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1. Einleitung und Problemstellung

Der Erfassung thermischer Eigenschaften kommt im Rahmen der Materialwissenschaften und
der Waelterentwicklung moderner elektronischer Bauelemente eine stetig wachsende
Bedeutung zu. So fihren steigende Packungsdichten und Betriebsfrequenzen zu einem
kontinuierlichen Anstieg der Leistungsdichte in integrierten Schaltungen. Dabel wird auf-
grund des 2. Hauptsatzes der Thermodynamik mindestens ein Teil jedes irreversiblen
Energieaustausches mit der Umgebung in Form von Wéarme erfolgen. Die resultierende lokale
Erwarmung des Bauelements kann Fehlfunktionen, eine beschleunigte Degradation oder die
Zerstérung des Bauelements verursachen. Die Vermessung der lokalen Temperaturverteilung
und die Analyse des Energietransfers innerhalb des Bauelements Uber die Bestimmung der
lokalen thermischen Leitféhigkeit kann zur Ermittlung von Fehlerquellen und zur
Untersuchung von Mechanismen der Wéarmegeneration und des Warmetransports genutzt
werden [1]. Mit der Einfuhrung der CMOS-Technologie wurden die Vorraussetzungen zur
fortgesetzten Reduzierung der Bauelementstrukturgrof3en geschaffen. Seit Beginn der 80er
Jahre verdoppelt sich die Bauelementdichte geméld dem Mooreschen Gesetz alle zwei Jahre,
und auch heute ist noch kein Ende des Miniaturiserungsprozesses erreicht [2]. So konnte mit
Hilfe von Simulationen die prinzipielle Funktionsféhigkeit eines CMOS-Transistors mit einer
Gatelange von 25 nm nachgewiesen werden [3]. Auch sprechen die geringen
Verlustleistungen fir eine Fortsetzung der Entwicklung auf Basis der CMOS-Technologie
[4]. Aus diesem Trend ergeben sich deutlich ansteigende Anforderungen beziglich der
Ortsaufl6sung der Messverfahren.

Die Ermittlung der lokalen thermischen Leitfahigkeit ist nicht nur in aktiven Halbleiter-
bauelementen, sondern auch zur Charakterisierung von Materialien und Material systemen von
grof3em Interesse. So bestimmen die mikroskopischen Strukturen und die Eigenschaften an
Grenzflachen und Ubergdngen wesentlich die makroskopischen Eigenschaften von
Materia systemen, ein Umstand der bel der Konzeption von Nanokompositen ausgenutzt wird
[5]. Die quantitative Bestimmung der thermischen Leitfahigkeit erlaubt neben der Darstellung
von Inhomogenitdaten und Materiakompositionen auch den direkten Vergleich und die
Bewertung der Gute von Materialsystemen. So kann beispielsweise die quantitative Anayse
von Diamantschichten — deren thermische Leitfahigkeit eine ihrer Haupteigenschaften
darstellt — zur Optimierung solcher im Entwicklungsstadium befindlichen Systeme dienen.
Auch fur diese Anwendungen ist eine Ortsauflsung im Nanometerbereich unverzichtbar.

Die konventionellen Verfahren zur Abbildung von Temperaturverteilungen basieren auf
optischen Methoden und sind damit in ihrer Ortsauflésung durch die Wellenldnge des
genutzten Lichtes limitiert. Durch das Abbesche Beugungslimit kann die Ortsaufldsung nie
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besser a's etwa die Halfte der Wellenlange des zur Detektion benutzten Lichtes sein; bei der
direkten Aufnahme des von einem Bauelement abgestrahlten infraroten Lichtes betrégt die
Auflésung beispielsweise einige Mikrometer [6]. Eine bessere Ortsauflésung wird durch das
Aufbringen eines dinnen, temperatursensitiven Films erzielt, der beim Flussigkristall-
Verfahren in Abhangigkeit von der lokalen Oberflachentemperatur des Bauelements seine
optischen Eigenschaften andert [7] oder im Falle des Mikrofluoreszenz-Verfahrens lokal zur
Fluoreszenz angeregt wird [8-10]. Die Ortsauflésung wird in diesem Fall von der Glte des
zur Beobachtung verwendeten optischen Mikroskops bestimmt und betrégt im besten Fall
0,3—-0,5 Mikrometer. Auch zur Bestimmung der lokalen thermischen Leitfahigkeit werden
optische Verfahren verwendet. So lasst sich be ortsaufgelosten  photothermischen
Mikroskopiesystemen Uber die Ausbreitung einer mit Hilfe eines Lasers erzeugten
Warmewelle diese thermische Eigenschaft erfassen [11, 12]; Die Ortsauflésung wird bei
diesen Verfahren durch den Strahldurchmesser des Lasers definiert und betrégt in etwa 1
Mikrometer.

Rastersondenmikroskopische Messverfahren besitzen prinzipbedingt eine wesentlich hoherer
Ortsauflésung als optische Mikroskopieverfahren. Diese auf der Nahfeld-Wechselwirkung
zwischen einer mikroskopischen Sonde und der Probe basierenden Verfahren wurden
erstmals im Jahre 1982 mit der Einfihrung des Rastertunnelmikroskops (STM) und einige
Jahre spater des Rasterkraftmikroskops (SFM) vorgestellt [13]. Seither wurden eine Reihe
von Ansdtzen zur Vermessung von Temperaturverteilungen und der lokalen thermischen
Leitfahigkeit realisiert. So konnte erfolgreich ein mikroskopisches Thermoelement in eine
STM-Sonde [14, 15] und eine SFM-Sonde [16-18] integriert werden. Ebenso gelang die
Ausfuhrung eines temperaturempfindlichen Sensors auf der Grundlage eines Schottky-
Kontaktes [19, 20] und die Realisierung eines mikroskopischen resistiven thermischen
Sensors [21, 22]. Gemeinsam ist diesen unter dem Oberbegriff der thermischen Rastersonden-
mikroskopie (SThM) zusammengefassten Verfahren eine nanometrische Ortsauflésung, die
aufgrund der Nahfeld-Wechselwirkung mit der Probe nur durch die effektive Kontaktflache
der Sonde bestimmt wird. Eine ebenso gute Ortsauflésung konnte mit indirekten Verfahren
zur Temperaturerfassung erreicht werden, die auf der Vermessung der thermoelastischen
Ausdehnung der Probe [23, 24] oder der Verbiegung einer Bimetall-Sonde beruhen [25,26].
Diese Verfahren erlauben jedoch nicht, oder nur mit erheblichem zusétzlichen apparativen
Aufwand, die Aufnahme beider thermischen Grof3en, der Temperatur und der thermischen
Leitfahigkeit. Lediglich die resistive thermische Sonde ermoglicht durch vergleichende
Messungen auf Proben bekannter thermischer Leitfahigkeit eine Abschdtzung der absoluten
Grole der thermischen Leitfahigkeit einer Probe. Einige bei diesem Verfahren getroffene
Annahmen sind jedoch noch umstritten und die ermittelten quantitativen Werte sind mit



groRen Fehlertoleranzen versehen [27]. Neben der relativ ungenauen quantitativen
Bestimmung der thermischen Leitféhigkeit konnten mit der resistiven Sonde erfolgreich
Temperaturmessungen durchgefiihrt werden, jedoch mit einer fir die Analyse von
Hal bl eiterbauel ementen unbefriedigenden Empfindlichkeit von etwa 1 Kelvin [28].

