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I Einleitung und Motivation

Bei der Messung der Inneren Reibung in polykristallinen Aluminiumdrihten
fand K& /1,2/ ein Dampfungsmaximum, das in einkristallinemn Al nicht beobachtet
wurde. Die Ausweriung des Maximums lieferie eine Aklivierungsenergie von 1,4 eV,
die im Bereich der Aktivierungsenergie der Volumenselbstdiffusion in Al liegt.
Dagegen wurden von Berry und Pritchet /3/ sowie von Vollkommer et al. /4,5/ in
dinnen Al-—-Legierungsfilmen auf Si—Substraten charakteristische Dampfungsmaxima
gefunden, aus denen sich die fiir die jeweilige Legierung bekannte
Akiivierungsenergie fur die Korngrenzendiffusion bestimmen lie. In beiden Fillen
wird argumentieri, daf Korngrenzenprozesse dem Didmpfungsmaximum zugrunde
liegen, obwohl zwei verschiedene Aktivierungsenergien gefunden wurden.

Ferner fanden Bohn und Su /6/ Hinweise, daf aus den Dimpfungsmaxima
Rickschliisse auf die Haftung des Films auf dem Substrat gezogen werden konnen.

Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, einen Beitrag zur Aufklirung der
Diskrepanz der Ergebnisse aus /1,2/ bzw. /3-—5/ unter Bericksichtigung des
Einflusses der Schicht/Subsirat—Grenzschicht zu liefern. Dazu wurden Al—Schichten
verschiedener Schichtdicke auf Si—Substraten bei verschiedenen
Aufdampftemperaturen hergesiellt. Femer wurde die Zwischenschicht zwischen
Al—Film und Substrat variiert (thermisches Si0,, MoSiy 5, Au, Ti/TiN). Damit
konnte sowohl die Korngréfe der Schicht als auch die Haftung verdndert werden.
Aunflerdem wurden aufgesidubte AlSiCu-—Schichten in schmale Streifen strukturiert,
um so eine mdglichst definierte Komstrukiur zu erreichen.

Neben der Inneren Reibung wurden als begleitende Untersuchungsmethoden die
Elekitronenmikroskopie (Raster —Elektronen ~ Mikroskopie REM und
Transmissions— Elektronen ~Mikroskopie TEM), die Raster—Kraft—Mikroskopie
sowie zur Texturanalyse die Réntgenstreuung verwendet.




If. Theoretische Grundlzsen
IL.I. Mechanische Relaxation

I11.1.1 Anelastizitis

Legt man eine (konstante) mechanische Spannung oy an einen idealen
elastischen Festkdrper an, so antwortet dieser nach dem Hookeschen Gesetz mit einer
Dehnung ¢ = E~1 + g (E: Elastizitiitsmodul). Diese Dehnung erfolgt instantan (d.h.
ohne Zeitverzdgerung), ist reversibel (d.h. nimmt man die Spannung weg, so erhilt
man den Ausgangszustand des Systems) und linear in oy (d.he & op). Spielen
zeitabhdngige Prozesse eine Rolle, d.h. die Dehnungsinderung des Festkérpers erfolgt
nicht mehr (ausschliefilich) instantan, so spricht man von Anelastizitdt, Anelastische
Dehnungsinderungen eines Festkérpers sind wie elastische Prozesse reversibel und
linear in o0y. Von plastischer Verformung spricht man, wenn die Verformungen
bleibend sind, d.h. der Ausgangszustand des Systems wird nach Wegnehmen der
Spannung nicht mehr erreicht. Diese Verformungen kénnen linear in ¢ sein, miissen

es aber nicht mehr,
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Abb.2.1: Anelastische Dehnungsinderung eines FestkGrpers unier Kkonstanter

mechanischer Spannung o¢y. Die Indices U und R bezeichnen die
unrelaxierte und die relaxierte Dehnung e,

In Abb.2.1 ist das Verhalien eines anelastischen Festkérpers unter der Wirkung
einer konstanten Spannung o dargestellt. Der Festkorper antwortet zunéchst instantan
mit der elastischen Dehnung ey = Ey~!: gy (der Index U kennzeichnet den
" unrelaxierten Zustand des Systems). Danach relaxiert die Dehnung vom Wert ey auf

" - den Wert eg (der Index R kennzeichnet den relaxierten Zustand). Nimmt man die




Spannung wieder weg, so relaxiert die Dehnung instantan um den Wert €gy, um dann
anelastisch wieder auf die Ausgangsdehnung zuriickzukehren.

Dieses Verhalten 128t sich durch eine Zeitabhingigkeit des ElastizitAtsmoduls E
beschretben. Fiir Systeme mit einer einheitlichen Relaxationszeit 7 gilt /7/:

E(l) = op/e(t) = By + Er—Ey) - {i—e~¥" (GL.2.1)

Ep — Eyy beschreibt dabei die anelastische Anderung des ElastititAtsmodul Eqj.
Man definiert die Relaxationsstirke zu A = (Eyy—Eg)/Ep.

Das anelastische Verhalten des Festkdrpers berulit auf einer Wechselwirkung
von Kristalldefekien mit der &uBeren Spannung. Im allgemeinen sind
Defekibewegungen im Festkdrper thermisch aktiviert, d.h, die Relaxationszeit 7 138t

sich durch

7 = 75 - eHAT (G1.2.2)

beschreiben, wobei H die zugehdrige Aktivierungsenergie (z.B. fiir einen atomaren
Platzwechsel), k die Boltzmann—~Konstante und T die absolute Temperatur darstellen.
7o beschreibt die Relaxationszeit im Grenzfall unendlich hoher Temperatur.

Bisher wurde die elastische Nachwirkung eines Festkdrpers unter einer
konstanten Spannung ¢p beschrieben. Hiufig ist die Relaxationsstirke A klein
gegen 1, d.h. Ey—Eg ist klein gegen den "Untergrund" Eg und so in einem
Nachwirkungsexperiment schlecht zu bestimmen. Die dynamische Methode der
Inneren Reibung gestatiet einen direkten Zugang zu A. Wechselwirken die thermisch
aktivierten Kristalldefekte mit einem zeitlich periodischen dufieren Spannungsfeld, so
kénnen sie gezwungen werden, sich im Festkfrper zusiizlich zur (regeliosen)
thermischen Bewegung gerichtet zu bewegen. Diese Bewegung verbraucht Energie.
Der Energieverlust ist dabei abhingig von der Relation zwischen der Frequenz des
oszillierenden Spannungsfelds @ und der Relaxationszeit 7. Mifit man nun die
Dampfung Q! einer Probenschwingung der Frequenz o, so ergibt sich fir A <« 1

1

' oW T
O l= — = A (GL2.3)
27 W 1+ w2

OW/W beschreibt dabei den relativen Verlust an mechanischer Energie pro
Schwingungszyklus. Die Debye—Verteilung nach G1.2.3 ist symmetrisch in log(w7?)
 bzgl. seiner Lage bei wr=1, die Halbwerisbreite betrfigt 1,1439 in log{wr)
(s '-Abb.'2.2). Nach G1.2.2 entspricht die log(w7)—Achse in Abb.2.2 einer inversen
- Temperaturachse. Bel niedrigen Temperaturen sind die Defekte eingefroren und




kénnen dem Zuferen Spannungsfeld micht folgen. Bei hohen Temperaturen ist die
Beweglichkeit so grof, daB die Defekte dem Spannungsfeld instantan folgen. In
beiden Fillen tritt keine Dimpfung auf. Ist jedoch die Temperatur so, daB die
Defektbewegung mit dem Spannungsfeld in "Resonanz” (wr=1) ist, so wird der
Energieverlust maximal, ein Ddmpfungsmaximum tritt auf. Liegt ein Spekirum von
Relaxationszeiten vor, so wird das Maximum verbreiteri, die Héhe dementsprechend

reduziert.

FWHM=1,1459

Abb.2.2: Dimpfungsinderung eines idealen anelastischen Festkérpers nach GL.2.3.

11.1.2 EinfluB der Schicht auf die Gesamtdimpfung im Schicht/Substratverbund
I1.1.2.1 Vorbemerkungen
Die Gesamtdimpfung eines Schicht/Substratverbunds 138t sich fiir Wy < Wg

(W g sind die mechanischen Energien im Film und Substrat), d.h fiir einen diinnen
Film auf einem dicken Substrat, darstellen zu /7/:

Qs = (OWgHSWR)/ (W +WE) = Qg o + (We/We)Q Ig ¢ (GL2.9)

. wobei die Indices S,F das Substrat bzw. den Film bezeichnen. Im hier
vorliegenden ‘Fall haben die Démpfungen Q~lg; und Q7lp., verschiedene




Beitrige: die totale Substratddmpfung Q~lg ., setzt sich aus der intrinsischen
Dampfung Q—lg und der thermoelastischen Dampfung Q~ly zusammen, die
Gesamtdimpfung Q~lf ;¢ des Films setzt sich aus dem Untergrund Q~ 1, und
dem zum Relaxationsmaximum fiihrenden Anteil Q~1g additiv zusammen. Dies 146t
sich durch das in Abb.2.3 dargestellte Ersatzschaltbild beschreiben.

m

Abb.2.3: Ersatzschalibild fir die Dampfung eines Schicht/Substratverbunds.

Tina Deronteonhalthild calmt lalrs Ala alacsioala piamt i doe Ao Ooao o TR o __
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reprasentiert den Elastizititsmodul des Substrats. Die Substratddmpfung wird durch
den relaxierten Modul des Subsirats Egp und durch ein Dimpfungsglied g
dargestelit, Der Film wird durch ein Spektrum an Relaxationen (in der Abb.2.3 sind
nur zwei eingezeichnet) beschrieben: durch Federn, die die relaxierten Moduli Eg g ;
und Ep g, darstellen und durch zugehdrige Dimpfungsglieder #; und 7. Jede
Kombination Eg g ; und 7; reprisentieri eine Zeitkonsiante 7; = 0;/Eg g ;. Wird diese
Anordnung um eine trige Masse m erweitert, so erhdlt man ein schwingungsfihiges
System.

" Die Dehnungsverteilung und damit auch der Quotient der mechanischen
Energien im Film und Substrat Wp/Wg ist abhidngig von der Schwingungsmode.
Somit mufl Wg/Wg fiir jede Schwingungsmode gesondert berechnet werden. Dabei
wird angenommen, daB der Anteil der anelastischen Energie an der Gesamtenergie
“Klein ist gegen den der elastischen Energie (d.h. A < 1). B




11.1.2.2 Biegeschwingung

Die Verformung der Probe ist schematisch in Abb.2.4 dargestellt. Die Integrale
2Wpg = {opgersdVrs =Epg | ersdVrs (GL.2.10)

(Vps Dbezeichnet dabei das Film— bzw. Substratvolumen, Erg den
orientierungsabhiingigen FElastizititsmedul von Film und Substrat) sind zur
Bestimmung der Anteile von Film und Substrat zu 16sen. Bei den hier aufiretenden
Schwingungsamplituden von 1 um kann man annchmen, dafl e, linear in z mit
€,x & Z—2Zg ist. zg beschreibt dabei die durch die Schwingung gegebene neutrale
Faser. Falls tg <€ tg ist, liegt diese bei zg = 1/2-tg. Unter diesen Bedingungen ergibt
sich /7/.

(GL.2.11)

Substrat N T~
fieutrgie raser

Abb.2.4: Schematische Darstellung der Probe in der Biegeschwingung. zg
- ..beschreibt die Lage der durch die Schwingung gegebenen neuiralen Faser.

“Es stelli sich die Frage, welche Elastizitditsmoduli in die Rechnung eingehen und
ob diese noch durch die Querkriimmung der Probe korrigiert werden miissen. Nach
/8/ ist der effektive Modul E' durch E' = E-(1—kv)/(1—») gegeben, wobel k von der
Probengeometrie (s. Abb.3.2), der Krimmung der Probe bei der Schwingung
"j.(typische ‘Auslenkungen 1 ym) und von der Querkontraktionszahl des Al und Si

(v =0,3) abhangt. Unter den in diesen Experimenten vorliegenden Bedingungen

. bestimmt sich k zu 1 /8/, also E' = E, d.h., da8 der Spannungszustand in der

: 'Biegeschw_ingung einem uniaxialen Zug in Probenlingsrichtung entspricht.




Die Elastizitdtsmoduli sind i.a. richtungsabhingig. Die hier untersuchten Al—
Filme  haben < 111> —Fasertextur (5. §IV.1), die Orientierung in
Probenldngsrichtung ist beliebig. Zwei niedrig indizierte und zu [111] senkrechie
kristallographische Richtungen sind dann [112] und [110]. Nach /9/ berechnen sich
die richtungsabhangigen Elastizitdtsmoduli aus den elastischen Konstanten S;; zu:

E-1l =8y - 2:{(S;1-81p)—1/2'84 } - ?m2+m2n2+12n2) (G1.2.12)

I, m, n sind dabei die Richtungskosinu beziiglich der kristallographischen
Hauptachsen. Mit den Daten fiir Al nach /10/ ergibt sich:

By = Bpygy = 7,1°1010 N/m?, Byyyy = 7,5- 1010 N/m2 - (GL.2.13)

Die Richiungsabhingigkeit des Elastizitdtsmoduls ist also beim elastisch nahezu
isotropen Al gering. Beim Si ist diese Abhingigkeit im Prinzip groBer. In dieser
Arbeit wurden jedoch <100> und < 111> —orientierte Si-Wafer benutzt. Die
Wafer wurden so geschnitten, daB die Probenlingsrichtung eine [110]—Richtung
(<100> —Orentierung)  oder  eine  [110]—  bzw.  [11Z]—Richtung
(<111> ~Qrentierung) ist. Damit ergeben sich die zugehérigen Elastizititsmoduli
des Si mit den Daten aus /10/ zu:

E[IIO] = E[IIO] = E[lli} = 16,8'1010 N/m2 (G1214)

Somit sind alle infrage kommenden Moduli gleich. Damit ist fiir die Biegeschwingung
Wo/Wg = 1,3-tp/tg (weil 3Bg/Es = 1,3 ist) und endgiilig:

Q lpess = Qg tor + 1,3°tp/t5" QI 4o (GL.2.15)

I1.1.2.3 Torsionsschwingung

Die Verformung der Probe wihrend der Schwingung ist schematisch in Abb.2.5
dargesieilt, Die Integrale

2Wrs = fopgersgdVes = Grsl [o%pgdVpg (GL2.16)

sind zu l6sen (Gg g: orientierungsabhingiger Schermodul von Film bzw. Substrat).
Dazu ist zunichst die Spannungsverieilung gy g zu bestimmen. Die hier verwendete
Probe kann durch eine langgestreckie Ellipse mit den Halbachsen b (y~—Richtung,
-'Probenqucrrichtung) und a (z—Richtung, ProbenhShe) im Grenzfall a < b




beschrieben werden. Diese Torsion ist in /11/ beschrieben. Man erhilt die einzige von
Null verschiedene Komponente des Spannungstensors oy, = 2:Gpgez (¢ ist dabei
der Torsionswinkel). Integration gemif Gl.2.16 ergibt Wg/Wg = 3-(Ggtp)/(Gg'ts)
und damit (fiir tp < tg):

-1 -1 tz'Gr -1
. Q (G1.2.17)

mess S,to0t tS'GS F,tot

- Schwingungsachse
Substrat

Abb.2.5: Schematische Darstellun der Probengeometrie in der

Torsionsschwingung,

ge

G=1 =84 — 2:{ (811819~ 1/2-844 } * (Pm2+m2n2+12n2) (G1.2.18)

Die hier zu benutzenden Schermoduli sind die der Probennormalrichtung. Die

zugehdrigen Zahlenwerte ergeben sich nach /10/ zu:

G{IllI,Al = 3,0'1010 N/m?2
Gpiooy,si = 7,9-1010 N/m2, Gypy),si = 9,7-1010 N/m? (GL.2.19)

Fiir die <100> —orientierten Wafer (Si/MoSi; 5 und strukturierie Proben) ergibt

sich somit:

Q lpess = Q7 s 001 + 1,14-tp/tg Q™ 1g oo (G1.2.20)




Fiir die < 111> —orientierten Wafer (Si/8i0;) ergibt sich:
Q lpess = Q7 g 4ot + 0,925/t Q™ IF 1ot (GL.2.21)

Die bisher angestellten Uberlegungen gelten nur fiir die volle Bedeckung des
Subsirais durch den Film. Werden, wie in dieser Arbeit, aus dem Film schinale
Streifen strukturiert (s. $I11.2.3), so miissen G1.2.11 und G1.2.17 noch mit dem
Verhélinis der Flichen von Film und Substrat Ap/Ag korrigiert werden.

