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1 FEinleitung:

Josephson-Kontakte, die auf Supraleiter-Isolator-Supraleiter-Kontakten
(kurz SIS-Kontakten) basieren, kénnen vielfiltig in verschiedenen Anwen-
dungen wie Magnétfeldsensoren, Mischern, Verstirkern und in digitalen
Schaltungen verwendet werden.

Insbesondere bei digitalen Schaltungen, angefangen bei einfachen Gattern
bis zu kompletten Mikroprozessoren, ist aber eine hohe Reproduzierbarkeit
der Kontakte, eine hohe Integrationsdichte und eine einfache Prozefifithrung
mit wenigen Prozefschritten notwendig. Dies trifft inshesondere dann zu,
wenn man die grofe Konkurrenz durch herkémmliche Si- und aufstrebende
(GaAs-Technologie in Betracht zieht.

Vorteilhaft fir die Nb-Technologie im Vergleich mit der Si- und GaAs-
Technologie ist der geringere Energieverbrauch und die kurzen Schaltzei-
ten von wenigen Picosekunden. Beides ist wichtig fiir eine hohe Integra-
tion (wegen der hohen Wéirmeentwicklung mufite man in der Si-Technik
von den schnelleren bipolaren- zu den langsameren und sparsameren CMOS-
Schaltkreisen iibergehen) und eine hohe Taktfrequenz (Josephson-Elemente:
Taktfrequenzen im unteren GHz-Bereich #iblich und bis in THz Bereich mit
RSFQ-Logik mdéglich) der benétigten Bauteile.

Die extrem hohen Taktfrequenzen, die geforderte hohe Integration sowie
der Zwang zu kleinen Verlustleistungen zwingen zum Bau von sehr kleinen,
moglichst sub-um-Kontakten mit niedrigen RC-Werten.

In dieser Arbeit wurde versucht, gut reproduzierbare, zwei bis 800 pm?
grofle Josephson-Kontakte aus Nb-Al-Al;O3/Nb zu praparieren. Die Herstel-
lungsprozesse sollten hierbei méglichst einfach sein und keine naBchemischen
ProzeBschritte verwenden.

Hierfiir wurden geshuntete Josephson-Kontakte und nicht geshuntete, in-
situ hergestellte Josephson-Kontakte pripariert.




2 Theoretische Grundlagen des Josephson-
- Kontakts

2.1 -Die Supraleitung G
Der supraleitende Zustand, der 1911 von Heike Kamerlingh Onnes an Queck-
silber entdeckt wurde, beruht auf der Bildung von Elektronenpaaren, den so-
genannten Cooper-Paaren. Hierbel paaren sich zwel Elektronen mit jeweils
entgegengesetztem Spin und Impuls (Cooper-Paar: 5 7, —¢ |) und bilden
ein Boson, weshalb sie nicht mehr der Fermi-Statistik, sondern der Bose-
Statistik folgen und einen gemeinsamen ,,makroskopischen“ Quantenzustand

besetzen. '

2.2 Der SIS-Kontakt

Hat man einen Supraleiter-Isolator-Supraleiter-Kontakt (SIS-Kontakt) — die
Isolatorschicht ist hierbei nur wenige nm diinn -~ so muf man bei dem Anle-
gen einer Spannung an die beiden Supraleiter zwei Stréme trennen, da durch
die Isolationsschicht Elektironen und Cooper-Paare tunneln. '

S1 11 Sa

Abbildung 1: Bild eines SIS-Kontakts, z.B. eines Nb-Nb,O5-Nb Kontakts.

5 N |1 So

Abbildung 2: Bild eines SN1S-Kontakts, z.B. eines Nb-Al-Al,O3-Nb Kontakts

2.2.1 Der Quasipartikel-Tunnelstrom

Bei der Beschreibung der Quasipartikel-Tunnelstréme muf natiirlich auf das
Pauli-Prinzip geachtet werden. Damit mufl der Tunnelstrom It g vom linken
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Supraleiter Sy, in den rechten Supraleiter S proportional
¢ zur Tunnel-Wahrscheinlichkeit

o zur Konzentration der Elektronen im linken Supraleiter (Anzahl der
besetzten Zustande) Ny (E)fL(E)

e zur Anzahl der unbesetzten Zusténde im rechten Supraleiter Ng(E){1—
fr(E))
sein. 5o erhdlt man fir die Tunnelwahrscheinlichkeit von Elektronen von der
linken in die rechte Elektrode:

2w

L-r = |T|2NL(E)J'L(E)NR(E)(1 — /R(E))AE

Der Gesamtstrom [ ergibt sich aus der Summe der beiden Tunnelstréme I, g
und /.., wobei die Energie eines Supraleiters bei angelegter Spannung um
el erhoht wird:
2 [T
I'=— TN E) Nres J(fL(E) — fr(E +eV))dE
—00

Nimmt man das Tunnel-Matrixelement [T'] als energieunabhingig an und
setzt die Zustandsdichten fir Elektronen im Supraleiter ein (Siche z.B. Ab-
bildung 20 bei Buckel {4]}, so kann man das Integral numerisch 16sen.

2.2.2 Der Cooper-Paar-Tunnelstrom

Fir Cooper-Paare § T, ~p [, die den Gesamtspin 0 haben, muf das Pauli-
Prinzip nicht beachtet werden. So befinden sich alle Cooper-Paare in einem
Supraleiter in ein und demselben Zustand ¥ = \/ne’®, wobei n die Cooper-
Paar-Dichte und ¢ ihre Phase darstellt {(Amplitude oc /Dichte).

Der Cooper-Paar-Tunnelstrom 1484 sich phinomenologisch mit einer Her-
leitung von Feynman (1965; siehe Barone [2], S. 9 ff, Hinken [11] S. 65 ff)
berechnen, wobei man von zwei getrennten Cooper-Paar-Wellenfunktionen

= e e'® = 1, 2 fiir den linken bzw. rechten Supraleiter ausgeht.
H1erbe1 ist ng; die Cooper Paar- Konzentra,tlon und ¢; die Phase der Cooper-
Paare. :

- Die beiden Wellenfunktionen miissen der zeitunabhingigen Schrodinger-

Gleichung gehorchen. Wegen der Kopphmg durch die diinne Barriere kommt

Jewelis ein Koppelterm hinzu: -

3‘1’
gtk

LB + ExV; .




Hieraus kann berechnet werden, daf die Stromdichte J in folgender Weise
von der Phasendifferenz ¢ = ¢; — ¢, abhéngt:

J = J; sing,
wobei J; die kritische Stromdichte darstellt, bei der alle Cooper-Paare auf-
brechen.
Will man die kritischen Stromdichten durch einen Kontakt berechnen, so

mufl man die mikroskopische Theorie, die komplizierte BCS-Theorie (Barone
[2], S. 25 ff) anwenden. Es ergibt sich die in Abbildung 3 sichtbare Kennlinie.

f{ R Gerade

Ic

— Hsg
2A/e U

Abbildung 3: IV-Kennlinie eines SIS-Kontakts mit Quasipartikel- und
Cooper-Paar Tunnelstrom. Ryn  =Normalwiderstand des Kontakis,
Rsq =Widerstand unter Energieliicke (sub gap) = = '

23 | ‘Der Qualitdtsparameter V,

Josephson-Tunnelkontakte haben eine besonders hohe Giite, wenn das
Verhiltnis von Cooper-Paar- zu Quasipartikel-Tunnelstrom fiir Spannungen
unterhalb von 2A /e besonders grof ist. Als MaB fir die Qualitat eines Kon-
takts ‘definierte man Vi, = I¢ - Rsg(U) = Ic - U/I(U) (siche Abbildung 3).

Fiir Nb-Tunnelkontakten wahlt man im U =2mV (3—"-‘\‘-@‘—’}—[—(1 = 3mV).
Dies ergibt z.B. bei dem Kontakt von Abbildung 4 einen Wert von Vi, von
6 mV. R g
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2.4 Die Abhingigkeit des Tunnelstroms vom Ma-
gnetfeld

Betrachten wir einen rechleckigen Josephso:z—-uontakt it homoger
riere, welche senkrecht zur Z-Achse ist, e .
ein homogenes Magnetfeid B B =B = (0,B,0 emwnkt (51ehe Abbil-

dung 5)

~ Abbildung 5: Josephson-Kontakt im Magnetfeld

Ist die dem Magnetfeld zugcwa,ndte Selte Ly klemer als die Josephson-
Eindringtiefe A;, mit '

O
e e e 1
27’7#0 d jmax ’ ( )

wobei d = di+ Ay + A (bzw. d = di+ dn + A1 + Az fiir SNIS Kontakte) die ef-
fektive Spaltdicke darstellt mit dj = Dicke der Isolationsschicht, dy die Dicke
des Normalleiters und A; bzw. A, = London-Eindringtiefen der Grund- bzw.
Deckelektrode, so kann man den Einflull des Stroms durch die Barriere ver-
nachlassigen und man erhalt folgende Abhangigkeit vorn Magnetfeld (siehe

Abbildung 6):

A =

Io(B)  sin(nd/®g)
Ie  =d/d,
& ist hierbei der magnetische Flufl durch den Kontakt und ¢, = 2— ~ 2 -
10715 Tm? das Flufiquant.

Fir andere Kontaktgeometrien oder inhomogene Stromverteilungen
durch die Barriere ergeben sich andere, sprich kompliziertere, nicht mehr
geschlossen l6sbare Abhéngigkeiten, welche sich nur numerisch berechnen
lassen. Fir eine umfangreiche Darstellung von Io(B) bei unterschiedlichen
Kontaktgeometrien und Stromverteilungen verweise ich auf Barone [2].

8
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Abbildung 6: Tunnelstrom gegen eingeprigtem Fluf}

Als einfache Merkregel fiir die komplizierten Zusammenhinge 148t sich
sagen, dafl ein erh8hter Stromflufl i Zentrum des Kontakts fiir eine Verklei-
nerung und ein erhéhter StromfluB in der Peripherie des Kontakts fiir eine
Vergroﬁerung der Nebenmamma (suehe Glelchung 2) sorgt '




3 Praparation der geshunteten Josephson-
Kontakte

In diesem Kapitel werde ich die Praparation der geshunteten Kontakte be-
schreiben, wobei auf Seite 14 und 15 schematische Zeichnungen der Prozef-
schritte eingefiigt sind, um das Verstindnis zu vereinfachen.

Die Zeichnungen stellen jeweils Schnitte durch einen Teil der Proben
dar, welche am Ende der Prédparation zwei hintereinandergeschaltete Tun-
nelkontakte ergeben. Dies erleichtert zum einen die Vorstellung iiber den
StromfluBl in der Probe und entspricht zum anderen auch genau einem Aus-
schnitt der von mir am meisten hergestellten Proben von in Rethe geschalte-
ten Josephson-Kontakten.

Probleme, die wahrend der Prozefischritte auftreten, werden in einem
abschliefendem Abschnitt am Ende des Kapitels ausgefithrt und erlautert.

3.1 Kurzbeschreibung der Herstellung:

Auf einem gereinigten Si-Wafer wird im ersten Schritt die Nb-Grundelektrode
mittels DC-Sputterns aufgetragen und anschliefend im Lift-off strukturiert.
AnschlieBend wird Si0O aufgedampft, um die Tunnelkontaktflichen in einem
Lift-off-Prozef zu definieren und die Grundelektrode zu isolieren. Im letz-
ten Vakuumzyklus wird Al gesputtert, das aufgetragene Al in 1 mbar O,
Athmosphire oxidiert und anschliefend die Nb-Gegenelektrode durch DC-
Sputtern — analog dem Auftragen der Grundelektrode — aufgebracht. Die
im letzten Vakuumzyklus aufgebrachten Schichten werden anschliefend im

Lift-off strukturiert.

3.2 Préiparation der Grundelektrode

Das Substrat {Si-Wafer) wird gereinigt und anschliefend mit Photolack be-
lackt. Als Photolacke werden AZ 1350 und AZ 1512 verwendet, die, abhéngig
von der verwendeten Maske, mit 2000 bis 4000 Umdrehungen pro Minute auf
einer Lackschleuder geschleudert werden. Anschliefend kommen die Wafer
fiir 30 Minuten in einen 75° Grad warmen Ofen.

Nach dem Belichten und Entwickeln in 0,2-molarer Natronlauge kommt
der Wafer in eine turbogepumpte Sputteranlage! und der Rezipient wird bis

auf einen Hintergrunddruck py < 3 -10™* Pa abgepumpt.

lwihrend der ersten Wochen wurde auch eine Balzer Sputteranlage mit Diffusions-
pumpe genutzt (siehe Abschnitt 10.1.1)
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- Aktion Druck Dauer | Anmerkungen

Abpumpen —3-10*Pa| 6-8h
Vorsputtern Nb | 0,6 Pa Ar 2 min | DC-Sputtern, 750 mA
“lonendtzen | ~ 0,6 Pa Ar | 2 min"{ Ri*-Spuattern, -~ -

8§00 V DC-Potential

Vorsputtern Nb | 0,6 Pa Ar 1 min | DC-Sputtern, 750 mA
Sputtern  Nb 0,6 Pa Ar 45 sec | DC-Sputtern, 750 mA

Tabelle 1: 1. Vakuumszyklus, Praparation der Grundelekirode

Nach Erreichen des Hintergrunddruckes kann mit den Vorbereitungen fiir
das Aufsputtern der Nb-Schicht begonnen werden. Der Druck wird durch
Einlafi von 99,999%-igen Argon auf 0,6 Pa erh6éht und die Wasserkithlung
fiir den Substrathalter angeschaltet. Um das Nb-Target und das Substrat zu
reinigen, wird das Nb-Target vorgesputtert und das Substrat mittels eines
mehrminitigen lonenftzen gereinigt. Bei den in Tabelle 1 genauer ersicht-
lichen ProzeBibedingungen wird die Grundelektrode bei 750 mA Strom mit
einer Sputterrate von 2,45-+0,1 nm/min erzeugt.

Nach einer kurzen Pause kann die Sputteranlage beliiftet werden. Das
Substrat wird aus der Sputteranlage herausgenommen und flir den Lift-off
in eine Abdeckschale mit Aceton gegeben. Nach dem Lift-off ist der Wafer
bereit fiir Vorbereitungen des zweiten Vakuumzyklus.

3.3 Préaparation der Isolation

Nach dem erfolgreichen Lift-off der Grundelektrode wird der Wafer mit Pho-
tolack belackt um die Kontaktflichen fiir die Josephson-Kontakte zu defi-
nieren. Hierfiir werden, abha,ngig von der Grofle der Kontakte foigende
Fotola,cke verwendet o

.Bezeichnﬁng Art o Kontaktgrofe
AZ 1350 positiv-Photolack - | > 2020 pm*
A7 1512 _positiv-Photolack > 20 - 20 pm?