Im Rahmen dieser Arbeit soll daher ein Messsystem entwickelt werden, das zur quantitativen
Erfassung von Temperaturverteilungen und der lokalen thermischen Leitfahigkeit geeignet ist.
Basierend auf dem thermischen Rasterkraftmikroskop mit resistiver thermischer Sonde sollen
Temperaturverteilungen in Halbleiterbauelementen mit hoher Empfindlichkeit erfasst werden
koénnen. Durch den Wechsel des Betriebsmodus soll ohne weiteren apparativen Aufwand die
guantitative Analyse der thermischen Leitféhigkeit einer Probe ermdglicht werden. Die
Integration eines dynamischen Verfahrens zur Quantifizierung dieser thermischen
Eigenschaft, dem so genannten 3w-Verfahren, soll die Vermessung der absoluten thermischen
Leitfahigkeit mit einer gegeniber den etablierten Verfahren deutlich verbesserten
Ortsauflsung erlauben.

Exemplarische Messungen von Temperaturprofilen sollen die Leistungsfahigkeit des Systems
sowohl zur Fehleranalyse als auch zur Charakterisierung von elektronischen Bauelementen
demonstrieren. Das breite  Anwendungsspektrum und die hohe Sensitivitét des
Messverfahrens sollen zur Charakterisierung von Komposit-Materialien und Material-
systemen genutzt werden. Die Einsatzmoglichkeit dieses Systems zur quantitativen
Vermessung der thermischen Leitféhigkeit und die Leistungsfahigkeit dieses Verfahrens
werden analysiert.

Auf der Grundlage der durch den Einsatz des thermischen Rastersondenmikroskops
gemachten Erfahrungen werden weiterfihrende Konzepte neuer thermischer Sonden
entwickelt, die weitere Verbessungen dieser Technik erlauben. Zur Uberprifung der
Konzepte und zur Abschétzung ihrer Leistungsfahigkeit sollen numerische Simulationen der
thermischen und elektrischen Eigenschaften dieser Sondenmodelle durchgefihrt werden.
Erste Schritte zur technologischen Realisierung einer neuen thermischen Sonde ermdglichen
die praktische Uberpriifung und die Demonstration der prinzipiellen Funktionsfahigkeit des
favorisierten Konzepts.
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2.1 Grundlagen der Warmegleichung 5

2. Ther mische Eigenschaften und Zustandsgr 63en
2.1 Grundlagen der Warmeleitung

Besteht in einem Korper ein Temperaturgefélle, kommt es zu einem Austausch von
Warmeenergie von dem wameren in den Kkélteren Bereich, bis durch diesen
Temperaturausgleich ein thermisches Gleichgewicht hergestellt ist. Dieser Transport von
Warme in einem Korper wird Warmeleitung genannt. Fir den Warmefluss ] d. h. die
Wéarmeenergie, die pro Zeiteinheit durch eine Flacheneinheit transportiert wird, gilt in der
allgemeinsten Form die empirische Beziehung:

] =1 grad(T) (2.2)

Der Tensor A wird als Warmeleitfahigkeit oder thermische Leitfahigkeit bezeichnet [29]. Da
die Wéarmeleitung in den meisten Materialien, insbesondere in kubischen Kristallen, ein
isotroper Prozess ist, kann die thermische Leitfahigkeit 1 ds skalare GroRe dargestellt
werden, die haufig als Warmeleitzahl A bezeichnet wird.

Um eine zeit- und ortsabhangige mathematische Beschreibung der Wéarmeleitung in einem
Korper zu erhalten, wird ein Probenbereich mit dem Volumen V betrachtet, der Uber seine
Oberflache S Warme mit der Umgebung austauscht. Durch Integration der Gleichung 2.1 tiber
die Oberflache S erhalt man firr die zeitliche Anderung der inneren Energie Q:

R _,. S
= i A-grad(T)-dS (2.2)

Nach dem Gaul3schen Satz lasst sich dieses Oberflachenintegral in ein Volumenintegral
umformen:

aa—?='[div(/1- grad(T))-dv :jl-V(T).dv 2.3)
v Y
2 2 2
mit dem Laplace-Operator V = J + J J

+
x> oy* oz’
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Die zeitliche Anderung der inneren Energie in einem Volumenelement dV ist gleich
coT/ot-p-dV, mit der spezifischen Wéarmekapazitét ¢ und der Dichte p. Die zeitliche
Energieanderung im Volumen V ergibt sich in diesem Fall durch Integration:

0Q d
=_ZlecT-p-dV 24
ot atJC p @4

Durch Gleichsetzen mit Gleichung 2.3 folgt

0

—|c-T-p-DV=|A-AT-dV 25

atJ p j (2.5)
und schliefdlich:

C-p-%—I=A-VT (2.6)

Existieren zudem noch Warmequellen oder —senken, beispielsweise eine Joulesche
Warmequelle, so lassen sich diese in Form einer Leistungsdichte W(F,t)einbeziehen. Die
zugefuhrte thermische Leistung pro Volumen- und Zeiteinheit W(F,t) wird in Gleichung 2.6
einfach addiert. Damit folgt die Diffusionsgleichung in allgemeiner Form:

c p-%:A-VT(F,t)JFW(F,t) (2.7)
Haufig wird zur Beschreibung der zeitabhangigen Wéarmeleitung statt der thermischen
Leitfahigkeit A die thermische Diffusivitdt D benutzt:

D= % (2.8)

Die Diffusionsgleichung lautet dann:

IT(r ) _

W(r,t)
ot :

D-VT(r,t)+ (2.9)
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Basierend auf dieser universellen Gleichung lasst sich die Warmeleitung in Festkorpern zeit-
und ortsabhangig vollstandig beschreiben. Im folgenden soll die Ausbreitung einer
thermischen Welle, wie sie in einem spéter vorgestellten dynamischen Verfahren zur
Ermittlung der thermischen Leitfghigkeit mit dem thermischen Rasterkraftmikroskop — dem
3w-Verfahren — auftreten wird, naher erlautert werden.