Damit ergibt sich als endgiiliige Formel zur Beschreibung der gemessenen

Dimpfung :
-1 -1 trMpAp
Q =Q +3— Q@ (G1.2.22)
mess S,tot tg'Mg-Ag F,tot

wobel fiir M der dem Schwingungszustand entsprechende Modul eingesetzt wird.

An dieser Stelle sollie angemerkt werden, da8 Q1 eine Hilfsgro8e ist, die
nicht ohne weiteres auf einen freitragenden Film {ibertragen werden kann, wenn der
dem Maximum zugrunde liegende Prozef durch das Substrat verursacht wird.

I1.1.3 Bestimmung der thermoeiastischen Dimpfung

Die thermoelastische Dampfung beruht auf dem sog. "thermoelastische Effekt".
Iegt man eine uniaxiale Spannung an einen Draht an, so erhdlt man eine
Temperaturdnderung unter EinfluB der Spannung /12/. Diese beruht auf einer

A ey Aas Dhanamsansmal-do UmS un rtan I aemoeacoire e TYilmsmetmen DA A
nuuw&.uué Wiy B OIERJEIVAL .lC lDi}G'\Li i3 LRLERRL mUEliylGBBiUll OEW. is1diati0n, DEL Lo w1 §

Biegeschwingung iritt so Relaxadon durch den WiarmefiuB von heiBeren

(komprimierten) Teilen der Probe zu kilteren {gedehnten) Teilen auf. Bei der

Torsionsschwingung tritt dieser Effekt nicht auf, weil es sich hierbel um eine reine
Scherverformung handelt, bei der keine Volumendnderung aufiriit. Fiir die
Biegeschwingung ergibt sich die thermoelastische Dadmpfung nach /12/ zu :

~1 EyolT wT

Q= - (G1.2.23)
th Cp 1 + w272

(o ist der lineare thermische Ausdehnungskoefiizient, ¢, die spezifische Warme bei
konstantern Druck und T die absoluie Temperatur), wobei sich 7 iber die
Probendicke t und die thermische Diffusionskonstante Dy, = Ky/c, (Ky, ist die

- Wiarmeleitfahigkeit) zu




definiert.
Tn der hier vorliegenden Arbeit ist die Schichtdicke tr immer viel kleiner als die

Substratdicke tg. Somit braucht fiir die Berechnung der thermoelastischen Dampfung
nur das Substrat beriicksichtigt werden.
Mit den folgenden Daten fiir Si /10/ :

Eu<iir> B00K) = 19-1010 N/m2,  E(T)=Ey (1-7-10-3-(T-300K))

o (00K) =2,510-6K-1, o (B00K) = 4,15-10-6 K1
¢, 300K) = 1,71 VemK, ¢, (800K) = 2,19 Jem3K
Dy, (300 K) = 0,9 cm?/s, Dy, (800 X) = 0,21 cm?/s

berechnet sich der thermoelastische Untergrund eines <111> —orientierten Wafers
fiir eine Substratdicke von 100 pm und einer Schwingungsfrequenz von 200 Hz zu
1,6-10-6 bei 300 X uad zu 5-10—5 bei 800 K. Diese Dimpfungen sind klein gegen
die Dampfungen des Al--Films, wie §IV zeigen wird.

I1.1.4 Einfluf} der Gasddmpfung

Schwingt ein einseitig eingespannier Balken in einer Gasatmosphire, so wird
vom schwingenden Balken Impuls und Energie auf die Gasatome abgegeben. Die sich
so ergebende Dampfung der Schwingung ergibt sich nach /13/ zu:

M D 2%

o-1 = (L)—alz q/{ } . (G1.2.25)
2 T gt w

wobei: M = Molmasse des umgebenden Gas, Ry = allgemeine Gaskonstante,
T = absolute Temperatur, p = Druck, p = Dichte des schwingenden Baikens,
t = Dicke des Balkens, w = Kreisfrequenz der Schwingung.

Soll dieser Einflud auf die Dimpfung der Schwingung weniger als 1066
betragen, so ergibt sich fiir eine typische Probendicke von 100 um (typische Frequenz
200 Hz), daff der Gasdruck (das Gas ist in ersier Linie Luit) in der MefBapparatur
Kleiner als 4-10—4 Pa = 4-10—6 mbar sein muf, Diese Voraussetzung kann nur durch
Hochvakuum —Pumpstéinde geschaffen werden.
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i, Experiment

1.1 Apparatur zur Messung der Inneren Reibung

1. 1.1 MefBprinzip

Das Mefiprinzip sowie der prinzipielle Aufbau sind in /4/ ausfiihrlich erklirt,
deshalb sollen hier nur die wesentlichen Verinderungen dargestellt werden.

Die Probe wird einseitig mit einem Edelstahlblock auf einen Quarzblock
gespannt. Das freie Probenende befindet sich in einem Absiand von 0,3-0,5 mm
gegeniiber einer auf dem Quarzblock fest montierien Elektrode (s. Abb.3.1). Legt
man zwischen Probe und Elekirode eine Wechselspannung von geeigneter Frequenz
an, so wird die Probe in Resonanzschwingungen versetzt. Probe und Elektrode bilden
einen Kondensator, der wiederum den frequenzabhiingigen Anteil eines externen,
elektrischen Hochfrequenz (HF)—-OQOszillators bildet. Die Frequenzmodulation des
HF —Oszillators wird demeduliert und liefert so die Signalspannung.

2___{_[ VA-Biock £>robe

—%‘M
VA=Llekirode %,

[ 1
s

=53 | | &
L

Abb.3.1: Prinzip der Messung: Elekirostaiische Anregung einer einseitig
eingespannten Zunge

Nach Abschalten der Anregungsspannung kiingt das Signal y(t) im allgemeinen

exponentiell entsprechend
- (1) = y(t=0) - cos(wt) - exp(—1/2-Q—1-wi) (GL3.1)

ab, wobei y = Probenamplitude, t = Zeit, w = Probenkreisfrequenz,
Q-1 = Dampfung bedeuten.
Die Signalspannung wird digitalisiert und zur weiteren Verarbeitung an einen
- PC weitergegeben. Die Dimpfung Q—! wird aus der Zeitkonstanten des freien
- Abfalls der Schwingung und aus der wihrend des Abfalls unabhingig gemessenen
Probenfrequenz bestimmt.
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11.1.2 Unterdriickung parasitdrer Ddmpfungen

Zusatzlich zu der in Gl. 2.22 dargesiellten Dampfung addieren sich noch Terme
der juBeren Reibung. Diese parasitiren Einfliisse werden mit Q—Ipar bezeichnet. Die
gemessene Ddmpfung bestimmt sich also zu:

~1 -1 teMpAr -1
Q =Q  +3——m—Q_ +Q (GL.3.2)
mess S,tot tS'MS'AS F,tot par

Die Substratddmpfung ist fir Si nahezu vernachldssigbar (s. §IV.2), da
Si—Wafer fast defektfrei verfiigbar sind und dadurch nur eine geringe intrinsische
Dimpfung besiizen. Der wesentliche Einflu des Substrats ergibt sich durch die
thermoelastische Dampfung (vgl. §11.1.3), die allerdings im Vergleich zur
Filmdimpfung auch sehr klein ist (vgl. $IV). Zu beachten sind jedoch die parasitiren
Déampfungen durch duBere Einfliisse. Die wichtigsten sind dabei die duBere Reibung
durch das die Probe umgebende Gas (vgl. §I1.1.4), die Reibung in der
Probeneinspannung und die mechanische Ankopplung an Raumschall. Erstere wird
ausgeschlossen, indem man die Dampfungsmessungen im UHV durchfilhrt. Die
anderen Einflisse werden durch mechanische Entkopplung minimiert /4/. Zum einen
befindet sich die Apparatur auf einem schwingungsisolierten Tisch, zum anderen wird
der Quarzblock mit der Probe an Wolframfedern aufgehdngt. Die Eigenfrequenz
dieses Systers liegt mit ca. 10 Hz deutlich unter der niedrigsten Probenfrequenz von
200 Hz. Im Gegensatz zu /4/ mub in der hier verwendeten Apparatur die Probe
vertikal aufgehiingt werden. Demnach ist keine Federwirkung in der

ilenm frrenlrtnmirmst tndn
HeL LULLUUINGIL JRAILF

nahmen wird eine Ankopplung an

am y T g, SN, (g 2 caemaleocnlnale =

igUngseoene vorhanaen. Das mechaniscne © ch

Schwi 1 audi

in diesem Fall, wie §IV.Z belegt. Durch diese Mad
dic Umgebung weitgehend unterdrickt.

Zur Reduzierung der Effekte in der Probeneinspannung ist mehr Aufwand nétig
/4/. Die eigentliche Mefprobe (der schraffierte T—férmige Teil in Abb.3.2) mit einer
Dicke von ca. 100 um wird aus einem Waferstick der Dicke 525—680 pm
herausgearbeitet. Dabei 148t man einen Rahmen von der urspriinglichen Waferdicke
stehen, der dann ais Einspannung genutzt wird {s. Abb.3.2). Die Dehnungen in der
Einspannung sind so um ca. zwei GroBenordnungen kleiner als die in der eigentlichen
MeBprobe. Damit sind die Einfliisse der Einspannung auf die Probe weitgehend
‘eliminiert. Da in dieser Arbeit neben den Biegeschwingungen der Probe auch die
Torsionsschwingung bzgl. ihres Dampfungsverhaltens untersucht werden, wurde die
aus /4/ bekannte Probengeometrie modifiziert, die Probe wurde, wie in Abb.3.2

.- gezeigt, T—{6rmig gestaltet.
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Abb.3.2: Malizeichnung und perspektivische Ansicht der Torsionsprobe.

— 37.00 ——=

Durch Positionierung der festen Elekiode unter einer Ecke des
"T—Querstriches” kann sowohl die Biege— als auch die Torsionseigenschwingung
angeregt werden. Die Auswahl der Schwingungsmode erfolgt durch Verwendung
eines Filters im Anregungskreis,

ir.1.3 Probengrégaratign

Die Probengeometrie kann auf zwei verschiedene Weisen realisiert werden.
Neben dem aus /4/ bekannten naBchemischen Atzverfahren mittels einer Mischung
aus 56% HNO;, 22% HF und 22% CH,COOH wurde in dieser Arbeit das Verfahren
des Ultraschallschneidens zur Probenpriperation entwickeli. Dazu wird der
beschichtete Wafer mit Giykolphtalat bei ca. 70°C auf eine planparallele Stahlplatte
blaseniTei aufgekiebt. Wafer und Platte werden in eine Ultraschalischneidemaschine
eingespannt /14/. Als Schneidmiitel wird Borkarbit der Komung 800 (Komgrofe
2—10 pmj verwendet. Zuerst wird der innere Waferteil {(das spitere T—Stiick)
abgediinnt. Der Abdiinnvorgang wird mittels einer MeBuhr "in—situ” kontrofliert.
Danach wird der Abdinnstempel durch den Schneidstempel ersetzt und die
gewlinschte Probenform ausgeschniiten. Zum SchluB werden die Proben von der
Stahlplatte. é.bgeliist (wieder bet ca. 70°C) und in Aceton vom restlichen Kleber
befreit.  Vorteile dieser Methede sind "neben Sicherheitsaspekten die hohe
Reproduzierbarkeit (jede Probe hat die gleiche Geometrie) sowie die Anwendbarkeit
auf sehr viele Materialien (Si, Quarz, Fensterglas, MgO,AlL O3, ...).
~In ‘dieser Arbeit wird auch die Schichtdickenabhéngigkeit der Diampfung
untersucht. Dazu wird der Film sukzessive durch chemisches Atzen abgediinnt und
hach jedermn Atzen das Dampfungsspektrum gemessen. Zum Abdiinnen wurden zwei
- Atzmischungen verwendet. Zum einen eine Mischung aus 7% HF, 7% HCl und 86%

H,C ._'(Atzmte 100 nm/min.), zum anderen eine: Mischung aus 40% H;POy, 40%
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CH3;COOH, 10% HNO; und 10% H,0 (Atzrate 30 nm/min.). Es hat sich
herausgestellt, daB die Atzung mit der zweiten Atzmischung wesentlich homogener

gelingt. _

111.1.4 Aufbau der Apparatur

Abb.3.3 zeigt ein Blockschaltbild der gesamten Apparatur. Wie schon in
§I11.1.2 erwihnt, befindet sich die Probe samt Probenhalter im UHV. Der
Probenhalter (s. Abb.3.4) ist weitgehend aus Quarz gefertigt, die elekirischen
Zuleitungen bestehen aus Wolframdrihten, der Einspannblock und die Elektode aus
Edelstahl. Diese Materialien wurden ausgewdhlt, damit auch bei hoheren
Temperaturen eine Verschmutzung der Apparatur durch Ausgasen von
Fremdmaterialien aus dem Probenhalter vermieden wird. Der erwartete Zeitvorteil
durch Verwendung eines Lampenofens (schnelle Heizraten bis zu 50°C/sek.) konnten
nicht realisiert werden, da die Zeiten zur Regelung der Schwingungsamplitude und
—frequenz durch den PC relativ lang sind.

, ¢ 1
Rggglﬁ; ngéi?u \/E_‘_’ gggw Der B Filter Ozzlflaskop!
i ;
B e =il J
Pc ______ - GETIR, *
' - trequent | |
E Phass
E /
H i
Druck Pumpsiond
1 = H
Drucker B —a j,m's?m%fcsizer
S GPIB~Bus - 4

Abb.3.3: Schematischer Aufbau der MeBapparatur

Es ist winschenswert, die Messung der Biege— und Torsionsschwingung
wihrend eines Temperaturzyklus durchzufiihren, da die den Dimpfungsspekiren
iugmnde liegenden Gitterdefekie Ausheiiprozessen unieriiegen konnen. Dies Konnie
mit folgendem elekironischen Aufbau realisiert werden (vgl. Abb.3.3). Die Anregung
der Probenschwingung erfolgt {ber einen phasenstabilen Synthesizer, dessen
‘Ausgangsspannung tiber einen Transformator verstarkt wird (max. 250 V). Zusitzlich
‘wird noch ein Gleichspannungsanteil {(max. 300 V) eingekoppelt und die Probe in die
_ _"'gewﬁnschte 'Eigensghwingungsmede versefzt. - Das durch die Probenschwingung

"i..frequenzrhodulierte Signal eines HF - Oszillators wird demoduliert und tber ein Filter
'_;'eine_n} -schneil_en_ Speicherdigitalvolimeter zugefiihrt. e ' '
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Abb.3.4: Fotografie des Probenkopfs. Die weit gewickelten Federn sind die
elektrischen Zuleitungen. Das Thermoelement ist als eng gewickelte Feder
zu erkennen.