" PMMA 200 | positiv-Elektronenstrahl-Photolack | < 5 -5 um?
. PMMA 496 | positiv-Elektronenstrahl-Photolack | <5-5 pm?
. PMMA 950 | positiv-Elektronenstrahl-Photolack | <5-5 pm?.

Die Elektronenstrahl-Photolacke werden nach dem Aufspinnen bet 2000
bis 4000 U/min in einer Lackschleuder belackt und zwei Stunden bei 150~
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175°C getrocknet und gehirtet. Entwickelt wird der PMMA-TLack in einem
organischen Entwickler. Die Verarbeitung der AZ-Photolacke erfolgt wie im
vorigen Abschnitt beschrieben.

Nach der Belichtung und Entwicklung kommt der Wafer in die Varian-
Aufdampfanlage (siehe Abschnitt 10.1.3). Ist ein Hintergrunddruck von
6-10~° mbar erreicht, so wird der Druck mit Argon auf 2:107? mbar erhéht
und 2 Minuten lang mit ca. 15 Watt ionengedtzt. AnschlieBend wird der
ArgonzufluB wieder abgeschaltet und man beginnt mit dem Dampfen von
510.

Um Verschmutzungen auf der Probe zu vermeiden, dampft man eine halbe
Minute auf ein Schutzschild, welches man vor die Probe drehen kann — in
dieser Zeit kann man einen kurzen Anstieg und dann den Abfall des Drucks
sehen und so beobachten, daff anfangs Verschmutzungen abdampfen — und
bedampft dann das Substrat. Beim Aufdampfen muf man die Probe genau
beobachten, da hier die Schichtdicke mit Hilfe der Interferenzfarben zu kon-
trollieren ist. Dieser Vorgang dauert ca. 20 bis 40 Sekunden. Nach Abkithlen
der Probe wird die Aufdampfanlage gedffnet und die Isolationsschicht durch
Lift-off im Acetonbad strukturiert (siehe Abbildungen (f) und (g) auf Seite
14).

3.4 Al-Tunnelschicht und Deckelektrode

Nach dem Auftragen, Belichten und Entwickeln des Photolacks (analog Grun-
delektrode) wird die Probe in eine Leybold-Sputteranlage (siche S. 78} ein-
gelegt und der letzte Vakuumzyklus kann beginnen.

Nach dem Erreichen des Hintergrunddrucks pg < 3 -107* Pa wird die
Wasserkithlung des Substrathalters eingeschaltet. Dann wird das Substrat
mehrmals mittels lonendtzen gereinigt und Aluminium mit unterschiedlichen
Spannungen vorgesputtert (siehe Tabelle 2).

Nach dem Aufsputtern des Aluminiumms wird die Argonzufuhr abgeschal-
tet und der Rezipient auf den urspriinglichen Hintergrunddruck abgepumpt.
Die Vakuumpumpen werden ausgeschaltet und 99,998%-iger Sauerstoff wird
eingelassen, bis 100 Pa erreicht sind. In dleser Sa,uerstoff Athmosphare wird
das Substrat zweieinhalb Stunden oxidiert. _

Nach dem thermischen Oxidieren wird die Sputteranlage wieder a,bge—
pumpt, bis der_ursprunghc_he Hintergrunddruck von py < 3-107* Pa erreicht
ist. Dann wird die Wasserkiihlung eingeschaltet, der Druck durch Argon-
ZufluB auf 0,6 Pa erhdht und nach zweiminiitigem Ionendtzen und Vorsput-
tern von Niob die Deckelektrode aufgesputtert. Die Wasserkithlung wird
abgeschaltet und der Rezipient nach einer kurzen Pause gedilnet.

‘Nach dem abschliefenden Lift-off in Aceton ist der Wafer fertiggestellt
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und der Wafer wird mit ciner Wafersige geségt, um einzelne kleine Proben

zu erhalten.

Aktion Druck Daner Anmerkungen .-
Abpumpen —3-107*Pa{ ca. 6-8 h
Ionenitzen 0,6 Pa Ar 2 min 800 V DC-Potential
Vorsputtern Al 2 Pa Ar 2 min RF-Sputtern,
600 V DC-Potential
Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern,
800 V DC-Potential
Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern,
1000 V DC-Potential
Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern,
1200 V DC-Potential
Al 2 Pa Ar 2 min RF-Sputtern,
1500 V DC-Potential
Tonenitzen 2 Pa Ar 2 min 800 V DC-Potential
Vorsputtern Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern, 600 —
1500 V DC-Potential
Sputtern Al 2 Pa Ar ca. 20 sec. | RF-Sputtern,
1500 V DC-Potential
Abpumpen ~—3-107* Pa | 5-10 min
O, einlassen 100 Pa O, ca. 1 min
Oxidation 100 Pa O, 2 h 30 min
Abpumpen —3-107* Pa 1-2h
Vorsputtern Nb 0,6 Pa Ar 2 min DC-Sputtern, 750 mA
Sputtern  Nb | 0,6 Pa Ar 45 sec DC-Sputtern, 750 mA

Tabelle 2: 3. Vakuumzyklus, Praparation der Al-Al,03/Nb-Schicht
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Zeichnungen zu den ProzeBschritten

Auf den folgenden zwei Seiten befinden sich die Zeichnungen zu den Proze-

schritten.
ProzeBvorbereitungen
() - Substrat reinigen Si-Wafer
1. Lithografieschritt
(b) (P = Photolack) ;] F
Si-Wafer
Ionenétzen
() Sputtern der j [_
Nb-Grundelektrode P—, F
Nby
Si-Wafer
Strukturierung der
(d) Grundelektrode mit Lift-off Nby
Si- Wafer
2. Lithografieschritt
(e)
Nb;
Si-Walfer
Ionenitzen
(f) Aufdampfen der Isolation
Si0
Nby
Si-Wafer

14




(k).

Strukturierung der Isolation
mit Lift-off

8i0

3i0

Si0

Nb;

Si-Wafer

3. Lithografieschritt

Sio

P

Si0

Si0

Nb;

Si-Wafer

lonenéitzen,
Sputtern der
Aluminium-Schicht,
Oxidation

Al, ALO;

Nby

Si-Walfer

Sputtern der oberen

Niob-Schicht

Nb;

Si-Wafer

- Strukturierung der

| Deckelektrode mit Lift-off

15

" Nbg

S0

Al AL O;

Nb,

5i0

J|sio

Nb;

Si-Wafer




3.5 Probleme wihrend der Herstellung

Die groBten Probleme bei der Herstellung der Proben betreffen die Lift-off
Schritte zur Strukturierung von Grund- und Deckelektrode und der Isolation.

3.5.1 Gemeinsame Probleme beim Strukturieren der Grund- und
Deckelektrode

In der Sputteranlage wird der Photolack durch das Ionenétzen und die
Wiarme beim Sputtern von Nb und Al so geschiddigt, dafi der Lift-off zwi-
schen einer halben und mehreren Stunden dauert®, da der Photolack sich
nicht mehr gut 16st.

Diese Schwierigkeiten konnten aber durch einen kleinen Umbau der Sput-
teranlage behoben werden. Wurden zu Anfang die Wafer einfach auf einen
Substratteller gelegt, so wird der Wafer seit November 1990 mit Hilfe eines
Stahl- bzw. eines Aluminiumrings auf dem Substratteller festgeschraubt.

Damit vereinfachte und beschleunigte sich der Lift-off von Grund- und
Deckelektrode stark, und vorher beobachtete Schadigungen des Lacks durch
Temperaturen iiber 130°C verschwanden.

3.5.2 Probleme beil dem Lift-off der Isolation

Grundsitzlich treten bei dem Lift-off der Isolation &hnliche Probleme auf
wie bei der Strukturierung der Grund- und Deckelektrode (Warme, Loslich-
keit). Zusétzliche Probleme treten aber durch die Gréfle der aufzuldsenden
Strukturen und den Eigenschaften von SiO (Harte, Briichigkeit) auf.

Das Tonenitzen vor dem Aufdampfen von SiQ ist sehr wichtig fiir die Defi-
nition des Tunnelkontakts. Ist das lonendtzen nicht stark genug, so haftet die
SiO-Schicht schlecht auf dem Substrat. Beim anschlieBenden Lift-off kénnen
so Si0-Bruchstiicke itber das gewollte Fenster in SiO hinaus herausbrechen,
wodurch die Kontaktfliche ungewollt gréfer wird.

Bei sehr kleinen, elektronenstrahllithographisch strukturierten Kontak-
ten hat man oft Schwierigkeiten, die SiO-Schicht {iberhaupt wegzubrechen.
Meistens mufl man mit einem Wattestibchen auf der Probe reiben, damit
die Kanten abbrechen. Die Anwendung der Wattestdbchen wiederum hat
den Nachteil, da hierdurch die Gefahr fiir das ungewollte Herausbrechen
einzelner Si0-Stiicke ansteigt.

Um die Schwierigkeiten beim Lift-off kleiner Kontakte zu umgehen,
praparierte ich auch kleine Kontakte mittels eines zweistufigen Isolations-

prozesses.

- 2Qfters wurde der Wafer wihrend der Nacht im Acetonbad stehengelassen, wobei das
Verdampfen des Acetons verhindert werden mufite.
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3.5.3 Der zweistufige Isclationsprozefl

Beim zweistufigen Isolationsprozefl (siehe Zeichnung 7) wird die Kon-
taktfliche durch zwei aufeinanderfolgende Lithographie-, Aufdampf- und
Lift-off-Prozesse definiert. Die Prozesse selbst sind die gleichen wie bei dem

einfachen Isolationsschritt.
Demn Vorteil des leichteren Lift-offs wegen der jeweils diinneren Isolati-

onsschicht stehen folgende Nachteile gegeniiber:
1. Zwel Vakuumzyklen anstatt einem

2. Zwei genaue Lithographieschritte notwendig (sehr genaue Justierung
bei zweitem Lithographieschritt)

3. Schichtdickenmessung erforderlich, da das Héhenprofil genaue Fokus-
sierung verhindern kann (Scharfe Photolackkanten auf dem SiO aber

unscharf auf dem Nb)
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Abbildung 7: Aufsicht auf einen zweistufigen Isolationsprozefl

(a) Nb-Elektrode mit Photolack.

(b} Substrat nach Aufdampfen und Lift-off der ersten 5iO-

Schicht.
(c} zweite Photolackschicht auf Si0 und Nb.

(d) Substrat nach zweitem Lift-off mit kleinem Kontaktfenster,
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4 - In-situ Praparation der
Josephson-Kontakte

In diesem Kapitel will ich die in-situ Praparation der Josephson-Kontakte
beschreiben. In-situ heifit, daB die gesamte SIS bzw. SNIS-Struktur in einem
Vakuumzyklus pripariert wird.

Bevor ich die Priparation beschreibe, werde ich auf die Motive fiir das
Fertigen von in-situ Kontakten eingehen. Der Beschreibung der Praparation
schliefen sich auf Seite 27 bis 29 die Zeichnungen zu den Priparationsschrit-

ten an.
Anschlieflend gehe ich auf die Probleme ein, die wihrend der Herstellung

der Kontakte auftraten. [ies ist erforderlich, da bei diesem neuen Prozef erst
durch die Losung technischer und prozefibedingter Fragen die Priparation
von qualitativ guten Kontakten mdéglich ist.

Die Beschreibung dieser Probleme wihrend der Beschreibung des Prozes-
ses wiirde nur das Lesen und das Verstdndnis des Lesers erschweren.

4.1 Warum in-situ Kontakte?

Ausgangspunkt fiir die Fertigung der in-situ Josephson-Kontakte waren meh-
rere Griinde. Hierzu gehérten:

e Ihe Priparation von nicht geshunteten Kontakten, bei denen die Mes-
sung des Qualititsparameters 1, moglich ist, um Vergleiche mit ande-
ren Ergebnissen zu erméglichen. '

e Prédparation von Kontakten mit hoherer QQualitdt ~ Die Fertigung der
geshunteten Kontakte war in eine Sackgasse geraten, da die Qualitit
der Kontakte, was die Schwankung der /¢ sowie die bloBe Funkti-

' onsfahigkeit bzw. Ausbeute der Kontakte betnﬁt zu, Wunschen ubrlg

heﬁ

e Der Wunsch nach einer Préparation noch kleinerer Kontakte.

Dies fiihrte zu fjberlegungen iiber ein neues Herstellungsverfahren.” S

4.1.1 Anforderungen an Herstellungsprozefl

Als Forderung fir ein passendes Verfahren setzte ich die-Vermeidung von
nafichemischen Prozessen, die in vielen Verfahren zur Herstelhmg der Isola—_

tion benutzt werden (S1ehe Kapitel 8).
»Nasse“ Prozesse wollte ich aus folgenden Griinden vermeiden:
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s Hohe Abstimmungsarbeit notwendig, d.h. die verschiedenen ProzeBpa-
rameter wie Art und Konzentration des Anodisationsmittels, Tempe-
ratur und Stromdichten wihrend der Anodisation verlangen lange Ver-

- suchsreihen zur Optimierung des Prozesses.

s Inherente Gefahren in nassen Schritten; die Oxidationsmittel kénnen
unkontrolliert ,in den Kontakt kriechen® (sieche Diplomarbeit von
M. Anders [1]}, d.h. die Reproduzierbarkeit der Kontakte wird ver-

ringert.
¢ Keine Erfahrung mit nafichemischen Prozessen.

Diese Uberlegungen fithrten zu einem Verfahren, welches noch folgende
weiltere Vorteile besitzt:

1. eine einfache Realisation,
2. ein vorerst kleiner apparativer Aufwand,

3. ein mit vier Vakuumzyklen kleine Anzahl von Prozefischritten (Verglei-
che Kapitel 8},

4. Weiterverwendung der vorhandenen Masken,

5. keine zusitzlichen neuen Masken.

4.1.2 -"_Realisation des RIE-Prozesses

Anfangs stand mir zum reaktiven Ionendtzen eine kleine RIE-Anlage (siehe
Seite 79) fir Wafer bis zu zwel Zoll Durchmesser und SFg als Atzmittel zur
Verfiigung. Da SFg kein Aluminium atzt, war nur die Herstellung geshunteter
Proben in dieser Anlage mdglich.

Mit einer neuen Atzanlage versuchte ich nun, die Al-Schicht zu dtzen. Die
Veréffentlichung von Yano bei Hitachi [26] lie das Durchétzen der Al-Schicht
mit CF4 moglich erscheinen. Gliicklicherweise war das reaktive Ionenitzen
bei dem in dieser Verdffentlichung genannten CF 4—Drud\ von 0,3 Pa, moglich
sodaf das Aluminium durchgedtzt wurde®.