2.2 Analytische Beschreibung der Warmeausbreitung in Festkor pern

thermische Fur die quantitative Bestimmung der
Sonde (ﬁf’;gf]t;plf;{‘;) thermischen Leitfahigkeit mit dem SThM
. wird die thermische Sonde a's Heizelement
zur Erzeugung einer thermischen Welle in
der zu untersuchten Probe genutzt (siehe
Abbildung 2.1). Zur theoretischen Be-
trachtung kann die Kontaktflache der Sonde
mit der Probe als harmonisch modulierte,
punktformige  Wéarmequelle  betrachtet
werden. Da die Sonde ebenfalls als mikro-
skopisches Thermometer zur Messung der
Temperatur der Probenoberfléache eingesetzt wird, soll an dieser Stelle die Berechnung des
zweidimensionalen Temperaturprofils auf der Probenoberfl&che erfolgen. Die sich aus diesen
Betrachtungen ergebende Abhéngigkeit des Temperaturprofils von der Modulationsfrequenz
der Warmequelle konnte, wie in Kapitel 8 ausgefiihrt, durch Messungen mit sehr guter Uber-
einstimmung nachgewiesen werden. Diese Messergebnisse bestétigen die Richtigkeit der
Annahme, dass bei den unten ausgefiihrten Herleitungen die Komponente in Normalen-
richtung der Probenoberfl&che (z-Richtung in Abbildung 2.1) vernachl&ssigt werden kann.

Temperatuir":--« e
differenz ©(r,t) ¥
| Probe
Abb. 2.1: Modell zum Warmefluss in der Probe
bei Anregung mit der thermischen
Sonde des SThMs

Zu Beginn soll die Diffusionsgleichung im zweidimensionalen Fall ohne Anregung betrachtet
werden:

2: 2:
2); +§)y: —%-aa—::o (2.10)

Durch Ersetzen der Temperatur T durch die Temperaturdifferenz © =T-Tp, mit der
Umgebungstemperatur T, ergibt sich:

2 2
%X(?JF?)T?—%%—?:O 2.11)
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Der erste Schritt zur Losung dieser Differentialgleichung ist zunéchst die Annahme, dass der
Probe als Anfangsbedingung zum Zeitpunkt t = 0 am Ort x =y = 0 augenblicklich die Energie
Q zugefihrt wird [30]. Daraus folgt die Losung fur die Temperaturzunahme:

Q e—r2/4Dt

o t)=T(r,t)-T, = e

(2.12)

Die generelle Losung fur eine punktférmige Warmequelle g(t) zwischen den Zeitpunkten
t=0undt =t |&sst sich durch Integration tber die Zeit bestimmen [31]:

e’ 2/4D(t-t")

t—t’

= 1 f ’ ’
O, (r.t)= poesyes Ja) it (2.13)
0

Der Index ,c* kennzeichnet © als komplexe Grof3e. Zur Berechnung der realen Temperatur-
differenz ist der Redlteil von © zu bilden. Im speziellen Fall einer harmonischen Anregung

q(t) = g-exp (iot) folgt:

t —r2/4D(t-t")
- . e ,
O,(r,t) =Lje'“‘ S, |
27DpC t—t

1

__ O guy (ﬂ)z.r (2.14)
2D pc D

Ko ist die modifizierte Besselfunktion zweiter Art in der nullten Ordnung (siehe Abbildung
2.2), die hier den Temperaturabfall auf der
Probenoberfléche als Funktion des Abstands
zur Warmequelle beschreibt.

Die Anregungsfunktion q(t) entspricht nicht
der physikalischen Wirklichkeit, dasiein der
halben Periode negative Werte annimmit.
Eine genauere Diskussion der tatschlichen
! L L L Anregungsfunktion  und  der  reden

X Temperaturmodulation folgt in Kapitel 5.2.
Abb. 2.2: Besselfunktion zweiter Art in der

nullten Ordnung Kq

K, (x)
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2.3 Numerische L 6sungsverfahren zur Bestimmung ther mischer Eigenschaften
2.3.1 Allgemeine Losungsstrategie numerischer Verfahren

Im Rahmen dieser Arbeit sollen die thermischen und elektrischen Eigenschaften mikro-
skopischer Sonden fir das thermische Rasterkraftmikroskop untersucht werden. Die Lésung
der diese Eigenschaften beschreibenden Differentialgleichungen, und vor alem die
Berechnung der Kopplung dieser Grofien, ist in solchen komplexen Strukturen nicht mehr
analytisch moglich. Aus diesem Grunde werden zur Losung dieser Differentialgleichungen
numerische Naherungsverfahren wie beispielsweise Variationsverfahren, Differenzverfahren
oder die Finite-Elemente-Methode (FEM) eingesetzt. Die grundsétzlich bel alen Verfahren
verwendete Losungsstrategie ist die Aufstellung eines Naherungsansatzes fr die unbekannte
Funktion. Dies ist in den meisten Féllen ein Produktansatz, der aus Formfunktionen wie
Polynomen oder Reihengliedern, die die Randbedingungen der Differentialgleichung erfillen
mussen, und freien Koeffizienten besteht. Die Naherungsverfahren nutzen entweder die
direkte Uberfiihrung der Differenzialgleichungen in ein algebraisches Gleichungssystem, oder
sie verwenden die Integralform der Gleichungen. Durch die Verwendung der Integralform
kann das Gleichungssystem zur Bestimmung der freien Koeffizienten durch
Extremwertbildung gefunden werden. Dabei wird das Minimum des Fehlerquadrats oder das
Minimum der potentiellen Energie IT gebildet (Ritzsches Verfahren). Die Extremal bedingung
[32]:

Z%_0 (2.15)

liefert das gesuchte algebrai sche Gleichungssystem. In Matrizenschreibweise ergibt sich:

1=
(O
Il
ol

(2.16)

In dem Vektor a sind die unbekannten Koeffizienten a zusammengefasst, die Matrix k
enthélt die Koeffizienten des Gleichungssystems. k wird in der Temperaturfeldberechnung
Leitfahigkeitsmatrix genannt, denn sie enthdlt im wesentlichen die Warmeleitfahigkeit und
die geometrischen Daten des Modells und stellt das Verhéltnis zwischen Warmestrom und
Temperaturdifferenz dar. a ist der Lastvektor, der sich aus der auf3eren Wéarmezu- oder
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abfuhr ergibt. Durch Auflésung des Gleichungssystems konnen die Koeffizienten g,
bei spielsweise die Temperaturen des Temperaturfeldes, berechnet werden:

a=k™-q (2.17)

Bel den meisten klassischen Naherungsverfahren erstreckt sich die Ansatzfunktion Uber die
gesamte Struktur des Berechnungsmodells. Es werden deshalb Formfunktionen hoéherer
Ordnung benétigt, um den funktionellen Verlauf der Losung mit vertretbaren Fehlern
nachbilden zu konnen. Die FEM benutzt im Gegensatz dazu Ansatzfunktionen, die nur
Teilbereiche des Gesamtmodells umfassen. Diese Teilbereiche werden als Elemente
bezeichnet. Den Verbindungspunkten der einzelnen Elemente wird der Begriff Knoten
zugewiesen.