Femer wird die Frequenz der Eigenschwingung sowie die Phase zwischen Anregung
und Probenschwingung gemessen, Da die Probe in Resonanz schwingt, betrdgt diese
Phasendifferenz 90°. Die eigentliche Messung l3uft wie folgt ab: bei der
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Syntesizerfrequenz solange variiert, bis die Phasendifferenz 90° betrigt und damit die
Resonanzbedingung erfiillt ist. Dann wird die Anregung abgeschaltet und der freie
Signalabfall im Digitalvoltmeter gespeichert. Dieses Signal wird dem Rechner
zugefilhrt und weiter verarbeitet. Ferner wird die Frequenz der abfallenden
Schwingung gemessen., Derselbe Vorgang wird dann mit der zweiten
~ Schwingungsmode wiederholt. Anschliefend wird die Probentemperatur um 2°C
"__:veréindert und dieselbe Prozedur wiederholt. StandardméBig erfolgt eine Messung
.  ; beginnend bei Raumtemperatur in 2°C~Schritten bis 450°C. Bei dieser Temperatur
-'._W_ir_d die Probe 30 Minuten getempert, um die_Mikrostruktur zu stabilisieren. Danach
. wird die Probe (wiederum in 2°C~ Schritten) bis ca, —100°C abgekiihlt. Ein solcher
 Mebzyklus  dauert * ca. 24 Stunden. Die gesamte Messung wird iber einen
'”Personal——_Cornp_uter_ gesteuert und dberwacht. Die Computersteuerung erfordert eine
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umfangreiche Software, die in der Programmiersprache ASYST /15/ geschrieben
wuride.

Die Verwendung des Lampenofens bringt wegen der hohen mdglichen Heizraten
Probleme bei der Temperamurmessung und —regelung mit sich. Die
Temperaturmessung muf mdglichst nahe an der Probe erfolgen. Ein Kontakt der
Probe mit einem Standardthermoelement (WiCr/Ni) mit einem Durchmesser von
1,5 mm fihrt zu parasitiren Dimpfungen von 10—4. Gefordert ist jedoch eine
Messung von Dimpfungen in der GrdBenordnung von 10—6. Es ist auch nicht
sinnvoll, das Thermoelement wie in /4/ nur in der Nihe der Probe zu plazieren, da
die Ankopplung des Thermoelementes an die Warmestrahlung des Lampenofens im
Vakuum viel groBer ist als die der Probe. Abhilfe schaffi ein zu einer Feder
gewickeltes NiCr/Ni-Thermoelement von 0,5 mm Durchmesser, das direkt an die
Probe angeklemmt wird, Dieses gestaitet eine Dimpfungsmessung in der
GrofBenordnung von 106, So konnte eine Temperaturmessung und —regelung an der
Probe erreicht werden.

Im Prinzip ist es auch mdglich, sich die bekannte Temperaturabhingigkeit des
Elastizitdtsmoduls von Si und damit die (temperaturabhingige)
Eigenfrequenzinderung der Probe zur Temperaturregelung heranzuziehen. Bei einer
Modulinderung von 7-10~5/K und einer Genauigkeit in der Frequenzmessung von
106 ergibt sich eine Genauigkeit in der Temperaturmessung von 0,01°C. Es stellte
sich jedoch heraus, daf die computergesteuerte Frequenzregelung bei dem
verwendeten Lampenofen zu langsam ist.

Fiir Messungen unter Raumtemperatur wurde der Ofen gedffnet und ein mit
flissigem Stickstoff gefiillies Dewar—Gefal {iber das UHV-Hiillrohr geschoben.
Der zugingliche Temperaturbereich.der Apparatur reicht so von —100°C bis ca.
900°C. Die hichste MeBtemperatur wurde wegen des Schmelzpunkts von Al (660°C)
bei 550°C begrenzt.

_II1.2 Probenherstellung und Charakterisierung

II1.2.1 Substratmaterial und Herstellung der Zwischenschichten

o " Als Substratmaterial wurden verschiedene Si—Wafer verwendet: zum einen
_' < 111> —orientierte Wafer der Firma Aurell /16/, die thermisch oxidiert wurden.
: ;Die Dicke des (amorphen) Oxids betrug 0,3 und 1 pm. Auf einen Teil dieser Wafer
'. _wurde eine 0,05 pm dicke Au—Schicht aufgestiubt. Zum anderen wurden Wafer der
| Firma Siemens /17/ verwendei: < 111> —orientierte Wafer mit einer 20 nm dicken

' Diffusionbarriere aus Ti/TiN sowie < 100> —orientierte Wafer mit einer O,Ipm

- _ é_:iicl;_cen_ Oxidschicht und einer zusiizlichen Schicht aus 0,34 pm MoSi, 5. Dieses
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MoSi, 5 ist polykristallin mit einer starken < 111> —Faseriextur. Somit standen fiinf
verschiedene Substratmaterialien zur Verfiigung, auf die dann der Al-Film

aufgebracht wurde.

HI.Z.2 Schichideposiiion

Die Al-—Schichten wurden im UHV aufgedampft. Eine Beschreibung der
Aufdampfapparatur findet sich /18/. Da sich die Anwesenheit von Wasser und
Sauerstoff auf das Schichtwachstum auswirkt, wurde der Partialdruck von H,;C und
0, beim Aufdampfen Kleiner als 109 mbar gehalten. Vor dem Aufdampfen wurden
die Substrate vier Stunden bei 320°C ausgeheizt, um Oberflichenverunreinigungen
auszugasen. Ferner wurden die Proben unmittelbar vor Aufdampfbeginn mit Xr
ionengedtzt, um die Oberfliche weiter zu reinigen. Die Substrate befanden sich auf
einem heizbaren Halter, So konnie die Substrattemperatur wihrend des
Aufdampfvorgangs von Raumtemperatur bis 550°C eingestellt werden. Die
Aufdampfrate betrug 0,1 nm pro Sekunde, die Schichtdicken wurden von 0,5 bis
8 pm variiert,

II1.2.3 Herstellung der strukturierten Proben

Eine Strukturierung der aufgedampften Schichten war wegen der grofSen
Oberildchenrauhigkeit bisher nicht méglich. So muBte auf 0,8 um dicke aufgestiubte
AlSig 1Cug gos —Filme der Firma Siemens /17/ zuriickgegriffen werden. Auf diese
Filme wurden Streifen von 2 pm Breite mit 2 um Abstand (im folgenden als
2x2—Struktur  bezeichnet) wnd von 10 um Breite mit 10 um Abstand
(10x10—Struktur) mittels eines fotolithografischen Verfahrens /19/ strukturiert.

Weiterhin  wurden  aufgestdubte  strukturierte  Rein—Al—Schichten
untersucht /20/. Diese Schichten waren 1 um dick mit einer Streifenbreite von
1,5 ym und 1,5 pm Abstand zwischen den Sireifen. Von diesen Proben waren keine
unstrukturierten Proben zu Vergleichsmessungen verfiigbar,
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I11.2.4 Probencharakterisierung

Die Schichtdicke der Proben wurde mit dem Gerdt Dekiak 3030 /21/ bestimmt.
Dabei fihrt man mit einer feinen Diamantnadel {iber die Stufe von Film und Substrat,
die durch die Binspannung des Wafers im Substrathalter der Aufdampfanlage entsteht.

Schwieriger gestaltet sich die Dickenbestimmung des abgediinnien Probenieils
("T" —Teil der Probe). Diese Dicke ist im Wesentlichen die Substratdicke und wird
zur Bestimmung der Filmdimpfung gemif G1.2.22 bendtigt. Dazu wurden zwei
Methoden herangezogen:

a) Mit der Methode der “finiten Elemente" konnen fiir jede Geometrie aus dem
Elastizitdtsmedul und der Dichte des Si die Eigenfrequenzen errechnet werden. Dabei
ergab sich ein linearer Zusammenhang der Eigenfrequenz mit der Probendicke, wobei
fiir die verwendete Geometrie (s. Abb.3.2) 100 um Probendicke einer Frequenz von
204 Hz entspricht,

b) Nach Beendigung der Messung wurde die Probendicke mit einer
Mikrometerschraube nachgemessen. Die Ergebnisse waren in guter Ubereinstimmung
mit den nach a) berechneten.

Die KomngroBe der aufgedampften Al—Filme wurde mitiels REM — Aufnahmen
nach dem Durchmesserverfahren /22/ bestimmt.

Die Oberflichenrauhigkeit der aufgestubten Schichten ist so gering, daB bei
den REM—Uniersuchungen keine Xorngrenzen geschen wurden. Diese Proben
wurden riickseitig abgedinnt und in Transmission (TEM) untersucht. Weiterhin
wurden Querschliffproben fiir TEM —Messungen pripariert, um die Grenzfliche von
Film und Substrat zu bestimmen.

Zur Texturbestimmung nach der Methode von Schulz /23/ wurde die
Rontgenstreuung unter Verwendung eines Vierkreisdifiraktometers der Firma Seifert

benutzt /24/.
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IV, Experimentelle Eroebnisse

IV.1 Ergebnisse der begleitenden Untersuchungen

IV.1.1 Texturanalvse

Die Texturanalyse liefert fiir alle Aufdampfschichten eine starke
< 111> —Fasertextur. Diese Textur ist unabhingig von der Wahl der Zwischen—
schicht zwischen Al-Schicht und Substrat. In den Abb.4.1 und 4.2 sind die
< 111> —Polfiguren der Schichten auf Al/Si0O, und auf Al/MoSi, , gezeigt. Man
erkennt, daB sich die maximale Streuintensitit in der Mitte (d.h. <111 > —Richfung)
befindet. Bei 70° Verkippung findet sich ein konzentrischer Anstieg der Streuintensi—
tit. Hierbei handelt es sich um die komplementiren < 111> —Richiungen. Demnach
sind die meisten Korner der Al--Schicht so orientiert, dall sich die {111} —Netz—
ebenen parallel zur Schichtoberfliche befinden. Die Netzebenen senkrecht dazu sind
zufallsorientiert. Bei dieser Orientierungsverteilung spricht man von einer Fasertextur.

3701’6@5
2: 1705 cps
?033 cps

44444

. Abb.4.1: <111> —Polfigur einer 4 um dicken Al--Schicht auf emem ox1azerten _
' Si—Substrat.
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Abb.4.2: <111>-Polfigur einer 0,5 um dicken Al-Schicht auf einem
Sl/MOSIzZ —Substrat.

IV.1.2 REM —Untersuchungen

In diesem Abschnitt sollen exemplarisch einige REM-—Aufnahmen gezeigt
werden, die die Kornstrukiur der Schichten nach Stabilisierung der Mikrostrukiur
durch Tempern der Probe bei 450°C fir 30" charakierisieren. Es ist bekannt
(z.B. /18/), daB Al-—Schichten eine Siuienstrukiur besitzen, es also. keine
Komngrenzen = parallel zum Substrat gibt. Interessant ist daher die laterale
Komnverteilung. Abb.4.3 zeigt eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme der
Qberfliche einer bei Raumtemperatur aufgedampften 8,8 pum dicken Al—Schicht auf
einem Si/MoSi, 5~ Substrat. Man erkennt zum einen sehr gut die Korngrenzen und
'_Eiie | 'schiefera.rtige Struktur. Zum anderen erkennt man die sehr breite
Korngrofenverteilung. Neben den Komern mit einer Komngréfe, die ungefahr der
-.- Schichidicke entspricht, gibt es sehr viele deutlich kieinere Korner. . .

LLLAL gLl
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Abb.4.3: REM-—Aufnahme der Oberfliche einer bei Raumtemperatur
aufgedampfien 8,8 um dicken Al—Schicht nach Tempern der Probe bei
450°C fur 30'. Die VergroBerung betrigt 1300, der weiBe Balken

entspricht 10 um.

Abb.4.4: REM—Aufnahme der Oberfléche einer bei 250°C aufgedampften 7,9 ym
.-l dicken Al—Schicht nach Tempern der Probe bei 450°C fiir 30", Die

'. VergroBerung betrédgt 550, der weilie Balken entspricht 100 pum.
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Abb.4.5:

Abb.é_.é_:
-dicken Al—Schicht. Die Vergroferung betrdgt 2000, der weifle Balken

REM —Aufnahme der Oberfliche einer bei 550°C aufgedampften 5,1 um
dicken Al—Schicht. Die VergroBerung betrigt 2000, der weifle Balken
entspricht 10 um. Man erkennt deutlich die Griben an den Korngrenzen

sowie die Locher sowohl an den Korngrenzen als auch inmitten der
Korner.

REM —Aufnahme der Oberfliche einer bei 550°C aufgedampften 5,1 um

“entspricht 100 um. Man erkennt, da8 die KorngrdBe deutlich gréBer als

- die Schichtdicke ist.

Aewil 5s
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Eine Erhohung der Aufdampftemperatur von Raumtemperatur auf 250°C
emniedrigt den Anteil der kleinen Komer (s. Abb.4.4). Gleichzeitig zeigt sich eine
Furchenbildung an den Korngrenzen. Diese Effekte verstfirken sich, wenn die
Aufdampftemperatur auf 550°C gesteigert wird (s. Abb.4.5). Die Ausfurchung der
Korngrenzen nimmt zu. Ferner erkennt man Lécher nicht nur an den Korngrenzen,
sondern auch inmitten der Korner; die Tiefe der Locher ist aus diesen Aufnahmen
nicht zu bestimmen. Die miftlere Korngrofie ist nun deutlich groBer als die
Schichtdicke (hier 5,1 pm), was Abb.4.6 belegt.

Die bislang geschilderten Ergebnisse gelten fiir die Substratmaterialien 8i/8i0,,
Si/MoSiy o und Si/SiO,/Au. Einen anderen Effekt beobachtet man bei der
Verwendung von Si/Ti/TiN—Substraten. Die Fasertextur scheint schirfer zu werden
/25/. REM —Aufnahmen zeigen, daf die mittlere Komgrofe deutlich kleiner als die
Schichtdicke ist (s. Abb.4.7). Ferner erkennt man in Abb.4.7 eine grofe Anzahl von
Hillocks, die wéhrend der Stabilisierungstemperung entstanden sind. Dieses Substrat
scheint einen anderen Einflub auf das Kornwachstum zu haben, dem allerdings im
Rahmen dieser Arbeit jedoch nicht weiter nachgegangen wurde.

Abb.4.7: REM—Aufnahme der Oberfliche einer bei Raumtemperatur
aufgedampften 0,8 um dicken Al—Schicht auf Si/Ti/TiN nach Tempem
der Probe bei 450°C fiir 30'. Die VergroBerung betragt 20000, der weifle
Balken entspricht 1 um. Die mittlere KorngroBe betrigt ca. 0,2 pm.
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1V.1.3 TEM —Untersuchungen

Um die Grenzflichenstruktur zwischen Schichi und Substrat ndher zu
analysieren, wurden zusitzlich zn den REM-—Aufnahmen Querschnitts—TEM
Untersuchungen durchgefiihrt. Da die Grenzflache Al zu Si/8iO, hinreichend bekannt
ist /18/ , wurden nur die Al—Schichien auf Si/MoSiy, (die 0,1 pm dicke
$iO,—Schicht zwischen Si und MoSiy, wird in der Substratbezeichnung
unterschlagen) untersucht. Abb.4.8 zeigt eine Querschnittsaufnahme einer bei
Raumtemperatur aufgedampften 0,5 pm dicken Al—Schicht auf Si/MoSiy 5 nach dem
Tempern der Probe fiir 30" bei 450°C. Man erkennt zundchst das Si—Substrat, dann
eine 0,1 ym dicke (amorphe) SiO,—Schicht, darauf das polykristalline MoSi;
(0,34 um dick). Als néchstes findet sich eine 0,03 pm dicke Zwischenschicht und
darauf schlieBlich die Al—Schicht mit siulenariiger Kornstrukiur. EDX (energy
dispersive X—ray analysis)—Untersuchungen der Zwischenschicht fiihren zu dem
Ergebnis, daB diese wahrscheinlich aus Silizium besieht, wobei allerdings leichte
Elemente wie Sauerstoff mit dieser Methode nicht nachgewiesen werden konnen. Im
Rahmen der Nachweisempfindlichkeit befindet sich in der Zwischenschicht weder Al
noch Mo. Das Si in der Zwischenschicht kommt aus dem MoSi, 5. Dieses besteht aus
(tetragonalem) MoSi; und Si—Ausscheidungen. Wiirde man alle Si—Ausscheidungen
auf dem ‘MoSi, aufschichten, so ergibe sich eine Schichtdicke von 31 nm in guter
Ubereinstimmung mit den TEM —Untersuchungen.