3Der CF4-Druck hierbei ist so géring, daB man aber eher von einem reaktiven Io-
nenstrahlitzen (RIBE - reactive ion beam etching) oder von einem Wegsputtern der
Schicht sprechen muB (zum Verglelch in der kleinen  RIE-Anlage 4tzt man bei 100 Pa

SFe).
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4.2 Kurzbeschreibung der Priparation

Als erster Schritt wird eine vollstindige Nb-Al-Nb-Schicht gesputtert. Hier-
bei wird zuerst die Nb Grundelektrode und anschlieffend Al gesputtert. Die
Barriere wird durch thermisches Oxidieren bei Raumtemperatur der Al-
Oberfliche bei 100 Pa Sauerstoff erzeugt?. Nach der Oxidation wird die
Nb-Deckschicht gesputtert.

Damit wird bei diesem Verfahren schon im ersten Vakuumzyklus die
SNIS-Struktur fiir den Tunnelkontakt erzeugt.

Die Kontaktfliche wird durch Elektronenstrahl- oder Lichtlithografie de-
finiert und der Wafer in eine RIE-Anlage eingelegt. Dort werden die obere
Nb- und die Al-Schicht weggedtzt. Geschiitzt durch den Photolack bleiben
dort, wo die Kontakte entstehen sollen, ,,Sdulen” von Aluminium und Niob
fir die zukiinftigen Tunnelkontakte stehen.

Nach dem RIE-ProzeB wird eine Isolationschicht aus SiO oder S10, aunfge-
dampft bzw. aufgesputtert. Uber den Kontakten wird die iiberschiissige Iso-
lationsschicht zur Kontaktierung mit der Deckelektrode durch Lift-off wegge-
brochen. Nach einem weiteren Lithografieschritt wird die Nb-Deckelektrode

aufgesputtert.

4.3 Erster Vakuumzyklus — Nb-AI-Nb

Ein gereinigter 2¢-(111)-Si-Wafer wird — genau wie bei den geshunteten
Kontakten — belackt, belichtet und entwickelt und in die Sputteranlage mit
wassergekiihlten Substrattellern und Targetplatzen eingelegt. Die Wafer wer-
den dort mit einem Aluminiumring auf den wassergekiihlten Substratteller
geschraubt. -

Nach Erreichen des Hintergrunddrucks py < 3 -107* Pa® wird die Was-
serkiihlung fiar Substrate und Targets eingeschaltet. 99,999%-iges Ar-Gas
wird in den Rezipienten eingeleitet, bis ein Druck von 0,6 Pa erreicht ist.
Anschliefend wird Niob vorgesputtert, der Druck auf 2 Pa Argon erhdht und
Aluminium vorgesputtert (siehe Tabelle 3).

Nach dem Vorsputtern von Al und Nb kann die Nb-Grundelektrode auf-
gebracht werden. Dies dauert, je nach geforderter Dicke der Grundelektrode
zwischen 435 und 60 Sekunden. In diser Zeit wichst eine zwischen 110 und

1_50 nm dicke Nb-Schicht.

4Um groBe Ic zu erzielen und Verunreinigungen wihrend des Oxidierens zu vermeiden,
wurden bei diesen Kontakien ausschlieBlich Oxidationszeiten von einer halben Stunde

verwendet. :
®Die. Beliiftung der Sputteranlage mit No seit Anfang 1991 machte einen kiirzeren

Zyklus und héhere Spannungen beim Vorsputtern moglich.
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Danach wird das Barrierenmaterial Al aufgetragen. DBei einer Sputter-
rate von 0,354:0,05 nm Aluminium wird eine zwischen 7 und 15 nm dicke
Al-Schicht gesputtert. Nach dem Aufsputtern der Al-Schicht ist der erste
Sputterzyklus zu Ende und die Wasserkiithlung wird ausgeschaltet.

Aktion Druck Dauer Anmerkungen
lonendtzen 0,6 Pa Ar 2 min 800 V DC-Potential -
Abpumpen —3-107*Pa| ca. 34 h
Vorsputtern Nb 0,6 Pa Ar 2 min DC-Sputtern, 750 mA
o Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern,
1000 V DC-Potential
Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern,
1200 V DC-Potential
Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern,
1500 V DC-Potential
Al 2 Pa Ar 2 min RF-Sputtern,
2000 V DC-Potential
Nb 0,6 Pa Ar 1 min DC-Sputtern, 750 mA
Sputtern  Nb 0,6 Pa Ar 45-75 sec | DC-Sputtern, 750 mA
Vorsputtern Al 2 Pa Ar 1 min RF-Sputtern, 1000 —
2000 V DC-Potential
Sputtern Al 2 Pa Ar ca. 20 sec. | RF-Sputtern, 1000—
2000 V DC-Potential
Abpumpen —3-107% Pa| 1-3 min ' '
0, einlassen 100 Pa O, ca. 1 min
Oxidation 100 Pa O, 30 min
Abpumpen — 3-107* Pa | 30-60 min
Vorsputtern Nb 0,6 Pa Ar 2 min | DC-Sputtern, 750 mA
Sputtern  Nb | 0,6 Pa Ar 45 sec DC-Sputtern, 750 mA

Tabelle 3: 1. Vakuumzyklus, Praparation der Nb-Al-Al;O3/Nb-Schicht

Sauerstoff wird in den Rezipienten eingelassen, die Vakuumpumpen wer-
den ausgeschaltet und das Aluminium bei 100 Pa Sauerstofl Druck eine halbe
Stunde lang thermisch oxidiert. - :

Nach der Oxidation wird die Anlage innerhalb von 10 bis 30 min auf
pyg < 3 -107* Pa ausgepumpt und nun kann mit dem zweiten Sputterzyklus
begonnen werden.

‘Nach dem Einschalten der Wasserkiihlung wird das Nb mit denselben
Parametern wie bei dem Auftragen der 1. Nb-Grundschicht zwei Minuten
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lang vorgesputtert und anschlieBend eine 75 bis 110 nm dicke Nb-Schicht
aufgetragen. Die Wasserkiithlung wird ausgeschaltet und nach zehnminiiti-
gem Warten kann der Wafer der Sputteranlage entnommen werden. Das
nun fertiggestellte Nb-Al-Al,O3/Nb-Trilayer wird mit Lift-off strukturiert
und ‘anschlieBend fiir den folgenden Schritt wieder mit gewdhnlichen- oder
Elektronenstrahl-Photolack beschichtet. .

4.4 Strukturieren der Josephson-Kontakte mittels
RIE

Die Proben werden so belichtet, dafl auf den Josephson-Kontakten Photolack
stehen bleibt, und anschlieflend werden die Wafer in eine RIE-Anlage einge-
legt. Dadurch kann man selektiv die obere Nb- und Al-Schicht wegitzen,
und es bleiben die Kontakte auf der Nb Grundelektrode.

4.4.1 Atzen der oberen Nb-Schicht

Als 1. Schritt in der reaktiven Ionena,tzaniage wird die Nb-Schicht weggeitzt.
Zum Atzen der Nb-Schicht standen zwei RIE- Anlagen mit SFg bzw. SFg und
CFy als Atzmittel zur Verfiigung.

Je nach RIE-Anlage und apparativer Ausstattung unterscheiden sich Pro-
zeBparameter fiir das Atzen stark. Versuche zum Atzen von Niob mit CFy4
und SFg lieBen mich auch bei der zweiten RIE-Anlage fir SFg als Atzgas
entscheiden, wobei folgende ProzeSparameter verwendet wurden:

Maschine, Leistung Bias- Atzrate Gasfiufl
_ Druck Spannung
kleine RIE-Anlage _
70-140 Pa SFg 40 W 0,5-2 nm/sec
PT-RIE-Anlage _
" 3PaSFs | 60W 60 V 1,7 nm/sec | 20 scem

In der kleinen RIE-Anlage ist der Wafer wihrend des Atzens sichtbar.
Der Wafer wird so lange geitzt, bis iiberall unter dem graumetallenen Nb
die helle glinzende ‘Al-Schicht sichtbar wird. Damit man die Aluminium-
Schicht uberhaupt erkennen kann, muf sie hierzu mindestens 10-15 nm dick
sein. Das Atzen wird abgebrochen und der Wafer ist fertig fiir den folgenden
Prozefischritt, dem Aufbringen der Isolation.

Ein nachfolgendes Atzen von Aluminium ist bei den in dieser Anlage ver-
arbeiteten Wafern nicht moglich, da das unter dem Niob liegende Aluminium
wihrend des Atzens durch die Bildung von AlF; passiviert und weder mit
CF4 noch mit SFg gedtzt werden kann.
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In der grofien RIE-Anlage konnte man seit Marz 1991 mittels eines La-
serinterferometers beobachten, wann die Nb-Al-Grenzfiache erreicht war. Zu
diesemn Zweck richtete man den Strahl des Lasers auf einen grofilen Kontakt-
pad der Probe. Die Reflexion stieg beim Erreichen des Aluminiums von
Nb-typisch ca. 60% auf ca. 75%, abhingig von der Dicke des Aluminiums®,
an. Das Atzen wurde gestoppt, wenn die Reflexion 70% iiberschritt und
die Ableitung der Reflexion nach der Zeit ihr Maximum durchlaufen hatte.
Dann ist das Aluminium noch nicht vollstindig gedtzt bzw. passiviert und
ein nachfolgendes Durchitzen der Barriere ist moglich.

Das Stoppen des Atzens ist der kritischste Punkt beim Atzen des Kon-
takts. Diesen kritischen Punkt versuchte ich durch Atzen mit CF4 zn um-
gehen, hatte aber dadurch so viele andere Nachteile, daB ich nach vielen
Versuchen das Atzen mit CFy aufgab (siche Abschnitt 4.8.3).

4.4.2 Atzen der Al-Schicht

Steigt die Reflexion auf tiber 70% an und hat die Ableitung der Reflexion nach
der Zeit ihr Maximum iiberschritten, so muf das Atzen der ersten Schicht
sofort gestoppt werden. Ein kurzes Weiteratzen kann die Probe hierbei schon
unbrauchbar machen.

Nach vielen Versuchen atzte ich das Aluminium mit CFy4 bei 0,3 Pa Druck
und 150 W Leistung. Hierbei baute sich eine Bias-Spannung von -475 V auf.
Die Atzrate betrug ungefahr 0,14 nm/sec.

Um das Durchitzen des Aluminiums auf dem ganzen Walfer sicherzustel-
len und so Inhomogenititen auszugleichen, dtzte ich die Al-Schicht meist so
lange, bis die Ableitung der Reflexion nach der Zeit fast Null war. Nb wird
bei diesen niedrigen Driicken und hohen Leistungen kaum von CF4 angegrif-
fen (Atzraten < 0,1 nm/sec).

Ein Durchitzen der Al-Barriere auf Zeit ist, wie auch bei der Nb-Schicht,
nicht moglich, da die Zeit sehr stark von dem ,Treffen® der Grenzfliche
abhingt. Ein starkes Uberéitzen sollte man wegen der hohen mechanischen
und thermischen Belastung in diesem Schritt nicht riskieren. Bei allen mei-
nen Proben itzte ich nach dem Durchitzen der Al-Barriere noch einmal die
darunterliegende Nb-Grundelektrode mit den gleichen Prozefiparametern wie
wihrend des Atzens der 1. Nb-Schicht. Hierdurch erhoffte ich mir eine Er-
leichterung des Lift-offs und eine Verbesserung der Isolation. Darmt ist -der
Konta.kt deﬁmert (siehe Abbﬁdung (i) auf Seite 28) '

-~ 58-10 nm dicke Al-Schichten zeigten eine Reflexion von ca. 75%, wihrend Al-Schichten
mit tiber 20 nm Dicke eine 96-95% grofie Reflexion zeigten
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4.5 Aufbringen der Isolation

Nach dem ,Herausdtzen“ der Kontakte kann die Isolationsschicht aufge-
dampft (Si0) bzw. aufgesputtert (SiO,) werden. Abhingig vom benutz-
ten Maskensatz werden dabei die fiir das Laserinterferometer freigelassenen
Kontaktflichen durch eine mechanische Maske geschiitzt.

Das Aufdampfen von SiO gestaltet sich so wie in Abschnitt 3.3 beschrie-
ben, sofern die gleiche Maschine benutzt wurde. Fiir die Kontakte von Wafer
23.4.91.b (siche 6.2.2) mufite auch auf eine Leybold Univex 300 Aufdampf-
anlage (siehe 10.1.4) ausgewichen werden.

Um die Isolation zu verbessern und den Lift-off der Isolation zu vereinfa-
chen wurden auflerdem bei manchen Proben Isolierungen aus $i0, gesputtert
(siehe Abschnitt 6.2.1).

Die Wirksamkeit einer Isolierung aus einer Schicht SiO; und einer Lage
S5i0 konnte nicht mehr nachgepriift werden, da bei den hierfiir im Mai 1991
hergestellten Proben der Lift-off der Isolationsschicht nicht gelang.

Ist der Lift-off erfolgreich — dies kann man bei kleinen Kontakten mit
einem Durchmesser unter 2 gm kaum noch beurteilen (Grenze Lichtmikro-
skop) — so wird der Wafer fiir den letzten Schritt mit Photolack belackt,

belichtet und entwickelt.

4.6 Aufbringen der Deckelektrode

Das Auftragen der Deckelektrode erfolgt bei den schon mehrfach beschriebe-
nen Standardbedingungen. Die obere Nb-Schicht wird mittels DC-Sputterns
nach dem lonendtzen des Substrats aufgebracht (Tabelle 4) und mit Lift-off

strukturiert.

Aktion Druck Dauer Anmerkungen
Abpumpen —3-107*Pa ca. 3-4h

Vorsputtern Nb 0,6 Pa Ar 2min  DC-Sputtern, 750 mA
Ionenatzen 0,6 Pa Ar 2 min 800 V DC-Potential

Vorsputtern Nb 0,6 Pa Ar I min  DC-Sputtern, 750 mA
~ Sputtern  Nb 0,6 Pa Ar 45 sec  DC-Sputtern, 750 mA

Tabelle 4: 4. Vakuumzyklus, Priparation der Deckelektrode
"Mit dem letzten Lift-off ist die Probe fertiggestellt (Siehe Abbildung (o)

auf Seite 29), der Waler kann zum Trennen der einzelnen Proben gesigt

werden.
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Zeichnungen zu den Prozefischritten

Auf den folgenden drei Seiten befinden sich die Zeichnungen zu den Prozef-
schritten.™ ) S '

(a)

(¢)

ProzeBvorbereitungen
- Substrat reinigen
- evtl. Wafer oxidieren

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

_ l 1. Lithografieschritt

Si- Wafer/oxidierter Si-Wafer

Ionenétzen,
Sputtern von Niob

Nbp

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Sputtern von Aluminium,
Oxidieren

Al-Al, O3

Nby

Si-Wafer/oxidierter 5i-Wafer

Sputtern von Niob

j } ALALO;
:}l Nb, p

Nb,

Si-Waler/oxidierter Si-Wafer :

26




(f)

(h)

G)

Strukturierung der
Grundelektrode mit Lift-off

Nby

Nby

Al-Alz O3

QrorEY_ e 4 s T, v xxT 0
Dl- ¥yaler/ OX2aierter ol- YYaler

! 2. Lithografieschritt

H Al-AL Oy H

Nby

Nb;

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Reaktives Ionenétzen der

oberen Nb-Schicht mit SFg

ALALO;

b b

Nby

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Reaktives lonenétzen der

Al-Schicht mit CFy

Nby

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Reaktives lonenédtzen in die

untere Nb-Schicht mit SFg

27

Nb

P Al-A1,05 ﬂ
Nb]

Nb;
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1)

Ionenitzen,
Aufdampfen bzw.
Aufsputtern der Isolation I

Nb, H—’

Strukturierung der Isolation
mit Lift-off

Si- Wafer/oxidierter Si-Wafer

3. Lithographieschritt

P

ARAR O3

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Ionenitzen,
Aufsputtern der
Niob-Deckelektirode

Nbs

Al-AL O3

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Strukturierung der

Deckelekirode mit Lift-off
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4.7 Untersuchung des Kontakts anhand von REM-

Aufnahmen
Um Riickschlisse auf
1. die Kantenschirfe beim Atzen,
2. dem Verhalten des Photolacks und

3. das Atzen ins Substrat

ziehen zu konnen, wurden REM-Aufnahmen von der in der PT-RIE-Anlage
unter Standardbedingungen gedtzten Probe 8.5.91.b (siehe Tabelle 5) ge-

macht.