Eine Erweiterung der FEM zur LOsung von transienten Problemen ist leicht moglich. Ebenso
lasst sich auch die Simulation mit gekoppelten Feldern, also beispielsweise die Verknipfung
von elektrischen und thermischen Grof3en, realisieren. Dies ist mit Hilfe zweier Methoden
moglich. Bel der direkten Methode wird ein Elementtyp verwendet, der die Freiheitsgrade
aler zu berechnender Groéf3en besitzt. Wahrend der Simulation beeinflusst so die Lésung des
einen Feldes die Berechnung des zweiten und umgekehrt. So bewirkt beispielsweise ein
Stromfluss in einem Element eine Joulesche Erwarmung, die erhthte Temperatur wird den
elektrischen Widerstand des Elements andern und somit Einfluss auf die elektrische
Stromstérke haben. Bei der indirekten Methode wird zundchst die Losung eines Feldes
berechnet und diese anschlief3end zur Berechnung des zweiten Feldes verwendet.

Fur die im Rahmen dieser Arbeit durchgefihrten Simulationen wurde das auf der Finite-
Elemente-Methode basierende Programmpaket ANSYS 5.3 verwendet. Im folgenden
Abschnitt soll daher das der FEM zugrunde liegende Ldsungsverfahren ndher erlautert
werden.

2.3.2 Das Losungsverfahren der Finite-Elemente-Methode

Zur Simulation einer Temperaturverteilung in einem Modell wird eine Temperaturfeld-
berechnung durchgefiihrt. Die Ansatzfunktion Tgn(X) beschreibt — hier im eindimensionalen
Fal — den Temperaturverlauf innerhalb eines Elementes des Modells. Dabel ist durch die
entsprechende Wahl der Ansatzfunktion Ten(x) ein kontinuierlicher Ubergang zwischen den
benachbarten Elementen gewéhrleistet. Es kann daher eine sehr gute Nachbildung des
Funktionsverlaufs durch Formfunktionen N;(x) niedriger Ordnung erreicht werden. Dabei ist
zu beachten, dass in alen Teilbereichen die gleich Formfunktion benutzt wird. Die
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Ansatzfunktion des Temperaturverlaufes T(x) fur das gesamte Gebiet setzt sich also aus den
Losungsansdtzen Tg,(X) fur die Teillgebiete zusammen [33]. Fur die weiter oben in
allgemeiner Form angegebenen freien Koeffizienten a werden physikalisch deutbare Grofien
eingefuhrt, in diesem Fall die unbekannten Knotentemperaturen T;. Aus dem Produkt von
Knotentemperaturen T; und Formfunktionen N;(x) ergeben sich somit die Ansatzfunktionen
fur die einzelnen Elemente

T (0= 3 (TN (¥) (218)

mit der Anzahl der Knoten pro Element n. Bel den einfachsten Elementtypen wird eine
lineare Ansatzfunktion fur den Temperaturverlauf angenommen.

® Knoten
T~ T~ Tis(®

= T,
=
s T,
2 Ty, (x)
=
&

: Element 1 P Element 2 P Element 3

0 L 2L 3L

Ort x
Abb. 2.3: Ansatzfunktion flr einen linearen, eindimensionalen Temperaturverlauf

Im Fall eines stationdren, eindimensionalen Wéarmeleitungsproblems (siehe Abbildung 2.3)
leitet sich damit folgende Funktion ab:

Te(X)=a-x+b (2.19)

Fur die freien Konstanten a und b werden Knotentemperaturen T; und T, as Unbekannte
eingefuhrt. Nach Abbildung 2.3 ergibt sich damit fir das erste Element E;:
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TEl(X = O) =b =T1
T,-T, (2.20)

To,(Xx=L)=b+a-L=T,=a=
Mit den obigen Ergebnissen erhélt man durch Einsetzen in Gleichung 2.19:

-T,
L

Te, (X) =T1+T2 X

=N;(X)- T, + N,(x)-T, (2.21)

mit den Formfunktionen N, (X) :1—% und N, :%.

In Matrizenschreibwei se erhdlt man fir die Temperaturfunktion des ersten Elements:

T, -
Te (9 =[Ny Nz]'[T ]=Q-T (2.22)

Als weitere Grofe zur Berechnung der unbekannten Knotentemperaturen werden noch die
abgeleiteten Grolen der Temperaturfunktionen benttigt. Im allgemeinen dreidimensionalen
Fall erfolgt die Gradientenbildung in alle Raumrichtungen, zur besseren Verstandlichkeit der
Darstellung des prinzipiellen Losungsweges wird hier nur in x-Richtung differenziert:

dT., (X , d —
grad T, (X) = (Ejlx( ):TEl(x) :&Q-T (2.23)

Dain T keinefunktionelle Abhangigkeit von x besteht ergibt sich:

d—ﬁ=i[1—5;5]=[—1;1]=[Bl;52]=§ (2.24)
dx dx LL =

Umformung in Matrizenschreibweise fihrt zu:

—_

T'=BT (2.25)

oo
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Im allgemeinen Fall ist der Temperaturgradientenvektor T von den Raumkoordinaten
abhangig und kann deshalb im kartesischen Koordinatensystem als értlicher Spaltenvektor in
X-, Y-, und z-Richtung aufgefasst werden. Die Warmestromdichte | l&sst sich aus der
Multiplikation des Temperaturgradientenvektors T’ mit der firr isotrope Materialien skalaren
thermischen Leitfahigkeit A herleiten. Fur diesen Fal ergibt sich die Matrix D durch
Multiplikation der Wéarmeleitzahl A mit der Einheitsmatrix. Die Komponenten der
Warmestromdichte j werden im Warmestromdichtevektor ] zusammengefasst.

—

]=_2-F; mit Gl. 2.25 J Z_Q f (226)

[[vs]

Damit sind alle unbekannten Grof3en bis auf die Knotentemperaturen T bestimmt. Mit Hilfe
des Ritzschen Verfahrens der Minimalforderung der Energie kénnen diese nun berechnet
werden.

Das Potentia IT beschreibt die Gesamtenergie eines Systems, welches sich aus der Summe
der inneren Energien I'T; und der von auf3en zu- oder abgefiihrten Energien I, zusammensetzt:

M= Y+ DM+ YT, (2.27)

Elemente Knoten Elemente

Haufig erfolgt lediglich eine Energiezufuhr tber die Knoten der Elemente und der Term I
entfalt. Dieinnere Energie der Elemente IT;e betrégt [32]:

(7T av (2.29)

iE

=

Il
N
O —<

Mit den Gleichungen 2.25 und 2.26 sowie nach einigen Umformungen ergibt sich:

1 =7
H.==-T -
= 2

T.Q.

