = AR/R¢, wobei
die R.-Werte durch eine Berechnungsroutine innerhalb von COMSOL als Oberflachenmittel-
wert des elektrischen Anschlusses mittels R = U/I erlangt werden. Ry betragt 1,764 kQ, wie

100



5 Ergebnisse und Diskussion: FEM-Simulationen zu SThM

es in Abschnitt 5.4 mit einem NC-Abstand von > 1 mm simuliert wird. Abb. 5.5 zeigt die durch
Parametersweeps simulierten Kalibrierungskurven fiir alle Szenarien aus Tab. 5.1 fiir
Tenwa = 10° m?2KW-. Aus den Kalibrierungskurven koénnte leicht ein analog verlaufendes
Rc(A)-Diagramm mittels R = Ryc/(1 + AR/R. ) berechnet werden, wobei AR/R jeweils der
y-Koordinate eines Graphenpunktes entspricht. In den praktischen Messungen wurde zur Eli-
minierung des thermischen Drifts und von Schwankungen der Umgebungsbedingungen al-
lerdings mit (AR/R¢)(A)-Diagrammen gerechnet, weshalb hier aus Konsistenzgriinden die
gleiche Darstellungsweise gewahlt wird.

Es fallt auf, dass die Kalibrierungskurven fiir harte Samples in Abb. 5.5 a) und c) sowohl fiir
eine neue als auch fiir eine gebrauchte SThM-Spitze relativ unabhéngig von ¢y, ¢ spitze sind.
Fiir weiche Samples in Abb. 5.5 b) und d), also grofsere Kontaktflachen, zeigt sich bei thermi-
schen Leitfahigkeiten ab ca. 10 WmK"! ein gewisser Einfluss von 7y ¢ spitze- Dies lasst sich
dadurch erklédren, dass der Anteil des Warmestroms durch die Kontaktfliche von nahezu 0 %
bei geringen thermischen Leitfdhigkeiten auf bis zu ca. 13 % bei 1000 Wm'K"! (Szenario 4)
steigt, wie es in Abb. 5.5 f) dargestellt ist. Dieser steigende Anteil spiegelt sich auch in den
Kalibrierungskurven wider. Da es sich jedoch bei vielen thermisch hochleitfahigen Samples
um Metalle mit wesentlich hoheren E-Modulen als in den Szenarien 2 und 4 handelt, sind
derartig grofse Abhingigkeiten der Kalibrierungskurven von 7y, ¢ spitze in der Realitat kaum
zu erwarten. Ein Einfluss von r¢p yy ist iber die gesamten Graphenverldaufe unabhéngig vom
Szenario kaum erkennbar, wobei 7¢y, ¢ spitze teilweise auch von 1y, abhéngt. Aus Griinden
der Ubersichtlichkeit wurde daher auf eine Darstellung der restlichen Graphen mit
Tenwa = 107 m2KW- bzw. 101" m?2KW-! verzichtet. Der gesamte von der SThM-Spitze abflie-
Bende Warmestrom Qspitze'ab (exklusive der Warmestrome durch die beiden elektrischen An-
schliisse mit T = 293,15 K) und die Temperaturerh6hung des Heizerbereichs zur Umgebungs-
temperatur ATsp;,. in Abhdngigkeit der thermischen Leitfdhigkeit des Samples 4 sind in Abb.
5.5 e) dargestellt. Zusammenfassend lésst sich sagen, dass die simulierten Graphenverlaufe
gut mit den gemessenen Kalibrierungskurven in Abb. 3.18, Abb. 4.6 und Abb. 4.8. iiberein-
stimmen und das Simulationsmodell daher der Realitdt recht gut entsprechen diirfte. Eine es-
sentielle Erkenntnis aus den Simulationen ist zudem die Feststellung, dass fast die komplette
Warmeitibertragung durch die Luft und nicht durch die Kontaktflache stattfindet. Dies stimmt
iiberein mit den Untersuchungen anderer Forscher [148].
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Ergebnisse der FEM-Simulationen des Spitzentyps NanoTA in Luftumgebung fiir

Tenwa = 10° m?2KW-: a) bis d) Kalibrierungskurven fiir alle Szenarien aus Tab. 5.1

mit weiteren Parametersweeps e) Q'Spitze,ab (A)- und ATgyt,. (A)-Graphen f) Anteil

des Warmestroms durch die Kontaktflache bei verschiedenen Parametern

102



5 Ergebnisse und Diskussion: FEM-Simulationen zu SThM

5.3.2 Kalibrierungskurven im Hochvakuum

Zur Simulation der Kalibrierungskurven im Hochvakuum kann der Luftblock und damit auch
die Stromungssimulation entfernt werden. Die Warmetibertragung zwischen SThM-Spitze
und Sample erfolgt dadurch nur tiber die Kontaktflache, die von 3,14 nm? bis 1608,50 nm? va-
riiert wird. Dieser Bereich deckt alle Szenarien aus Tab. 5.1 ab. Durch einen zusatzlichen Pa-
rametersweep werden 7y, ¢ spitze VOn 10 m2KW- bis 101° m2KW-! und die thermische Leitfa-
higkeit des Samples 4 von 0,01 Wm'K"! bis 1000 Wm'K"! variiert. Im Hochvakuum wiére eine
sinnvolle Darstellung der Kalibrierungskurven allein durch R; denkbar, da die Schwankun-
gen in den Umgebungsbedingungen eliminiert werden, wobei trotzdem ein leichter thermi-
scher Drift der SThM-Spitze zu erwarten ware. Deshalb und zum besseren Vergleich mit den
Kalibrierungskurven in Luftumgebung wird an dieser Stelle ebenfalls die Darstellung mit
AR /R gewahlt. Der simulierte Wert von Ry betragt dabei 1,896 k(2 und ist damit hoher als
bei den Simulationen in Luftumgebung (Ry¢ = 1,764 k(). Abb. 5.6 zeigt die daraus entstande-
nen Kalibrierungskurven. Verglichen mit den Graphen in Luftumgebung fallt AR /R, und so-
mit auch AR fiir alle simulierten Falle im Hochvakuum wesentlich geringer aus, da der grofie
Anteil der Warmetibertragung durch die Luft wegfallt.

Aus Abb. 5.6 a) bis c¢) wird deutlich, dass eine grofiere Kontaktflache Ac zu einer enormen
Streckung der Kalibrierungskurven auf der AR/R.-Achse fiihrt, da durch eine grofiere Kon-
taktfliche mehr Warme iibertragen werden kann. Ist der spezifische thermische Kontaktwi-
derstand zwischen Spitze und Sample 7;p, ¢ spicze kleiner, so fiihrt dies ebenfalls zu einer Stre-
ckung auf der AR/R.-Achse und die maximalen Sensitivitdten der Kalibrierungskurven (ma-
ximale Steigungen) verschieben sich in Richtung steigender thermischer Leitfahigkeiten A des
Samples. Die maximalen Sensitivitaten liegen, verglichen mit den Kurven in Luftumgebung,
generell bei wesentlich hoheren 1-Werten. Im Gegenzug dazu ist aber der gesamte von der
SThM-Spitze abfliefende Warmestrom Q'Spitze'ab (exklusive der Warmestrome durch die bei-
den elektrischen Anschliisse mit T = 293,15 K) und damit die Widerstandsdanderung AR we-
sentlich kleiner als in Luftumgebung, wie es aus Abb. 5.6 d) deutlich wird. Die Temperatur
der Spitze Tsp;1,e ist daher bei gleicher Versorgungsspannung auch wesentlich hoher, der Wer-
tebereich von ATy, aber wesentlich geringer. Aus Abb. 5.6 d) wird zudem deutlich, dass die
Graphenverldufe aller hier simulierten Szenarien aus Tab. 5.1 wesentlich unterschiedlicher
sind als die Graphenverldufe in Luftumgebung in Abb. 5.5 e). Dies trifft ebenfalls auf die Ka-
librierungskurven dieser vier Szenarien in Abb. 5.6 a) bis c) zu, welche in der Legende fett
hervorgehoben sind. Durch eine Messung im Hochvakuum konnten also vor allem Materia-
lien mit hohen Warmeleitfahigkeiten charakterisiert werden, was in Luftumgebung auf Grund
der Sensitivitdtsmaxima bei kleinen thermischen Leitfdhigkeiten des Samples A nicht moglich
ist. Die Simulationen legen jedoch einige Schwierigkeiten von Vakuummessungen offen. Sie
bestehen einerseits daraus, dass eine zuverladssige Messung der teilweise sehr kleinen Werte
von AR (im mQ-Bereich bei kleinen A;- und grofien iy, ¢ spirze-Werten) Probleme bereiten
konnte. Andererseits miissten alle Samples inklusive der Kalibrierungssamples auch mog-
lichst identische Harten bzw. E-Module aufweisen, damit die Kontaktflichen A, kaum
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schwanken. Die Oberflachenrauheit aller Samples miisste zudem sehr gering sein, um Unter-

schiede in 7ty ¢ spitze gering zu halten. Treffen diese Voraussetzungen nicht zu, so wiirden die

AR/R.-Werte selbst bei zwei Samples mit identischer thermischer Leitfahigkeit exorbitant

schwanken, sodass eine Erstellung von Kalibrierungskurven unmoglich ware.
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Abb.5.6:  Ergebnisse der FEM-Simulationen des Spitzentyps NanoTA im Hochvakuum:

a) bis c) Kalibrierungskurven fiir verschiedene Kontaktflachen A, und verschie-

dene spezifische thermische Kontaktwiderstinde zwischen Spitze und Sample
rth,C,Spitze d) QSpitze,ab (/1)' und ATSpitze (A)-Graphen
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54 Simulation verschiedener NC-Szenarien in Luftumgebung