Substrat oxidierter Si-Wafer
Kontaktdurchmesser 2,1 pm
Definition der Kontakte AZ PN 114
Schichtdicken Grundelekirode | Nb 180 nm
Al 7 nm
Nb 110 nm

Tabelle 5: , Technische Daten® der Probe 8.5.91.b

- Auf den hier im Heft gezeigten Aufnahmen (siehe Abbildung 8) kann man
deutlich die Spuren des Atzens erkennen.

Man sieht, daB der Photolack wihrend des Atzens kleiner geworden sein
muB, und wihrend des Atzens von Aluminium am meisten an Grofe verliert.
Dies bestitigen die Prozefdaten, da man bei dem Atzen des Aluminiums
besonders hohe Leistungen und hohe Beschleunigungsspannungen benutzt.

Deutlich ist das Atzen in das Substrat zu erkennen. Der Absatz, beste-
hend aus dem Rest der Grundelektrode (Nb) und gedtztem Substrat (5i0;)
ist hier knapp 250 nm hoch (ein typischer, auch mit mechanischen Schicht-
dickenmefgeriten gemessener Wert).

“Das Atzen der Kontakte habe ich anhand der REM-Aufnahmen gezeich-
net (siche Abbildung 9), wobei ich auf die Stufen in der Barriere, im Substrat,
das unterschiedliche Atzen und das Verhalten des Photolacks geachtet habe.

4.8 Diskussion des RIE-Prozesses

Bei der Entwicklung des RIE-Prozesses hatte ich mit vielfaltigen technischen
Schwierigkeiten wie z.B.
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(a)

Photo-
lack

Nb
~Al-ALOs

Nb " Nb

Abblldung 9 Der RIE-Prozess a,nhand von REM Aufnahmen.

{a) Kontakt mit Photolack vor dem Atzen
(b) Atzen der-oberen Nb- Schicht -

~ (c) Atzen der Al-Barriere

-~ {d) Aniatzen der unteren Grundelektrode
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e dem Atzen des Substrats

den Eigenschaften der Photolacke

@

&
[l
4t}
R
st
c
-

dem Lift-off der Isolation

@

zu kdmpfen. Die Lésung bzw. Vermeidung von Probiemen moéchte ich in
diesem Abschnitt beschreiben.

4.8.1 Atzen des Substrats

Auch das Silizium des Silizinmwafers wird wihrend des Ionenatzens angegrii-
fen. Messungen ergeben, da wihrend der Atzprozesse das Silizium zwischen
250 und 1100 nm gedtzt wird’.

Dies erschwert den Lift-off der Isolationschicht, da diese damit eine ge-
wisse Dicke haben muBl. Aulerdem kénnen Schattenefiekte beim Aufdampfen
die Isolation unmdoglich machen.

Auf den Vorschlag von Herrn Andreas Schiippen hin begann ich im
April 1991 die Wafer zu oxidieren®. Hiermit reduzierte sich das Atzen in
das Substrat auf 50 bis 150 nm. '

Auch mit dem Umstieg auf oxidierte Si-Wafer blieb die Beschrinkung bei
der Isolation stehen. Die Isolation sollte eine Dicke von- mlndestens 200 nm
haben, um die Grundelektrode sicher zu isolieren.

4.8.2 Probleme durch Eigenschaften der Photolacke

Der RIE-Prozef stellt grofe Forderungen hinsichtlich der mechanischen und
chemischen Besténdigkeit an den zu verwendenden Photolack. Deshalb hat
die Auswahi des Lacks eine grofle Bedeutung fiir den Prozeff.

Fiir grofie Kontaktflichen (> 20 - 20 pm?) verwendete ich die Photolacke
AZ 1350 und AZ 1512 die in 0,2 m NaOH/Lauge entwickelt werden.

Leider passivieren OII~-Ionen die Nb-Oberfliche, indem sie Nioboxide/
-hydroxide bilden, welche nicht durch reaktives Jonendtzen mit SF¢ gedtat
werden.

Um der Bildung einer geschlossenen passivierten Oberfliche vorzubeugen
— hierzu reicht schon das 20 Sekunden lange Benetzen von Nb in 0,2 molarer

"Die starken Schwankungen ergeben sich durch die Passivierung der Nb- und Al-
Schichten und demzufolge stark unterschiedlichen Atzdauern.
8Die Wafer wurden zwei Stunden bei 1050°C in emem thermischen Oxidationsofen

unter Sauerstoffzufubr oxidiert.
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Natronlauge aus — werden die Lacke so iiberbelichtet, dafl die Entwicklungs-

zeit unter 20 Sekunden bleibt.

Zur Herstellung kleiner Kontakte standen mir folgende Elektronenstrahl-

~ls

T

T N F R TR
CZul-veriuguii g,

Lack Entwickler Lacktyp “

PMMA 50 | organischer Entwickler | positiv-Lack
PMMA 200 | organischer Entwickler | positiv-Lack
PMMA 496 | organischer Entwickler | positiv-Lack
PMMA 950 | organischer Entwickler | positiv-Lack
AZ PN 114 | 0,2 m NaOH/Lauge negativ-Lack

Um keine Probleme durch die Passivierung der Nb-Schicht zu bekommen,

-benutzte ich ich anfangs die PMMA Photolacke, deren Entwickler die Nb-
- Oberflache nicht angreifen. Leider waren diese Lacke aber selbst als Bilayer
aus PMMA 50/PMMA 496 oder PMMA 200/PMMA 950 den RIE-Atzschrit- 3 _-

" ten nicht gewachsen.

Der AZ PN 114 Photolack erwies sich als Lack mit vielen Vor- und Nach- - :

' teﬂen

war aber insbesondere durch seine hohe Widerstandsfiahigkeit der fiir den

C o+

T

sehr hohe Widerstansfahigkeit gegen reai».twes Io-
nenitzen (siche Abbildung 10)

“als negativ Photolack sind die Kontakte sehr v1el leichter

zu belichten, hier mufl nur die Kontaktfliche selbst be-

lichtet werden und nicht die Fléche, welche gedtzt wer- -

den soll = wesentlich kiirzere Belichtungszeiten
Laugen als Entwickler (durch Benutzung von 0,2 mola-
rer NaOH als Entwickler anstatt des empfohlenen Ent-
wicklers sinkt die Entwicklungszeit auf weniger als 20
Sekunden)

sehr hohe Empfindlichkeit gegeniiber den PMMA-
Lacken, wodurch der Lack schon wirend der Fokussie-
rung mit dem Elektronenmikroskop belichtet wird

sehr schlechte Loslichkeit = zusdtzliche Schwierigkeiten
beim Lift-off der Isolation

RIE-Prozel am besten geeignete Lack.
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Substrat Photolack AZ PN 114 Niob-Grundelektrode

Abbildung 10: REM-Aufnahme der geitzten und noch mit AZ PN 114-
Photolack bedeckten Probe 14.3.91.d, der Kontakt hat eine Gréfle von un-

gefihr 1,8-2,4 um?
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4.8.3 CF, oder S¥; zum Atzen von Nb

Wie man in der Tabelle 6 sehen kann, ist generell SFg als Atzmittel von Nb
dem CFy iiberlegen. Fiir Schwefelhexafluorid sprechen sowohl die niedrigen

Af‘?]P!anngﬁn A]Q :‘-nlr'}) Anﬂ hn}'an-n Afvr::‘l‘nn r:] 11 meChaH}SChe wie thblluh"‘hb

Belastung werden klein gehalten.

Stoff  Druck  Leistung Bias-Spannung Atzrate Durchfluf

SFg T70-140 Pa  40W 0,5-2 nm /sec

SFg 3 Pa 60 W -60 V 1,7 nm fsec 20 sccm
SF¢ 3 Pa 100 W 250V 0,4 nm/sec 7,2 scem
CFy  3Pa 250 W -560 'V 0,3 nm /sec 36 scem
CF, 3 Pa 350 W -645 V 0,3 nm /sec 36 scem

Tabelle 6: Reaktives Ionenitzen von Niob

Beim Erreichen der Nb-Al-Grenzschicht reagiert das Aluminium sowohl
mit SFg als auch — bei Verwendung von kleinen Leistungen — mit CF,
zu Aluminiumfluorid. AlFj; aber 148t sich nicht mehr mit den Fluor-Gasen
dtzen und der Wafer ist fiir die Herstellung von nicht-geshunteten in-situ
Kontakten verloren.

Somit nutzte ich von Herbst 1990 bis Mirz 1991 CF, als Atzmittel®.
Die mechanischen und thermischen Probleme stellten sich aber als zu gro8
heraus. So ist keine der in dieser Diplomarbeit vorgestellten in-situ Proben
ausschlieBlich mit CF, geitzt.

Nachdem ich Anfang Mérz 91 des Laserinterferometers neu kalibrierte,
konnte ich auf SFg zum Atzen umsteigen, da man anschlieend das Erreichen
der Nb-Al-Grenzschicht beobachten konnte.

4.8.4 Lift-off der Isclation

Wie auch bei den geshunteten Proben ist bei den in-situ Proben der Lift-off
der Isolation ein kritischer Schritt. Leider gestaltet sich aber dieser Schritt
hier besonders schwer, da der Lack hier starker beansprucht wird. Léslichkeit,
Héhe und Steilheit des Lacks nehmen durch folgende Prozesse ab und die
Kanten werden abgerundet:

Ein genaues Atzen der oberen Nb-Schicht nach Zeit ist wegen der Passivierung der

Nb-Oberfliche durch den Entwickler und Umwelteinfliisse nicht méglich, da sich hierdurch

die notwendige Atazeit verfielfachen kann.
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s Atzen der oberen Nb-Al-Nb-Schichten mit SFg bzw. CFg4, wobei der
Lack chemisch (Fluor und Fluorverbindungen), mechanisch sowie ther-
“misch belastet wird

o Tomendtzen mit Ar in der Aufdampi- bzw. Sputteranlage (mechanische,

thermische Belastung)

e thermische Belastung beim Aufdampfen bzw. Aufsputtern der Isolati-
onsschicht

Hierdurch wird der Lift-off wesentlich erschwert, und ca. 80% der Proben
mit Kontakten kleiner als 3 - 3um gingen hierdurch verloren.

Die verringerte Loslichkeit des Photolacks in Aceton versuchte ich bei den
letzten Proben mit kleinen Kontakten durch die Verwendung des Photolack-
Entferners AZ 200 von Hoechst zu kompensieren!®. Dieser brachte aber keine
durchbrechende Erleichterung des Lift-off, da die Schwierigkeit darin bestand,
das Losungsmittel durch die Isolationsschicht an den Photolack zu bringen.

1Dije Verwendung von Laugen oder Wasserstoffperoxid als Losungsmittel fiir den Pho-
tolack verbietet sich, da hierdurch die Nb-Oberfliche angegriffen wird.
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5 Messungen an geshunteten Josephson-
Kontakten

in den folgenden zwei Kapiteln werden die MeBergebnisse an den geshunteten
und an den in-situ Kontakten prasentiert.

5.1 Meflaufbau und -elektronik

Die Strom-Spannungs-Charakteristiken aller Kontakte wurden mit Hilfe einer
batteriebetriebenen Mefelektronik fiir Vierpunktmessung bestimmt. Diese
Elektronik wird mit Koaxialkabeln an einem Probenstab angeschlossen, an
dessen Spitze die Probe in einem Probenhalter sitzt.

Die Probe kann wahlweise durch eine Bleiabschirmung von elektromagne-
tischen Feldern geschiitzt werden. Alle Messungen wurden in einer Helium-
Kanne bei 4,2 K, dem Siedepunkt des fliissigen Heliums durchgefiihrt.

Fiir die Messungen im Magnetfeld wurde eine Spule mit 1000 Wicklungen
aufl ein [solierband gewickelt (siehe Abbildung 11) und so am Probenhalter
angebracht, daf§ die Probe im homogenen Feld der Spule liegt.

5.2 Messungen an Proben mit 2040 ym*-Kontakten

Diese Proben waren die mit den grofiten Kontakten, welche von mir herge-

stellt wurden.
Alle Proben dieser Art wurden zwischen Mirz 1990 und Juli 1990 her-
gestellt, zweieinhalb Stunden bei 100 Pa Sauerstoff oxidiert und mit den in

Tabelle 7 angegebenen Schichtdicken pripariert!!.

Grundelektrode | Nb { 110 nm

Isolation Si0

Deckelektrode Al 16 nm
Nb | 110 nm

Tabelle 7: Aufbau der Proben

Auf den Proben befinden sich neunundachtzig mianderférmig angeord-
nete Josephsonkontakte, die hintereinandergeschaltet sind. So kann man die
Kennlinie aller Kontakte in Reihe aufnehmen.

- 1UDie Grundelektroden von Wafer I bis Wafer VI wurden in der Balzer-, die der nach-
folgenden in der Leybold-Sputteranlage priapariert
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Fiir Messungen einzelner Kontakte lassen sich bei diesen Proben dank
zusatzlicher Kontaktpads zwei dieser 89 Kontakte auch alleine messen, was

Abbildung 11: Spitze von Probenstab mit Zubehor

1. Kupferrohr als Schutz zum Aufschrauben auf den Probenstab
2. Bleiabschirmung {Zylinder aus gewalztem Blei)

3. Spitze des Probenstabs

4. Handgewickelte Spule mit ca. 1000 Windungen, 50 gm

Kupferlack-Draht
5. Probenhalter mit eingelegter 20 - 40 um®-Probe

5.2.1 Messungen an hintereinandergeschalteten Kontakten

Bei der Messung der Strom-Spannungs-Kurven der verschiedenen Proben
(siche Abbildung 12 als typische Kennlinie einer guten Probe mit hinter-
einandergeschalteten Josephsonkontakten) muB man auf den Einschlu von

Magnetfeldern achten.
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Abbildung 12: Probe XI.1, X = 50 mV/DIV, Y = 0,5 mA/DIV

Auch bei Benutzung der Blelabschirmung gegen magnetische Felder ist es
die Regel, daf in der Probe magnetische Fliisse eingeforen werden. Kommt
es zu einem Einfrieren von FluBlfiden, so kann man keine Aussage mehr iiber
die Hohe der kritischen Stréme der Proben machen.