Loy
Q.
<
=

(2.29)

o<
[sy;

=

Der Term -dv-

O —_—<

ET'Q'

(o]

besteht im wesentliche aus Material- und Geometriedaten eines Elements. Die Losung dieses
Integrals erfolgt durch numerische Integration mit Hilfe der Gauf3schen Integrationsgleichung.
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Der Integralterm wird unter der Bezeichnung Elementleitfahigkeitsmatrix k_ zusammen-
gefasst, Gleichung 2.29 vereinfacht sich damit zu:
%‘T’T-k T (2.30)

iE =E

Die Summe der @uf¥eren Energien an den Knoten I l&sst sich direkt aus dem Produkt des
—T -
transponierten Knotentemperaturvektors T mit dem Lastvektor q berechnen:

—

S, =-T g (2.31)

Knoten

Damit ergibt sich die Gesamtenergie I'T des Systems zu:
1 T — -T -
HZE'[ZT 'EE'T)_T -q (2.32)

Nach einigen Matrizenoperationen und der Forderung nach dem Minimum der potentiellen
Gesamtenergie ergibt sich:

M _o=| Tk, | T-g=0 (2:33)
aT Elemeng

Durch die Zusammenfassung der Summe der Elementarleitfahigkeitsmatrizen k_ in eine
Matrix, der so genannten Leitfahigkeitsmatrix des Gesamtmodells k, erhdt man das
Gleichungssystem zur Bestimmung der unbekannten Knotentemperaturen:

1=

Die Bestimmung der gesuchten Knotentemperaturen erfolgt bei FEM-Programmen in der
Regel durch die Nutzung von direkten oder iterativen Losungsverfahren und nicht tUber die
Bildung der inversen Matrix k. Bei den direkten Losungsverfahren wird das
Gleichungssystem durch Faktorisierung und Summen- bzw. Differenzbildung so reduziert,
dass daraus eine Unbekannte bestimmt werden kann. Die anderen Unbekannten kénnen durch
Rickeinsetzen in das in Dreiecksform gebrachte Gleichungssystem ermittelt werden. Zu den
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direkten Verfahren gehdren beispielsweise das Gaufische Eliminationsverfahren und die
Cramer'sche Regel. Im Fall der iterativen Verfahren — wie beispielsweise das Gaul3-Seidel-
Verfahren — wird fir den unbekannten Knotentemperaturvektor T eine Anfangsnaherung
festgelegt. Anschlief3end wird eine Folge von Naherungsldsungen berechnet, unterschreiten
die LoOsungsabweichungen ein zuvor festgelegtes Konvergenzkriterium wird die
Iterationsfolge abgebrochen. Weitere Berechnungsverfahren und eine genauere Beschreibung
koénnen in [34, 35] gefunden werden.

2.4 W ar meleitungsmechanismen zwischen mikroskopischer Sonde und Probe

Bel der Anndherung einer geheizten thermischen Sonde an eine Probe ist kurz vor dem
mechanischem Kontakt ein starker Anstieg des Warmestroms zu beobachten [36]. Die starke
Abstandsabhangigkeit des Wéarmestroms, der auch bel umgekehrter Richtung des
Wéarmestroms von der Probe in die Sonde zu beobachten ist, deutet auf einen Nahfeldeffekt
beim Wéarmetransport hin [14, 37]. Im folgenden soll diskutiert werden, welche Mechanismen
des Wéarmetransports — Warmestrahlung, Konvektion oder Warmeleitung — zwischen zwei
Korpern mit kleinem Abstand zueinander dominierend sind.

Untersuchungen von Xu et a. zeigten, dass der Antell des Warmetransports durch
Wéarmestrahlung zwischen Kdrpern mit einem Abstand von einem Mikrometer und darunter
vernachlassigbar klein ist. Dabei konnte eine Abstandsabhangigkeit des Warmetransports bis
in den Bereich des Auftretens von Tunnelstromen (wenige Nanometer) nachgewiesen werden,
womit ein signifikanter Einfluss des Effekts der Wérmestrahlung nach dem Stefan-
Boltzmann-Gesetz ausgeschlossen werden konnte. Ebenfalls machen sich Proximity-Effekte
der Warmestrahlung wie die Modenreduktion el ektromagnetischer Wellen oder Tunneleffekte
geringer als theoretisch vorhergesagt bemerkbar [38].

Betrachtet man die Warmeleitung durch Konvektion, so muss von einem ballistischen
Wéarmetransport ausgegangen werden, da die Absténde zwischen Sonde und Probe geringer
sind as die mittlere freie Weglange der Gasmolektile in Luft, die bei atmosphérischen Druck
zwischen 100 und 300 nm betragt [39]. Mit Hilfe der kinetischen Gastheorie kann die
thermische Leitfahigkeit fir ein Gas A4 bestimmt werden:

Ay ==C-l 4w (2.35)
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mit der Warmekapazitét ¢ und der mittleren freien Weglange |y der Gasmolekiile. Uber die
Bestimmung des thermischen Widerstands zwischen Sonde und Probe konnten Luo et al. die
im Fall der Warmeleitung notwendige Kontaktflache der Sonde bestimmen, die bei
Messungen bel Raumtemperatur an Luft ca 7 pum betragen misste. Dieser Wert ist
offensichtlich deutlich grofler als der der tatséchlichen effektiven Kontaktflache einer
thermischen Sonde (siehe Kapitel 3), die im ungunstigsten Fall einige hundert Nanometer
betrégt. Damit kann die Wéarmeleitung durch Konvektion ebenfals nicht als
Hauptmechanismus des Wérmetransports zwischen Sonde und Probe angesehen werden,
wenngleich ein Einfluss erwartet werden kann.