Diese Simulationen werden zur Bestimmung des elektrischen Widerstands der SThM-Spitze
in Abhangigkeit der Entfernung zur Sampleoberflache dy. durchgefiihrt. Die Spitze ist dabei
also nicht im Kontakt mit dem Sample. Dazu wird dy¢ durch einen Parametersweep von 1 um
bis 3000 um variiert. Aufierdem werden die Abmessungen des Luftraums auf 10 mm x 10 mm
und eine Hoéhe von 20mm erweitert, wahrend das Sample die Abmessungen
10 mm x 10 mm x 10 mm hat. Die Berechnung von Ry, erfolgt wiederum innerhalb von
COMSOL als Oberflachenmittelwert des elektrischen Anschlusses mittels R = U/I. Die Simu-
lation wird mit einer neuen und einer gebrauchten SThM-Spitze durchgefiihrt, wobei hier kein
nennenswerter Unterschied festgestellt werden kann. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit wer-
den daher nur die Graphen der Simulation mit einer gebrauchten SThM-Spitze dargestellt.
Zusatzlich wird der Einfluss der thermischen Leitfdhigkeit des darunter liegenden Samples
untersucht. Die Ergebnisse der Simulation sind in Abb. 5.7 a) dargestellt. Abb. 5.7 b) zeigt zum
Vergleich die gemessenen Graphenverlaufe aus Abb. 3.16 a).
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Abb. 5.7:  Elektrischer Widerstand der SThM-Spitze Ry, in Abhangigkeit der Distanz zur
Sampleoberflache dy fiir Samples mit verschiedenen thermischen Leitfahigkeiten
A: a) Simulation b) Vergleichsmessung aus Abb. 3.16

Aus Abb. 5.7 zeigt sich eine qualitativ gute Ubereinstimmung der Graphenverlaufe zwischen
den simulierten und gemessenen Kurven, wobei die Heizerspannung Uy bei der praktischen
Messung etwas hoher war. Sowohl aus der Simulation in Abb. 5.7 a) als auch aus der Messung
in Abb. 5.7 b) wird deutlich, dass die Warmeleitfahigkeit des Samples bei geringen Distanzen
grofien Einfluss hat, wahrend ab dyc-Werten von etwa 1 mm kein Unterschied mehr erkenn-
bar ist. Zudem kann Ry fiir dyc > 1 mm als gesattigt angesehen werden. Der gesattigte Wert
in der Simulation betragt 1,764 kQ und wird als Ryc-Wert zur Berechnung der Kalibrierungs-
kurven in Abschnitt 5.3.1 herangezogen. Der thermische Widerstand der SThM-Spitze in der
NC-Simulation lasst sich durch Ry, spitze = ATspitze/P berechnen, wobei ATy, die Erthohung
der Durchschnittstemperatur des Heizerbereichs durch die Heizleistung P ist. Zhang et al.
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simulierten hierfiir einen Wert von 4,13 - 10* KW+ [179], wahrend Tovee et al. 2,34 - 10* KW-!
[173] ermittelten. Der anhand der vorliegenden Simulation berechnete Wert betragt
3,4 - 10* KW und liegt damit zwischen den Werten dieser beiden Publikationen. Da sich oh-
nehin jede SThM-Spitze herstellungsbedingt etwas anders verhalt, schwanken die realen ther-
mischen Widerstande ebenfalls. Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die NC-Simu-
lationen durch die gute Ubereinstimmung der Ryc(dyc)-Kurven zwischen Simulation und
Messung und auf Grund des Vergleichs mit der Literatur als aussagekréftig angesehen wer-
den konnen.

5.5 Simulation des Einflusses von Oberflichenrauheiten und
Stufen in Luftumgebung

Diese Beispielszenarien zeigen, welchen Einfluss die Rauheit des Samples auf den elektrischen
Widerstand der SThM-Spitze und damit auf SThM-Messungen hat. Dazu wird eine Vertiefung
bzw. eine Erhebung unterhalb der Spitze platziert und diese Konfiguration fiir verschiedene
Szenarien aus Tab. 5.1 simuliert. Dadurch werden Falle dargestellt, in denen sich die Spitze
beispielsweise zwischen oder auf einer Polierrille befindet. Die Spitze befindet sich genau
mittig auf bzw. in der Stufe mit einer Hohe von 2 pm und einer Breite von 10 um. Der elektri-
sche Widerstand der SThM-Spitze und damit AR/R. wird fiir verschiedene Warmeleitfahig-
keiten des Samples in COMSOL berechnet. Interpoliert man nun mit diesen AR /R.-Werten die
thermische Leitfahigkeit des Samples aus den simulierten Graphenpunkten in Abb. 5.5 a) und
c) (jeweils fiir 14y spitze = Tenwa = 10° m?KW™), so ergeben sich die verfalschten Warmeleit-
fahigkeiten Agyy, . Die Interpolation wurde in MATLAB mittels der Spline-Funktion durchge-
fithrt. Abb. 5.8 zeigt die sich ergebenden Aty s (Asim)-Graphen, wobei Ag;,, die tatsachliche, im

Simulationsprogramm eingegebene thermische Leitfdhigkeit des gesamten Samples ist.
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Abb. 5.8:  Simulation des Einflusses von Oberflachenrauheiten: a) Vertiefung b) Erhebung
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Liegt ein Graphenpunkt nahe den schwarz gestrichelten Geraden mit Steigung 1, 50 ist Agsyfe
kaum verfalscht. Dies ist vor allem fiir geringe Warmeleitfahigkeiten Ag;,, der Fall. Je hoher
Asim, desto hoher ist auch der Einfluss durch die Stufe, sowohl bei einer Erhebung als auch bei
einer Vertiefung. Durch die Vertiefung wird die thermische Leitfahigkeit des Samples iiber-
schitzt, da das Sample effektiv ndher an der SThM-Spitze ist und so mehr Warme durch die
Luft iibertragen werden kann. Bei einer Erhebung ist genau das Gegenteil der Fall. Bei der
Vertiefung kann fiir Ag;,, grofier als etwa 0,5 Wm K" kein Wert mehr fiir Agyy, s ermittelt wer-
den, da die AR/R.-Werte {iber dem Maximalwert der Kalibrierungskurven liegen. Zusammen-
fassend wird aus diesen Simulationen also deutlich, dass Stufen bzw. Rauheiten im pm-Be-
reich, wie sie durch Verunreinigungen, Polierrillen, Oberflachenrauheiten oder auch bewusst
gewdhlte Geometrien entstehen, bedeutenden Einfluss auf die gemessenen thermischen Leit-
fahigkeiten haben. Bereits bei gering warmeleitfahigen Kunststoffen ist der Einfluss nicht zu
vernachlassigen. Alle Samples sollten deshalb eine moglichst glatte und saubere Oberfldache
aufweisen bzw. moglichst fein poliert sein. Die in Abb. 3.19 bei Rauheiten von R, > 100 nm
festgestellten hohen Schwankungen der AR/R.-Signale konnen ebenfalls durch diesen Effekt
erklart werden. Im Hochvakuum bei Rauheiten im pm-Bereich sollte dieses Phanomen nicht
vorhanden sein, da keine Warme durch Luft {ibertragen wird. Rauheiten im nm-Bereich, die
die Kontaktflache A; und den spezifischen thermischen Kontaktwiderstand zwischen Spitze
und Sample 73y, ¢ spicze direkt beeinflussen, fiihren aber ebenfalls zu einer starken Verfalschung

der gemessenen Werte im Hochvakuum, wie es aus Abb. 5.6 a) bis c) abgeleitet werden kann.

5.6 Zusammenfassung

Die in den vorherigen Abschnitten prasentierten Vergleiche zwischen den Simulationen und
praktischen Messwerten und Feststellungen zeigen, dass das Simulationsmodell gut mit der
Realitét {ibereinstimmt, obwohl einige Parameter wie beispielsweise temperaturabhangige
Materialkennwerte mit Hilfe der wissenschaftlichen Literatur abgeschdtzt werden mussten.
Ein Universalmodell kann es auf Grund der herstellungsbedingten Abweichungen von SThM-
Spitze zu SThM-Spitze ohnehin nicht geben. Ziel der Simulationen ist es daher auch nicht,
Messsituationen exakt nachzusimulieren, sondern vielmehr das Verstehen der Methode, das
Ziehen von sinnvollen Riickschliissen und damit die Evaluierung des Einsatzbereiches von
SThM mit dem Spitzentyp NanoTA. Dies konnte durch die Simulationen erreicht werden.

Die Simulationen in Abschnitt 5.3.1 zeigen, dass durch quantitatives SThM in Luftumgebung
Samples bis etwa 5 Wm'K! sinnvoll vermessen werden konnen. Dies stimmt iiberein mit den
praktischen Messungen in Abschnitt 4.3.1. In diesem Bereich haben thermische Kontaktwider-
stinde zwischen Spitze und Sample, Warmeiibergangswiderstiande des Samples und die
Harte bzw. das E-Modul des Samples kaum Einfluss auf die Kalibrierungskurven. Bei h6heren
thermischen Leitfahigkeiten sinkt die Sensitivitat der Kalibrierungskurven einerseits stark, an-
dererseits nimmt auch der Einfluss von 7y, ¢ spitze und der Hérte bzw. des E-Moduls des Sam-
ples zu. Eine sehr wichtige Erkenntnis bei SThM in Luftumgebung ist zudem die Feststellung,
dass fast die komplette Warmetibertragung durch die Luft und nicht durch die Kontaktflache
stattfindet. Fiir Messungen im Hochvakuum ldsst sich aus Abschnitt 5.3.2 feststellen, dass sich
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der Einsatzbereich von SThM fiir Samples mit hoheren Warmeleitfahigkeiten zwar theoretisch
erweitern diirfte, jedoch konnte die Erstellung von sinnvollen Kalibrierungskurven wesentlich
schwieriger sein als in Luftumgebung. Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass die Kalibrierungs-
kurven im Hochvakuum wesentlich starker von 7¢p, ¢ spitze und der Kontaktflache A; und da-
mit von den mechanischen Materialparametern und der Oberflachenbeschaffenheit abhangen.
Vakuummessungen sind daher vermutlich stark limitiert auf moglichst dhnliche Samples. In
der vorliegenden Arbeit lag der Fokus allerdings auf SThM-Messungen in Luftumgebung. Ein
in der Anschaffung enorm teures Vakuumsystem stand ohnehin nicht zur Verfiigung.