Bei vielen hintereinandergeschalteten Kontakten wird im Extremfall der
kritische Strom von allen Kontakten der Probe verdndert. In Abbildung
Abbildung 13 zeige ich die Strom-Spannungs-Kennlinie von Probe 1.1, einmal
mit viel und einmal mit sehr wenig eingefrorenem Fluf.

Trotz gleicher Priparation unterschieden sich die kritischen Stréme und
Stromdichten stark, sofern die Proben nicht aus dem gleichen Wafer heraus-
gesdgt wurden (siehe Tabelle 8).

Streuung der kritischen Stréme

Betrachtet man die Streuung der kritischen Stréme und Stromdichten innet-
halb der Proben, so liegt sie bei den besten Proben zwischen zwei und zehn
Prozent.

In Tabelle 9 sind die Streuung der kritischen Stromstirken der Pro-
ben eingetragen, bei denen man Aufgrund der Gestalt der gemessenen IV-
Kennlinien davon ausgegangen kann, daB die Messungen nur wenig durch
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Wafer Ic jc :
Nr. fmA] | [A/cm?]
i 1.15 | 144 .

R kS EE R

I(*) | 1,025 128
VI 1,1 138
IX | 143 | 178
XI 1,22 | 152
XVI |0,305| 38
XVIL | 0,64 80
XXVII| 1,0 125

Tabelle 8: Kritische Stréme und Stromdichten ausgewahlter Proben. (*)
Kritischer Strom nach Tempern.

Magnetfeldeinflisse verzerrt sind.

Probe | Streuung um
Nr. mittleres Io
1.1 + 2%
II.1 + 10%
VI3 + 7%
XI.4 + 8%
XL1 + 9%

XVIL1 + 6%

XXVIIL1 + 9%

Tabelle 9: Streuung von kritischer Strome einiger ausgewahlter Proben.

Probe 1.1, welche mehrfach gemessen wurde, zeigte bei den Messungen
Abweichungen vom durchschnittlichen kritischen Strom von nur £ 2% (Siehe
Abbildung 13 auf S. 42).

Damit 1a8¢ sich abschitzen, wie grol der Fehler durch unzuldngliche Li-
thographie 1st.

Die Tunnelkontakte dieser Proben bedecken eine rechteckige Fliche F
vont Ly Ly, = 40-20 um?. Der grofite Fehler betriagt damit dF 1= dly- Ly +
Ly-dL,. Man kann annehmen, daf der Lithographiefehler d unabhingig von
der Richtung ist und so setzte ich d = dL, = dLy.

Einsetzen von Ly = 40 pm und L, = 20 gm ergibt dF = 60 ym - d. Da

40




der reiatlve Fehler dF /F klemer a,is zwe1 Prozent sein. soH ist d = 0,02 -
800 pm?/60 ym == 0,25 pm. "~
Der Fehler ‘durch ‘die Lithographie laﬁt SlCh also auf 0,25 pm begrenzeﬂ
und die Kontakte haben eine Fliche von (40 % 0,25) - (20 £ 0,25) pgm?.
Streuungen “der “kritischen “Strome iber 2 % hinaus weisen damit auf
zusitzliche Einfliisse hin und lassen smh nlcht mehr mit- unzulanghcher Li-

thographle begrunden =
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Abbildung 13: Probe I, mit viel (oben, X=50 mV/DIV, Y=0,5 mA/DIV)

und sehr wenig (unten) eingefrorenem Flul. Vernachlissigt man grofle Ab-

weichungen von wenigen Kontakten, so liegt Ic bei 1,15 £ 0,02 mA.
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5.2.2 Messungen am. emzelnen Kontakt

Nachdem man deuthch sehen konnte daB: dle kntischen Stromdlchten stark
gesunken und deren Streuung innerhalb einer Probe stark gestlegen waren'?,
muBte man die Ursache. hierfiir untersuchen. R

Um herauszufinden, ~ob  hierfiir - moghcherwe1se thermlsche Effekte
wihrend des Prozesses verant\vort11ch sind, legte ich ‘Probe 1.1 eine Stunde
lang in einen 180°C warmen Ofenls. Hl_erbel e_rga.b szch eine - Verrmgerung

der kritischen Stréme um 11%.: :
Da die geringe Streuung der kritischen Stromsta,rke aber durch das Tem-

pern nicht beeinfluBt worden ist, kann ausgeschlossen werden, daf die Qua-
litdt der A1203 Barnere durch das Tempern bel dlesen Temperaturen verrin-

gert wird. - AR S :
Das Tempern der Proben hat a.usschheﬁhch einen  EinfluB auf die Hohe

der kritischen Stréme. Die Hohe der kritischen Stréme wird wihrend des
Temperns durch die Diffusion des Aluminiums gesenkt.

Magnetfeldabhéngigkeit des kritischen Stroms

Fir weitere Aussagen iiber die Qualitit der Kontakte kann man die
Abhéngigkeit der kritischen Strome vom eingeprigten Magnetfeld messen.

Aus der Abhingigkeit von Ic vom eingeprigten Magnetfeld B lassen sich
folgende Aussagen gewinnen:

1. Aussagen dber die Qualitit des Kontakts

(a) wie z.B. Barrierendefekte

(b) wie z.B. Homogenitit der Stromdichte im Kontakt
2. Bestimmen der effektiven Dicke d der Barriere, und damit auch

(a) der Josephson-Eindringtiefe
(b) der London-Eindringtiefen in Niob

Die Punkte in Abbildung 15 zeigen Meflwerte des kritischen Stroms in
Abhéngigkeit zum eingeprigten Magnetfeld bei Probe 1.1. Die durchgezo-
gene Linie 1st die Fitfunktion : : L

o) = |o D

; @, b, ¢ freie Parameter.

:12Dazn mehr in Kapitel 7
13Die Wahl fiel auf diese Probe, da sie die geringste Streuung der kritischen Stromstirken

"besaBl -
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“Abbildung 14: Probe 1.1.1, einzelner Kontakt

Diese Funktion ist die Verallgemeinerung der Funktion 2 auf Seite 8. Mit
Hilfe der Methode der kleinsten Quadrate kann man die Abweichungen von
den MeBwerten minimieren und die Ubereinstimmung zwischen Theorie und
Experiment tberpriifen.

Fir Probe I ergeben sich folgende Werte fiir die Fitparameter:

a = 1,68
b = 0,056
c=-11,9

Die gute Ubereinstimmung der MeBwerte mit der Theorie 138t den Schiuf
auf eine sehr homogene Stromverteilung im Kontakt zu®®.

Die nur in einem Minimum auf Null fallenden Werte fiir den kritischen
Strom deuten auf Mikrokurzschliisse {,pinholes“) in der Barriere hin.

14 Auch das gerne bemutzte Verhéltnis zwischen den kritischen Stréme am nullten und
jeweils ersten Maxima liegen mit 1 : 0,21 bzw. 1 : 0,2 nahe am theoretischen Wert von

1:0,22
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-60  -50  -40 -30 -20 -10 10 20 30 40 -

Abbildung 15: 2 - Jo(Ispue) von Probe 1.1.1 mit angepaBter Funktion
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Die effektive Dicke d des Kontakts

Aus Ic(B) 148t sich die effektive Dicke d des Kontakts berechnen. Hierzu
muf} berechnet Werden, bei welchen Magnetfeldern genau ein Fluquant in
A.:n-\ Kantalrt cinoones

]
J.LULI.UW.{\-U L‘lllébyl (1;5(1 YYJLLI.

Mit der angefitteten Funktion lassen sich die ,,Nullstellen® des kritischen

Stroms in Abhingigkeit zum Spulenstrom bestimmen.
D.h. man kann eine Aussage dariiber machen, bei welchen Spulen-

stromstarken ein ganzzahliges Vielfaches eines Flufiquants in den Kontakt
eingepragt ist.
Es ergibt sich:

b= 0,056 = Ispute/Po = 1/0,056 mA /B, 2 17,9 mA /B

Bei 17,9 mA Strom liefert die Spule ein Feld von ungefihr

In 0,0179 - 1000

BN m———
Ho M M5 05

Das Substrat war so im Probenhalter montiert, dafi die 40 pm lange
Kontaktseite senkrecht zum Magnetfeld stand, d.h. Ly = 40 pm. Damit
berechnet sich die effektive Dicke d zu:

T = 0,45mT.

Do

=11
I.-B 1 nm

Po=L,-d-B&d=

London- und Josephson-Eindring-Tiefen

Mit d kénnen wir die London-Eindringtiefen A von den gesputterten Niob-

Schichten bei 4,2 K berechnen (siehe Seite 8):

| d—dg 111-1
2“: 5 .6z4811m.

Aus dem Literaturwert A(Niob, T = 0 K} = 32 nm (siche z.B. Buckel [4])
errechnet man mit Hilfe von

MTY = M0) - (1 — (T/Te)") ™ (BCS-Thoeric)

A(Niob, T = 4,2 K) =

einen Wert von 33 nm fiir A(massives Niob, T = 4,2 K). Dieser Wert liegt
deutlich unter unserem Wert, wie es zu erwarten ist, da gesputterte Schich-
ten mit kleinen normalleitenden Bereichen eine héhere London Eindringtiefe
haben.

Nach Formel 1 auf Seite 8 kann mit d die Josephson-Eindringtiefe be-
rechnet werden. Es ergibt sich eine Linge von 46,6 um fiir die Josephson

Eindringtiefe.
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5.3 Messungen an Proben mit 2020 um?-Kontakten

Auch bei den Proben mit den 20-20pm? Kontaktflichen wird die gleiche
Struktur fir Grund- und Deckelektrode genutzt, wobei die Strukturen der
Grund- und Deckelektrode so gegeneinander versetzt werdemn, daf die 100
Kontakte in Reihe geschaltet sind.

Leider sind bei diesen Kontakten keine zusitzlichen Anschlufipads zur
Messung einzelner Kontakte, wodurch gezielte Messungen, wie z.B. die
Abhingigkeit des Tunnelstroms vom eingeprigten Feld, entfallen.

Grund- und Deckelekirode haben die gleiche Dicke wie die grofieren Kon-
takte, die Dicke der Al-Schicht wurde aber von 4 bis 18 nm variiert (siche
Tabelle 10), um hierdurch Riickschlisse auf die Abhangigkeit der kritischen
Stromdichten und deren Streuung in Abhdngigkeit von der Dicke der Al-
Schicht zu erhalten (siche Kapitel 7).

Grundelektrode | Nb | 110 nm
Isolation Si0
Deckelektrode | Al { 4-18 nm
Nb | 110 nm

Tabelle 10: Aufbau der Proben mit 20-20m?2-Kontakten

Im Gegensatz zu den Proben mit 40-20um?Kontakten, die mianderformig
auf einem kleinen Bereich verteilt sind, sind hier die Kontakte linear ange-
ordnet.

Wafer | Al-Dicke | I¢ jc
Nr. [nm] | [mA]] [A/cn?]

4 13,5 0,22 55

5 13,5 0,17 42

6 18,0 | 0,13 3

7 180 | 011 | 291

10 9,0 0,27 68

11 11,3 0,28 69

12 45 | o018 | 44

21 11,3 ]037 ] 92

Tabelle 11: kritische Stréme verschiedener Proben
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Hierdurch steigt die gréftmégliche Entfernung zweier Kontakte auf einer
Probe von ungefahr 165 auf 6000 pm, wodurch man mit einer Erhéhung
der Streuung der kritischen Strome rechnen mufl. Der starke Anstieg der
Streuung der kritischen Stromichte, wic er bei diesen Proben zu beobachten
Fehler nur durch lithografische Fehler entstehen, so wiirde man mit £1,5 gm
Genauigkeit belichten.

Tabelle 12 zeigt die Strenung der kritischen Stréme bei den beiden besten
Proben und Abbildung 16 die Strom-Spannungskurve der besten Probe mit
dieser Kontaktgréfe. Die restlichen iiber 20 Wafer mit deren Proben zeigten
eine Kennlinie wie Probe 11.4 (Abbildung 17) oder gar keinen Cooper-Paar-
Tunnelstrom. ' '

Probe | Al-Dicke | Streuung um
Nr. [nm] mittleres I¢
5.1 13,5 = 13%
12.1 ’ 4,5 ‘ + 17%

Tabelle 12: Streuung der kritischen Strome ausgewihlter Proben

Der Anstieg der Streuung war so stark, dafl ein Schitzen eines mittleren /¢
sehr stark erschwert wurde (siehe Abbildung 17).

Da gleichzeitig mit der Verschlechterung der Ergebnisse die kritischen
Stromdichten im Vergleich zu den 20 - 40 ym-Proben (vergleiche Tabellen 11
und 8§ auf Seite 40) sanken, muf man auch mit erhdhten Witterungseinfliissen
durch steigende Temperaturen und Luftfeuchtigkeit rechnen. Fir eine Dis-
kussion und Abschétzung dieser Effekte und anderer Einfliisse verweise ich
auf Kapitel 7.
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Probe 5.1, eine der wenigen guten. Proben mit 20 - 20 um?-Kontakten. = -

-50 —40 -30 -20 -10.° O 10 20 30 40

U [mv}

Abbildung 16: Probe 5.1; I¢ zwischen 0,14 und 0,18 mA
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Abbildung 17: Probe 11.4; I¢ = 0,31 mA
Dies ist eine typische Kennlinie fiir Proben mit 100 hintereinandergeschalte-
ten 20 - 20 gm®-Kontakten. Als mittleres: I setze ich den Wert, bei dem die
Steigung -&‘% minimal ist.
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6 DMessungen an den in-situ Josephson-
Kontakten

Wie im vorigen Kapitel beschreihe ich hier zuerst die Mefergebnisse der
Proben mit grofilen Kontakten und gehe dann zu den Proben mit kieineren
Kontakten iiber.

Alle Proben wurden im Marz/April 1991 hergestellt. Hiermit erklért sich
ihre geringe Zahl, da die meisten Proben wihrend des Lift-offs der Isolation
verlorengingen. So bezwhen swh alle Ergebmsse auf Proben von, vier. Wafern

(siehe Tabelle 13)

. Wafer | KontaktgroBe - =

s XL 40 20pm?

oo XL 40 20,um
G .._-.--22.3.91.& ~ 5um? S
-;.';-;..23_._4.91.._b _ _2ym o

Die Kennlinien der in-situ Kon_takte ,;v'ﬁ_raén it &en_ gleichen MeBgeriten

wie fiir die geshunteten Kontakte aufgenommen (siche Abschnitt 5.1).