Wie durch Untersuchungen von Maumdar et al. untermauert werden konnte, wird der
Hauptteil der zwischen Sonde und Probe ausgetauschten Warme Uber den Mechanismus der
Warmeleitung transportiert [40]. Mit Hilfe des ermittelten Kontaktwiderstandes wurde bei
einer dhnlichen Abschédtzung wie bel der Diskussion des Einflusses der Konvektion der Anteil
des Wéarmeflusses uber den direkten Kontakt zwischen Sonde und Probe bestimmt
(Warmeleitung zwischen Festkorpern). Er war um den Faktor 3 kleiner as der tatsachlich
gemessene Warmefluss. Der tatsachlich auftretende grofdte Teil des Warmeflusses wird
einem viel diskutierten Erklarungsmodell  zufolge durch eine be dblichen
Umgebungsbedingungen immer vorhandene Flussigkeitsschicht auf der Probe transportiert.
Diese Warmeleitung tber eine Adsorbatschicht ist abhangig von der Dicke der Schicht und

3.0
Gassorte (rel. Luftfeuchtigkeit in %)
75 _ O Helium (55)
’ ® Helium (5)
® Stickstoff (5)
20 b O Luft (46)

Thermospannung in mV

0 0.5 1.0 1.5 2.0 25
Heizspannung in V
Abb. 2.4: Messung zur Verifizierung des Warmeflusses tber eine Adsorbatschicht (nach
[40])
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damit von der relativen Luftfeuchtigkeit wahrend der Messung. Zur Verifizierung dieses
Erklérungsmodells wurde die Thermospannung einer auf einem Thermoelement basierenden
SThM-Sonde und damit die Sondentemperatur in Abhangigkeit der Heizspannung eines
Probenheizers fir verschiedene Umgebungsgase und relative Luftfeuchtigkeiten
aufgenommen (siehe Abbildung 2.4).

Die thermische Leitfghigkeit von Helium ist um den Faktor 6 hoher als die von Stickstoff. Bel
gleicher Luftfeuchtigkeit von 55 bzw. 5% betrug die Abweichung der Sondentemperatur
hingegen nur zwischen 20 und 30%. Der Anteil der Konvektion ist also vorhanden, aber nicht
der Hauptsachliche. Bei gleichem Umgebungsgas sank die Sondentemperatur bei sinkender
Luftfeuchtigkeit, und damit bei einer Reduzierung der Dicke des Flussigkeitsfilms. Eine
weitere Quantifizierung des Effekts konnte durch die genauere Analyse des Filmmodells
vorgenommen werden [40].

Weiterhin konnte gezeigt werden, dass der Warmefluss zwischen einer geheizten Sonde und
der Probe eine Hysterese zwischen Anndherung und Entfernung der Sonde aufweist [41].
Eine mogliche Erklarung bietet das Vorhandensein einer Kapillarwirkung einer
Flussigkeitsschicht auf der Probe.

Die hier angestellten Uberlegungen und dargestellten Experimente deuten also auf einen
dominanten Einfluss der Warmeleitung Uber einen Flussigkeitsfilm hin und dieses Modell
wird von vielen auf dem Gebiet der Rastersondenmikroskopie tétigen Gruppen favorisiert.
Der mikroskopische Warmetransport im Nahfeld zweier Korper ist jedoch Gegenstand
experimenteller und theoretischer Forschung und noch nicht abschlief3end erortert.
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3. Diethermische Raster sondenmikroskopie
3.1 Grundlagen der Rastersondenmikroskopie

Die Entwicklung der Rastersondenmikroskopie begann im Jahre 1982 mit der Vorstellung des
ersten funktionsfahigen Rastertunnelmikroskops (STM) durch Binnig und Rohrer [13]. Die
Ausnutzung der Nahfeldwechselwirkung zwischen einer feinen Sonde und der Probe erlaubte
erstmals die direkte Abbildung der Probenoberflache mit atomarer Ortsaufldsung.
Grundvoraussetzung zur Redlisierung dieser vollig neuen Mikroskopklasse war die
Maoglichkeit, die Sonde kontrolliert mit einer Genauigkeit im Sub-Nanometerbereich tber der
Probe zu positionieren und zu verfahren. Diese erforderliche Genauigkeit wird durch den
Einsatz von Stellelementen aus einer piezoelektrischen Keramik erreicht. Mittels dieser
Stellelemente wird die Sonde zeilenformig Uber die zu untersuchende Probenoberfléche
gefiihrt, aus der Anderung der Wechselwirkung kann bei bekannter Abstandsabhéngigkeit der
Abstand zwischen Sonde und Probe bestimmt und damit die Topographie der Probe ermittelt
werden.

Die im Rastertunnelmikroskop zur Bestimmung des Abstands zwischen Sonde und Probe
genutzte Wechselwirkung ist der so genannte Tunneleffekt. Dieser quantenmechanische
Effekt bewirkt einen Austausch von Elektronen zwischen zwei Korpern, obwohl diese nicht
in direktem Kontakt miteinander sind. Der Tunnelprozess ist ein ausschliefdlicher Nahfeld-
effekt. Eine Definition des Nahfeldes kann Uber die erzielbare Ortsauflésung erfolgen. Im
Nahfeld ist die erzielbare Ortsauflosung der Wechselwirkungsmechanismen kleiner as die,
die durch die Abbesche Theorie beschrieben wird. (Typischerweise bei Abstanden zwischen
Sonde und Probe, die kleiner sind als /3 der Wechselwirkungswellenlange.) Wird zwischen
Sonde und Probe eine elektrische Spannung, die Tunnelspannung angelegt, kommt es zum
Fluss eines Tunnelstroms, der exponentiell vom Abstand der beiden Korper abhéngt [42] und
damit eine sehr empfindliche Abstandsdetektion erméglicht. Die algemein im Nahfeld
auftretende starke Abstandsabhangigkeit beschrénkt die Wechselwirkung mit der Sonde auf
einen sehr kleinen Bereich — im Idealfall auf ein einzelnes Atom am Ende der Sonde — und
ermaoglicht dadurch die Sub-Atomare OrtsauflGsung der Sondentechniken.

Dem Rastertunnelmikroskop folgte einige Jahre spéter die Entwicklung des Rasterkraft-
mikroskops (SFM) [43], und des optischen Nahfeldmikroskops (SNOM) [44, 45]. Auf diesen
drei Vertretern der Rastersondenmikroskopie basieren alle thermischen Rastersonden-
mikroskope. Dabei kann unter der thermischen Rastersondenmikroskopie die Erfassung von
thermischen Zustandsgrof3en im Nahfeld einer Probe verstanden werden. Zu diesem Zweck
wird der thermische Sensor mit Hilfe der Abstandsregulierung des Rastersondenmikroskops
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ins Nahfeld der Probe gebracht, wéhrend ssmultan die Topographie und die gewinschte
thermische Eigenschaft gemessen werden.

Wéhrend zu Beginn der Entwicklung dieser Techniken zunéchst thermische Sonden in Form
von tunnel mikroskopischen Spitzen hergestellt wurden, basiert mittlerweile der Gberwiegende
Tell der thermischen Sensoren auf Sonden des Rasterkraftmikroskops. Aus diesem Grund
sollen die im SFM zur Abstandsdetektion genutzten Wechselwirkungsmechanismen, das
Auftreten von Kréften im Nahfeld zweier Koérper, im Folgenden néher erlautert werden. Die
Beschreibung schliefdt das fir das optische Nahfeldmikroskop verwendete Verfahren zur
Abstandsregulierung mit ein, da die in den meisten Féllen verwendete Scherkraft-Detektion
ebenfalls auf einer Kraftwechselwirkung zwischen der optischen Sonde und der Probe beruht.