Die Simulation der NC-Szenarien in Abschnitt 5.4 bestatigt die Feststellung aus den prakti-
schen Messungen, dass der elektrische Widerstand der SThM-Spitze ab einem Abstand von
etwa 1 mm zum Sample unabhdngig von dessen Warmeleitfahigkeit nahezu konstant bleibt.
Der in den praktischen Messungen gewadhlte NC-Abstand von 2 mm scheint also geeignet zu
sein. Aus Abschnitt 5.5 wird deutlich, dass Oberflachenrauheiten und Stufen einen nicht zu
vernachldssigenden Einfluss auf SThM-Messungen in Luftumgebung haben. Im Hochvakuum
diirfte ein derartiger Effekt nur auftreten, wenn Rauheiten im nm-Bereich die Kontaktflache
direkt beeinflussen. Bei Messungen in Luftumgebung sind vor allem Rauheiten im pm-Bereich
nicht zu vernachlissigen, da sich dadurch Anderungen im Warmeiibertragungsvolumen er-
geben. Diese Verfdlschung verstarkt sich mit steigender Warmeleitfahigkeit des Samples.
Durch diesen Effekt konnen auch der in [31] festgestellte Stufen-Artefakt und der in Abschnitt
3.1.3 beschriebene Drift hervorgerufen durch die Samplegeometrie erklart werden, deren Ur-
sache hauptsachlich in der Anderung der Warmeiibertragung durch die Luft liegt.
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6 Ergebnisse und Diskussion: 3-Omega-Methode

Die in dieser Arbeit mittels der etablierten 3-Omega-Methode durchgefiihrten Versuche die-
nen dazu, schichtdickenabhéngige thermische Leitfahigkeiten von Diinnschichten aus SiO,
SisN4, BN und AIN zu ermitteln. Diese Werte konnen dann als Vergleichswerte fiir Stat-A-
SThM-DS in Abschnitt 4.3.2 und fiir die neu entwickelte Widerstandsmethode in Kapitel 7
herangezogen werden. Dariiber hinaus werden die Ergebnisse fiir theoretische Betrachtungen
in den Abschnitten 4.2.1 und 4.3.3 sowie in den Simulationen in Abschnitt 4.4 und in Kapitel
5 verwendet. Die Theorie zur 3-Omega-Methode wird in Abschnitt 2.3 erklart. Eine detaillierte
Beschreibung des Messaufbaus findet sich in diversen Publikationen wie beispielsweise
[208,215].

In Vorversuchen konnte gezeigt werden, dass sich die thermischen Leitfdhigkeiten systema-
tisch einem Wert bei einer bestimmten Heizerbreite und -linge anndhern [180]. Dies kann
dadurch begriindet werden, dass die 1 %-Fehlerkriterien nach den Gleichungen (2.43) bis
(2.54) nur durch bestimmte Heizergeometrien erfiillt werden kénnen. In der vorliegenden Ar-
beit wurden daher zunéchst fiir jedes Material und fiir jede Schichtdicke passende Heizer er-
mittelt, an denen dann die finale 3-Omega-Messung durchgefiihrt wurde. Das Ergebnis wurde
durch mindestens eine Kontrollmessung am selben Heizer bestitigt. Zur weiteren Auswer-
tung wurden die exakten Heizerbreiten durch eigene AFM-Messungen und die Schichtdicken
mittels externer Ellipsometrie-Messungen ermittelt. Zu Beginn jeder 3-Omega-Messung
wurde zudem die Umgebungstemperatur gemessen, sodass der zuvor ermittelte Temperatur-
koeffizient @ mittels Gleichung (2.28) fiir die entsprechende Bezugstemperatur berechnet wer-
den kann.

Hinsichtlich einer passenden Heizergeometrie kann generell festgestellt werden, dass die Hei-
zerlange moglichst grofs gewahlt werden sollte, da die Heizer dann nach Gleichung (2.48) als
unendlich lang angenommen werden kénnen und der Einfluss der Kontaktpads nach Glei-
chung (2.54) vernachlassigbar wird. Die Heizerbreite sollte grofs genug sein, um das Kriterium
fiir eindimensionalen Warmefluss nach Gleichung (2.45) zu erfiillen, aber gleichzeitig nicht zu
grof3, damit die Gleichungen (2.47) und (2.54) eingehalten werden konnen. In der vorliegenden
Arbeit wurden daher die Endergebnisse an Heizern mit einer Lange von 22 mm (grofstmogli-
che Lange) und mit den nominalen Breiten 30 pum (SiO2 und SisNs) bzw. 15 um (BN und AIN)
gemessen.

6.1 Ergebnisse zu SiOz, SisNs, BN und AIN

Zur Auswertung mittels der in Abschnitt 2.3.1 beschriebenen Gleichungen eignet sich der li-
neare Bereich. Dabei handelt es sich um den Bereich, in dem sich der Temperaturabfall iiber
der Diinnschicht ATg;;,,, nach den Gleichungen (2.40) und (2.41) ndherungsweise linear zum
natiirlichen Logarithmus der Anregungsfrequenz In(w) verhalt. Eine genaue Erklarung der
verschiedenen Bereiche bei 3-Omega-Messungen findet sich in [131]. Fiir jede Frequenz, die
der Lock-in-Verstarker abtastet, ergibt sich folglich ein Wert fiir die thermische Leitfahigkeit
der Diinnschicht Ag;;,. Die dargestellten Endergebnisse von Asy;,, in Tab. 6.1 sind daher die
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arithmetischen Mittelwerte aller Teilergebnisse dieses linearen Bereichs. Die relativen Fehler
wurden mittels Fehlerfortpflanzung ermittelt und beriicksichtigen auch den theoretischen
Fehler nach den Gleichungen (2.43) bis (2.54). Bei den AIN-Diinnschichten musste herstel-
lungsbedingt zwischen der AIN-Diinnschicht und dem Heizer eine etwa 100 nm dicke Schicht
aus SiOz2 aufgebracht werden. Es handelt sich daher um ein Mehrschichtsystem, wodurch der
Temperaturabfall iiber dem Substrat ATs,,;, nicht mehr theoretisch mittels Gleichung (2.41) be-
rechnet werden kann, sondern es muss zusatzlich ein Referenzsample mit 100 nm SiO: ver-
messen werden, welches dann dem Substrat entspricht und mit dem ATs,,;, gemessen wird.

Tab. 6.1:  Ergebnisse der 3-Omega-Messungen

Material Si0O:

Schichtdicke dfiim [nm] 58 109 111 518 1004 2050

Aritm [Wm1K1] + 2,5 % 0,71 0,83 0,84 1,01 1,05 1,11
Material Si3Ns

Schichtdicke dp;j, [nm] 59 99 486 1044 2110

Aritm [Wm1K1] + 2,5 % 0,83 0,95 1,42 1,57 1,73
Material BN

Schichtdicke dg;p;, [nm] 34 459 914

Aritm [Wm1K1] +5 % 1,36 1,72 1,97 2,11

Material AIN

Schichtdicke dp;;,, [nm] 52 103 511 847 1022 1963

Apitm [WmK-1] £+ 10 % 6,0 13,9 455 67,2 75,3 98,8

In den Ergebnissen in Tab. 6.1 sind die thermischen Kontaktwiderstinde zwischen Sub-
strat/Diinnschicht und Diinnschicht/Heizer enthalten.> Mittels

eim — 1. i + Tenc (6.1)

Aritm  dint

Ten(dpim) =

kann aus den Ergebnissen aus Tab. 6.1 der spezifische thermische Gesamtwiderstand der
Diinnschicht in Abhangigkeit der Schichtdicke 73, (dpjm) berechnet werden [4,8,180]. Abb. 6.1
enthalt die Ergebnisse fiir 1, (driim) = Ariym/Arim fiir alle Messwerte aus Tab. 6.1. Durch eine
lineare Regression kann damit schlieslich nach Gleichung (6.1) die intrinsische thermische
Leitfahigkeit der Diinnschicht 4;,; und der gesamte spezifische thermische Kontaktwider-
stand 7y, ¢ berechnet werden. Bei r;j, - handelt es sich dabei (aufier bei AIN°) um die Summe

5Bei AIN eliminiert sich der thermische Kontaktwiderstand teilweise auf Grund der notwendigen Vermessung des
Substrats (Bulk-Si + 100 nm SiO2), da der Temperaturabfall tiber dem Substrat AT, ;, nicht mehr theoretisch mittels
Gleichung (2.41) berechnet werden kann, sondern ebenfalls gemessen wird. Der 1, c-Wert von AIN in Tab. 6.2 ist
daher nicht direkt mit den r;, .-Werten von SiOz, SisNs und BN vergleichbar.
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der spezifischen thermischen Kontaktwiderstande zwischen Substrat/Diinnschicht und Diinn-

schicht/Heizer.
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Spezifischer thermischer Gesamtwiderstand der Diinnschicht r;, in Abhangigkeit

der Schichtdicke df;;,,, berechnet mittels Gleichung (6.1) anhand Tab. 6.1 mit den
zugehorigen Fehlerbalken und 1y, ¢: a) SiO2 b) SisN4 c) BN d) AIN

Die Ergebnisse der linearen Regressionen nach Gleichung (6.1) sind in Tab. 6.2 dargestellt. Bei
dieser theoretischen Berechnung handelt es sich um eine Naherung unter der Annahme, dass
die intrinsische thermische Leitfahigkeit 4;,,; unabhéngig von der Schichtdicke df;;, ist, was
durch ein homogenes Schichtwachstum begriindet werden kann. Berechnungen unter dieser
Annahme wurden auch in [4,7,8,12,180] durchgefiihrt, wobei die Annahme insbesondere fiir
Schichtdicken < 50 nm kontrovers diskutiert werden kann. In der vorliegenden Arbeit weisen
alle linearen Regressionen hohe Bestimmtheitsmafse R? von > 0,9840 auf. Dies spricht dafiir,
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dass A, fiir die untersuchten Diinnschichten relativ unabhéngig von dp;;,, ist und die Berech-
nung nach Gleichung (6.1) als gute Naherung herangezogen werden kann.