Die Bildung der Schicht kann wihrend des Temperns der Probe bei 450°C
erfolgen.'."- Bei .'dieser_ “Temperatur ist die Diffusionskonstante Dygg fir die
Korngrenzendiffusion von Si in Al so hoch, daB das Si bei einer Temperzeit von 30°
ca. 100 pm in das Al eindiffundieren kann /26/. Wilrend des Tempervorgangs
kénnte so das tiberschiissige Si aus dem MoSi, 5 in das Al eindiffundieren. Bei einer
Al-—Schichtdi_cke_:-_ifon 0,5 pm wirde die Si—Konzentration 6% ausmachen. Die
Loslichkeit - bei ~450°C “betrdgt aber nur 0,5% 127/, es werden. sich folglich
Si—Ausscheidungen bilden. Fiir das System Al—Si ist bekannt /26/, da8 sich das Si
an der Unterseite d_er___Al_-—Sch_ich_t als glatte Zwischenschicht ausscheidet.
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Abb.4.8: TEM—Querschnitisaufnahme einer bei Raumtemperaur aufgedampften
' 0,5 um dicken Al—Schicht auf Si/Si0O,/MoSiy » nach Tempern der Probe
bei 450°C fiir-30'. Der weifie Balken entspricht 100 nm. Man erkennt
deutlich eine Zwischenschicht zwischen dem Molybdénsilizid und der
Al —Schicht. "
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IV.2 Aufifsung der MefBapparatur

Zur '-“Bestimmung der apparativen Auflésung bei der Messung der
Dampfungsspektren wurde ein unbeschmhtetes Si— Substrat verwendet. Wie in
$II1. 1.1 envahnt ‘bilden  Probe und - Gegenelekirode ‘einen -Kondensator. Zur
Signalanregung und --detektion muf} . d1e ‘Probe daher (elektrisch) leitfdhig sein.
Deshalb - wurde auf .dieses Substrat ein ca.. 1 mm breiter und 0,05 um dicker
Pi—Stzeifen: aufgestaubt Dle (Gesamt )Dampfung éleser Probe betragt 6,5:10-%6
bei Raumtemperatur 5 :

7.0 -

6.9 -

6.6 - - ) o
| %@%’O
. é é LA B | é T T é l.-..l L

5 1.
‘ '._Druck * 10° [mbar]

Abb.4.9: Gemessene Dampfung eines Si--Substrats - bei Raumtemperatur in
s Abnaﬂglgi(elt vom Druck in der Apparatur. Das. T‘ﬂermsewmcm ist an die
Probe angeklemmt.

6.5

- Ein Anklemmen des Thermoelements von 0,5 mm Durchmesser an den
Probenhalter hat keinen EinfluB auf die Diampfungsmessung. Die Streuung der
MelBwerte betrigt 1% bei siner Temperaturstabilitit von +0,1°C; damit kBnnen mit
dieser Apparatur Dadmpfungen von einigen 108 aufgeldst werden. Man erkennt in
Abb.4.9 die Abnahme der Dimpfung mit fallendem Druck in der Apparatur. Ein
Druck von einigen 10~7 mbar ist in Ubereinstimmung mit $11.1.4 notwendig, um
solch niedrige Ddmpfungen in der GrdBenordnung von 10-0 hinreichend genau

messen zu kénnen.
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1IV.3 Substratéimplung

Zur Bestimmung des Anteils des Substrats an den Spekiren der Inneren Reibung
wurden jeweils drei Si/Si0y— und Si/MoSi, o—Substrate verschiedener Dicke
hergestellt. Zur Herstellung der elekirischen Leitfihigkeit wurde auf die oxidierien
Si—Substrate eine 0,05 pm dicke Pt—Schicht aufgebracht. Die Leitfahigkeit der
S1/MoSi, 5 —Substrate war ausreichend hoch, um Messungen durchfiihren zu kénnen.
Die Ergebnisse sind fiir beide Substratsorten dhnlich, deshalb werden in Abb.4.10 nur
die MeBkurven fiir die oxidierten Si—Substrate in der Biegemode gezeigt. Die
Substratdicken wurden von 135 bis 220 um variiert. Mit der unterschiedlichen
Substratdicke sind auch verschiedene Eigenfrequenzen verkniipft. Man erkennt ein
Ansteigen der Dampfung mit der Substratdicke und sieigender Probentemperatur,

6
5+ o
| o]
0
< 4 0
S .0
% o *
3' o * gb
g ° 15 O
= ﬁ OO $$$ﬂ
t“‘! 2— O n o
o &5%6
. o 8
' OO $€ﬁ
14 o ﬁﬁ" o 220 um, 583 Hz
607 e = 145 um, 428 Hz
G‘ fﬁ,ﬁﬁ@@ o 135 um, 414 Hz
0 100 200 300 400 500 800

Probentemperatur [°C]

A_bb.é.l(_): Dampfungsspekten von oxidierten Silizium—Substraten der Dicken 135,
0 145 und 220 pm mit zugehOrigen Eigenfrequenzen von 414, 428 und
583 Hz.. ..

- Der thermoclastische Untergrund Q=1 wurde nach GI.2.23 von den
MeBkurven abgezogen. Die resultierenden Kurven sind in Abb.4.11 dargestelit. Alle
drei Kurven fallen weitgehend zusammen. Diese Dampfung ist die intrinsische
Diampfung Q—1g des Silizium, da sie von der Dicke des Si unabhingig isi.

- In der in Abb.4.11 gezeigten Dampfung sind noch die Anteile des SiO, und des
Pt ‘enthalten. ‘Diese scheinen jedoch keinen grofien Einfluf auf die Ddmpfung zu
‘haben, da die Substraiddmpfung im Rahmen der MeBgenauigkeit weder von der Dicke
~des Si0, noch von der Grenzfliche Substrat/Pt abhéingt. Die beiden dicksten Proben
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besaBen 1 um SiG,, das Pt befand sich einmal auf der Probenvorderseite
(220 pm und 135 ym Substratdicke) und einmal auf der (ultraschallbearbeiteten)
Probenriickseite. Die diinnste Probe besal eine Oxidschicht von 0,3 pum.

’@ﬁg}ﬁ o 220 pm, 583 Hz
* 145 pm, 428 Hz
o 185 um, 414 Hz

0 100 200 300 400 500 800
Probentemperatur [°C]

Abb.4.11; Resultierende Kurven aus Abb.4.10 nach  Subtraktion des
thermoelastischen Untergrunds gemiB G1.2.23.

In Abb.4.12 sind die Messungen an den am meisten verwendeten Substraten
Si/Si0, und Si/MoSi, , in der Biegungs— und Torsionsschwingung zusammenfassend
dargestellt. Bei den Biegeschwingungen wurde der thermoelastische Untergrund
abgezogen, bei den Torsionsschwingungen existieri dieser mach §I1.1.3 nicht.
Auffallend sind zwei Punkie: zum einen liegt das Dampfungsniveau aus nichi
bekannten Griinden bei der Torsion niedriger als bei der Biegung, zum anderen zeigen
die Si/MoSi, ,—Substrate ein kieines Dampfungsmaximum bei ca. 25G°C. Dieses ist
jedoch mit 2+10—5 sehr niedrig und liegt zudem bei einer Temperatur, bei der fur Al
kein Maximum erwartet wird. Es wird daher im weitcren vernachlassigt.

- Vergleicht man diese Kurven mit dem Si—Untergrund aus /6/, so stellt man
fest, daB die hier verwendeten Substrate einen deutlich hoheren Untergrund besitzen.
Es ist somit notwendig, fiir jede verwendete Substratsorte eine eigene Bestimmung des

| Untergrunds durchzufiihren.
S Im folgenden 'wird dieser gemessene Substratuntergrund von den MeBkurven
. 'abgezogen." Bei den Messungen in der Biegungsmode wird zusitzlich der nach
* "G1.2.23 berechnete thermoelastische Untergrund substrahiert. Die resultierenden
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Kurven beschreiben so nur noch das Dampfungsverhalten der Al—Schicht sowie
eventuelle Grenzflicheneinfliisse zwischen Schicht und Substrat.

2.0
o Si/Si0, Biegung o
o Si/Si0, Torsion )
i + Si/MoSisz Biegung &
+ Si/MoSiz; Torsien S
o] +
o +

Q% * 10

1.0 4 @Q,Q&"' fa

G.0 = "'lv’f-u----iris'|"='11'7*
—-1i00 O 160 200 300 400 500 800
Probentemperatur [°C]

Abb.4.12: Zusammenfassung der Substratmessungen fiir die am haufigsten

verwendeten Substrate Si/8i0, und Si/MoSi, , in Biegung und Torsion. .

Bei den Biegeschwingungen ist der thermoelastische Untergrund
abgezogen.

IV.4 Untergrunddidmpfung der Schicht

In Abb.4.13 ist ein typisches gemessenes Spekirum dargestellt. Es handelt sich
bei dieser Probe um eine 4,3 pum dicke Al—Schicht auf einem Si/MoSi, , —Substrat.
In dieser Abb. sind neben der MeBkurve ( + ) die Substratbeitrige Q15 ( o ) und
Q~Ig 4 (—) eingezeichnet. Subirahiert man diese Beitrige von der MeSkurve, so
verbieibt neben dem Maximum ein temperaturabhingiger Untergrund, -der
offensichtlich vom Al herrihrt. Dieser ist bei Massivaluminium als
Hochtemperaturuntergrund (HTUG) aus der Literatur /12/ bekannt und 148t sich
durch eine Funktion der Form A-e~B/T beschreiben. B kann dabei als eine
Akiivierungsenergie H,,/k (k: Boltzmann—Konstante} fiir den dem Untergrund
zugrunde liegenden Prozef aufgefabt werden. Aus den Messungen bestimmt sich Hy,
zu 0,15 + 0,05 eV. Diese Aktivierungsenergie ist typisch fiir Versetzungen im
. Volumen /28/.
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Abb.4.13; MeBkurve ( + ) einer 4,3 um dicken Al-—Schicht auf Si/MoSij . Die
Substratbeitrige Q~ 15 ( 0 ) und Q15 (—) sind eingezeichnet und zur
Auswertung der MeBkurve von dieser abzuziehen.

Dieser HTUG soll im folgenden etwas genauer untersucht werden. Da es sich
hierbei um einen Effeki der Schicht handelt, muB der gemessene HTUG gemaB
G1.2.22 auf Q1 . umgerechnet werden. Diese lautete:

-1 -1 tpMpAp -
Q =Q +3— Q (G1.2.22)
- eSS - §,tot . tS'MS'AS F,toi

In Abb.4.14 ist der Al-Untergrund Q~!g ., bei 300°C in der Biege— und
Torsionsmode bei zwei festen KorngrdBen von 3,4 um und 4,1 pum in Abhéngigkeit
von der Schichtdicke in doppelt logarithmischer Darstellung gezeigt.  Dieser
Untergrund ergibt sich aus der Untersuchung der Schichtdickenabhangigkeit - der
Dampfung (vgl. IIL.1.3 und IV.6). [
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Biegung Al/Si0; KG=3,4um
Torsion Al/Si0, KG=3,4um
Biegung Al/MoSize KG=4,Ipm
Torsion Al/MoSi;, KG=4,lum
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Abb.4.14: Al—Untergrund bei 300°C bei konstanten KorngroBien von 3,4 pm und
4,1 um in Abhingigkeit von der Schichtdicke in der Biegungs— und der
Torsionsmode auf zwei verschiedenen Substratsorten.
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Abb.4.15: Al—Untergrund bei 300°C der Schichten auf Si/8Si0C, (o,0) und
.- Si/MoSip 5 (+,%). RN
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Aus Abb.4.14 entnimmt man, daB der Dampfungsuntergrund unabhingig von der
Schichticke tg ist. Auffallend ist zum einen, daB der Dampfungsuntergrund in der
Torsionsschwingung um einen Faktor 1,3 hoher als der in der Biegeschwingung ist.
Zum anderen ist der Untergrund unabhéngig vom Substratmaterial,

Abb.4.15 zeigt den Al—Uniergrund der Biege— und Torsionsmode bet 300°C
als Funktion der Schichidicke in doppelt logarthmischer Darsteliung fir die
Schichten, bei denen die Korngréfle L ungefdhr gleich der Schichtdicke ist. Hier
entnimmt man den Fits der Datenpunkie der jeweiligen Schwingungsmode an ein
Potenzgesetz (eingezeichnete Linien), daB der Dimpfungsuntergrund mit tp—0.5
abfdllt. Es kann kein signifikanter Unterschied -zwischen den beiden verwendeten
Substratsorten festgestellt werden. Auch hier ist der Untergrund der Torsionsmode um
einen Faktor 1,3 héher als der in der Biegemode.
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o + s+ 7,8 um 322 Hz 250°C
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Abb.4.16: MeBkurven von vier auf Si/Si0O, aufgedampften Al—Schichten, 8,8 um
aufgedampft bei RT (0O), 7,9 um aufgedampfi bei 250°C
Aufdampftemperatur (%), 4,3 pm aufgedampft bei RT (o) und 5,1 um
aufgedampft bei 550°C (+) jewiels nach Tempern der Proben bei 450°C
fiir 30", Der Untergrund sinkt bei ahnlicher Schichtdicke mit zunehmender
Korngrifle.

Der Untergrund sinkt mit steigender KomngréBe bei gleicher Schichtdicke, wie
Abb.4.16 belegt. Bei einer nahezu gleichen Schichtdicke (damit gleiches
Probenvolumen) von 8,8 und 7,9 um (bzw. 4,3 und 5,1 um) und gleichen
MebBfrequenzen (damit gleiche Substratdicke) sinkt der Uniergrund, wenn die
- Aufdampftemperatur erhdht wird, Die Proben der Schichtdicken 4,3 und 8,8 um
- wurden bei Raumtemperatur, die 5,1 um dicke Schicht bei 550°C und die 7,9 pm
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dicke Schicht bei 250°C aufgedampft. Nach den Ergebnissen der
REM —Untersuchungen nimmt der Anieil der kleinen Komner mit steigender
Aufdampftemperatur ab. AuBerdem ist bei den hohen Temperaturen die Korngrofe
deutlich héher als die Schichtdicke. Man hat somit nur einen Einflufl der Korngréfe L

auf die Hohe von Q™ 1g .

IV.5 Auswerteheispiel

Die Auswertung der MeBkurven soll in Abb.4.17 am Beispiel einer bei
Raumtemperatur  aufgedampfien 4,3 um  dicken Al—Schicht auf einem
Si/MoSiy o —Substrat exemplarisch erklirt werden. Von der MeSkurve Q1 .. (+)
werden die Substratbeitriige, nimlich der thermoelastische Untergrund Q—1,;, und der
intrinsische Substratuntergrund Q—1lg, subtrahiert. Man erhélt die grob gestichelte
Linie. Der Al-Untergrund Q“lp,ug (fein gestrichelte Linie) wird durch eine
Funktion der Form A-e~B/T beschrieben und von der grob gestrichelten Kurve
subtrahiert. Ubrig bleibi dann das Dimpfungsmaximum Q=g ynk- Dieses wird dann
gemi$ G1.2.22 auf die Filmdampfung Qg umgerechnet.

An dieser Stelle sollte angemerkt werden, daff die Akiivierungsenergie H fiir
den dem Dimpfungsmaximum zugrunde liegenden Mechanismus in dieser Arbeit nur
schlecht bestimmbar war. Aus der Bedingung w7=1 ergibt sich aus G1.2.2 eine
Verschiebung des Maximums in der Temperatur fiir verschiedene Frequenzen. Das
Verhéltnis der Frequenzen von Torsion und Biegung betriigt bei der hier gewihlten
Probengeometrie nur 3,4, so daB bei Akiivierungsenergien der Gréfenordnung 1 eV
nur kleine Temperaturverschiebungen aufireten. Bei einem typischen Fehler in der
Bestimmung der Temperaturlage des Maximums von ca. 5°C erhilt man groBe Fehler
in der Bestimmung von H (s. Anhang). So wurde hier auf die Ergebnisse von Su /29/
(s. Abb.4.18) zuriickgegriffen, der die Aktivierungsenergie zu 0,62 eV fir AlSig
(AlSig o) zeigt gleiche Dampfungsspektren wie das hier verwendete Al /4/) aus acht
Frequenzen sehr genau bestimmt hat,
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Abb.4.17: Auswertung am Beispiel einer 4,3 pm dicken bei Raumiemperatur
aufgedampften Al—Schicht nach Tempern der Probe bei 450°C fir 30'.
MeBkurve (+), resultierende Kurve nach Subtraktion der Substratbeitrige
(— —), Al=Untergrund (— —) und resultierendes Maximum Q_IF,uﬂk
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- 'Abb.4.18; Bestimmung der Aktivierungsenergie in AlSig g, aus 8 Frequenzen und
B den zugehorigen Temperaturlagen des Maximums (nach 129/).
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IV .6 Evrgebnisse der Aufdampischichten

1V.6.1 Al auf Si/8i0, und Si/MoSi, 5

Im folgenden sollen anhand der Abb.4.19—23 einige Besonderheiten der
MeBergebnisse dargestellt werden. Eine zusammenfassende Darstellung der
Ergebnisse der Schichten, bei denen die Korngrdfe ungefihr gleich der Schichtdicke
ist, wird in den Abb.4.24—26 gegeben werden. Diie Ergebnisse der Untersuchung der
Dickenabhingigkeit werden in den Abb.4.27—30 dargestelit.