Im Nahfeld zweier Korper, das heif3t bei Abstdnden, die nicht gréf3er als einige zehn
Nanometer sind, treten sowohl anziehende (attraktive) als auch abstol3ende (repulsive) Krafte
auf. Die Ursache der attraktiven van-der-Waals-Kraft ist die Ausrichtung der vorhandenen
oder induzierten Dipole in den Korpern, aus der eine Anziehung der ungleichnamigen
Ladungsschwerpunkte resultiert. Die repulsiv wirkenden Kréfte treten auf, wenn sich die
Elektronenhillen zweier Atome Uberlappen: Zum Einen stol3en sich die Elektronen wegen
ihrer gleichnamigen Ladung gegenseitig ab, zum Anderen muss einem der beiden Elektronen
Energie zugefugt werden, damit sie sich in ihrer Quantenzahl unterscheiden und sie so dem
Pauli-Prinzip gentigen; dies fuhrt zu einer abstofRenden Kraftwirkung [46]. Die genannten
Krafte unterscheiden sich zum Teil deutlich in ihrer Reichweite. Wahrend die Reichweiten
der repulsiven Kréfte im Sub-Nanometer Bereich liegen, macht sich die van-der-Waals-Kraft
auch noch in Abstdnden von einigen zehn Nanometern bemerkbar [47, 48]. Neben der
allgemein zwischen zwel Korpern auftretenden van-der-Waals-Kraft konnen auch weitere
attraktive elektrostatische und magnetische Kréafte auftreten. Der Einfluss dieser Kréfte kann
gezielt genutzt werden, um mit rastersondenmikroskopischen Methoden elektrische Strome,
ein elektrisches Potential oder Magnetfelder mit der fur diese Technik charakteristischen
hohen Ortsaufldsung zu bestimmen [49-52]. Sind diese Kréafte nicht vorhanden, lasst sich die
resultierende Kraftwechselwirkung zwischen zwel Korpern ndherungsweise mit Hilfe des
L ennard-Jones Potential beschreiben, das aus der Uberlagerung der attraktiven van-der-Waal-
Kraft und den repulsiven Coulombkraft gewonnen werden kann [53]. In Abbildung 3.1 ist die
resultierende Kraft F in Abhangigkeit des Abstandes zweier Korper dargestellt (Kraft-
Abstandskurve).

Die Kraft-Abstandskurve erlaubt zwar keine quantitativen Aussagen Uber die resultierende
Kraft zwischen zwei Korpern, es kann jedoch der prinzipielle Zusammenhang zwischen
Kraftwirkung und Abstand der Korper abgeleitet werden. Ist das Vorzeichen der
resultierenden Kraft positiv, ist ihre Wirkung abstof3end, bel negativem Vorzeichen ist ihre
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Wirkung anziehend. Bel grofRem Abstand der Korper wirken also zunéchst attraktive Kréfte,
die bai Verringerung des Abstandes zunehmen. Bel ener weiteren Verringerung des
Abstandes kommt es zu einem starken Anstieg der repulsiven Kréfte, bis sich bei einem
Ubergewicht der repulsiven gegeniiber den attraktiven Kraften eine abstolRende Wirkung
zwischen den beiden Korpern einstellt. Der Punkt, an dem die beiden Korper erstmals in
Kontakt miteinander treten, und der Abstand gleich Null ist, kann mit Hilfe der Kraft-
Abstandskurve durch das erstmalige Auftreten abstofRender Kréfte definiert werden. Diese
repulsiven Krafte wirken den attraktiven Kraften entgegen und bewirken einen
Vorzeichenwechsel der Krimmung der Kurve, der so definierte Kontaktpunkt ist in
Abbildung 3.1 dargestelt.

T repulsive Kriéfte

resultierende Kraft F(r)
o
el

l attraktive Krifte
\ Kontaktpunkt

| ] |

Abstand r in willk. Einheiten
Abb. 3.1: Kraft-Abstandskurve

Zur Detektion der Kraftwechselwirkung wird in den heute Uberwiegend zum Einsaiz
kommenden Verfahren die Sonde an dem freien Ende eines einseitig eingespannten Hebel-
arms angebracht. Die Kombination von spitzer Sonde und Hebelarm wird im algemeinen als
»Cantilever” der rasterkraftmikroskopischen Anordnung bezeichnet. Die zwischen der Probe
und Sonde wirkenden Kréfte lassen sich indirekt Uber die Auslenkung des Cantilevers
bestimmen, denn die wirkende Kraft ist proportional zur Federkonstanten und zum Federweg
des Hebelarms.

Aus der Kraft-Abstandskurve lassen sich zwei prinzipielle Betriebsmodi des Rasterkraft-
mikroskops ableiten. Im Kontaktmodus befindet sich die Sonde in einem Abstand, in dem
eine positive — aso repulsive — Kraftwirkung herrscht. Wahrend des Betriebs wird die Sonde
mit Hilfe der Stellelemente lateral Uber den gewinschten Bereich der Probenoberflache
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verfahren. Bei Anderungen der Topographie wird der Abstand durch ein weiteres
Stellelement nachgeregelt, die Auslenkung des Cantilevers wird in diesem Fall durch einen
geschlossenen Regelkreis konstant gehalten. Die Uber das Stellelement bekannte Position der
Sonde Uber der Probe wird zur Abbildung der Topographie genutzt. Aufgrund der starken
Abstandsabhangigkeit der Kraft im repulsiven Bereich ist die vertikale Ortsaufldsung im
Kontaktmodus sehr hoch.

Im kontaktlosen Betriebsmodus befinden sich Sonde und Probe nicht im Kontakt miteinander,
es wird die Wirkung der attraktiven Kréfte ausgenutzt. Diese Kréfte und ihre Variation mit
dem Abstand sind deutlich kleiner, als die im Kontaktmodus auftretenden Kréfte, eine
Detektion Uber die Vermessung der Auslenkung des Cantilevers gestaltet sich sehr schwierig
[54]. Aus diesem Grund werden im kontaktlosen Betriebsmodus die Resonanzeigenschaften
des schwingenden Cantilevers ausgenutzt [55]. Durch die Beziehung

@, < k. —F’ (3.1)

ist die Resonanzfrequenz oo mit der Ableitung der resultierenden Kraft nach der Normal-
richtung der Probenoberfléche, auch Kraftgradient F genannt, verbunden. Das bedeutet, dass
es durch eine Zunahme des Kraftgradienten (entspricht der Steigung der Kraft-Abstandskurve
in Abbildung 3.1) in Folge der Abnahme des Abstandes zwischen Sonde und Probe zu einer
Verschiebung der Resonanzfrequenz des Cantilevers kommt. Damit ist die Resonanzfrequenz
direkt abhangig vom Abstand zwischen Sonde und Probe. Wahrend des Betriebs wird der
Cantilever bei seiner Resonanzfrequenz zum Schwingen gebracht und die Schwingungs-
amplitude gemessen. Gerdt die Sonde bel der Anndherung an die Probe in den
Wirkungsbereich der attraktiven Kréafte, tritt eine Verschiebung der Resonanzfrequenz auf.
Demzufolge stimmen Anregungs- und Resonanzfrequenz nicht mehr Uberein und die
Schwingungsamplitude wird kleiner. Halt man die Amplitude Uber einen Regelkreis konstant,
bleibt auch der Kraftgradient und damit der Abstand konstant, und die Probentopographie
kann Uber die Position der Sonde bestimmt werden.