Tab. 6.2:  Ergebnisse der linearen Regressionen nach Gleichung (6.1) zur Berechnung von

Aine und Tthc

Material SiO:2 SisNa BN AINS®
s . dFilm 1
Regressionsgleichung ry, (d i) Ten(dpigm) = 7 = dritm + Tenc
Film int
Aguix nach Tab. 2.4 [WmK-1] <15 <2 <5 <200
Aine [Wm1K1] 1,13 1,79 2,15 162
Tenc [10° m?KW-] 4,03 5,61 1,13 0,76

6.2 Ergebnisvergleich mit Literaturwerten

In Abb. 6.2 werden die Ergebnisse dieser Arbeit aus Tab. 6.1 mit Werten aus der Literatur
verglichen. Alle Diinnschichten, deren Ergebnisse in Abb. 6.2 dargestellt sind, wurden mit
vergleichbaren Herstellungsverfahren produziert. Es lasst sich feststellen, dass die Ergebnisse
dieser Arbeit im Bereich der Referenzwerte liegen. Gewisse Abweichungen finden sich auch
beim Vergleich von Literaturwerten und konnen durch leichte Unterschiede in den Herstel-
lungsverfahren und durch verschiedene Messverfahren erklart werden. Es zeigt sich aufser-
dem ein Sattigungseffekt von Ag;;,, bei grofleren Schichtdicken. Dies passt auch zur Theorie,
nach der sich Ag;;,, bei steigenden Schichtdicken immer mehr Ap,,;;, ndhert. Das liegt einerseits
daran, dass der Anteil des thermischen Kontaktwiderstands zwischen Substrat/Diinnschicht
und Diinnschicht/Heizer (in Ag;;, enthalten) bei steigenden Schichtdicken abnimmt und an-
dererseits daran, dass der Einfluss von moglichen nanoskaligen Effekten bei grofsen Schicht-
dicken auf Grund eines homogenen Schichtwachstums immer weiter abnimmt. Fiir Diinn-
schichten aus BN gibt es in der Literatur kaum geeignete Referenzwerte, da der Sputterprozess
fiir die in dieser Arbeit verwendeten Samples extern neu entwickelt wurde. Als einziger ak-
zeptabler Vergleichswert kann 4,26 Wm'K-! bei einer BN-Schichtdicke von 1134 nm genannt
werden [242]. Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die Ergebnisse der etablier-
ten 3-Omega-Methode im Rahmen dieser Arbeit als sehr aussagekréftig angesehen werden
konnen. Sie eignen sich daher hervorragend als Vergleichswerte fiir die anderen Methoden
und fiir theoretische Betrachtungen.
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7  Ergebnisse und Diskussion: Widerstandsmethode

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der neu entwickelten Widerstandsmethode prasen-
tiert. Dazu wird zunachst der Messvorgang beschrieben, bevor die Korrektur der thermischen
Leitfahigkeiten der Differenz-Diinnschichten (DDs) durch einen Simulations-Fit erklart wird.
Die dadurch erhaltenen Ergebnisse fiir App ko Werden schliefSlich mit den Ergebnissen der 3-
Omega-Methode aus Kapitel 6 verglichen. Da mit beiden Methoden dieselben Samples ver-
messen wurden, ist der Vergleich aussagekriftig. Das Sampledesign findet sich in Abb. 2.16
a). Im Zuge der Widerstandsmethode und insbesondere zur vereinfachten Berechnung der
thermischen Leitfahigkeit App 1p miissen einige Annahmen getroffen werden, welche in Ab-
schnitt 2.1.2 beschrieben sind und hier zum besseren Verstandnis erneut aufgelistet werden:

e Eindimensionaler Warmefluss vom Heizer zur Warmesenke

e Vernachlassigung von Konvektion und Warmestrahlung

e Isotrope und temperaturunabhangige thermische Leitfahigkeiten

e Temperaturunabhingige thermische Kontaktwiderstande

e Die thermischen Kontaktwiderstinde, die intrinsischen thermischen Leitfahigkeiten

und die Abmessungen der Heizer der zur Berechnung der DD herangezogenen Sam-

ples sind identisch.

Durch den Simulations-Fit in Abschnitt 7.2 konnen Verfialschungen durch diese Annahmen
zum Grof3teil beseitigt werden. Eine weitere Diskussion hierzu folgt in Abschnitt 7.5.

7.1 Beschreibung des Messvorgangs und vereinfachte
eindimensionale Berechnung der thermischen Leitfihigkeit

Die Bestimmung des Temperaturabfalls iiber einer Differenz-Diinnschicht ATp (Q) kann nach
Herleitung in Abschnitt 2.1.2 durch die Messung der Heizertemperaturen von zwei Samples

mit den Diinnschicht-Dicken y und x mittels

ATpp (Q) = TH,y(Q) - TH,x(Q) (7.1)

erfolgen. Die Bestimmung dieser beiden Heizertemperaturen Ty ,, (Q) und TH,x(Q') basiert da-
bei auf der Messung des temperaturabhangigen elektrischen Widerstands des Heizers Ry (Ty).
Dabei wird ein linearer Zusammenhang zwischen Ry und Ty nach

Ry(Ty) = Rug, - [1 + ar, (Ty — To)] (7.2)

angenommen, wobei ar, der Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands des Heizers
bei der Bezugstemperatur T ist. Zur Berechnung von Ty miissen daher zunachst die Tempe-
raturkoeffizienten fiir alle zu vermessenden Samples bestimmt werden, wie es in Abschnitt
2.1.8 beschrieben wird. Nach der ar,-Bestimmung wird der Messplatz leicht modifiziert, in-
dem das temperaturregelbare Peltier-Element vom Heizmodus in den Kithlmodus wechselt,
womit schliefslich die eigentliche Messung mittels Widerstandsmethode stattfinden kann. Der
gesamte Messaufbau dazu ist in Abschnitt 2.4 beschrieben. Bei der Messung wird das zu un-
tersuchende Sample auf einem Kupferblock als Warmesenke platziert, dessen Temperatur T
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durch das geregelte Peltier-Element im Kithlmodus fest definiert werden kann und in den
vorliegenden Versuchen 30 °C betrug. Dieses fest definierte thermodynamische Potential der
Temperatur an der Unterseite des Samples ist einerseits Voraussetzung fiir die Korrektheit der
hergeleiteten Gleichungen (siehe Abb. 2.1), andererseits fiir die spateren FEM-Simulationen
als Randbedingung notwendig. Zur Gewahrleistung eines guten und mdoglichst gleichbleiben-
den thermischen Kontakts zwischen Warmesenke und Sample wurde der Kupferblock mog-
lichst fein poliert und ein mechanischer Anschlag angebracht, damit alle Samples an der glei-
chen Position platziert sind. Der Heizerstack des zu charakterisierenden Samples (Lange
ly = 22 mm, nominale Breite by = 7,5 um und nominale Héhe hy = 0,6 um) wird dann mittels
Kontaktnadeln mit dem Source-Meter verbunden. Der Anpressdruck der Kontaktnadeln und
deren elektrischer Kontaktwiderstand wurden manuell durch eine gleichbleibende Umdre-
hungszahl der Mikromanipulatoren moglichst konstant gehalten. Das Source-Meter generiert
einen einstellbaren Stromfluss I; durch den Heizer mit dem elektrischen Widerstand Ry.
Durch Joulesche Erwadrmung entsteht ein Warmestrom Q = I3 - Ry, welcher das gesamte
Sample durchstromt und dadurch einen Temperaturabfall {iber jeder Schicht erzeugt (siehe
Abb. 2.1). Im stationdren Zustand konnen durch definierte Stromfliisse Iy und gleichzeitige
Messung von Ry durch das Source-Meter Ry (Q)-Graphen fiir diverse Samples ermittelt wer-
den. Es wird dabei ein linearer Zusammenhang zwischen dem elektrischen Widerstand des
Heizers Ry und dessen Temperatur Ty nach Gleichung (7.2) angenommen. Unter Vernachlas-
sigung von Konvektions- und Strahlungseffekten und unter der Annahme von temperaturun-
abhingigen thermischen Materialparametern ergibt sich dadurch auch ein linearer Zusam-
menhang zwischen Ry und Q. Die hohen Fitgiiten aller Ry(Q)-Graphen dieser Arbeit
(R? > 0,9994) bestitigen die Zulassigkeit dieser Annahmen. In Abb. 7.1 sind beispielhaft drei
derartige Messungen fiir Samples mit unterschiedlichen SiO2-Dicken mit deren Fitgeraden
dargestellt. Da alle Heizer herstellungsbedingt leicht unterschiedliche Werte von Ry, 1, aufwei-

sen, sind die Schnittpunkte der drei Graphen mit der Ry-Achse nicht identisch.

150 _
2050 nm SiO, Fltggraden; .
14841 o 1004 nm Si0, Ry(Q) =4,229 - Q + 135,632
] o
1464 ® 111nmsio, | R7=09999
144
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Heizleistung Q [W]
Abb.7.1: Beispielhafte Ry (Q)-Graphen fiir drei SiOz2-Samples mit dp, = 111 nm, dpyy, =
1004 nm und dg;;,,, = 2050 nm mit den Gleichungen der Fitgeraden
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Aus den Graphenpunkten in Abb. 7.1 kénnen durch lineare Regressionen die Gleichungen der
Ry (Q)-Kurven ermittelt werden. Durch Messungen an zwei Diinnschichtsamples des gleichen
Materials aber unterschiedlicher Diinnschicht-Dicken y und x kann dadurch der Temperatur-
abfall iiber einer DD AT (Q) durch Umformen von Gleichung (7.2) und Einsetzen in Glei-
chung (7.1) mittels

ATpp (Q) = TH,y(Q) - TH,x(Q) =

— (RH,y(Q)_RH,TO,y + T()) _ (RH,x(Q)_RH,TO,x + TO) —

aroy RHToy atox RHT)x

_ My Q+Ruroy—RHT)y MxQ+RHTox"RHTox _

aroy RHToy aryx'RHTox

. m m

=0 () (73)
argy'RHToy  @Tox'RHTox

berechnet werden, wobei fiir Ry ,(Q) und Ry ,(Q) die jeweiligen Fitgleichungen mit den Ge-
radensteigungen m, und m, eingesetzt werden. Mit Gleichung (7.3) kann somit der Tempe-
raturabfall {iber der jeweiligen DD bei einer bestimmten Heizleistung ermittelt werden.
Dadurch kann dann die thermische Leitfdhigkeit der DD unter der Annahme von eindimen-
sionaler Warmeausbreitung App ; p mittels

Ao = 34705 = e @ 7.4)
berechnet werden, wie es in Abschnitt 2.1.2 hergeleitet wurde. Die fiir den vorhandenen
Messaufbau geeigneten Heizer sind allerdings zu schmal, sodass hier nicht von einem eindi-
mensionalen Warmefluss ausgegangen werden kann. Eine vereinfachte eindimensionale Be-
rechnung nach Gleichung (7.4) verfalscht die Ergebnisse somit zu stark. AufSerdem weisen alle
Heizer leicht unterschiedliche Breiten by auf, wodurch die Flache A = by - [; von Sample zu
Sample leicht variiert. Aus diesen Griinden miissen die thermischen Leitfdhigkeiten der DDs
korrigiert werden. In der vorliegenden Arbeit wurden dazu FEM-Simulationen durchgefiihrt,
welche im folgenden Abschnitt beschrieben werden. Diese berticksichtigen ebenfalls die War-
meiibertragung an die Luftumgebung durch Konvektion und Warmestrahlung.