Im Verlauf dieser Arbeit wurden zwei verschiedene Al--Sorten verwendet, Bei
der einen Sorte (Typ I, 99,999% Reinheit) sind die Dampfungsmaxima um etwa einen
Faktor zwel hoher als bei der Sorte II (Typ II, 99,9999% Reinheit), obwohl der
Untergrund Q~!g , gleich ist. Dieser Wechsel des Aufdampfimaterials betrifft nur
die Schichten auf 8i/8i0,. Die Schichten auf Si/MoSi, , wurden alle mit Al vom
Typ I hergestelit.

In Abb.4.19 sind die FErgebnisss der bei Raumtemperatur auf
Si/MoSiy o —Substrate aufgedampfien Al—Schichten dargestellt, in Abb.4.21 und
4.22 die Ergebnisse fiir die zwei verschiedenen Al—Sorten auf Si/SiQ,, jeweils fiir
die Biegeschwingung. Die Maxima wurden aus den MeBkurven gemiB §IV.5

gewonnen.
Probentemperatur [°C]
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Abb 4. 19 nnmpﬁ‘noqepﬁl{tﬂim deg Rapgpmn{hm ‘der Al —Schichten ("T'y-p D auf den
-8i/MoSi, » —Substraten fiir verschiedene Schichtdicken nach Tempern der
Proben bel 450°C fiir 30'.
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KorngréBe fiir die Schichten auf den Si/MoSij o—Substraten nach
Tempern der Proben bei 450°C fiir 30'. Dabel wurde eine
Aktivierungsenergie von 0,6 eV angenommen.
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Abb.4.22: Dimpfungsspektrum des Biegemodus der TypII Al-—Schichten auf
SiIOSiOz fur verschiedene Schichtdicken nach Tempern der Proben bei
450°C fiir 30'.
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Abb.4.23: Priexponentieller Faktor 7, der Relaxationszeit 7 als Funktion der
oo . Korngrdfe filr die Schichten auf den Si/8i0,-Substraten nach Tempern
der Froben bei 450°C {iir 30", Dabei wurde eine Aknwerungsenergle von

0 6 eV angenommer.
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Der Effekt des Ansteigens des Dimpfungsmaximums mit steigender
Schichtdicke (und damit steigender KorngrdBe) wurde nur bei den
$i/MoSi, ,—Substraten gefunden. Bei Verwendung dieser Substrate ist eine
Verschiebung des Maximums zu hdherer Temperatur mit steigender Schichtdicke und
KorngréBe zu beobachten.

Nimmt man an, daf die Aktivierungsenergie H = 0,0 eV {vgl. Abb.4.18]
unabhdngig von der Korngrdfe ist, so kann man aus der Temperaturlage des
Maximums das 7y der Relaxationszeit 7 gemaB GL2.2 ausrechnen. In Abb.4.20 ist
das so berechnete 7 als Funktion der Korngrofe L aufgetragen. Dem Fit der
Datenpunkte an ein Potenzgesetz (durchgezogene Linie) entnimmt man, daB 79 < Ll
ist.

Bei Verwendung der Si/Si0,—Substrate ist die Hohe der Maxima bei der
jeweils verwendeten Al—Sorte weitgechend unabhiingig von Korngrofe und
Schichtdicke (s. Abb.4.21—4.22,4.24). Eine Ausnahme bildet nur die bei 550°C
aufgedampfte Probe. Diese wurde noch mit dem Al vom Typ I hergestellt, von den
Héhen der Maxima her wiirde sie jedoch zum Typ II passen. Eine mdgliche
Erklirung wiire die drastisch verdnderte Kornstrukiur (vgl. Abb.4.5 und 4.6). Die
Verschiebung des Maximums mit steigender Schichtdicke und KorngréBe ist kaum zu
erkennen.

Rechnet man das 7 analog zu den Schichten auf den Si/MoSi, ,-Substraten aus,
so findet man (trotz der kaum zu erkennenden Verschiebung des Maximums), daB 7y
mit der Korngrdfe ansteigt (s. Abb.4.23). Aus dem Fit entnimmt man, daB

oc 107 ist. Die bei Raumtemperatur aufgedampfie 8,8 pum dicke Schicht sowie die
bei 550°C hergestelite Schicht wurden wurden wegen der Besonderheiten der Maxima
nicht beriicksichtigt.

Auffallend ist die Temperaturlage des Maximums der bei Raumtemperaiur
aufgedampften 8,8 um dicken Al—Schicht. Das Maximum ist um ca. 50°C zu
hoherer Temperatur verschoben. Dieses Ergebnis konnte filr weitere ca. 8 pm dicke
Al—Schichten, die bei Raumtemperatur hergestellt wurden, reproduziert werden. All
diese Proben zeigen die gleiche Temperaturverschiebung des Maximums. Wird die
Aufdampftemperatur auf 250°C erhdhi, wird diese Verschiebung nichi beobachiet
Dieser Effekt ist unverstanden und soll auch im Rahmen dieser Arbeit nicht weiter
untersucht werden.

Alle Maxima der Aufdampfschichten sind gegeniiber dem reinen
Debye—Maximum aus Abb.2.2 in log(wr) um einen Faktor drei verbreitert. Die

‘Relaxationsstirke A ist somit grofer als 2:Q~1g .., was GL2.3 fiir ein reines
_ 'Debye—Maxmum vorhersagt.
T Abb.4.24 ist die Hhe des Dimpfungsmaximums Q~lp ... gegen die
) ":mlttlere Korngroﬁe fiir die Schichten auf Si/SiO,—Substraten aargesteﬂt Die
~ gestrichelten Linien sind dabei als Orientierungshilfe eingezeichnet. Man erkennt die
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zwei Typen von Proben. Alle Maxima sind im hier untersuchten Korngréf8enbereich
von 0,5-30 pm unabhingig von der Korngrdfe,

4 o Typ I RT Biegung
8 Typ I RT Torsicn
o Typ II RT Biegung
Typ II RT Torsion

a.] + Typ 1 550°C, 250°C

Q;‘%Max * 102

—— o = o = o =9

E €788 2 S ¢ 8 6 vae. 2 5 4
Korngroge [um

Abb.4.24: Q~lg ..o der Schichten auf Si/8i0,. Zwei Typen von Schichten sind zu
unterscheiden: Typ I Biegung (o), Torsion (O0), Typ II: Biegung (®),
Torsion (8). Die *** stellen die Proben mit hoher Aufdampftemperatur
dar. (Die gestrichelten Linien dienen nur zur Orientierung)

Abb.4.25 zeigt die Ergebnisse fir die Schichten auf Si/MoSi; 5. Man erkennt
sowohl in der Biegung (o) als auch in der Torsion () ein Ansteigen des
Démpfungsmaximums mit der Korngréfe. Um diese Tendenz zu iiberpriifen, wurden
zwei Proben bei héherer Temperatur (500°C) nachgetempert, wodurch die Xérner
ctwas vergré8ert wurden. Diese Proben sind als "e" (Biegung) und "S" (Torsion) in
Abb.4.25 eingezeichnet. Die Vergleichswerte der normalen Temperung (450°C, 30")
sind in ADbb.4.25 durch die Verbindungspfeile gekennzeichnet. Auch bei diesen
Proben wird das Ansteigen des Ddmpfungsmaximums mit steigender KorngroBe
beobachtet.
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o Biegung 500°C, o
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KorngréB8e [um]

Abb.4.25: Qg ., der Schichten auf Si/MoSi,, fiir Biegung (o) und
Torsion (). Die "e" (Biegung) und "&" (Torsion) reprisentieren Proben,
die zusdtzlich bei 500°C nachgetemperi wurden, um die KorngrofBle zu
erhohen. Diese sind mit den Punkien jeweils einen KomngroBenwert
kleiner zu vergleichen (durch die Verbindungspfeile gekennzeichnet).

In Abb.4.26 ist der R—Faktor als Verhdltnis der Maxima in Torsion und
Biegung dargestellt. Bei groBen Schichtdicken ndhert sich R dem Wert 1,7. Die
Schichten auf Si/Si0, zeigen ein leichtes Ansteigen von R mit kleiner werdender
Schichtdicke. Bei den Schichten auf Si/MoSi, , ist das Ansteigen von K zu kieineren
Schichtdicken wesentlich ausgeprigter. Nach Bohn und Su /6/ wiirde dies bedeuten,
dab die Al—Schichten auf Si/MoSiy 5 besser haften als auf SU/Si0.
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Abb.4.26: Verhdltnis der Démpfungsmaxima in Torsion und Biegung in
Abhdngigkeit von der Schichtdicke fiir Al auf Si/Si0, (a&) bzw. auf

MOSlZ 2 (O.

Weiterhin  wurde auch bei fester Korngréle die Abhdngigkeit des
Dampfungsmaximums von der Schichtdicke untersucht. Dazu wurde bel einer
getemperten Probe sukzessive die Schicht heruntergeditzt und nach jedem Atzen das
Dimpfungsspekirum anfgenommen. Dieses Experiment wurde fir Schichten sowohl

auf 8i/8i0, — als anch auf Si/MoSi, 5 —Substraten durchgefiihrt.
T Ak'lv. AT deb S Pans PN d: Sai-.lni-.& asxd Q101N Ty AAne Mamarmsmeamdn e
LIl CrRMT,"F. L IDL \é 'F JRLE Le ALV &L W31 Q.l.Uz 1R RIEA AUlbiU]lbli!UUC ij]

Abhéngigkeit von der Schichtdicke gezeigt, in 4.29 die der Schicht auf Si/MoSi, ,.
Die gezeigten Effekte sind analog fiir die Biegeschwingung. Man erkennt, daB mit
kleinen Schichtdicken das Maximum deutlich niedriger wird (Abb.4.27 und 4.29). .

In Abb.4.28 ist die Hohe des Dampfungsmaximums Q=1 ... in Abhingigkeit
vom Verhilinis Schichidicke tz zur KomngréBe L fiir eine Probe auf Si/Si0, in
Biegung und Torsion dargestellt. Die mittlere KomgrSfe betrigt 3,4 pm, die
Ausgangsschichidicke 4,4 um. Man erkennt fiir beide Schwingungsmoden fiir grofiere
Schichtdicken eine nur geringe Abnahme, die dann fiir Verhiltnisse tp/L < 0,5
stédrker wird. Der R—Faktor bestimmt sich iiber den gesamten Bereich zu 1,9 + 0,2.
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Abb.4.27: Entwicklung von Q~Ip einer Al—Schicht auf Si/Si0, mit einer
Korngrofie von 3,4 um mit fallender Schichtdicke in der
Torsionsschwingung.
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Schichtdicke / KorngrtBe
Abb.4.28: Q1 einer Al—Schicht auf $i/Si04 in Torsion (O) und B1egung (o)
F,max

_ in AUflangnglei VOIil vemcuu‘ua aC’hCutumm: Zu n.umgmﬁc 01+ fcatm_ L

KorngroBe von 3,4 um.
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Abb.4.29: Entwicklung von Q~lp einer Al—Schicht auf Si/MoSip, mit einer
KorngréBe von 4,1 um mit fallender Schichidicke in der

 Torsionsschwingung.
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Abb.4.30: F,max €iner Al—Schicht auf Si/MoSi, 5 in Torsion () und Biegung
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(Q n Abhang1ﬁ'§(¢=ﬂ vom Verhidlinis Schichidicke zu Ynmcroﬂﬁ hei fegier
KorngrdBe von 4,1 um.
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Die Probe auf Si/MoSi, o—Substraten zeigt ein etwas anderes Verhalten
(s. Abb.4.30). Sie hat eine Korngrofe von 4,1 pm und einer Ausgangsschichtdicke
von 4,6 um. In beiden Schwingungsmoden wird bei groBen Schichtdicken ein linearer
Anstieg von Q=g ., mit der Schichtdicke beobachtet. Fiir Verhéltnisse tp/L < 0,5
knickt Q=1 ..« auch hier ab und wird deutlich Kleiner. Der R —Faktor bestimmt sich
hier {iber den gesamten Verlauf zu 2,7 + 0,2.

Das Verschwinden von Q™1 ,,,,; bei kleinen Schichtdicken kann mit Hilfe der
Abbildungen 4.31 und 4.32 erklirt werden. Beide zeigen die Ergebnisse von
rasterkraftmikroskopischen Untersuchungen der Proben nach dem letzten Atzschritt,
Man erkennt, daB die Schichten an den Korngrenzen bis fast auf das Substrat
weggeitzt wurden. Die verwendeten Atzmischungen &tzen also nicht nur flichig,
sondern bevorzugt an den Korngrenzen des Al Bei grofien Schichtdicken féllt diese
Einbeulung an den Korngrenzen nicht ins Gewicht. Werden diese Atzgruben jedoch
fast so tief wie die verbleibende Schichtdicke, wird ein Effekt auf das

Diampfungsmaximum deutlich.

/24 pm

Abb.4.31: Rasterkraftmikroskopische Aufnahme der Schichtoberfliche einer Probe
auf Si/Si0, mit der Ausgangsschichtdicke von 4,4 pm und einer
Korngrdfe von 3,4 um nach dem letzten Atzschritt.
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Abb.4.32: Rasterkraftmikroskopische Aufnahme der Schichtoberfliche einer Probe
auf Si/MoSip , mit der Ausgangsschichtdicke von 4,6 um und einer
Korngréfie von 4,1 pm nach dem letzten Atzschritt.
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IV.6.2 Al auf 8i/Si0,/Au und Si/Ti/TiN

Im folgenden sollen noch die Ergebnisse der Schichten auf den restlichen
Substraten - vorgestellt werden. Abb.4.33 zeigt die MeBkurven fiir eine 4 yum dicke
Al—Schicht auf einem Si/Si0,/Au—Substrat sowie ‘dic MeBkurven einer 0,8 um
dicken Schicht auf Si/Ti/TiN jeweils in Biegung und Torsion. Bei Verwenaung dieser
Substrate trltt offensxchthch kem Dampfungsmammum a.uf AN

uim Al/Tz/Tz.N Biegung .
‘um Al/Ti/TiN Torsion
m Al/Au Biegung = . °
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Abb.4.33: Gemessene Dadmpfungsspektren einer 4 um dicken Al-—Schicht auf
Si/S102/Au und einer 0,8 pm dzckan Al—Schicht auf 51/11/111*4 nach

nnnnnn Han
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Fallen ist kein Maximum zu beobachten.

Das Verschwinden des Maximums konnie sich mit der Bildung einer
intermetallischen Phase an den Korngrenzen erkldren lassen. Im Fall von Au als
Zwischenschicht kann sich die Phase AuAl, /30/, im Falil des Ti sich die Phase TiAl;
/31/ ausbiiden. Diese Phasen scheinen die Komgrenzenstrukiur des Al so zu dndemn,
dafl das Maximum ausbleibt,
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¥V.7 Ergebnisse der strukturierten Proben

Ziel der Untersuchung an den 0,8 pm  dicken  strukturierten
AlSig o1Cup gos —Proben war es, durch die Herstellung einer definierten Kornstruktur
weitere Informationen iber den Mechanismus des Dampfungsmaximums zu
gewinnen. Dazu wurden zundchst 2x2—Strukturen (vgl. §111.2.3) mit dem Ziel
hergestellt, eine bambusartige Kornstruktur zu erhalten, bei der alle Korngrenzen
senkrecht zu den Sireifen stehen und {iber die gesamte Streifenbreite reichen sollten.