6.1 Messungen an Proben mit 40 - 20um?- Kontakten

Mit dem mir zum Schlu zur Verfiigung stehenden RIE-Prozefl priparierte
ich zwei Wafer mit 40-20pm?*-Kontakten auf einem nicht oxidierten Si-Wafer

(siehe nachfolgende Tabelle). .

- Wafer Nr.: f XL [ XL1

Grundelektrode Nb | 180 nm | 180 nm
“vor reaktivem Al 7nm |ca. 14nm -
Grundelektrode "Nb | 110 nm ! 110 nm
Isolation Si0 o }
" Deckelektrode " Nb | 110 nm | 110 nm

a1




8.1.1 Messungen hintereinandergeschalteter Kontakte

Obwohl Wafer XLI eine dickere Al-Schicht hat als Wafer XL, haben seine
Proben einen héheren kritischen Strom.

JJIC KIJ. blbbli@.ﬂ Dbi Ulnt‘. lC llegﬂll Uel """ L Illﬂ DAVV 4 0 Iflﬁ lLU. (..U.U PIO‘DE’H ALI
und XLI (Slehe Abbildungen 18 und 19). Damit ergeben sich kritische Strom-
dichten 7o von 250 bzw. 325 A/ cm?, die hochsten kritischen Stromdichten

alier gemessenen Proben.

——t i ; £ i i ——t { U [mV]
-200 -100 0 100 - 200

Abbildung 18: TV-Kurve von Probe XL.1, X = 50 mV/DIV,Y = 1 mA/DIV

Betrachtet man die Strom-Spannungs-Kennlinien von Probe XL.1 und
XLI.1 genauer, so fillt auf, daB an 89 Josephsonkontakten jeweils eine
Spannung von 175 bzw. 188 mV anfallen, d.h. jeweils 1,95 bzw.
2,08 mV/Kontakt. Dies liegt deutlich unter den Werten der Energ1elucken-
spannug eines einzelnen Kontakts. :

Die niedrigen Spannungen lassen sich aber auf Fehler in der Isolation
zuriickfithren. RIE-Kontakte werden kurzgeschlossen, sowie etwas von der
Si0-Isolation beim Lift-off weghbricht. ' o

Anhand der Strom-Spannungs-Kurve eines einzelnen Kontakts kann (Ein-
zelner Kontakt von Probe XL.4 auf Seite 7, Abbildung 4) nun berechnet
werden, wieviele Kontakte funktionsfihig bzw. kurzgeschlossen sind.

So sind bei Probe XL ca. 175 mV/2,5 mV = 70 Kontakte und bei
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-260 -lbU 0 100 200
Abbildung 19: IV-Kurve von Probe XLL1, X = 50 mV/DIV, ¥ =
1 mA/DIV

Probe XLI ca. 75 Kontakte funktionsfihig. Damit sind 21 bzw. 16% der
Kontakte nicht funktionsfihig.

Mit der Anzahl der funktionsfihigen Kontakte konnen wir uns als weitere
Information den mittleren Qualititsparameter V,, ermitteln, indem wir den
Subgapstrom bei 70 bzw. 75 -2 mV ablesen.

s ergibt sich:

- 2 mA
— 2,6 mA
Vin(Probe XLI) & 2 mV - 06 mA " 8,7mV

6.1.2 Messungen am einzelnen Kontakt

Bei Messungen im Magnetfeld konnten bei Probe XL.4.r Fiske-Stufen beob-
achtet werden. Auf Abbildung 20 ist die /V-Kennlinie hiervon zu sehen.

- Verantwortlich fiir die Fiske-Stufen sind stehende Wellen von Josephson-
Wechselstrémen im Kontakt. Hat der rechteckige Kontakt Kanten L, und

Ly, so ergibt sich:
n-A2=1L, mit L= L bzw. L,
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Abbildung 20: /V-Kurve von Probe XL.4 im Magnetfeld

Die Frequenz v des Josephson-Wechselstroms berechnet sich aus
L= Ubc
B
Mit ¢ = A - v ergibt sich fiir die Wellengeschwindigkeit cx im Kontakt:

CKIQ'L-%[-)E
0

Fiir die erste, energiearme Fiske-Stufe gilt » = 1. Bei einem rechteckigen
Josephsonkontakt treten die Resonanzen zuerst an den langen Seiten auf. Es
ergibt sich fir L = Ly = 40 pym:

0,28 mV
2.10-15 T/m?

ck = 240 pm - =1,12-107m/s

Der Zusammenhang zwischen der Dicke di der Barriere und den gemes-
senen Spannungen bzw. Wellengeschwindigkeiten findet man z.B. bei Fiske
[5], Barone [2] oder Miick [18]:

ek = ¢ +/di/{e. d}
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CK 2 .
_ dI_(T) dog, .-
Wenn wir fiir die effektive Dicke d 100 nm (Dies entspricht beinahe der bei
Probe 1.1 gemessenen Dicke von 111 nm) einsetzen — ¢,(Al,03) &~ 8 (siche
Gurvitch [9], S. 793) — so errechnet sich die Dicke der Isolationsschicht zu

11200000 m/s*
d = /5 100 nm-8~1,1-10° m = 1,1 nm.

3-10% m/s

Dies ist ein verninftiger Wert fiir die Barrierendicke.

6.2 Messungen an Proben mit 2-5 ym?-Kontakten
6.2.1 Probe von Wafer 22.3.91.d

Wafer 22.3.91.d hat als einziger Wafer eine Isolationsschicht aus SiQ;. Auf-
grund der groBen Hohenunterschiede von 200 bis itber 1000 nm bei nicht-
oxidierten Si-Wafern durch das reaktive lonenitzen wurde hier versucht, den
Schattenwirkungen® beim Dampfen auszuweichen und die Isolationsschicht
aufzusputtern.

Aufgrund der Geometrie der Sputteranlage — die Sputterkathoden haben
einen groBeren Durchmesser als der Abstand der Kathoden zum Substrat —
kann man davon ausgehen, dafl die Isolationsschicht sich isotrop auch iiber
Kanten ausbildet. Dies wiirde die Kantenisolation sicherer machen.

Bei der Herstellung dieser Probe wurden die N a,chteﬂe, die die Isolation
rmt 5102 mit sich brmgt wie - '

.1. viel dnnnere Isolationsschichten (nur ca. 40 nm bei.dieser Probe),

2. wesentlich hohere thermlsche Beiastung wahrend des Aufbrmgens der
- Isola,tzon und

: 3 viel geringere Aufwachsraten

bewuft in Kauf genommen.
Die 5i0;-Isolationsschicht der Probe wurde mit 40 nm mindestens fiinfmal

diinner als die iibliche Isolation aus SiO.

Die SiO2-Schicht wurde in Intervallen (siehe Tabelle 14) — 30 Sekunden
Sputtern, 90 Sekunden Pause — aufgetragen, um den Photolack nicht zu
zerstoren. AuBerdem ‘sollten- die Nb-Al-Nb-Grenzflichen nicht- geschadigt
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Zweck [ DC-Potential | Druck i Zeit

Vorsputtern 5i0; 800 V 2 Pa Ar | 1 min
Vorsputtern Si0; 1000 V 2 Pa Ar | 1 min
Vorsputtern Si0, | 1200V [ 2Pa Ar| 1 min
Vorsputtern SiOz 1500 V 2 Pa Ar | 2 min
Ionenitzen 800 V 2 Pa Ar | 2 min
Vorsputtern Si0, | 800 — 1500 V | 2 Pa Ar | 1 min
sowie achtmal:
Sputtern S5i0, 1500 V 2 Pa Ar | 30 sec

Vorsputtern 510, 1500 V 2 Pa Ar | 90 sec

Tabelle 14: ProzeBablauf beim Aufbringen der Si0,-Isolation in der Leybold
Sputteranlage (SiO»-Sputterrate ca. 7 nm/min). S

werden. Durch das Sputtern in Intervallen erhélt man natiirlich zusédtzlich
Verunreinigungen in der Isolation. -
Leider zeigen die IV-Kurven der Proben einen sehr hohen Subgapstrom

Dies. deutet auf

) ein Versagen des RIE-Schritts (kein Durchétzen der Al-Barriere) oder
e eine sehr starke Diffusion des Aluminiums Bt

hin. Die schwache Sichibarkeit des Proximity-Knie's und die auftretenden
Spannungen am Kontakt (siche Abbildung 22) deuten mehr eine sehr starke
Diffusion des Aluminiums hin, welche sich durch die hohen Temperaturen
beim Aufbringen der Isolation erklaren (siche Tanabe [24] und Imamura [17]).

In der folgenden Tabelle sind alle gemessenen kritischen Stréme emge—
tragen. Die Stromdichten beziehen sich auf eine Kontaktfliche von 3 pum?.
Zu den ,gerechneten® Stromdichten von {ber 200 A/cm? kommt man durch
Kurzschliisse in der Isolation und Fehler in der Barriere. S

Trotz der diinnen Isolationsschicht muBte auch bei den Proben von “fa,fer
92.3.91.d ein Wattestibchen benutzt werden, um die Isolationsschicht zu
entfernen. Interessant wire es zu wissen, ob dies dle Ursache fir die Defekte

der Isola,tlon sind.

~ - 5und daraus resultierenden Problemen bei der Kantenisolation - -

56




0,2 mV/DIV,

b
i N
- .,
RC —_
= (et B o 3
o oo 1
.m«m&mmm&mﬂ% s =
™4 \ 3
— B o
oy wy g
O 0 ™ g o M B ©
B 8 o R o S R e S ..m -
g e 0>
NN e S amN g R
i e B B B0 B B0 S - o
L e <dddddd . A g
O Wt e i e o e
Rl B B B B R R s i v g
oM sl ededen o Th Q
NENENEYEA RSB BN =4 g 3
] n;~22222.22 ) Kn/u
S )
o =
W
R
&~
o
2=
= <
= =
i
= |
<




30

20 mV/DIV

k

6

1

d

01.

3

.

Kurve von Brobe 22

1 pA/DIV:

Abbildung 22

Y




6.2.2 Wafer 23.4.91.b

Der Wafer 23.4.91.b lieferte von allen wiahrend meiner Arbeit priparierten

Proben die mit den besten Ergebnissen, und das obwohl es der Wafer mit

3 1 takte -
den kleinsten Josephsonkontakien war.

Dieser Wafer war mit. dem:Wafer 23.4.91.a dic ‘ersten, welche vor den
Priparationsschritten zwei Stunden lang bei 1050°C mit reinem: Sauerstoff
oxidiert wurden, um das reaktlve Ionenétzen in das Substrat zu redumeren

Die Grundelektrode vor dem Tonenitzen bestand aus 180 nm Nb, 7 nm
Al und 110 nm Nb. Der VVafer__-- w__urd_e — -anders ‘als alle ander;en-m_'dmser
Arbeit vorgestellten Kontakte — 'in ‘einer. Leybold-Aufdampfanla.ge-(siehe
10.1.4) nach halbminiitigem Ar-lonenétzen mit einer Ionenkanone bei einer
Aufdampfrate von ca.-1 nm/sec. mit’ ungefa.hr 250 nm Si0. bedarnpft Als
Deckelektrode sputterte man h1er eme 140 nm dlcke Nb- Schlcht

Abbildung 23: Elektronenmikroskopische Aufnahme von Probe, 23.4.91.b.3.

Schwierigkeiten bei den Messungen durch das Einfrieren von Magnetfel-
dern brachten es mit sich, daff im-Laufe der Messungen (sieche Abbildung
24) Probe 23.4.91.b.3.4 &fter itber T erwarmt und wieder abgekiihlt wurde.
Damit ergaben sich bei neuen Messungen verbesserte Werte fiir ¢ und V,
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2-1c(2mV) | 2- Ig(2mV} | Vi,

[#A] [uA] [mV]
960 | 0,400 | 13,0
3,25 0,387 | 16,8

. IV-Kenslinie von Probe 23.4.91.b3.4; X=1 mV/DIV,

Der Kontakt im Magnetfei& _ T _
Ahalich- wie bel Probe. L. 1 (smhe S. 5.2, 2) 1 &t -sich “auch bei.‘Probe
23.4.91.b.3.4 mit Hilfe der '-Magnetfeldabhanglgkeit (Abbildung 25) des kri-
tischen Stroms die effektive Dicke d des Josephson-Kontakts berechnen. Die
,Nullstellen“ bei denen jeweils ein ®; eingeprigt wurde, konnten hier, im
Gegensatz zu Probe 1.1 direkt gemessen werden. Bei £600 mA Spulenstrom
wurde I¢ vollsta.nd1g unterdruckt Damit ergibt sich:

2-107%°

1000-0,6
1,6+ 106 47107190998

m = %3 nm.
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Kontakt Nr. | Ic [pA] l Datum ] Anmerkungen

23.4.91.b.1.1 7.5.91 | ,Fenster®, supraleitend
23.4.91.b.1.5 1,5 13.5.91
23.4.91.b.1.7 1,2 13.5.91
23.4.91.b.2.1 7.5.91 | ,Fenster®, supraleitend
23.4.91.b.2.4 1,3 13.5.91
23.4.91.b.2.10 1,15 14.5.91

23.4.91.b.3.1 7.5.91 | ,Fenster®, supraleitend
23.4.91.b.3.2 7.5.91 1solierend
23.4.91.b.3.3 7.5.91 Kurzschlufl

23.4.91.b34 1,3 13.5.91
23.4.91.b.3.5 1,3 13.5.91
23.4.91.b.3.6 1,3 13.5.91
23.4.91.b.3.7 13.5.91 Kurzschluf
23.4.91.b.3.8 14 13.5.91
23.4.91.b.3.9 1,4 13.5.91
23.4.91.b.3.10 1,5 14.5.91
23.4.91.b.4.1 7.5.91 | ,Fenster”, supraleitend
23.4.91.b.4.3 2 47591 o '
23.4.91.b.4.4 0,8 13.5.91
23.4.91.b48 | 1 13.5.91

Tabelle 16: MefBergebnisse von Wafer 22.4.91.h, gemessen ochne Blei-
Abschirmung. Mit ,,Fenster® bezeichne ich die Stelle der Probe, an denen
sich kein Josephsonkontakt befindet, Grund- und Deckelektrode aber wegen
Lithographietechnischer Griinde in Beriihrung kommen.
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Abbildung 25: Magnetfeldabhingigkeit von Probe 23.4.91.b.3.4
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Die meisten funktionstiichtigen Kontakte (13 von 36) zeigten bei geringer
Streuung kritische Stréme von 1,3 — 1,5 mA bei Messungen ohne Bleiab-
schirmung (siche Tabelle 16). Diese Werte liefien sich meist wie bei Probe
23.4.91.b.3.4 durch Messungen mit Bleia,bschlrmung auf 1,6 pA, dies ent-
spricht einer kritischen Stromdichte von 75 'A/cm?, erhdhen.