7.2 Korrektur durch Simulations-Fit

Beschreibung des Simulationsmodells:

Zur Bestimmung der korrigierten thermischen Leitfahigkeit einer DD App o wird das Diinn-
schichtsystem durch eine 2D-Simulation moglichst genau nachgebaut. Im Gegensatz zur ver-
einfachten eindimensionalen Berechnung nach Gleichung (7.4) berticksichtigt die Simulation
zusatzlich die Warmeausbreitung in die zweite Dimension (x-Richtung in Abb. 7.2). Der Ein-
fluss der Warmeausbreitung in die dritte Dimension (z-Richtung in Abb. 7.2) kann auf Grund
des grofien Verhaltnisses zwischen Heizerldnge l; und Schichtdicke dp;;,,, mit Werten von
ly/drim > 10400 vernachlassigt werden, wie auch durch vergleichende Simulationen gezeigt
werden kann. Durch Variation der thermischen Leitfahigkeit der Diinnschichten Ag;;,,, mittels
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Parametersweep konnen Fitkurven erstellt werden, aus denen durch Einsetzen des gemesse-
nen Temperaturabfalls bei einer bestimmten Heizleistung ATy, (Q) die korrigierte thermische
Leitfahigkeit App xor berechnet werden kann. Die Dimensionen und Randbedingungen der
Standardsimulation sind in Abb. 7.2 dargestellt.

1 1 1 1 1

" O: Stralﬁlung ulgd K(Elyeé(tion ; ,//E > by >
- ggjsjggle:;ﬁg;;l ot 1 L 77,5° Gold Platin  Titan !
|der Unterseite e ‘ : j : | E
e L] E L/ v \
0 ¢ Q 1 0 = Z | 1
T AN . F y driim Aritm Diinnschicht \ T /
N r 4
N N L i y
30°C SN L -1 X Asub Si-Substrat r
_10: mm To =25°C :\\\: pum g Tene =1- 108 m?2KW-! I
e R T

Abb. 7.2: 2D-Simulationsmodell und Zoom in den Heizerbereich

Allen dufleren Randern des Samples aufser der Unterseite wurde Warmestrahlung mit einem
Emissionsgrad € von 0,75 auf Grundlage der Ergebnisse von Ravindra et al. [286] und freie
Konvektion mit einem Warmeiibergangskoeffizienten h von 15 Wm2K-! [292] zugewiesen. Die
Hohe des Si-Substrats ist 0,7 mm und dessen Breite 20 mm. Die Breiten der trapezférmigen
Heizer by (lange Seite) wurden fiir jedes Sample durch AFM-Messungen bestimmt (siehe Tab.
7.3). Die Hohen der einzelnen Schichten des Heizerstacks sind in Tab. 7.1 aufgelistet und wur-
den ebenso wie der Flankenwinkel des Heizerstacks von 77,5° durch REM-Messungen in [180]
ermittelt. Die Aufteilung der gesamten Heizleistung auf die einzelnen Heizerschichten findet
sich ebenfalls in Tab. 7.1, wobei die Anteile leicht handisch berechnet werden konnen.¢

Tab.7.1:  Daten des trapezférmigen Heizerstacks

Titan Platin Gold
Hohe [180] 71 nm 55 nm 483 nm
Anteil an der gesamten Heizleistung® von 5 W 1% 2% 97 %

Die genauen Dicken der Diinnschichten dp;;,,, ergeben sich aus externen Ellipsometrie-Mes-
sungen (siehe Abschnitt 2.9). Zur Vernetzung des Si-Substrats wurde in COMSOL die Option
normal gewahlt. Der Heizerstack und die darunter liegende Diinnschicht sind dagegen mit
einer maximalen Elementgrofse von 50 nm wesentlich feiner vernetzt. Die Materialparameter
(aufser der Sweep-Parameter Ar;;,,,) wurden aus der COMSOL-Materialdatenbank” iibernom-
men. Diese Simulation wurde fiir jedes praktisch vermessene Sample mit den exakt ermittelten
Werten von by und dgy, fiir eine gesamte Heizleistung von 5 W durchgefiihrt.

¢ Der Leistungsanteil kann héndisch durch eine Parallelschaltung aus drei elektrischen Widerstanden abgeschétzt
werden. Da die anliegende Spannung U an jeder Heizerschicht gleich ist, ergibt sich die in der jeweiligen Schicht
durch Joulesche Erwarmung generierte Heizleistung mittels Q = U%/R. Die jeweiligen elektrischen Widerstande
R der Titan-, Platin- und Goldleiter wurden mittels der Daten aus der COMSOL-Materialdatenbank abgeschatzt:
elektrische Leitfahigkeit Titan o744, = 2,60 - 10° Sm™, Platin 0pq¢i, = 8,90 - 10° Sm, Gold 44,4 = 45,6 - 10° Sm™.

7 Materialnamen aus der COMSOL-Datenbank: ,Si - Silicon (single-crystal, isotropic)”, ,,5iO2 - Silicon oxide”,
,,513N4 - Silicon nitride”, ,BN (hexagonal) [solid,polycrystalline]”, , Ti - Titanium®, , Pt - Platinum®, ,Au - Gold”

117



7 Ergebnisse und Diskussion: Widerstandsmethode

Ermittlung der Fitgleichungen aus den Simulationen:

Die thermische Leitfahigkeit der Diinnschicht Ag;;,,, wurde in den Simulationen im erwarteten
Bereich gesweept. Die jeweilige Heizertemperatur Ty (5 W) kann in COMSOL als Mittelwert
des Heizerstacks ausgelesen werden. Durch Subtraktion dieser ausgelesenen Heizertempera-
turen von zwei Samples mit dicker bzw. diinner Diinnschicht kann der Temperaturabfall {iber
der DD nach Gleichung (7.1) mittels ATpp (5 W) = Ty, (5 W) — Ty (5 W) berechnet werden.
Abb. 7.3 zeigt beispielhaft zwei thermische Bilder der Simulationen fiir SiO2 bei einer Heizleis-
tung von 5 W mit Agj,, =1 WmK-.

310K 1} @)
0 / Mittelwert: 310,39 K \
308 2SS 7 S—
Si0,
306 -1 111 nm
2
304
3
-6 -4 2 0 2 4 6
350K 1} b)
30 / Mittelwert: 351,32 K \ :
330 SiO,
2050 nm
320
2 y
310
3
-6 -4 2 0 2 4 6

Abb.7.3:  Thermische Ergebnisbilder mit Isothermen beispielhaft fiir eine DD aus zwei SiO»-
Samples bei einer Heizleistung von 5 W mit g, =1 Wm'K™: a) dgj;, = 111 nm
b) dpym =2050nm. Die Dicke der DD entspricht demnach dpp =
2050 nm - 111 nm = 1939 nm.

Der Temperaturabfall iiber der DD ATpp (5 W) betrdgt demnach 351,32 K — 310,39 K = 40,93 K
bei Apym =1 Wm'K?'. Dadurch ergibt sich der blaue Graphenpunkt in Abb. 7.4 bei
Arim = 1 Wm7K-. Die weiteren Graphenpunkte in Abb. 7.4 ergeben sich analog aus den ent-
sprechenden Simulationen. Es zeigt sich, dass zwischen Agy,,, = App und ATpp (5 W) in guter
Néaherung eine indirekte Proportionalitdt nach

Aritm = App = it 7.5)
besteht, wobei der Proportionalitatsfaktor fr;; den Fitparameter darstellt, der zur weiteren
Berechnung benétigt wird. Durch Einsetzen der in den praktischen Messungen mittels Glei-
chung (7.3) ermittelten Werte fiir ATp, (5 W) in die jeweiligen Fitgleichungen nach (7.5) kon-
nen damit die korrigierten thermischen Leitfdhigkeiten der DDs App yorr berechnet werden.
Zur Abschatzung der relativen Fehler von App o wurden jeweils Min.-, Mittel- und Max.-
Falle simuliert und anschlieffend gefittet. Diese Fehlerabschdtzung wird im Folgenden be-
schrieben.
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] Fitgleichungen:
2] - Max.: Ay = 41,776 / ATpp(5 W)
Mittel: g, =40,890 / ATpH(5 W)
15 Min.:  Agy,, =39,764 / ATpp(5 W)
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» .
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Abb.7.4: Simulierte Graphenpunkte und daraus gefittete Gleichungen beispielhaft fiir SiO:
bei einer Heizleistung von 5 W (DD aus dg;;,,, = 2050 nm und d;p,, = 111 nm)

Fehlerbetrachtung durch Simulation von Min.- und Max.-Fillen:

Da es sich bei dieser Methode um eine Kombination aus praktischer Messung und Simulation
handelt, ist eine standardmaéfiige Berechnung der Fehlerfortpflanzung nicht méglich. Aus die-
sem Grund wurden zusatzlich zur Standardsimulation (Mittel) weitere Min.- und Max.-Falle
simuliert, die die jeweiligen Unsicherheiten der gemessenen Heizerbreiten by (+ 0,1 pm) und
Diinnschicht-Dicken dg;;,, (& 1 %) sowie die Annahme von spezifischen thermischen Kontakt-
widerstanden zwischen Substrat/Diinnschicht und Diinnschicht/Heizer 1y, ¢ (Variation zwi-
schen 5 - 10 m?KW- und 5 - 10° m?>KW) enthalten. Die Min.- und Max.-Fitkurven ergeben
sich wiederum durch einen Fit der simulierten Graphenpunkte nach Gleichung (7.5) (siehe
Abb. 7.4). Fiir die praktisch gemessenen Temperaturabfélle ATy (5 W), welche in die Fitkur-
ven eingesetzt werden, kann aus der Unsicherheit der a-Bestimmung eine absolute Unsicher-
heit von + 0,50 K abgeschétzt werden. Die gesamte Berechnung inklusive Fehlerbetrachtung
ist im Folgenden beispielhaft fiir eine DD aus den SiO:-Dicken 2050 nm und 111 nm darge-
stellt:

Gegeben:
o ATpp(5W)=37116 K+ 0,50 K (ermittelt aus Messung mittels Gleichung (7.3),
siehe Tab. 7.4)
o Gefittete Min.-, Mittel- und Max.-Kurven (siehe Abb. 7.4 bzw. Tab. 7.5)

Gesucht:

hd ADD,korr,min' /IDD,korr,mittel' ADD,korr,max

Zur Bestimmung von App korr mitter Wird nun der mittlere Wert von ATy, (5 W) in die Mit-
tel-Kurve (blaue Fitkurve in Abb. 7.4) eingesetzt. Es ergibt sich

A 10890 1,10 Wm-K-!
; = ——Mx m1K-1,
DD, korr,mittel 37116 K s
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Analog dazu wird der obere Grenzwert von ATpp (5 W) in die Min.-Kurve (rote Fitkurve
in Abb. 7.4) und der untere Grenzwert von ATpp (5 W) in die Max.-Kurve (gelbe Fitkurve
in Abb. 7.4) eingesetzt. Es ergeben sich

39,764 Y
m

e ] o =—-T _ ~ 106 Wm'K!und
DD,korrmin = (37 116+0,50) K 0

41,776 2 o
b ADD,korr,max = m =~ 1,14 Wm1K-.