Abb.4.34: TEM—Aufnahme der AlSig g1Cuq gos 2x2~—Struktur nach Tempern der
' ‘Probe bei 450°C fur 30'. Die dunklen Streifen zeigen die Schicht, die
hellen Streifen zeigen die Bereiche, an denen das' Subsirat bei der

TEM —Probenpriperation komplett weggeatzt wurde.
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Dieses Ziel wurde nicht ganz erreicht, wie Abb.4.34 belegt. Auf dieser
TEM — Aufnahme erkennt man zwar die Tendenz einer Bambusstruktur, es gibt aber
noch grofie Probenbereiche, in denen Komgrenzentripelpunkie erkennbar sind. Jedoch
gibt es fast keine K&rner mehr, die an jeder Korngrenze ein Nachbarkorn besitzten,
d.h. es gibt keine "normale” polykristalline Struktur mehr. Das Maximum in den
Dimpfungsspekiren ist im Vergleich zur vollbedeckien Probe nahezu vollstindig
unterdriickt (s. Abb.4.35).

Das Verschwinden des Maximums ist unabhingig von der Richtung der Streifen
zur Probengeometrie. Es wurden Proben hergestellt, bei denen zum einen die Streifen
in Probenléngsrichtung angeordnei waren, zum anderen Proben, bei denen die
Streifen in. Probenguerrichtung angeordnet waren. Bei beiden Probengeometrien ist
sowohl in der Biegungs— als auch in der Torsionsmode kein Maximum zu erkennen.

unstruk. 712 Hz, 450°C, 30

wvobo

10x10 838 Hz,
10x10 838 Hz,
10x10 838 Hz,
2x2 §18 Hz,

450°C,
500°C,
5580°C,
450°C,

30
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Probentemperatur fec}

aus aufgestiubten

Abb 4 35 MeBkurven - der Torsionsschwingung
AISlO 01Cug. Oos—inrpen str‘uktuﬂerten Proben.

Den- gleichen Effeki bermac
(s. Abb 4 36). Hierbei betrug die Strelfenbrclte 1,5 um bei einer Schichtdicke von
1 ym. In der TEM—Aufnahme der Probe (s Abb.4.37) erkennt man eine fast
vollstandlge Ba.mbusstruktur v ek

man auch bei den strukturierten Al—Schichten
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Abb.4. 36 MeBkurve der Al—1 ,9x1,5— Struktur nach Tempern der Probe bei 450°C
fur 30' m der Torsmnsmode.

Abb.4.37: TEM~ Aufnahme d..,r Al— 1,5x1,5-Struktur nach Tempern der Probe bel
450°C far 30.' Die dunklen Streifen zeigen die Schicht, die hellen
Streifen zeigen die Bereiche, an denen das _Sub_s_trat. bei der
TEM —Probenpraperarion komplett weggedtzt wurde. ;




Um diesem Verschwinden des Maximums nachzugehen, wurden
10x10—Strukturen hergestellt. Diese Probe wurde nach dem standardmafigen
Tempern fiir 30" bei 450°C noch zwei weiteren Temperschritten fiir jeweils 5' bel
500 und 550°C unterzogen. Damit wird die Korngré8e erhoht (s. Abb. 4.38—4.40).

Die Komngrofle wurde, wie bei den vollbedeckten Filmen, mit Hilfe des
Durchmesserverfahrens bestimmt. Die zugehorigen Schnitte wurden dabei in Richtung

der Streifen gelegt.

Abb.4.38: TEM—Aufnahme der AlSig g1Cup gos 10x10~Struktur nach Tempern der
Probe fiir 30' bei 450°C. Die Korngré8e ermittelt sich zu 0,7 pwm bei
‘einer Schichidicke von 0,8 um. Die Aufnahme zeigt ecine Probenstelle
mitten auf einem Streifen, deshalb sind die Streifenrinder nicht zu sehen.
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Abb.4.39: TEM —Aufnahme der AlSig g1Cug gos 10x10—Strukiur nach Tempern der
‘Probe fiir 5' bet 500°C. Die KorngroBe ermittelt sich zu 1,5 pm bei einer
Schichtdicke von 0,8 um. Die Aufnahme zeigt eine Probenstelle mitten
auf einem Streifen, deshalb sind die Sireifenrinder nicht zu sehen.




Abb.4.40:

TEM — Aufnahme der AlSig g;Cug gos 10x10—Struktur nach Tempern der
Probe fiir 5' bei 550°C. Die KorngroBe ermittelt sich zu 2,4 um bei einer

*-Schichidicke von 0,8 um.
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In den zugehérigen Dampfungsspekiren (in Abb.4.35 sind die MeBkurven, in
Abb.4.42 das daraus ermittelte Q! der Torsionsschwingung dargestellt) erkennt
man eine Abnahme des Maximums mit zunchmender AnlaBtemperatur (respektive
steigender KorngroBe). Dieser Effeki wird bei vollbedeckien Schichten mnicht
beobachtet (s .Abb.4.41). Bei diesen Proben wird die KorngréBe durch das
Nachtempern nicht weiter erhdht.

In Abb.4.43 ist, analog zu den Untersuchungen der Dickenabhingigkeit
vollbedeckter Filme, Q~lg ... der 10x10-Strukiuren gegen das Verhiltnis von
Schichtdicke tg zur KorngrdBe L aufgetragen. Man erkennt, dafi auch hier Q“’ip,max
fiir te/L. < 0,5 abknickt und verschwindet. -

5Q0 300 200 100
204 © 450°C, 34", 778 H=
’ o 500°C, 5', 776 H=z o°o
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Abb.4.41: Q1 einer vollbedeckten AlSig g;Cug gos—Probe nach Tempern der
Probe fiir 30' bei 450°C und Nachtempern fir 5' bei 500°C. Das
Maximum bleibt nahezu unverindert.
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Abb.4.42; Aus Abb.4.35 resultierendes Q—lg der Torsionsschwingung der
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¥, Diskussion
V.1 Zusammenfassung der MeBergebnisse

In diesem Abschnitt sollen die wichtigsten IMeBergebnisse noch einmal
zusammengefalt werden. Femer werden die Mebergebnisse anderer Autoren

vorgestellt und mit den eigenen Ergebnissen verglichen.

1.} Die Hohe des Dampfungsmaximums Q= lp oy ist von der Gréfenordnung
Prozent fir beide Schwingungsmeden. Sie ist bei der Verwendung der
Si/8i0,—Substrate bei festgehaltenem Verhiltnis von Korngréfie =zu
Schichtdicke unabhingig von der Komngréfe. Bei der Verwendung der
Si/MoSi, 5 —Substrate steigt QI ,.x mit steigender KorngroBe leicht an. Die
Breite der Maxima ist um einen Faktor drei breiter als das Standard —Debye—
Maximum. Die Relaxationsstdrke A bestimmt sich bei den hier vorliegenden
Verbreiterungen der Maxima nach /12/ zu 5,4-Q~Ig ... Damit ist in der
Torsionsschwingung A = (,15, in der Biegeschwingung A = (,08.

2.) Das Verhilinis R der DMaxima in Torsion und  Biegung
R = Q7 !5 1oz, 7/Q 5 max p betrdgt fir grofe Schichtdicken R = 1,7. Mit
fallender Schichtdicke steigi R an. Das Ansteigen von R ist bei den Schichten
auf Si/MoSiy 5 ausgeprigier als bei den Schichten auf Si/SiC,.

3.) Die Temperaturlage des Maximums schiebt mit zunehmender Korngrdfe zu
hoherer Temperatur. Dabei ist die zugehOrige Relaxationszeit v = 7 - eH/AT
proportional zur Korngr6Be L. Aus den Messungen anderer Autoren /335, 29/
bestimmt sich die Aktivierungsenergie H = 0,6 + 0,05 eV fiir den dem

Dampfungsmaximum zugrunde liegenden Prozeff als Akiivierungsenergie der
Komngrenzendiffusion. Der préexponentielle Fakior 79 der Relaxationszeit
bestimmt sich dabei zu 79 = 107127 = L5 5 fiir eine Korngrdfe von 1 um.

4.) Bei konstanter Korngrofe ist bei vollbedeckten Proben Q~Ip ... zunichst
nahezu unabhingig von der Schichtdicke, Wird die Xorngrdfie viel grofer als
die Filmdicke, wird das Maximum erniedrigt. Ist der Film an den Korngrenzen
fast komplett weggedtzt, verschwindet das Démpﬁmgsmaxxmum Auch bei den
in 10 um breite Streifen strukiurierten Proben ist Q1 ., konstant, solange

.+~ die Filmdicke ungefahr gleich der Korngrofe ist. Wird die Korngrofie deutlich

. grofer als die Filmdicke, wird das Dampfungsmaximum erniedrigt.

":S.)-.- ‘Su et al. /32/ lieBen kontrolliert Cu in AlSig g1 —Filme eindiffundieren. Wenn
dic meisten Komgrenzen mit der AlL/Cu—©—~Phase dekoriert sind,
verschwindet das Dampfungsmaximum. Dies gibt einen weiteren Hmwelse

= da.rauf daB dle Relaxatmn {iber einen Korngrenzendiffusionsprozefl abliuft. -
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In §V.2 sollen zunichst dic bisherigen Modellvorstellungen fber das
Korngrenzengleiten vorgestellt werden. Es wird sich zeigen, daf diese Modelle das
Maximum im Massivmaterial erklaren kénnen. In §V.3 wird dann gezeigt, daB diese
Modelle auch die in dieser Arbeit gefundenen Maxima in Schichten auf Substraten

erkliren,

V.2 Erkldrung der Dimpfungsmaxima durch Korngrenzengleiten

V.2.1 Das Ké—Maximum

V.2.1.1 Experimentelle Ergebnisse

In Abb.5.1 sind zunichst die MefBergebnisse von K& /2/ dargestellt. In den
Kurven I-IHI (Komgrofie kleiner als der Drahtdurchmesser) erkennt man das
Ké—Maximum (Typ 1).

0.10 T I 1 I [ T T
I o

0.08 — I ox -
If: a

- Vi -
V%

0.06 — Vi:e -

Bdmpfung

Probentemperatur (‘C)

Abb.5.1: ~ MeBergebnisse an einem Al—Draht mit dem Durchmesser 840 pm (nach
Ké /2/). Bei den Kurven I-II ist dic KomgréBe Klemner als der
- Drahtdurchmesser. Die Kurven IV und V zeigen Proben mit K6mem, die
-groBer als der Drahtdurchmesser sind. Kurve VI zeigt die Messung an
einem Einkristall.

. .Das Maximum verschiebt sich mit steigender Komgré8e zu hoherer Temperatur, die
Hohe des Maximums bleibt nahezu konstant. Die Auswertung der Maxima liefert eine
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Aktivierungsenergie von H = 1,4 eV, also eine Energie, die fiir Temperaturen von
ca. 300°C im Bereich der Akiivierungsenergie der Volumendiffusion (Hg = 1,28 eV
/33/) liegt. Das Maximum in den Kurven IV und V (Komngrofe gréfer als der
Drahtdurchmesser, Bambusstruktur) reprisentiert das sog. Bambusmaximum (Typ 2),
das sich fiir steigende Korngr8e durch eine Temperaturverschiebung zu teferen
Temperaturen und abnehmende Hohe auszeichnet. In Kurve VI (Einkristalistruktur)
ist kein Maximum mehr zu erkennen.

Su /6/ fand in den DEmpfungsspekiven von hochreiner (99,999%) 100 um
dicker Al—Folie (die Korngrofe betrug ca. I mm) ein dhnliches Maximum wie das
von K& gefundene.

Vergleicht man diese Maxima im Massivmaterial mit denen in
substratgebundenen Filmen, so findet man sie bei deutlich unterschiedlichen
Temperaturen. Wiirde man die K&~schen Daten auf die in dieser Arbeit verwendeten
Probenfrequenzen von ca. 200 Hz und typische KorngroBen von 1 pm unkritisch
libertragen, indem man die Relaxationszeit linear auf die hier verwendeien
KorngréBen extrapoliert und dabei die Aktivierungsenergie beibehilt, so sollte das
Ké~—Maximum bei ca. 250—300°C liegen. In diesem Temperaturbereich wurde kein
Maximum gefunden. Umgekehrt scheinen die Maxima in substratgebundenen Filmen
in den Messungen an Massivimaterial nicht aufzutreten. Ferner fallt beim Vergleich
der beiden Fille auf, daB die Hohe des Maximums und damit, bei {fast) gleicher
Breite des Maximums, auch die Relaxationsstirke im Massivmaterial um etwa einen
Faktor 4 hoher als die in Schichten auf einem Substrai ist. Bei letzteren ist die
Relaxationsstirke in der Biegung gegeniiber der Torsion noch weiter reduziert,

Im folgenden sollen die Modelivorstellungen der Ddmpfungsmaxima von Typ 1
/1,2, vorgestellt werden. Zur Erkidrung der Effekie bei der Bambussiruktur {Typ 2)
sei auf die Literatur /34 —36/ verwiesen.

V_.2.1.2 Modellvorstellung zur Relaxationsstirke

Die Erklarung des Maximums vom Typ 1 wird {iber das viskose Gleiten von
Korngrenzen 'gegeben. Gleiten zwei Komer 1 und 2 unter Wirkung einer
Scherspannung o, gegeneinander (s. Abb.5.2), so wird die Verschiebung u durch die
sich an den Korngrenzentripelpunkten A und B aufbauende Gegenspannung begrenzt.
Die durch diesen ProzeS hervorgerufene Verschiebung u = ¢l (¢ ist die
anelastische Scherdehnung) der gleitenden Korngrenzen ist proportional zur
Komngrofe L. Die dabei in einem Korn dissipierie Energie Wy;s 148t sich schreiben als

Wi = y-u oy L2 (GL5.1)
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wobei L2 die Korngrenzenfliche beschreibt und <y ein Geometriefaktor ist.

Damit ist Wg;, proportional zum Kornvolumen L3. Die Relaxationsstirke
A o Wi/ W, ist dann unabhingig von der Komgrole L, da die in einem Korn
gespeicherte Gesamtenergie Wges ebenfalls proportional zu L3 ist.

N

><
2>
i --
=

Abb.5.2: Spannungsrelaxation durch Korngrenzengleiten.

Zener /37/ und K& /1,2/ untersuchten das Abgleiten von Xo&rnern in elastisch
isotropem Massivmaterial unter Wirkung einer (dufieren) Spannung, um die Grofie
von A abzuschitzen. Durch das Abgleiten der Xdmer gegeneinander werden (wie
oben beschrieben) in den Kormngrenzentripelpunkien elastische Gegenspannungen
aufgebaut. Man spricht deshalb vom Korngrenzengleiten mii elastischer Anpassung.
Fin diffusiver Spannungsabbau an den Korngrenzeniripelpunkien wurde bei den
Uberlegungen nichi beriicksichtigi. Zener /37/ und K& /1,2/ nehmen an, daB jedes
Korn als elastische Kugel aufgefalt werden kann. Zur Berechnung der
Relaxationsstirke vergleichen beide Auioren die elastische Energie eines
kugelférmigen Korns unter einer uniaxialen Spannungsverteilung mit der elastischen
Energie, wenn bei gleicher mittlerer Spannung keine Scherspannung in der
Korngrenze auftritt, Fiiz die Relaxation des Elastizititsmoduls Ag bei uniaxialem Zug
fand Zener /37/:

Ap = By/Eg) — 1 = 2(7+p»—5vD/(T+5v) — 1 (GL.5.2)

_ _'(v ist_dabei die Querkontraktionszahl). Fir einen typischen Wert von » = 1/3 ergibt
 sich Ag zu 0,56.
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K& /1,2/ hat die fiir elastisch isotropes Massivmaterial geltende Beziehung
I/K = 9/E — 3/G /9/ (K: Kompressionsmodul) mit Ag = 0 benutzt, um eine Formel
fiir die Relaxation des Schermoduls Ag bei einem Torsionsversuch abzuschitzen. Er

fand:

»

Ag = (Gy/Gp) — 1 = 5(7T—dn)/{2(T+5)} — 1 (G1.5.3)

Fir » = 1/3 ergibt sich Ag zu 0,63. Somit ergibt sich das Verhiltnis der
Relaxationsstirke des Schermoduls G (Torsionsschwingung, Index T) und des
Elastizitdtsmoduls E  (Biegeschwingung, - Index B) fiir elastisch isotropes
Massivmaterial unter dem oben beschriebenen Voraussetzungen zu:

R = Ag/Ap = Q—L/Q-1g = 3/{2(1+»)} = 3Gy/Ey (GL5.4)

Damit sollte unter diesen Bedingungen fiir » = 1/3 das Dimpfungsmaximum in
der Torsion einen Faktor 1,13 hoher als bei einer mit uniaxialem Zug verbundenen
Biegung sein.