Insgesamt zeigten alle in-situ Proben mit Kontaktflichen von 800 pmz bis
hinunter auf 2 pm? eine sehr geringe Streuung der kritischen Stromdichten,
solange die Isolationsschicht intakt war.

Die unterschiedliche Qualitidt der Kontakte sind auf unterschiedliche Iso-
lationsmaterialien, unterschiedliche Prozesse zum Aufwachsen der Isolation
und verschiedene Maschinen zum Aufbringen der Isclation zuriickzufithren.
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7 Diskussion der Meflergebnisse

In diesem Kapitel will ich alle Mefergebnisse der Kontakte bewerten und
vergleichen. Als Ergebnis daraus sollen Bedingungen und Anforderungen an
die Praparation zukiinftiger Kontakte auigestellt werden. '

7.1 Die weit streuenden kritischen Stromdichten

Insgesamt schwanken bei allen Proben, die wihrend der Versuche hergestellt
wurden, die jo unterschiedlicher Wafer stark. Hierbei ist es gleichgiiltig, ob
die Wafer gemeinsam die einzelnen Prozesse durchliefen oder nicht'®.

Betrachtet man die Stromdichten der geshunteten Kontakte, so kann man
sie in zwei Gruppen teilen:

Die erste Gruppe der friih hergestellten Proben zeigten ein jo von ca. 130
bis 180 A/cm® und eine sehr gute Verteilung der I¢ auf einer Probe.

Die zweite Gruppe der spiter hergestellten Proben zeigten bei gleichen
ProzeBbedingungen (auBer Umwelteinfliisse) ein jc von ca. 35 bis 75 A/ cm?
bei deutlich schlechterer Verteilung der Ic und verringerter Ausbeute. Ta-
belle 17 zeigt die typischen kritischen Stréme aller Proben, einschlielich der
in-situ hergestellten.

Die Verringerung der kritischen Stromdichten um den Faktor 2,5 bei dem
Durchschnitt aller Proben lifit sich aber nicht mehr durch Schwankungen im

PraparationsprozeB, wie

e unterschiedliche Substrattemperatur vor dem Aufsputtern von Alumi-
nium (~+ Diffusion von Aluminium in die Niob Oberfliche) und

e unterschiedliche Substrattemperatur vor dem Oxidieren des Alumini-
ums (~ Einfluf auf Oxidationsgeschwindigkeit )

erkliren, da gleichzeitig die Streuung der kritischen Stréme innerhalb einer
Probe gestiegen ist (siche z.B. Abbildung 17 auf Seite 50, mit 0,23 mA<

Ic <0,8 IIlA)
Als Griinde fiir die starke Reduzierung der kritischen Stromdichten kom-

men folgende Aspekte in Betracht:

1. Anstieg der Lufttemperaturen

2. Anstieg der Luftfeuchtigkeit

181n der Leybold-Sputterantage kénnen jeweils zwei Wafer hintereinander in einem Va-
kuumzyklus verarbeitet werden.
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-+ Oxidations- | Oxidations- | mittlere | Anmerkungen
zeit druck jo Afcm?®
2:30 h 100 Pa O, 150 frithe, geshuntete Proben,
' 20 - 40pm?, typisches daj bei
15 bis 20 nm.
2:30 h 100 Pa O, 60 spate, geshuntete Proben,
20-20pm?, typisches da; bei
15 bis 20 nm.
0:30 h 100 Pa O, 280 20-40pm? grofe in-situ Kon-
takte, typlsches da bel 7 bis
' ' 16 nm.
0:30 h 100. Pa O, 60-75 2 um? grofle in-situ Kon-
' takte, typisches da) bel 7 bis
8 nm,

Tabelle 17: Mittlere Jo der Proben

3. Anstieg der Kiithlwassertemperaturen

4. Wechsel der Hochfrequenz-Réhre zum RF-Sputtern von Aluminium
und zum Ionendtzen in der Leybold-Sputteranlage

Noch denkbare rein thermische Einfliisse (Temperatur wihrend des Auf-
bringens der Schichten) kénnen wegen der Messungen an Probe 1.1 ausge-
schlossen werden (siehe S. 43). Erst bei sehr diinnen Aluminium-Schichten
(kleiner als 7 nm) spielen diese Effekte eine Rolle. Tanabe [24]} und Imamura
[17] beschreiben die Abhéangigkeit und Verinderung der Strom-Spannungs-
Kennlinien in Abhangigkeit der wirmebedingten Diffusion.

Den oben aufgezdhlten Umwelteinfilissen versuchte ich durch die Variie-
rung der ProzeBparameter beim reaktiven lonenitzen zu begegnen.

Den Wechsel der Hochfrequenz-Réhre zum Sputtern von Aluminium und
zum lonendtzen in der Leybold Sputteranlage mull man wegen der nicht
gednderten Geometrie der Sputterkathoden und der Substrathalter als Grund
fiir schlechtere Schichten verwerfen.

Ein Einflull dieser Réhre auf nachweisbare Prozesse, wie z.B. der Sput-
terrate von Aluminium konnten zudem nicht fesigestelit werden.

Letztendlich missen &uBlere Bedingungen fiir die Verschlechterung der
Kontakte verantwortlich gemacht werden. Durch hdhere Temperaturen und
hohere Luftfeuchtigkeit kommt mehr Wasser und Sauerstoff auf die Grund
elektrode der geshunteten Kontakte. :
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Durch die hdheren Temperaturen kénnen Wasser wie Sauerstoff weiter in
die Nb-Oberflache eindringen, sodafl die Nb-Oberfliche starker durch die Bil-
dung von Nioboxiden und -Hydroxiden geschidigt wird. Die Schidigung muf
hierbei so weit gehen, dafl sie sich nicht mehr durch lonenétzen rickgingig
machen 1afit. -

Die Anwesenheit von Nioboxiden, -Hydroxiden und Wasser erklért auf
einfache Weise alle Beobachtungen, wie verringerte kritische Stromdichten
und der Erhéhung der Streuung, da Nioboxide ein schlechtes Barrierenma-
terial bilden. Wasser im Kontakt sorgt fiir eine weitere Verschlechterung der

Kontakteigenschaften.

7.1.1 Abhéingigkeit vom Tunnelstrom von der Schichtdicke

In der Hoffnung, die Tunnelstromdichte der spiter hergestellten, geshunteten
Kontakte auf die bei den beobachteten Werte der frith hergestellten Proben
zu erhdhen, priifte ich die Abhéngigkeit der Tunnelstromdichte von der Dicke
der Al-Schicht. Hierbei ergaben sich die in der Abbildung 26 sichtbaren Werte

fiir die Stomdichte:

jo [A/em?]
+ 120

oo - o0

S - d [nm]
3 6- - 9 - 12 - 15 - 18

. Abbildung 26: Abhéngigkeit von jc [A/cm?] von dy; [nm]
Die ecingezeichnete Regressionsgerade wurde mit allen Werten da; > 5 nm
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berechnet. . :
Auf die beiden: Werte mit dAl < 5 nm habe 1ch deshalb verzmhtet da man

hier davon ausgehen muB, daf wegen der germgen Dicke der- Alummlum—
Barriere auch das ‘Niob: partlell ox1dlert wurde was - zwangslauﬁg zZu einer
Abnahme des kritschen :atrorns fihrgoom T ;

7.2 Uni:erschlede der Kontakteigenschaﬁen

Wenn man die V- Kennhmen und die kritischen Stréme der von mir her-
gestellten Kontakte mit denen. anderer Gruppen Verglelcht S0 faﬂen einem
folgende Uﬂterschlede auf USRI R EERER

1. Die niedrigen kmtlschen Stromdlchten von 30 bls 325 A/ cm2 be1 glei-
chen O}udatzonsdrucken und -zelten T S

2. Das grofle Verhaltms von 6 bis 8 : 1 von Quasipartikel-Tunnelstrom am
Proximity-Knie zu Cooper-Paar-Tunnelstrom /¢ (siehe Abbildung 27).

Die kleinen kritischen Stromdichten zeigen, daffi bei meinen Kontakten
wahrend des Sputter- und Oxidationsprozesses die Temperaturen deutlich
itber den Raumtemperaturen liegen.

Ohne die Oxidationsparameter zu verandern, kdnnte man durch eine wei-
tere Verbesserung der Kithlung wie z.B. Verbesserung des Kontakts zwischen
Waler und Substrathalter durch Einlegen einer Indium-Folie die Stromdich-

ten leicht erhdhen.

Name Verhéltnis
Anders [1] 3,5-2,5:1
Blamire [3] 1,8:1
Gottiried [6] 2:1

Gates, Gurvitch,
Huggins {7}, [8], [9] [12] | 1,7-1,5 : 1

Imamura [14] - [17] 2,8-1,5:1
Morohashi [20] 2:1
Tanabe [24] 2:1

Das groBe Verhaltnis zwischen den Quasipartikel- und Cooper-Paar-
Tunnelstrdmen (siehe Abbildung 27) bei der Energieliicke ist nur schwer zu

erkldren.
Nach den Theorien iber SNIS-Kontakte (auch Proximity-Effekt-

Kontakte genannt; sieche Wyatt [25]) reduziert die Normalleiter-Schicht dieses
Verhéltnis. Da aber die Aluminium-Schichtdicken bei nur 7-15 nm fiir in-situ
Kontakte lagen, ist ein solch starker Einfluf} nicht zu erwarten.
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Abbildung 27: Probe 23.4.91.b.3.4; X=1mV/DIV, Y=5uA/DIV, Ic =
1,3uA, I(3mV) =10 A

Ursache kdnnten aber Verschmutzungen der Barriere (der Hintergrund-
druck der Leybold-Sputteranlage ist im allgemeinen deutlich héher als die
von anderen verwendeten Anlagen) oder nicht optimal abgestimmte Sputter-
parameter von Niob sein. -
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8 Vergleich verschiedener Herstellungsver-
fahren

Tn Adan Vﬁﬂ1+a1h grr Haretalliine mainar Vnnfab+a 1'\ 1'\::\ 1r‘}'1 Qf‘]"\f\ﬂ an \'rorcr']‘no_
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denen Stellen auf Vor- und Nachteile des jeweiligen Herstellungsverfahrens
hingewiesen, aber die beiden Verfahren noch nicht direkt gegeniibergestellt.

Fiir eine umfassende Ubersicht sollte man aber nicht nur die eigenen
Verfahren betrachten, sondern auch andere Verfahren mit in Betracht zichen.
So werde ich in diesem Kapitel folgendermafien vorgehen:

1. Vorstellung und Beschreibung anderer weltweit zur Anwendung kom-
mender Verfahren mit ihren Vor- und Nachteilen.

2. Vergleich der verschiedenen Verfahren zur Herstellung von Josephson-
Tunnelkontakten. .

3. Gedanken iber einen verbesserten Herstellungsprozef.

8.1 Andere Verfahren zur Herstellung von
Nb-AIl-Nb-Tunnelkontakten

Zur Herstellung von Nb-Al-Nb-Tunnelkontakten werden in anderen Insti-
tuten und Firmen viele verschiedene Verfahren mit unterschiedlicher Kom-
plexitit und unterschiedlichem Ertrag verwendet.

In diesem Abschnitt will ich die beiden meistgenutzten Verfahren, den
SNAP- und den SNEP-Prozefl (sieh Gurvitch {8]) sowie den komplizierteren
SCAN-Prozef (siche Imamura [13]} beschreiben.

Da deren Herstellungsschritte zum grofien Teil denen zur Priparation der
in-situ Kontakte (sieche Kapitel 1) dhnlich sind, werde ich die Schritte nur
teilweise durch Zeichnungen erldutern.

I'ir eine ausfiihrliche Beschreibung dieser und anderer Prozesse (Naka-
gawa [22], 17; Blamire [3]) verweise ich auf die oben angfiihrten Verdffentli-

chungen
8.1.1 Der SNAP- und der SNEP- Prozeﬁ

Wohl eine der ersten Methoden Zur smheren Herstellung von kleinen N b-Al-
Nb-Tunnelkontakten war der SNAP- (selective niobium anodization process,
sieche Abbildung 28) sowie dessen Weiterentwicklung, der SNEP-Prozef
(selectiv niobium etching process), welche sich durch wenige und emfache

‘Prozesse auszeichnen.

" VTS AWW-ProzeB self-aligning whole- wafer; Besonderheit Deﬁmtlon der Kontaktﬁache
mit dem Aufbringen der Deckelektrode
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Der SNAP-ProzeB besteht nur aus zwei Vakuum- und einem Anodisati-
onsschritt:

strukturieren

Anodisation Definition der Kontaktflache und Erzeugen der Isolation
(siche Abbildung 28)

2. Vakuumschritt Aufbringen der Deckelekirode

Die beiden Vakuumschritte entsprechen hierbei genau dem ersten und
letzten VakuumprozeB, mit dem ich die in-situ Kontakte pripariert habe.

Nb, Al, Al,O3
I?\ Al-Al,04 l?l
Nby I
Nb, _
Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer | Substrat

Abbildung 28: Teil des SNAP-Prozesses, I=Isolation aus anodisiertermn Niob

und Aluminium, P=Photolack

Probe vor und nach dem Anodisationsproze8. Man sieht, dal die Probe —
durch den Photolack geschutzt — selektiv oxidiert wird, und 80 Isolatwn und
Kontaktdefinition in einem Schritt stattfinden.

| .Der SNEP-ProzeB ist dem SNAP- Prozeﬁ sehr dhnlich. Hier wird nur
zusdtzlich die obere Nb-Schicht vor dem Anodlsa.tlonsprozeﬁ rea,ktw io-
nengeatzt:

1. Vakuumschritt Nb-Al-Nb Grundelektrode sputtern und anschheﬁend

strukturieren
2. Vakuumschritt reaktives Ionendtzen der oberen Nb-Schicht

Az_l__od_is_a.tion: " Definition der Kontaktﬁache und Erzeugen der Isolatlon
R (siehe Abbildung 28) o
3. Vakuumschritt Aufbringen der Deckelektrode

* Vergleicht man die Abbildungen von SNAP- und SNEP-Proze mit den
. Abbildungen zu meinen Herstellungsprozefl von in-situ. Tunnelkontakten, so
sicht man, daB diese Prozesse sehr dhnlich sind. . - PR
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Nb;y Al ALLOs ' | Anodisiertes Niob

— N e t——

Substrat Substrat

Abbildung 29: Teil des SNEP-Prozesses vor und nach dem Anodisations-
schritt (P = Photolack).

Der Unterschied zwischen diesen Prozessen beruht im wesentlichen auf der
unterschiedlichen Isolatiomn.

8.1.2 Der SCAN-Prozef]

Der SCAN-ProzeB (self aligned contact with anodized niobium) wurde
von der Gruppe bei Fujitsu fiir die Herstellung von sub-pm Josephson-
Tunnelkontakten erdacht.