Als Gesamtergebnis fiir die thermische Leitfahigkeit Appyor ergibt sich folglich
1,10 £ 0,04 Wm'K* bzw. 1,10 Wm-K" £ 3,6 %. Die jeweils gewdhlte konservative Fehlerab-
schiatzung ergibt 1,10 Wm"'K-! + 5 %. Alle relativen Fehler in Tab. 7.8 ergeben sich aus einer
derartigen Berechnung.

Validierung des Simulationsmodells:

Einige notwendige Simulationsparameter sind fiir konkrete Anwendungsfalle nur sehr unge-
nau bestimmbar. Es wurden daher Vergleichssimulationen durchgefiihrt, um den Einfluss
dieser Parameter zu untersuchen. Dazu wurden die folgenden Simulationsparameter in einem
Bereich variiert, in dem die tatsachlichen Werte zu erwarten sind:

e Aufteilung der Warmeleistung im Heizerstack

e Konvektion und Warmestrahlung: Warmeiibergangskoeffizient und Emissionsgrad

e Thermische Kontaktwiderstande im Heizerstack

Die mit zahlreichen Vergleichssimulationen berechneten Ergebnisse von App o, Weichen nur
marginal von den Ergebnissen der Standardsimulation ab. Eine feinere Vernetzungsstrategie
zeigt ebenfalls vernachladssigbare Abweichungen von App yorr. Das gewahlte Simulationsmo-
dell kann also als valide angesehen werden und die gewahlte Vernetzung als ausreichend.
Mogliche Abweichungen auf Grund obiger Simulationsparameter sind ohnehin durch die
konservative Fehlerabschatzung beriicksichtigt.

7.3 Ergebnisse zu SiOz, SisNs und BN

In den praktischen Messungen wurden Samples mit den folgenden Diinnschicht-Dicken d;,
charakterisiert, wobei dp;;,,, mittels externer Ellipsometrie-Messungen bestimmt wurde:

e SiO2 111 nm, 518 nm, 1004 nm und 2050 nm

e  SisNs 99 nm, 486 nm, 1044 nm und 2110 nm

e BN:79 nm und 914 nm

Zur Berechnung der Dicke der DD muss die Diinnschicht-Dicke der jeweils diinnsten Schicht
x von den jeweiligen Diinnschicht-Dicken der dickeren Schichten y subtrahiert werden: dpp =
y — x. Es ergeben sich dadurch die Werte von dpp, welche in Tab. 7.2 aufgelistet sind.

Tab. 7.2: Werte fiir die Dicken der DDs: dpp =y — x
SiO2 (x = 111 nm) SizNs (x = 99 nm) BN (x =79 nm)
dpizm 2y [nm] 518 1004 2050 486 1044 2110 914
dpp =y — x [nm] 407 893 1939 387 945 2011 835
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Zur Berechnung der thermischen Leitfahigkeiten benétigte Zwischenresultate:

Zur Berechnung der thermischen Leitfahigkeiten der DDs App 1p und App korr in Tab. 7.8 sind
einige Zwischenresultate notig. Diese sind in Tab. 7.3 bis Tab. 7.7 aufgelistet. Zur Berechnung
von App 1p und fiir den Simulations-Fit werden die genauen Heizerbreiten by benétigt. Diese
wurden mittels AFM-Messungen bestimmt und sind in Tab. 7.3 angegeben. Die Heizerldnge
Iy betragt einheitlich 22 mm.

Tab. 7.3: Durch AFM-Messungen ermittelte Heizerbreiten by
§iO2 SizN4 BN
dpim [nm] | 111 518 1004 2050 99 486 1044 2110 79 914
by [um] 8,87 8,73 8,74 8,84 8,49 8,61 8,56 8,68 8,70 9,97

Der Temperaturabfall tiber der DD ATpp (5 W) wurde bei SiO2 und SisN4 jeweils von den drei
dickeren Diinnschichten zur diinnsten Diinnschicht (111 nm bzw. 99 nm) berechnet und si-
muliert. Bei BN gibt es nur eine DD-Kombination. Durch n = 25 Messungen ergaben sich die
in Tab. 7.4 aufgelisteten Mittelwerte von ATpp(5 W), welche mit Gleichung (7.3) und den
Ry(Q)-Kurven analog zu Abb. 7.1 ermittelt wurden. In der vorliegenden Arbeit weisen sémt-
liche Ry (Q)-Kurven mit R? > 0,9994 eine hohe Fitgiite auf.

Tab.7.4:  Mittels Widerstandsmethode nach Gleichung (7.3) berechnete Temperaturabfalle
ATpp (5 W) als Mittelwerte aus jeweils n = 25 Messungen
5iO2 SisN4 BN
dritm = y [nm] 518 1004 2050 486 1044 2110 914
dpp =y — x [nm] 407 893 1939 387 945 2011 835
ATpp (5 W) [K] (n = 25) 9,788 19,221 37,116 5,961 13,383 25,307 9,447
Standardabweichung o [K] 0,165 0,170 0,164 0,227 0,158 0,165 0,165

Die Ergebnisse fiir den Fitparameter fr;; aus den FEM-Simulationen finden sich in Tab. 7.5 bis
Tab. 7.7. Die Min.- und Max.-Werte von f;; dienen der Berechnung der relativen Fehler. Alle
Fitkurven zeigen mit R? > 0,997 in guter Naherung eine indirekte Proportionalitit zwischen

Apitm und ATpp (5 W). Ein Fit mit Potenzfunktionen der Form Agj;, = a - (ATD p(5 W))b wiirde

geringfiigig bessere Fitgiiten hervorrufen, der Einfluss auf die Ergebnisse ist aber marginal.
Aus diesem Grund wurde Gleichung (7.5) als Fitgleichung gewdhlt.

Tab.7.5: Durch Simulation ermittelte Fitparameter fr; fiir SiO: zur Berechnung von
App korr = Brit/ATpp (5 W) mit ATpp (5 W) aus Tab. 7.4
dpim 2 y [nm] 518 1004 2050
dpp =y — 111 [nm] 407 893 1939
Min. 9,566 20,190 39,764
Brie Wm? | Mittel 10,025 20,902 40,890
Max. 10,389 21,469 41,776
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Tab.7.6: Durch Simulation ermittelte Fitparameter fr; fiir SisNs zur Berechnung von
Appkorr = Brit/ATpp (5 W) mit ATpp (5 W) aus Tab. 7.4

dpitm 2y [nm] 486 1044 2110
dpp =y — 99 [nm] 387 945 2011
Min. 8,859 21,341 41,193
Brie [Wm1] | Mittel 9,521 22,320 42,676
Max. 9,916 22,959 43,644

Tab.7.7:  Durch Simulation ermittelte Fitparameter fp; fiir BN zur Berechnung von

ADD,kOT‘T = ﬁFit/ATDD (5 W) mlt ATDD (5 W) aus Tab. 74

driim £ y [nm]
dpp =y — 79 [nm]

T¢nc zu BN [m?KW-]

914 (Szenario @)
835

einheitlich 1 - 108

914 (Szenario @)

835

1-10%bei drjpy, = 79 nm; 4,5 - 108bei dpyy, = 914 nm

Min. 14,857 20,342
Brir Wm™] Mittel 16,525 20,877
Max. 17,137 21,418

Berechnung der thermischen Leitfdhigkeiten der DDs:

Durch Einsetzen der jeweiligen Temperaturabfélle ATy, (5 W) aus Tab. 7.4 in die jeweiligen
Fitkurven App korr = Brit/ATpp (5 W) mit den fr;.-Werten aus Tab. 7.5 bis Tab. 7.7 ergeben sich
die korrigierten thermischen Leitfahigkeiten der DDs App kor in Tab. 7.8. Die Berechnung der
relativen Fehler wird in Abschnitt 7.2 beschrieben und mit den Min.- und Max.-Werten von
Pri¢ durchgefiihrt. Zum Vergleich enthalt Tab. 7.8 zusatzlich die durch eindimensionale Rech-
nung nach Gleichung (7.4) ermittelten App ;p und das Verhaltnis aus App korr/App,1p- Bei der
Berechnung von App 1p wurde jeweils die Heizerbreite by des Samples mit der dicken Schicht
nach Tab. 7.3 verwendet.

Tab.7.8: Ergebnisse der Widerstandsmethode: App 1p (Berechnung nach Gleichung (7.4) mit
den Werten aus Tab. 7.2 bis Tab. 7.4) und App korr (Berechnung nach Gleichung
(7.5) mit den Werten aus Tab. 7.4 bis Tab. 7.7)
SiO:2 SisNa BN BN
(Szenario ®) (Szenario @)
drim = y [nm] 518 1004 2050 486 1044 2110 914 914
dpp =y — x [nm] 407 893 1939 387 945 2011 835 835
Aop:10 1,08 1,21 1,34 1,71 1,87 2,08 2,01 2,01
[wm_lK_ll 7 7 7 7 7 7 4 7
App korr 1,02 1,09 1,10 1,60 1,67 1,69 1,75 2,21
[WmK7] +10% +7% £5% | +15% +8% +6% | +15% +9%
App korr/App,1D 0,94 0,90 0,82 0,93 0,89 0,81 0,87 1,10
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Fiir SiO2 und SisNs ist generell eine leichte Abnahme von App ko mit sinkender Schichtdicke
erkennbar, wobei sich der relative Fehler mit sinkender Schichtdicke erhoht. Aus dem Ver-
héltnis App korr/App1p Wird deutlich, dass sich App 1p mit sinkenden Werten von dpp, immer
mehr App yorr anndhert. Dies kann damit erkldrt werden, dass die Warmeausbreitung inner-
halb der Diinnschichten bei kleinen Schichtdicken naherungsweise eindimensional ablauft, da
die Heizerbreite by sehr grofs im Verhaltnis zu dpy;,, ist. Eine eindimensionale Néaherung
kommt der realen Warmeausbreitung dann sehr nahe. Dies gilt auch fiir die 3-Omega-Mes-
sungen nach Gleichung (2.45).