Raj und Ashby /38-—-40/ betrachieten bei ihren Berechnungen der Relaxation
durch Korngrenzengleiten mit elastischer Anpassung ein zweidimensionales Problem
mit sechseckigen Komern. Diese Annahme erscheint realistischer als die Annahmen
von Zener /37/ und K& /1,2/, da kugelférmige Kdérner den Raum nicht ausfiillen.
Unter dieser Annahme fanden die Autoren fiir die Relaxation des Schermoduls /38/:

Ag = 0,57-(1—») (G1.5.5)

und damit Ag = 0,38 fiir » = 1/3. Auch hier ist die Relaxationsstirke A
unabhéngig von der KorngrdBe L. Sie ist aber deutlich kleiner als die durch GL.5.3
gegebene.

In diesem Zusammenhang sei bemerkt, daB man bei der Definition der
Relaxationsstirke bei Didmpfungsmessungen die Differenz des unrelaxierten und
relaxierten Moduls besser auf den Miitelwert dieser GriBen als auf den relaxierten
‘Modul bezichen sollte. Dadurch wird die Relaxationsstirke entsprechend G1.5.3 von
0,63 auf 0,48 und gemid GL.5.5 von 0,38 auf 0,32 erniedrigt. Unabhéngig davon
'kann._man sagen, daB der Absolutwert der Relaxationsstirke noch sehr unsicher ist.
R An dieser Stelle sollen zundchst fiir eine einfache zweidimensionale Geometrie
(Séulenstrukiur) anschaulich die Gemeinsamkeiten und Unterschiede zwischen
Torsions- und Biegeschwingung erkldrt werden. Abb.5.3 stellt eine Aufsicht auf den

_Film dar, der der Einfachheit halber aus Kémern mit guadratischem Querschnitt
bestehen “soll. ‘Sowohl bei der Torsions— {Abb.5.3a) als auch bei der
_.Bic_ge_,schwingung (Abb.5.3b) hingt die GréBe der Spannungsscherkomponente in der
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Korngrenze von der Orentierung der Korngrenzen zur von aufien angelegien
Spannung ¢ ab. Im Mittel iber alle Orientierungen ist die Wirkung der
Scherspannungen in beiden Fallen gleich, Im Torsionsfall hat man reine Scherung,
d.h. die Spannung besteht ausschiieBlich auws Scherkomponenten. Im Biegefall
hingegen 148t sich die ZuBere Spannung in einen Dilatationsanteil (diinne Pfeile) und
einen Scheranteil (dicke Pfeile) zerlegen. Der Dilatationsanteil verursacht keine
resultierende Scherung der Korngrenze und damit auch keine Relaxation. Somit
erwartet man bei einem Torsionsversuch eine hdhere Relaxationsstirke als bei einem

Biegeversuch.

a)

N 4

T

Abb.5.3: . Resultierende Scherkomponenten in der Komgrenze in Abhéngigkeit von
der Komgrenzenorientierung in  der Toisions— (&) d der

Biegeschwingung (b). Die Darstellung beschreibt eine Aufsicht auf den

- Film. Die dicken Pfeile kennzeichnen die Scherkomponenten der duferen

 Spannung, die diinneren die Dilatationsanteile und die Pfeile an den
~“Komgrenzen die dort wirkende Scherspannung ¢,.

Im Gegensatz zum Absoclutwert der Relaxationsstirke kann das Verhéltnis der
Relaxationsstﬁrken fir die zwei verschiedenartigen Schwingungsmoden quantitativ
zuverldssig angegeben werden, selbst fiir eine nicht dreidimensionale Verieilung der
'Korngrenzenorientierungen (z.B. Siulenstruktur der Komer wie im hier vorliegenden
Fall). Am “glinstigsten ist es, die Relaxationsstirke einer 2u untersuchenden
" Schwingungsmode auf die Relaxationsstirke einer reinen Schermode im Raum der
" Korngrenzenorientierungen zu beziehen. Das entsprechende Verhditnis R—1 ist durch
den ‘relativen Anteil der in Scherkomponenten {(nur diese kbnnen durch Gleiten




relaxieren) enthaltenen elastischen Energie an der elastischen Gesamtenergie gegeben,
das man folgendermafien schreiben kann /41/:

R-1 =1 - [(Spur o) (Spur &)} / [o¢-d] (G1.5.6)

Dabei gibt d die Dimension des Raumes der Korngrenzenorientierungen an. Diese ist
gleich drei fiir eine statistische Verieilung der Orientierungen im dreidimensionalen
Raum und gleich zwei im hier interessierenden Fall der Sdulenstrukiur. Letztere 120t
sich als planares System beschreiben. Fiir eine uniaxiale Spannung und d = 3 erhilt
man das durch Gl.5.4 gegebene Ergebnis R als Spezialfall. In Tabelle 5.1 sind die
Werte von R—! fiir einige Spezialfalle aufgelistet,

Fiir reine Torsion ist R—! = 1. Der Spannungszustand fiir die Biegung liegt, je
nach Probengeometrie und Einspannung der Probe, zwischen den beiden Extremen
“einachsiges Biegemoment” und “einachsige Biegeverformung”. Das “einachsige
Biegemoment" 148t sich durch

Oxx = Btz Oyy = 0,05, = 0, 69y = €, = —veyy (GL.5.7)
beschreiben, die “einachsige Biegeverformung® durch

Oxx = Eregz/(1-12), 04y = pBeege/(1-92), 6, = 0,
gy = 0, €y = ~vg,/(1-0). (G1.5.8)

Im hier interessierenden Fall (d = 2) rechnet man mit einem Wert von R
zwischen 1,5 und 3 {(s. Tabelle 5.1). Der exakie Zustand mufB mit Hilfe einer

numerischen Simulation ermitielt werden.

d R-1 R(r=1/3)
reine Torsion 2 und 3 1

2 1/2:(1+») L5
einachsiges Biegemoment

3 2/{3-(1+v} 1,13

2 172-(1-p) 3,0
-einachsige Biegeverformung

3 21 —p+12)/{3(1~v)} 1,3

‘Tabelle 5.1: - Sich aus dem relativer Anteil R-1 der Energie der Scherkomponenten an
IR  der Gesamtenergie ergebendes Verhiltnis R der Relaxationsstirken in
Torsion und Biegung in Abhingigkeit vom Verformungsmodus bei der

Biegeschwingung.
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V.2.1.3 Modellvorstellung der Relaxationszeiten

Die durch Korngrenzengleiten und Korngrenzendiffusion Dbestimmten
Relaxationszeiten sind von verschiedenen Autoren abgeschitzt worden /38—40, 42,
43/. Wir betrachten hier die in Abb.5.4 skizzierte abgestufte Korngrenze. Das Gleiten
der beiden aneinander grenzenden Korner 1aBt sich nach diesem Bild durch Gleiten
und Klettern von Korngrenzenversetzungen beschreiben (Abb.5.4a). Durch die
schnelle Gleitbewegung werden die Scherspannungen ¢ an den horizontalen Teilen
der Korngrenze relaxiert und dafiir Spannungen normal zu den Stufen aufgebaut
(Abb.5.4b). Diese Normalspannungen treiben das Klettern der Versetzungen, das als

langsamer ProzeB zeitbestimmend ist.
Das Klettern der Versetzungen kann als Materietransport ven Stufen unter

Druckspannung zu Stufen unter Zugspannung beschrieben werden. Es soll hier
angenommen werden, daB die Stréme von den Stufen weg oder zu den Stufen hin
durch Korngrenzendiffusion bestimmt sind, also innerhalb der Komgrenze verlaufen.
Fiir diesen Fall ist im stationdren Zustand die Verschiebungsrate der Komer

gegeneinander gegeben durch

wobei jgg die Stromdichte innerhalb der Korngrenze, { das Atomvolumen
(Q41 = 1,5-10729 m3) und h die Stufenhohe ist. Die Stromdichte ist proportional zur
Diffusionskonstante Dgg, zum Spannungsunterschied 2o, und umgekehrt proportional
zum Stufenabstand 1 gemil

likg! = 2:0,Dgg/(°KD), (GL5.10)
wobei  die effektive Korngrenzenbreite ist. Mit der Gleichgewichtsbeziehung
g, = 0g'l/h (GL.5.11)

ergibt sich die Verschiebungsrate U zu:

. 0'5'9°(§
i=4- ——— - Dgg (GL5.12)
¥T-h2

© . Der GleitprozeB hort auf, wenn die gesamte Verschiebung die Grofenordnung

&L erreicht hat. Mit GL5.12 und 5 = 0,/2G ergibt sich daraus die Relaxationszeit 7

ATVALE LEWE
als:
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7 = 0gL/(2:G-1) = kT-h?-L/(8-G-0-Dxg0)

(GL5.13)

Fiir Diffusion durch die angrenzenden Korner (also nicht durch die Korngrenze,
sondern durch das Komvolumen) findet man eine Zhnliche Formel /38—40/, wobei
allerdings Dgg durch Dg'1/6 ersetzt werden muB (Dy: Diffusionskonstante im

Volumen). Der Einflul beider Beiirige zusammen 186t sich demmnach durch eine

effektive Diffusionskonstante

beschreiben.
—-‘@] i
| I I |
o I
| | | i | F Klettern
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Abb.5.4: Korngrenzengleiter:
~ooonon gy schematische  Darstellung des  Gleitens  und Klefterns  von

Korngrenzenversetzungen in einer Korngrenze der Breite & unter

Wirkung einer Scherspannung o,.

b) Bildung von Normalspannungen ¢, mit wechselnden Vorzeichen an den

- Korngrenzenstufen,
¢) Abbau der

Normalspannungen durch Diffusion:

" Volumen—, rechts durch Korngrenzendiffusion.
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Nach Gl.5.13 ist die Relaxationszeit proportional zur KorngréBe L. Die
Temperaturabhingigkeit von 7 rithrt hauptsichlich von den Diffusionskonstanten her.
Fiir eine quantitative Untersuchung entnimmt man die Temperaturabhéngigkeit der
Diffusionskonstanten zu /33/:

Dg = Dg o exp{—~Hyg/KT) und Dgg = Dgg o exp(—Hyo/kD)
mit
Hygg = 0,62 eV, Hg = 1,28 eV
sowie
Dg o = 1,37-1073 m?/s, Dggo = 10-6...10~5 m?/s

Die Zahlenwerte fiir den priexponentiellen Vorfakior der Korngrenzendiffusion sind
nur schlecht zu bestimmen, weil in allen Messungen die (schwer zugingliche)
Korngrenzenbreite eingeht. Je nach Literaturzitat schwankt die GrdSenordnung von
10—6 m2/s /33/ bis 105 m2/s /44/.

Ké fand in seinen Messungen ein Didmpfungsmaximum bei ca. 300°C. Die
Auswertung liefert eine Akiivierungsenergie, die im Bereich der Energien fir die
Volumendiffusion liegt. Die Kleinste Korngrofe in den Messungen betrug 200 pm,
die groBte einige mm, Fiir einen verniinfiigen Wert von 1 = 100 um soll Dgg ¢ fiir
den Fall abgeschitzt werden, dal in G1.5.14 die Volumendiffusion dominiert. Setzt
man die entsprechenden Zahlenwerte ein, so erhdlt man einen Wert des
priexponentieilen Faktors der Korngrenzendiffusion von 3-10—6 m2/s. Dieser liegt im
Bereich der in der Literatur angegebenen Werte, d.h. bei den von K& untersuchten
Korngrdfen und Temperaturlagen der Maxima dominiert somit die Volumendiffusion.

Fiir kleinere Werte von ! werden die Beitrige von Komgrenzen— und
Volumendiffusion zundichst vergleichbar, dann dominiert die Korngrenzendiffusion.
Allerdings kann die Volumendiffusion selbst fiir kieinere Werte von 1 dominieren,
wenn die Aktivierungsenergie fiir die Korngrenzendiffusion erhoht wird. Tatsdchlich
scheinen schon geringe Verunreinigungen von Al durch Cu, Pt und W die
Aktivierungsenergie Hgg von 0,62 eV auf bis zu 1 eV zu erhdhen /45/. Nimmi man
den Extremfall von Hgg = 1eV an, so ergibt sich 1 nach GL5.14 fir eine
Temperatur von 300°C zu 12 0,1 um. Selbst fiir diese mikroskopischen
Stufenabstinde wirde bei 300°C die Volumendiffusion dominieren. In diesem
Zusammenhang ist zu beachten, da in einem Polykristall der Anteil des
Komgrenzenvolumens am Gesamtvolumen mit der Korngrofe abnimmt. Bei gleicher

; 'Rein_heit des Materials steigt so der Anteil der Verunreinigungen in den Korngrenzen
“mit der Xorngrofie an und auch die Altivierungsenergie fiir die Korngrenzendiffusion.

- % . Die priexponentiellen Fakioren von 7 erhdlt man, indem man in GL5.13 in
"".Verbindung mit GlL5.14 bei Dominanz eines Diffusionsmechanismus die
' ."Difj:_‘usi_on_skonstanten durch ihre priexponentiellen Fakioren ersetzt. Bei Dominanz




der Volumendiffusion erhilt man mith = 2 nm, 1 = L/10 und L = 500 um ein 73 in
der GréBenordnung von 10—14s in Ubereinstimmung mit dem von K& aus der
Temperaturlage seiner Maxima berechneten Wert. Bei Dominanz der
Korngrenzendiffusion und KorngréBen im Bereich pm erhdlt man mith = § = 1 nm
(1 geht nicht mehr ein) fiir 7, Werte von der GrdBenordnung 10-12s in
Ubereinsiimmung mit den in dieser Arbeii gefundenen Werien.

Dieser Abschnitt soll mit einer Bemerkung iiber die der Relaxation durch
Gleiten nachfolgenden Relaxationsprozesse abgeschlossen werden. Die durch Gleiten
an den  Tripelpunkien  aufgebauten  Spannungsspitzen  kOnnen  durch

Korngrenzendiffusion relaxiert werden. Dieser Prozel ist nach einer Zeit
1) = k-T-L3/ (30-G-0-Dgg-8) (G1.5.13)
abgeschlossen /42/. Diese Zeitskala ist also proportional zu L3 und ist um viele

GroBenordnungen ldnger als die Relaxationszeit fiir Gleiten. Daher scheidet dieser
ProzeB als mogliche Ursache fiir die beobachteten Dampfungsmaxima aus.
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V.3. Diskusion der Mefiergebnisse

V.3.1 Interpretation der Maxima in Schichten durch Komgrenzengleiten
V.3.1.1 Relaxationsstirke in Filmen auf Substraten

An dieser Stelle sollen noch einige Bemerkungen zur Relaxationsstirke gemacht
werden. Die hier gefundenen Relaxationsstirken sind mit Ag = 0,15 gegeniiber den
Vorhersagen von Raj und Ashby /38/, die Ag = 0,38 (bzw. 0,32) angeben, um einen
guten Fakior 2 zu kiein. Die Relaxationsstirke ist aber, wie die Modelle des
Korngrenzengleitens vorhersagen, unabhingig von der KorngrdéBe. Die hier
beobachtete Reduktion um einen Faktor 2 gegeniiber den Vorhersagen von Raj und
Ashby kann mit der Haftung des Films auf dem Substrat erklirt werden.