Ich will ihn hier erwahnen, da er die Tendenz zu neuen und komplizier-
ten Prozefischritten aufzeigt, einen eleganten Prozefl zur Kontaktierung der
Deckelektrode hat, und nicht auf eine Anodisation verzichtet.

Der SCAN-ProzeB besteht aus 6 Vakuumzyklen und einem nafichemischen
Prozef!®: :

Schritt | Aktion Hauptzweck
1. Sputtern von Nb, Al, Nb, SiO; | Erzeugen der Grundelekirode,
' ' Barrere
2. RIE-Atzen von SiO; mit CHF; | Definition der Kontakte
3. Anodisation der oberen Nb- | Kontakt isolieren
Schicht
4. | RIE-Atzen von Trilayer .| Strukturierung
' ' | Grundelektrode
5. Sputtern von Si0, Isolation aufbringen
6. | RIE-Atzen mit CHF; Kontaktloch erzeugen
7.+ | Nb-sputtern =~ - | Auftragen Deckelektrode

Der Aufwand zur Herstellung von Kontakten mit dem SCAN-ProzeB ist
sehr grofi.

" 18Fiir eine ausfiihrliche Darstellung verweise ich wegen der Komplemtat des Prozesses
“auf die. oben genannte QOriginalliteratur
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So dient die im ersten Schritt aufgetragene 5i0;-Schicht als Maske zur
Kontaktdefinition, da eine Maske aus Photolack nach Imarmura die Kontakte
nicht stark genug gegen Schiden durch die Anodisation schiitzt.

Der sechste Schritt, das reakiive lonendtzen eines Kontaktlochs ist ein
ProzeB, der sehr viel Abstimmung bendtigt. An ithm wird deutlich, wie auf-
wendig und elegant der ProzeB den Tunnelkontakt mit der Deckelektrode
kontaktiert.

Ui einen Kontakt kleiner als das Kontaktloch zu ermoglichen und gleich-
zeitig die lithographischen Anforderungen zu verringern, wird hier mit CHI;
das Kontaktloch gestzt, wobei die unterschiedlichen Atzraten fiir Nb, Nb,Oj
und 5i0; ausgenutzt werden.

8.2 Vergleich der verschiedenen Verfahren

Zahlt man die Anzahl der ProzeBschritte und betrachtet, wie kompliziert das
Verfahren ist, so kann man eindeutig sagen, dal der SNAP-Prozef der ein-
fachste Herstellungsproze fiir Nb-Al-Nb-Josephsonkontakte ist. Bet groflen
Kontakten hat er zudem eine hohe Ausbeute und erbringt gleichméaBige kri-

tische Strome.

Verfahren Anzahl der ProzeBschritte
eigene Verfahren

gesh. Kont. 3 Vakuumzyklen

in-situ Kont. 4 Vakuumzyklen

fremde Verfahren

SNAP - ..2 Vakuumzyklen, 1 Anodisationsprozef
SNEP 3 Vakuumzyklen, 1 Anodisationsprozef}
SCAN 6 Vakuumzyklen, 1 Anodisationsprozef

Bei dermn SNAP-ProzeB wird aber fast die gesamte Grundelektrode anodi-
siert. Dies vergréBert die Gefahren, welche die Anodisation als Prozefschritt
mit sich bringt:- " = o

¢ Die Anodisation ist als nafichemischer Prozef nicht so leicht zu steuern

beziiglich der Richtung in die man &tzt. So kann man einen Kontakt
' unterdtzen®, sprich die Kontaktfliche wird kleiner.

..@ Nicht untersucht ist auch der Nb,Os-wachstumsbedingte Druck auf den
Kontakt, da das Nioboxid eine geringere Dichte als Niob hat. So ,blaht”
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sich das Niob wahrend der Anodisation auf und kénnte zu einer Span-
- .nung auf den Kontakt fithren, was z.B. die gleichméBige Verteilung der
I auf einem Substrat verschlechtern kénntel®.

SNEP- und SCAN-Prozel begrenzen den Umfang der Anodisation auf
einen Teil der Grundelektrode, um die Anodisation in den Kontakt hinein zu
begrenzen.

Der SCAN-Prozel geht noch weiter, um die Anodisation sicher zu ma-
chen. Allerdings mufl dies mit einem sehr hohen Preis, wie zusatzlichen
Vakuumzyklen und Anodisationsmasken z.B. aus SiO, bezahlt werden?®,

Das man die Qualitit der Kontakte wihrend der Anodisation im Voraus
priifen kann, diirfte diese Nachteile nicht aufwiegen (siche Imamura [16],
[17]).

Die von mir angewandten Verfahren haben folgende Nachteile:

& Der ProzeB fiir geshuntete Kontakte ist, da die Kontakte nicht in-situ

strukturiert werden, von vorneherein anfillig gegen duflere Einwirkun-
gen wie z.B. Anderungen der Temperatur und Luftfeuchtigkeit.

e Der Lift-off der Isolation ist fiir kleine Kontakte ein grofer Unsicher-
heitsfaktor. Der Grofiteil der Proben ging wegen dem nicht gelungenen
Lift-off der Isolation verloren. Insbesondere kann man bei meinem in-
situ-Prozef) die Dicke der Isolation nicht verringern. Auflerdem miissen
Probleme bei der Haftung der Isolation erwartet werden.

Da im Winter/Friihjahr 1990 gute 20-40pm?-Kontakte mit geringer Streu-
ung gefertigt wurde, kann man davon ausgehen, dafi man sich z.B. durch
Reinrdume mit konstanten Umweltparametern und Argon- bzw. Stickstoftge-
fluteten Behaltern die Oxidation der Grundelektrode soweit begrenzen kann,
daB die Fertigung nicht zu kleiner, geshunteter Kontakte mit geringer Streu-
ung moglich ist.

Den Lift-off der Isolation kénnte man durch vereinfachen, indem man
den Wafer vor dem Aufbringen der Grundelekirode reaktiv Ionenitzt. Hier-
durch kénnte man die Struktur planarisieren und die notwendige Dicke fiir
die Isolationsschicht reduzieren.

Auch durch ein besseres Lésungsmittel kénnte man den Lifi-off vereinfachen.

Den groflen Nachteil des Lift-offs der Isolation vermeiden alle hier auf-
gefiihrten, fremden Verfahren?!.

19Literatur zur Abh#ngigkeit von Vj, zur mechanischen Spannung auf dem Kontakt:

Murduck [21}, Tmamura [14]
20 Auch Imamura [13] bekennt, daf bei mit dem SCAN-ProzeB priiparierten Kontakten
im 1 pm?-Bereich die Strevung so rasch anwichst, daf sie nicht mehr durch Lithografie-

fehler zu erkldren ist.
¥ano [26] verwendet ein Verfahren mit Lift-off und doppelter Isolation mit Silizium
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Ausblick auf ein besseres RIE-Verfahren

Als optimalen ProzeB zur Priparation von Josephson-Kontakten muf} ein
Verfahren angeschen werden, welches nicht die oben aufgefithrten Nachteile
enthilt

Méglich wire z.B. eine Kombination aus dem SCAN-Verfahren und mei-
nem Verfahren. Diesen ProzeB habe ich auf den Seiten 75 bis 76 skizziert.

So miifite man bei meinem Verfahren vor dem Aufbringen der Isolation
den Photolack vollstindig ablésen und dann die Isolation aufbringen (siehe
Zeichnungen (k) und (1) auf Seite 75).

" Die Kontaktierung kénnte man dann &hnlich wie bei dem SCAN-Proze8
vornehmen, indem man die Isolationsschicht selektiv mittels reaktiven lo-
nendtzen durchitzt (siche Zeichnungen (m) und (n)).

Der Vorteil des SCAN-Prozesses, dafl das Kontaktloch hierbei grofier sein
kann als der eigentliche Kontakt, bliebe bet einem solchen Verfahren bestehen
und man hitte einen Prozefl, mit dem sich zuverlass1g gut reproduzierbare

sub-u-Tunnelkontakte herstellen liefen.
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Zeichnungen zu den Prozeflschritten

Auf den folgenden zwei Seiten befinden sich die ergénzenden Zeichnungen
zum ,,JdealprozeB“. Die ersten Schritte unterscheiden sich nicht von meinem
" Prozefl (siche Zeichnungen (a) bis (j) auf den Seiten 26 bis 27).

Dementsprechend sind die Abbildungen mit (k) bis (q) bezeichnet.

| Ablésen des Photolacks ]

(k)

Ionenédtzen,
(1) Aufbringen der Isolation I

I 3. Lithographieschritt |

Reaktives lonenatzen des
(n) Kontaklochs

75

Nb,

-

AlALO3

Nb;

Nb;

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Nb:

—— Al-Al; 05 I

Nb;

Nb;

Si-Wafer/oxidierter 3i-Wafer

Al-Al, O3

Nby

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Nb,

Al-AL O3 I

Nby

Nb;

Si- Wafer/oxidierter Si-Wafer




4. Lithografieschritt

Ionendtzen,
Autfbringen der
Nb-Deckelektrode

Strukturierung der

Deckelektrode muttels Lift-off

76

/ . ALALO, ~

Nby

Nby

Nb;

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

Nby

ﬂ Al-Al O3

Nb;

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer

NB3

#Al-Alz O3
Nby

NB;

Nby

REAN

Nb1

Si-Wafer/oxidierter Si-Wafer




9 Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden kleine Nb-Al-Nb-Tunnelkontakte mit einer Flache
von 800 bis ungefihr 2 pm? Fliche mit Hilfe von zwei Verfahren hergestellt.

Das erste Verfahren, bei dem die Kontakte nicht in-situ hergestelit wer-
den, erwies sich im Laufe der Arbeit als zu unzuverlassig, um viele kleine,
funktionsfahige und gleichmiBig gute Kontakte bei hoher Ausbeute herzu-
stellen.

Um Umwelteinfliissen aus dem Weg zu gehen und kieinere Kontakte bei
besserer Qualitit herzustellen, mufite ein neues in-situ Verfahren entwickelt
werden.

Hauptforderung an das neue Verfahren waren der Verzicht auf nachemi-
sche Prozesse. Auflerdem sollte das Verfahren aus wenigen Prozefschritten
bestehen, vorhandene Ressourcen nutzen kénnen und nicht geshuntete Kon-
takte liefern, beil welchem der Qualititsparameter V5, mefibar ist.

Diese Anforderungen fithrten zu einem Verfahren, bei dem die Joseph-
sonkontakte mittels reaktivem Ionenétzen definiert werden, und welches nur
drei Lithographie- und vier Vakuumschritte benétigt.

Bei der Realisation des Verfahrens mufiten viele neue technische Probleme
— wie z.B. das Durchitzen der Aluminium-Barriere — bewiltigt werden.

Die gréften, unbewiltigten Probleme und Schwierigkeiten wurden durch
die mittels Lift-off strukturierte, meist aufgedampfte Isolationsschicht aus
Si0 verursacht.

So ist es fiir ein abgesindertes Verfahren dringend zu empfehlen, insbeson-
dere bei kleinen Kontakten die Isolation nicht mit Lift-off zu strukturieren.
Der Lift-off der Isolation war bei Proben mit einem Kontaktdurchmesser
unter 2 pm so schwierig, daB hierbei iiber 80% der Proben verloren gingen.

Die besten MeBwerte lieferte eine der kleinsten Proben mit einem Vj,, >
16 mV bei 1,6 um Kontaktdurchmesser, und dies, obwohl der Quasiparti-
kelstrom am ,,Proximity-Knie“ iiber sechsmal so grof war wie der kritische
Strom des Kontakts. Dies 148t es fiir wahrscheinlich erscheinen, daff bei neu-
erlicher Abstimmung der ProzeSparameter, wie z.B. Sputterrate und Sput-
terdruck von Niob ein ¥, von 50 mV bei Kontakten bis zu 1 gm Durchmesser
moglich ist.

Sollte man den ProzeB noch dahingehend &ndern, dafl man — wie im
letzten Kapitel erliutert — die Isolationsschicht nicht mehr i Lift-off struk-
turiert, so diirfte die Ausbeute stark steigen. . : '

Der Prozefl sollte wegen seiner Sicherheit durch Verzicht auf naBchemi-
sche Prozesse sehr gut reproduzierbare Kontakte erbringen und durch die
relativ einfache Prozeffiihrung auch interessant fiir eine industrielle Anwen-
dung sein. B . ;
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10 Anhang

10.1 benutzte Gerite und Maschinen

10.1.1 Sputtermaschine Balzer

Vorpumpe Drehschieberpumpe

Hauptpumpe Diffusionspumpe

Target 1: Nb, wassergekiihlt
Substrathalter 1

Hintergrunddruck pu 2:107% Pa -
DC-Sputtern Nb, 300V, 300-mA Targetstrom

10.1.2 Sputtermaschine Leybold Z 400

Vorpumpe Drehschieberpumpe
Hauptpumpe Turbomolekularpumpe
Targets 1. Nb, 3” Durchmesser, 3,3 cm {iber

Substrathalter; 2. Al, 4” Durchmesser,
4,5 cm iiber Substratnalter 3. 8510,, 4.

Glas,
Substrathalter zwei wassergekiihlt, einer heizbar
Hintergrunddruck py *3- 104 Pa '
Nb-Sputtern -+ DC-Sputtern, ‘750 mA Targetstrom,
T ' © 0,6 Pa Argon (99,999%) BRREECNEE
Al-Sputtern ~  ~ RF-Sputtern, - 1200/1500 - -V
' " - DC-Potential, 2 Pa Argon 0

Oxidieren ~ 100 Pa.0;(99,998%) - -

IG 1.3 Aufdampfan]age Varian VE 10

Vorpumpe Drehsch1eberpumpe SRR
Hauptpumpe N Oldlﬁuswnspumpe o
Substrathalter 1 -
_"Hintergrunddruck pg 6-107% Pa
Tonenitzen 2 Pa, 10 bis 40 W

8.




10.1.4 Aufdampfanlage Leybold Univex 300

Vorpumpe Drehschieberpumpe

Hauptpumpe Turbomolekularpumpe

Substrathalter 1

Hintergrunddruck pgy  6-10~2 Pa

Ionenétzen 3-1072 Pa, 500 V Beschleunigungsspannung

10.1.5 PT-RIE-Anlage

Vorpumpe Drehschieberpumpe

Hauptpumpe Turbomolekularpumpe

Atzgase CFy, SFg u.a.

Substrathalter 1, Graphitelektrode, ca. 7” Durchmesser

liegt auf wassergekiihltem ,, Teller®
Hintergrunddruck py 1-10°* Pa

10.1.6 kleine RIE-Anlage

Vakuumpumpe Drehschieberpumpe
Atzgas SFs u.a.
Substrathalter Edelstahl, ca. 5,5 cm Durchmesser

Hintergrunddruck wenige Pa
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