74 Ergebnisvergleich mit der 3-Omega-Methode

Um die Ergebnisse direkt mit der 3-Omega-Methode vergleichen zu kénnen, wird die korri-
gierte thermische Leitfahigkeit mittels 1, pp = dpp/App korr in €inen spezifischen thermischen
Schichtwiderstand umgerechnet. Da die Ergebnisse der 3-Omega-Methode nicht aus dem Dif-
ferenz-Temperaturabfall zwischen zwei Diinnschichten unterschiedlicher Dicke, sondern aus
dem Differenz-Temperaturabfall zwischen Diinnschicht und Substrat bestimmt werden, muss
hier vom spezifischen thermischen Widerstand der dicken Schicht ¢y pijm, der spezifische
thermische Widerstand der diinnen Schicht 7¢p, pij , subtrahiert werden. Dieser Wert ent-
spricht dann dem mit der Widerstandsmethode berechneten ¢, pp. Unter Beriicksichtigung
der relativen Fehler beider Messmethoden ergibt sich Abb. 7.5. Zur besseren optischen Dar-
stellung werden in Abb. 7.5 a) und b) interpolierte Fehlerbereiche gezeigt. Die Fehler bei den
Messpunkten entsprechen den durch die Werte aus Tab. 6.1 und Tab. 7.8 berechneten Abwei-
chungen. Da mit beiden Methoden dieselben Samples vermessen wurden, ist der Vergleich
aussagekraftig.

Fiir diinne DDs aus SiO:z (407 nm und 893 nm) und aus SisN4 (387 nm und 945 nm) zeigt sich
eine sehr gute Ubereinstimmung der 1y, pp-Werte zwischen der Widerstandsmethode und der
3-Omega-Methode. Bei den jeweils dicksten DDs aus SiO:z (1939 nm) und aus SisN4 (2011 nm)
nehmen die Unterschiede leicht zu, wobei sich die Fehlerintervalle noch {iberschneiden. Bei
BN kann die etwas grofsere Abweichung zwischen der Widerstandsmethode und der 3-
Omega-Methode fiir Szenario ® nicht mehr durch die Fehlerrechnung erklart werden. Daher
wurden Vergleichssimulationen nach Szenario @ durchgefiihrt, bei denen die spezifischen
thermischen Kontaktwiderstande 7y, ¢ zwischen Substrat/Diinnschicht und Diinnschicht/Hei-
zer zu je 1 - 10 m?2KW-! (79 nm BN) und 4,5 - 108 m?KW-' (914 nm BN) angenommen wurden.
Dadurch ergeben sich dhnliche Werte fiir ryp, pp wie bei der 3-Omega-Methode. Es wird des-
halb vermutet, dass die thermischen Kontaktwiderstande bei BN einen grofleren Einfluss ha-
ben und schichtdickenabhingig sind. Beim BN-Herstellungsprozess der hier untersuchten
Samples handelt es sich um einen neuen, wahrend dieser Arbeit extern entwickelten Prozess,
bei dem die Schichtqualitat auf Grund der Prozessparameter mit steigender Schichtdicke
leicht abnimmt. Es erscheint daher plausibel, dass die thermischen Kontaktwiderstande zwi-
schen Substrat/Diinnschicht und Diinnschicht/Heizer bei den Samples mit 79 nm und 914 nm
BN nicht gleich sind. Dagegen scheinen die thermischen Kontaktwiderstande bei den mit be-
reits lange bekannten Standardprozessen hergestellten Samples aus SiO: und SisN4 nur einen
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geringen Einfluss zu haben oder tatsachlich unabhangig von der Schichtdicke zu sein. Die Wi-
derstandsmethode funktioniert also zuverldssig, wenn die thermischen Kontaktwiderstande
von Samples mit unterschiedlichen Diinnschicht-Dicken nahezu gleich sind, bekannt sind,

oder deren Abweichungen nur geringen Einfluss auf den gesamten Temperaturabfall haben.
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Abb.7.5: Spezifische thermische Schichtwiderstande der DDs 1y pp der Widerstandsme-
thode im Vergleich zur 3-Omega-Methode: a) SiO2 b) SisN4 c) BN

Durch eine lineare Regression mit den Ergebnissen der Widerstandsmethode in Tab. 7.8 lassen
sich analog zur 3-Omega-Methode die intrinsischen thermischen Leitfdhigkeiten 4;,, und die
gesamten spezifischen thermischen Kontaktwiderstande 7y, ¢ nach Gleichung (6.1) berechnen.
Die Ergebnisse sind in Tab. 7.9 dargestellt, wobei die Werte der 3-Omega-Methode aus Tab.
6.2 tibernommen wurden. Die linearen Regressionen der Widerstandsmethode weisen mit
R? > 0,99990 hohe Fitgiiten auf. Aus Tab. 7.9 zeigt sich eine sehr gute Ubereinstimmung von
Aine der 3-Omega-Methode und der Widerstandsmethode. Man kann zudem feststellen, dass
die Werte von 1, ¢ bei der Widerstandsmethode deutlich geringer sind als bei der 3-Omega-
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Methode. Dies passt auch zur Theorie von DDs, nach der sich thermische Kontaktwiderstande
im Idealfall eliminieren sollten. In Abb. 7.5 {iberschneiden sich auflerdem fast alle Fehlerberei-
che zwischen der 3-Omega-Methode und der Widerstandsmethode (aufler bei BN, Szenario
@) und liegen oft sogar gut zentriert aufeinander (SiO2: dpp =407 nm und dpp = 893 nm;
SisN4: dpp = 387 nm und dpp = 945 nm). Daraus lasst sich schliefsen, dass Messungen mittels
der Widerstandsmethode zielfithrend sind und auch das zur Korrektur herangezogene Simu-
lationsmodell gut mit der Realitdt tibereinstimmt. Als Hauptgrund fiir die etwas grofseren Ab-
weichungen von 1, pp bei dickeren DDs in Abb. 7.5 a) und b) (SiOz2: dpp = 1939 nm und SisNa:
dpp = 2011 nm) erscheinen vor allem temperaturabhangige Effekte plausibel. Demnach wer-
den die Heizer und die Diinnschichten bei der Widerstandsmethode je nach maximaler Heiz-
leistung wesentlich stirker erwdrmt (ca. 25 K bei SiOz2 mit dg;,,, = 2050 nmund Q = 2,5 W) als
bei der 3-Omega-Methode (ca. 1,5 K bei 5iO2 mit dg;;,, = 2050 nm). Mit steigender Schichtdi-
cke erhoht sich bei gleicher Heizleistung auch der Temperaturabfall {iber der Diinnschicht und
somit die Heizertemperatur, weshalb temperaturabhidngige Verfdlschungen bei steigender
Schichtdicke verstarkt auftreten diirften und nicht ausgeschlossen werden kénnen.

Tab.7.9: Berechnung von 4;,; und 1y, ¢ aus den Ergebnissen der Widerstandsmethode in
Tab. 7.8 durch lineare Regression nach Gleichung (6.1) und Vergleich mit den Er-
gebnissen der 3-Omega-Methode aus Tab. 6.2

Material SiO: SisNa
. . dpp
Regressionsgleichung r.p, pp(dpp) Ttnpp(dpp) = 7 =T dpp + Tenc
DD,korr int
3-Omega- Widerstands- 3-Omega- Widerstands-
Methode
Methode methode Methode methode
Agu nach Tab. 2.4 [Wm1K7] <15 <2
Aine [Wm1K] 1,13 1,12 1,79 1,71
T'ehc [10° m?KW] 4,03 3,06 5,61 1,51

75 Zusammenfassung

Mittels Widerstandsmethode lassen sich im Vergleich zur 3-Omega-Methode relativ schnell
und mit einer wesentlich preiswerteren Ausriistung belastbare Messwerte erzielen. Die relati-
ven Fehler der Widerstandsmethode sind jedoch etwas grofier und aufSerdem miissen die fol-
genden Anmerkungen beachtet werden:

e Die thermischen Kontaktwiderstinde der zur Berechnung der DD herangezogenen
Samples miissen dhnlich sein. Ist dies nicht der Fall, muss sichergestellt werden, dass
deren Einfluss auf das Ergebnis vernachlassigbar ist. Eine Korrektur durch gezielte
Annahmen in den FEM-Simulationen ist ebenso moglich.

e Die intrinsischen thermischen Leitfdhigkeiten der zur Berechnung der DD herangezo-
genen Samples miissen dhnlich sein. Weichen diese zu stark voneinander ab, kann dies
in den FEM-Simulationen beriicksichtigt werden. Alternativ muss sichergestellt wer-
den, dass der Einfluss vernachlassigbar ist.
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7 Ergebnisse und Diskussion: Widerstandsmethode

e Die Heizer der zur Berechnung der DD herangezogenen Samples sollten dhnlich breit
und hoch sein. Die Heizerlangen sowie der Herstellungsprozess der Diinnschichten
und der Heizer sollten identisch sein.

e In der vorliegenden Arbeit werden isotrope thermische Leitfahigkeiten angenommen.
Bei anisotropen Diinnschichten konnte eine Korrektur ebenfalls durch gezielte Annah-
men in den FEM-Simulationen stattfinden. Eine zusatzliche simulative Korrektur von
Verfalschungen auf Grund von temperaturabhdngigen thermischen Leitfahigkeiten
und Kontaktwiderstanden ist ebenso denkbar.

o Als Faustwerte fiir zielfithrende Messungen an einem dhnlichen Messaufbau kénnen
ATpp(5W) >5K (bzw. Ry pp > 1 KW) und Ry > 100 Q genannt werden. Dies sollte

beim Sampledesign berticksichtigt werden.