Film/Substrat Massivmaterial

Film —= —=
_%

7T 7 — -
oLl
7/

Abb.5.5: Reduktion der Relaxationsstirke im substratgebundenen Film durch

Haftung (links) im Vergieich zum Massivmaterial (rechts).

In Abb.5.5 ist die Seitenansicht einer gescherten Korngrenze gezeigt. Die Pleile
kennzeichnen die Verschiebung der Korner gegencinander. Durch die Haftung des
Films auf dem Substrat treten an der Grenzflache Film/Substrat keine Verschiebungen
auf, wihrend im Massivimaterial die gesamte Komgrenze verschoben wird. Damit
kann im substratgebundenen Filim nicht der gleiche Bruchteil der elastischen Energie
relaxieren wie im Massivmaterial, sondern fiir L = {p nur ungeféhr die Hilfte.

Im vorherigen Abschnitt (§V.2.1.2) wurde der R—Faktor als Verhdltnis der
Relaxationsstirken in Torsion und Biegung hergeleitet. Je nach Proben— und
Korngrenzengeometrie ergibt sich 1,5 < R < 3. Dies ist in guter Ubereinstimmung
" mit dem experimentell fiir gré8ere Schichtdicken gefundenen Wert von R = 1,7. Das
Ansteigen von R mit fallender Schichtdicke ist noch unverstanden.
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Bei der Messung der 10x10—Strukturen wurde eine Abnahme des Maximums
mit steigender Komgrofe (und damit auch sieigendem VerhZltnis von Korngrofie zur
Schichtdicke) gefunden. Die Messung der Schichtdickenabhingigkeit zeigt ebenfalls
eine Abnahme des Maximums mit steigendem Verhidltnis von Korngrofe zur
Schichtdicke. Zur Erklirung der Reduktion des Maximums betrachte man der
Einfachheit halber cine Bambusstiukiur (5. Abb.5.6). Diese Abbildung zeigt im
oberen Teil eine Bambusstruktur, deren Korngrofie L gleich der Probenbreite B ist.
Im unteren Teil betrigt die Komngrofe L = 2-B, der Anteil des Volumens, in dem die
Relaxation stattfindet, ist daher erniedrigt. Die Relaxationsstirke muB somit mit
steigendem Verhéltnis von Streifenbreite zur Korngro8e abnehmen. Abb.5.6 kann
auch als Seitenansicht auf die Probe aufgefaBt werden. Dabei ist B durch tp zu
erseizen. Die Argumentation verliuft analog: wird die Korngrofie grofer als die
Filmdicke, so nimmt das Relaxationsvolumen im Vergleich zum Probenvolumen ab
und damit sinkt auch die Relaxationsstirke. Der Effekt des Absinkens des Maximums
mit steigender Korngréfie bei den 10x10-—Strukturen ist somit kein Effeki des
Strukturierens, sondern ein Effekt des Verhéltnisses Relaxations— zu Probenvolumen.
Der gleiche Eiffekt erklart die Abnahme des Dimpfungsmaximums bei der

Untersuchung der Schichtdickenabhingigkeit.

Abb.5.6: Bambusstruktur mit zwei verschiedenen Verhiltnissen von Streifenbreite B
o ~ zur Korngrdfe L

Bei den 2x2 —Strukturen handelt es sich jedoch um einen Strukturierungseffekt.
Diese Strukturen bestehen fast nur aus freien Oberflichen, an denen keine
Spannungen aufgebaut werden kdnnen (s. Abb.5.7). Links in dieser Abbildung ist
eine 2x2—Struktur, rechis eine 10x10—Struktur abgebildet, Der im Film schraffierte
| ': Teil kennzeichnet den Probenbereich, in dem Spannungen aufgebaut werden. In den

- 10x10—Strukturen kdnnen (fast) iber den gesammten Streifenquerschnitt Spannungen
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aufgebaut und somit auch relaxiert werden. Bei den 2x2—Strukturen konnen hingegen
nur in der Nihe der Grenzfliche Film/Substrat Spannungen aufgebaut werden. Diese
konnen aber, nach den obigen Uberlegungen, wegen der Hafiung des Films auf dem
Substrat nicht zum Dampfungsmaximum beitragen. Damit wird die Relaxationsstirke
bei diesen Strukturen bis fast auf Null erniedrigt.

a) 2x2-Strukdur b} 10x10-Strukiur
- Film _— Film

AN

Abb.5.7: Anteil des Streifenquerschnitts bei strukturierien Proben, in denen
Spannungen aufgebaut werden kdnnen.

V.3.1.2 Relaxationsrzeit in Filmen auf Subsiraten

Das wichtigste Ergebnis, daB die gemessenen Relaxationszeiten linear mit der
KorngroBe ansteigen, ist in Ubereinstimmung mit der theoretischen Vorhersage fiir
elaxation durch Komgrenzengleiten, Auch die Absolutwerte der Relaxationszeiten
stimmen mit den Vorhersagen gut iiberein. Im Temperaturbereich der hier gefundenen
Maxima dominiert bel den hier untersuchten KorngroBen (0,530 um) nach den
Uberlegungen aus §V.2.1.3 die Korngrenzendiffusion Dgg die Gesamidiffusion Deg.
Der Ansatz h =8 = 1 nm ergibt nach Einsetzen der Zahlenwerte in GL5.13
79 = 1-10~12s in guter Ubereinstmmung mit den Ergebnissen, wo
7o = 10~12,7 £ 1,55 gefunden wurde. Weiterhin liefert die Auswertung der Maxima
die Aktivierungsenergie der Korngrenzendiffusion.

Der Gleitproze8 ist, schon bei einheitlicher Komstrukiur, genau genomimen mit
einem breiten Spektrum von Relaxationszeiten um die oben angegebenen Werte
verbunden, da die Relaxation an den Korngrenzentripelpunkien anders abléuft wie In
der Mitte der Korngrenze. Auch die Stufenhéhen, Stufenldngen und KorngréBen sind
statistisch -um ihre Mittelwerte verteilt. Die beobachtete Verbreiterung der
'_ Diampfungsmaximua kann qualitativ mit der durch diese Effekte bedingten Verteilung

. der Relaxationszeiten erklért werden.
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¥V.3.1.3. Zusammenfassung der Modelivorstellungen

Zusammenfassend kann gesagt werden, daB in den letzten Abschnitten die

MeBergebnisse qualitativ erkldrt werden konnten. Im einzelnen sind dies:

F Y
1.}

2.

3.)

4.)

5.

Relaxation erfolgt durch Abgleiten von Komgrenzen unter Wirkung einer
Scherspannung. Die Relaxationsstirke ist dabei unabhingig von der Korngrofie.

Die Relaxationszeit bestimmt sich aus der mikroskopischen Struktur der
Korngrenze. Letziere bestimmt auch, ob der dem Gleiten einhergehende
Diffusionsproze durch die Volumen— oder durch die Korngrenzendiffusion
bestimmt wird.

Punkt 2.) verbindet so die Dampfungsmaxima im Massivmaterial mit denen in
dunnen Schichten.

Bei den in schmale Sireifen strukturierten Proben kann das Verschwinden des
Maximums durch das kleiner werdende Verhiltnis von Relaxations— zu
Probenvolumen erklédrt werden,

Der EinfluB der Haftung des Films auf dem Substrat duBert sich in der Hohe des

Maximums,
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V1. Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurden die sog. "Korngrenzenmaxima® der Inneren
Reibung diinner Al—Schichien auf Substraten untersucht. Ziel der Arbeit war es, die
Unterschiede zwischen Al—Schichten auf Substraten und Massivaluminium
aufzukidren. Dazu wurden Schichien verschiedener Schichtdicken auf Si—Substiraten
bei verschiedenen Aufdampfiemperaturen hergestellt. Femner wurde die
Zwischenschicht zwischen Al—Film und Substrat variert (thermisches Si0O,,
MoSi, 5, Au, Ti/TiN). Damit konnte sowohl die KorngroBe der Schicht als auch die
Haftung verindert werden. AuBerdem wurden aufgestdubte AISiCu—Schichten in
schmale Streifen strukturiert, um so eine moglichst definierte Kornstrukiur zu
erreichen. Die Messungen der Inneren Reibung wurden in zwei verschiedenen
Spannungsmoden (Biegung und Torsion) durchgefiiht,

Die wichtigsten MeBergebnisse sind zum einen die weitgehende Konstanz der
aus der Hohe der Maxima abgeleiteten Relaxationsstirke, solange die Korngrofe
ungefihr gleich der Schichtdicke ist. Zum anderen wird ein lineares Ansteigen der aus
der Temperaturlage der Maxima gewonnenen Relaxationszeit mit der Korngrofie
beobachtet. Aus den Messungen anderer Autoren (z.B./29/) ergibt sich die
Akiivierungsenergiec fiir den dem Dampfungsmaximum zugrunde liegenden
RelaxationsprozeB als Akiivierungsenergie der Korngrenzendiffusion.

Die Deutung der MeBergebnisse erfolgt Gber ein lokales Abgleiten von
Korngrenzen zwischen den Korngrenzeniripelpunkien unter Wirkung einer duBeren
Scherspannung. Die theoretische Relaxationsstirke ist dabei unabhdngig von der
Korngrofe, solange diese nichi wesentlich grofer als die Filmdicke wird. Die
Relaxationszeit bestimmt sich aus der mikroskopischen Struktur der Korngrenze,
Diese Struktur bestimmt auch, ob der fiir die Relaxation verantwortliche diffusive
Materietransport entlang der Korngrenze oder durch das Komvolumen erfolgt. Damit
kann das unterschiedliche Verhaiten des Korngrenzenmaximums im Massivmaterial
gegeniiber dem Maximum in dinnen Filmen erkldrt werden. Der Einfluf der Haftung
des Films auf dem Substrat duflert sich in der Hoéhe des Maximums. Bel den in
schmale Sireifen sirukturierien Proben kann das Verschwinden des Maximums durch
das kleiner werdende Verhiltnis von Relaxations— zu Probenvolumen erkldrt werden.
Dieser Effekt erkiirt auch die beobachiete schwache Abnahme des Maximums mit
abnehmendem Verhilinis von Filmdicke zu Komngrofe bei der Untersuchung der
Dickenabhingigkeit der Dimpfung von vollbedeckten Filmen.

Die MeBergebnisse konnen nicht durch Relaxationsprozesse erklart werden, die
auf einer Kornverformung (mit gleichzeitigem Abgleiten der Kdrner gegeneinander),

d.h, auf dem sog. Korngrenzenkviechen, beruben. Diese Prozesse sind im
.'._Massivmateriai irreversibel. Bei substraigebundenen Filmen hingegen kénnen sie
durch die riickireibende Wirkung des Substrats reversibel und somit in den Messungen
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der Inneren Reibung sichibar werden. Die sich aus diesen Prozessen ergebenden
Abhingigkeiten der Relaxationszeit von der Korngrofie und die Absolutwerte der
Relaxationszeit stimmen nicht mit den Ergebnissen iberein.

In dieser Arbeit konnte gezeigt werden, daB sich mit Hilfe der Inneren Reibung die
Aktivierungsenergie fiir Diffusionsprozesse in der Korngrenze bestimmen 138t (vgl.
/1—5/}. Weiterhin liefert diese Methode auch Aussagen iiber die zugehbrige
Diffusionskonstante, Die Innere Reibung 148t sich somit als schnelle und einfache
MeBmethode in der Materialentwicklung einsetzen, wobei solche Fragen inferessant
sind, in denen Diffusionsprozesse eine tragende Rolle spielen, wie z.B.
Untersuchungen zur Elektromigrationsfestigkeit von Leiterbahnmaterialien in
integrierten Schaltkreisen. Insbesondere fiir Aluminium und Aluminiumiegierungen ist
die Innere Reibung die wahrscheinlich einzige Untersuchungsmdgiichkeit fiir
Korngrenzendiffusionsprozesse, da keine geeigneten Isotope fiir
Tracerdiffusionsexperimente existieren und die Empfindlichkeit der NMR nicht

ausreicht.

71




YI. Anhang

Fehlerbetrachtungen

Der relative Fehler Ay/y einer Gréfle y = a'b oder y =a/b ergibt sich nach den

Grundiagen der Fehlerrechnung (z.B. /46/) als Wurzel der Summe der quadratischen
relativen Fehler Aa/a und Ab/b der Einzelgréfien a und b zu:

Ayly =V { (Aa/2)? + (Ab/b)2 } (GL.7.1)

Bei der Umrechnung nach GL2.20 der gemessenen Dimpfung Q~lg . auf
Q~1g gehen Fehler in der Restimmung der Filmdicke tg, der Substratdicke tg und in
der Bestimmung der gemessenen Dampfung Q~!g . ein. Diese Fehler werden dann
auch bei der Bestimmung von

R = Q~Ip L (Torsion)/Q1p ... (Biegung) (GL7.2)

wirksam.
Somit berechnet sich der relative Fehler AQ™1x/Q 1 zu:

AQ™1R/QIp = V{ (AQ™ g yt/ Q™ Ip umd)? + (Blsftg)? + (Atp/tp)2 }  (GL7.3)

Der (relative) Fehler AQ~!p i /Q~1p i betréigt 3%, der Fehler Atg/ts 5%
und der Fehler Atg/tp 10%. Letzterer Fehler dominiert AQ—1g/Q~1p. Er ist so groB,
weil  Inhomogenitidten der  Schichtdicke bei der hier durchgefithrien
Schichidickenbestimmung nicht erfaBt werden (vgl. §1iL.2.4). Somit bestimmt sich
der Fehler AQ—1g/Q1g zu 12%.

Der Fehler AR/R bestimmt sich nach G1.7.1 zu:

ARR =V{(AQ™ 1z p/Q I p)? + (A0~ g p/Q 152} (GL7.4)

Die Einzelfehler AQ—!p/Q~1p wurden nach GL.7.3 fir die Biegung (B) und
Torsion (T} zu jeweils 12% bestimmt. Damit ergibt sich AR/R zu 17%.

In §IV.5 wurde erwidhnt, daf die Bestimmung der Akiivierungsenergie H in

dieser Arbeit mit groBen Fehlern behaftet ist. Dies soll im folgenden belegt werden.

Aus G1.2.2 folgt mit der Bedingung w7 = 1 fiir die Lage des Maximums;

H = k- IH\CQT/@)B) ‘ (TT ’ TE) / (TT - TB} (Gl?S)
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Dabei sind Tg und T die (absoluten) Temperaturlagen der Démpfungsmaxima in
Biegung und Torsion. Filhri man als fehlerbehafiete Grofe die Differenz der
absoluten Temperaturen 6T = Tt ~ Tg der Maxima ein (die Frequenz wird auf 106
genau gemessen), so erhdli man den relativen Fehler AH/H zu:

ATYITY

5y
AH/H = AoT/0T (G1.7.6)

Bei einer typischen Temperaturverschiebung von 6T = 10 K und einem Fehler
in der Temperaturmessung von 46T = 5 K ist H nicht zu bestimmen, da sich AH/H
nach G1.7.6 zu 50% bestimmt. :

Die Temperaturverschiebung ist abhingig vom Frequenzhub wr/wg (hier 3,4).
Nimmt man zur Bestimmung von H die Maxima der Grundschwingung und der ersten
harmonischen Oberwelle, so wird das Verh#ltnis der beiden Frequenzen grofer
(Frequenzhub = 6). Da die Temperatur in der Beziehung w7 = 1 exponentiell
eingeht, wird 0T im Vergleich zu wy/w; sehr viel gréBer (bei wy/w; = 6 ist
OT = 30K), damit betrdgt AH/H = 15% bei einem gleichem Fehler von
AST = 5K in der Temperaturbestimmung der Maxima. Der resultierende Fehler in
H wird also um so kleiner, je gréfier das Verhéltnis der beiden Frequenzen ist.
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