Aus Tab. 7.8 wird zudem deutlich, dass die relativen Fehler von App yo mit sinkender Dicke
der DD dpp zunehmen. Auf Grund der mathematischen Zusammenhange macht sich die ab-
solute Messunsicherheit der Temperaturmessung, die unabhéngig von dpp ist, bei kleineren
Werten von dpp, starker bemerkbar. Relative Fehler von App yor von tiber 10 % sind bereits als
hoch einzuschitzen. Andere Messmethoden wie die 3-Omega-Methode liefern fiir diinne und
hochwarmeleitfahige Schichten genauere Ergebnisse. Die relativen Fehler der Widerstands-
methode konnten noch reduziert werden, indem die absolute Messunsicherheit der Tempera-
turmessung des Heizerstacks verringert wird. Dies konnte vor allem durch eine hochprazise
a-und Ry-Messung moglich sein. Dafiir kommen insbesondere die folgenden Verbesserungen
am Messaufbau in Frage, welche allerdings die Kosten einer Messung betréchtlich erhéhen:

e Durchfiihrung aller Messungen im Hochvakuum

e Automatisierte Kontaktierung der Heizerpads mit konstanter Kraft und an identischen

Positionen mittels Waferprober

e Automatisierte Aufnahme aller Messwerte zur Vermeidung menschlicher Einfliisse

e Messaufbau auf einem schwingungsentkoppelten Tisch

e Hochprazises Messequipment (Source-Meter und temperaturregelbare Warmesenke)

Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass mittels Widerstandsmethode in der in dieser Ar-
beit entwickelten Konfiguration belastbare Werte fiir thermische Leitfdhigkeiten ermittelt wer-
den konnen. Die Vorteile der Widerstandsmethode und der 3-Omega-Methode werden ab-
schlieffend in Tab. 7.10 gegeniibergestellt.

Tab.7.10: Allgemeiner Vergleich der Widerstandsmethode und der 3-Omega-Methode

. Widerstanc.ismetltode 3-Omega-Methode
(inkl. FEM-Simulationen)

Geringere Kosten des Messaufbaus X
Geringere Komplexitit des Messaufbaus X
Geringere Messdauer X

Hohere Genauigkeit X

GrofBerer Einsatzbereich X

Etabliertere Methode X
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8 Zusammenfassung und Ausblick

Die vorliegende Arbeit leistet durch die Entwicklung und Optimierung verschiedener Metho-
den einen wichtigen Beitrag zur thermischen Charakterisierung diinner Schichten. Ein
Schwerpunkt liegt dabei auf SThM-Messungen. Daraus lassen sich aus umfangreichen Unter-
suchungen bedeutende Erkenntnisse ziehen. Aus den Voruntersuchungen in Kapitel 3 wur-
den diverse Artefakt-Typen bei dynamischem SThM extrahiert sowie deren Identifizierung
und Verringerung bzw. Vermeidung beschrieben. Dariiber hinaus wurden Standardparame-
ter sowohl fiir dynamische als auch fiir statische SThM-Messungen ermittelt. Durch diese Vor-
untersuchungen konnten dann die eigentlichen SThM-Messungen in Kapitel 4 durchgefiihrt
werden. Es zeigte sich, dass sich der Spitzentyp VITA-DM-NanoTA-200 fiir die meisten Mes-
sungen in Luftumgebung vorteilhaft gegeniiber dem Spitzentyp VITA-DM-GLA-1 verhalt.
Dartiiber hinaus wurde der Einsatzbereich verschiedener SThM-Submodi in Luftumgebung
erfolgreich evaluiert. So konnten die Ubergangstemperaturen von Kunststoffen und die ther-
mischen Leitfahigkeiten diverser Bulk-Samples mit 1 <5 WmK"! zuverlédssig bestimmt wer-
den, wobei die Ergebnisse gut mit Literaturwerten iibereinstimmen. Durch qualitatives SThM
wurden verschiedene Stufensamples vermessen, wodurch Auswirkungen eines Anneal-Pro-
zesses auf Diinnschichten aus h-BN erforscht wurden. Dabei zeigte sich, dass sich die thermi-
schen Kontaktwiderstande zwischen Substrat und Diinnschicht bei hoheren Anneal-Tempe-
raturen verringern. Des Weiteren konnten wichtige Erkenntnisse bzgl. der Zusammensetzung
des thermischen Signals an SiO>-Stufensamples gewonnen werden. So wird durch das SThM-
Signal bei diinnen Schichten bis etwa 50 nm zum Grofsteil der thermische Kontaktwiderstand
zwischen Diinnschicht und Substrat gemessen, wahrend das thermische Signal bei dickeren
Schichten hauptsachlich aus dem thermischen Schichtwiderstand der Diinnschicht besteht.
Die quantitative Bestimmung thermischer Leitfadhigkeiten von Diinnschichten und die Erfas-
sung von Oberflachentemperaturen ist hingegen mittels SThM in Luftumgebung kaum mog-
lich. Diese Submodi diirften sich eher fiir Messungen im Hochvakuum eignen. Generell kénn-
ten dhnliche SThM-Untersuchungen in weiterfithrenden Arbeiten mit einem Hochvaku-
umsystem durchgefiihrt werden, um so die in Luftumgebung ungeeigneten Methoden detail-
liert zu analysieren und um Standardparameter fiir Vakuummessungen herauszuarbeiten.
Dadurch konnten weitere Forschungsliicken geschlossen werden.

Die in Kapitel 5 prasentierten Vergleiche zwischen den FEM-Simulationen und praktischen
Messungen mit einer SThM-Spitze vom Typ VITA-DM-NanoTA-200 zeigen, dass das Simula-
tionsmodell gut mit der Realitat iibereinstimmt, obwohl einige Parameter mit Hilfe der wis-
senschaftlichen Literatur abgeschatzt werden mussten. Die Ziele der Simulationen sind das
Verstehen der Methode, das Ziehen von sinnvollen Riickschliissen und damit die Evaluierung
des Einsatzbereiches von SThM mit dem Spitzentyp VITA-DM-NanoTA-200. Dies konnte
durch die Simulationen erreicht werden. So bestatigen diese, dass durch quantitatives SThM
in Luftumgebung Bulk-Samples mit thermischen Leitfahigkeiten <5 WmK"! sinnvoll ver-
messen werden konnen und der NC-Abstand zur Messung des Ryc-Signals > 1 mm sein
sollte. Eine sehr wichtige Erkenntnis bei SThM in Luftumgebung ist zudem die Feststellung,
dass fast die komplette Warmetibertragung durch die Luft und nicht durch die Kontaktflache
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zwischen Spitze und Sample stattfindet. Dadurch lassen sich einige Artefakte und der limi-
tierte Einsatzbereich von SThM in Luftumgebung erklaren. Fiir Messungen im Hochvakuum
konnte festgestellt werden, dass sich der Einsatzbereich von SThM fiir Samples mit héheren
Warmeleitfahigkeiten zwar theoretisch erweitern diirfte, jedoch konnte die Erstellung von
sinnvollen Kalibrierungskurven wesentlich schwieriger sein als in Luftumgebung. Dies ist da-
rauf zuriickzufiihren, dass die Kalibrierungskurven im Hochvakuum wesentlich starker vom
Zustand der SThM-Spitze sowie von den mechanischen Materialparametern und der Oberfla-
chenbeschaffenheit der Samples abhdngen. Vakuummessungen diirften daher stark limitiert
sein auf moglichst dhnliche Samples. Des Weiteren konnte durch die Simulationen bestatigt
werden, dass Oberflichenrauheiten und Stufen einen nicht zu vernachlassigenden Einfluss
auf SThM-Messungen in Luftumgebung haben. Im Hochvakuum diirfte ein derartiger Effekt
nur auftreten, wenn Rauheiten im nm-Bereich die Kontaktflache direkt beeinflussen.

Bei der thermischen Charakterisierung von Diinnschichten aus SiOz, SisNs, BN und AIN mit-
tels der etablierten 3-Omega-Methode in Kapitel 6 ldsst sich feststellen, dass die Ergebnisse
dieser Arbeit im Bereich von Referenzwerten aus der Literatur liegen. Die Ergebnisse konnen
daher als sehr aussagekréftig angesehen werden und eignen sich hervorragend als Vergleichs-
werte fiir die anderen Methoden und fiir theoretische Betrachtungen. Schliefdlich wird in Ka-
pitel 7 mit der Widerstandsmethode in Kombination mit FEM-Simulationen eine neuartige
Vorgehensweise zur thermischen Charakterisierung diinner Schichten préasentiert. Die Ergeb-
nisse stimmen generell gut mit denen der 3-Omega-Methode {iberein. Im Vergleich zur 3-
Omega-Methode lassen sich belastbare Messwerte schneller und mit einer wesentlich preis-
werteren Messausriistung erzielen. Die relativen Fehler der Widerstandsmethode sind jedoch
etwas grofier und aufierdem ist der Einsatzbereich der Widerstandsmethode hinsichtlich mi-
nimaler Schichtdicke und thermischer Eigenschaften der Diinnschichten starker limitiert im
Vergleich zur 3-Omega-Methode. In weiterfiihrenden Arbeiten konnte die Widerstandsme-
thode insbesondere durch eine Verringerung der absoluten Unsicherheit der Temperaturmes-
sung verbessert werden. Dies konnte beispielsweise durch den Einsatz von Hochvakuum,
durch eine generelle Automatisierung des Messvorgangs und durch einen schwingungsent-
koppelten Messaufbau mit hochprazisen Messgeriten erreicht werden. Die Kosten der Me-
thode diirften dadurch allerdings stark ansteigen.

Zusammenfassend ermoglicht diese Arbeit eine weitergehende Forschung an zukiinftigen
Diinnschichtmaterialien und deren thermischer Charakterisierung. Dies ist ndtig, um die ther-
mischen Anforderungen von mikro- und nanoelektronischen Systemen auch bei weiter sin-
kenden Strukturgrofsen erfiillen zu konnen. Aufbauend auf den neuen Erkenntnissen konnen
mittels SThM weitere vielversprechende Materialien in Luftumgebung oder im Hochvakuum
untersucht werden. Die Messungen mit der 3-Omega-Methode zeigen, dass die Methode auch
bei ultradiinnen Schichten angewandt werden kann. Die dadurch ermittelten thermischen
Leitfahigkeiten sind insbesondere relevant fiir eine mogliche Verwendung von Diinnschichten
aus SiOz, SisNs, BN und AIN als Dielektrika. Die neu entwickelte Widerstandsmethode ermog-
licht zudem eine schnelle und kostengiinstige Messung von thermischen Leitfdhigkeiten diin-
ner Schichten.
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