Die weitaus verbreitetste Methode zur Abstandsregulierung im optischen Nahfeldmikroskop
beruht auf der Scherkraft-Detektion. Dabei werden zwischen Sonde und Probe auftretende
abstandsabhangige Scherkréfte ausgenutzt, die wie in dem oben beschriebenen Verfahren
einen kontaktlosen Betrieb des Mikroskops ermdglichen [56, 57]. Der wesentliche
Unterschied besteht in der Schwingungsanregung der Sonde, die in diesem Fall unter
Verwendung eines weiteren piezoelektrischen Kristalls nicht in Richtung der Probennormalen
sondern paralel zur Probenoberflache erfolgt. Bei Anngherung der Sonde an die Probe treten
sowohl eine Anderung der Schwingungsamplitude der Sonde als auch eine Anderung der
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Phase zwischen der Schwingung des piezoelektrischen Kristals und der Schwingung der
Sonde auf. Die Abstandsabhangigkeit der Schwingungsamplitude und des Phasensignals kann
flr eine Abstandsregelung genutzt werden.

3.2 Verfahren und Sonden der ther mischen Raster sondenmikroskopie

Zur Erfassung von Temperaturverteilungen in aktiv betriebenen Bauelementen und der
lokalen thermischen Leitfahigkeit von Materialsystemen mit dem Rastersondenmikroskop
wurde eine Vielzahl von Verfahren entwickelt. Dabei ist der thermische Sensor, der durch die
Integration in die Sonde dieser Mikroskopieklasse eine Erfassung mit hoher OrtsauflGsung
ermdglichen soll, das Kernstiick des Systems. Der folgenden Abschnitt gibt einen Uberblick
Uber die vorhandenen thermischen Sonden und SThM-Systeme.

3.21 Das mikroskopische Thermoelement

Williams und Wickramasinghe stellten 1986 erstmals eine STM-Sonde mit integriertem
Thermoelement vor [14]. Dabel wird das Material der STM-Sonde, in der Regel Wolfram, as
erstes Metall des Thermoelementes verwendet, die Sonde wird dann bis auf das unterste Ende
der feinen Spitze mit einem Isolator beschichtet und anschlief3end mit einem zweiten Metall
bedampft. Das eigentliche mikroskopische Thermoelement bildet sich durch den Kontakt der
beiden Metalle mit unterschiedlichen Seebeck-Koeffizienten in dem Bereich der Sonde der
nicht durch die Isolationsschicht bedeckt ist (siehe Abbildung 3.2).

Es kommt zur Ausbildung einer Thermospannung,

STM-
Isolator —»||  Sonde deren GroRe von der Temperatur des Kontaktes
(Metall 1) abhangt. Ursprunglich wurde diese Anordnung zur

Abstandsregelung auf elektrisch nicht leitfghigen
Materialien verwendet. Dabel wurde die Sonde
erwarmt, um einen Warmestrom von der Sonde in
die Probe zu erzeugen. Die Grol3e des vom Abstand
zwischen Sonde und Probe  abhéngigen
Warmeflusses wird mit Hilfe des Thermoelements
Uber die Sondentemperatur kontrolliert und Uber ein
element Stellelement konstant gehalten. Der Aufbau wurde
Abb. 3.2 STM-Sonde mit integriertem  epental|s zur Vermessung von Temperaturprofilen
Thermoelement nach [14] 5 aktiv erwarmten Strukturen verwendet [58].

Metall 2 —»

Thermo-
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Wird die Sonde oder die Probe zusétzlich durch eine externe Heizung erwarmt, kann der
Warmefluss, der wiederum Uber die Sondentemperatur erfasst wird, zur Bestimmung der
lokalen thermischen Eigenschaften der Probe genutzt werden. Durch statische oder
dynamische Erwarmung der Sonde mit Hilfe eines Laserstrahls wurden auf diese Weise die
lokale thermische Leitfahigkeit und die Diffusivitét einer Probe gemessen [15, 59, 60]. Der
Abstand der STM-Sonde wird Uber den Tunnelstrom konstant gehaten, die Gréle des
Warmeflusses hangt damit nur noch von den lokalen thermischen Eigenschaften des
Probebereiches unmittelbar unterhalb der Sonde ab [61].

Fur Messungen auf metallischen Proben kann ein Thermoelement auch direkt durch den
Kontakt von STM-Sonde und Probe gebildet werden. Wird die Kontaktregion [62, 63] oder
die Sonde [37] durch einen Laser erhitzt, kann Uber die Variationen der Thermospannungen
auf die Temperatur dieser Region und damit auf die Absorptionseigenschaften und die lokale
thermische Leitfahigkeit zuriickgeschlossen werden.

Durch die Bildung eines Thermoelements in der Form eines Cantilevers konnte dieser
thermische Sensor ebenfalls erfolgreich in ein Rasterkraftmikroskop integriert werden.
Zundchst wurden hierfir zwei Drahte unterschiedlichen Materials zur Bildung eines
Thermoelements zusammengefiigt und durch einen Atzprozess zu einer feinen Spitze
geformt. Die beiden Dréhte bilden den Hebelarm der Sonde [64-66]. Eine Verbesserung
dieses Aufbaus stellte das Hinzufligen eines ca. 30 um grofRen Diamantkorns an das
Thermoelement dar. Die sehr grole Harte des Diamants verhindert den Abrieb und die
Deformation der Kontaktflache mit der Probe, aufRerdem wird wegen seiner hohen
thermischen Leitfahigkeit der thermische Kontaktwiderstand zwischen Sonde und Probe
reduziert [67, 68].

Durch die Nutzung von Herstellungstechnologien aus der Halbeiterindustrie wird
kontinuierlich an der Verbesserung der mikroskopischen Thermoelemente fir das
Rasterkraftmikroskop gearbeitet. Dabel steht vor alem die Miniaturisierung des
Thermoelements und die Reduzierung des Sondenradius und damit der effektiven
Kontaktflache mit der Probe im Vordergrund. Dabel lassen sich zwei grundiegende
Sondentypen unterscheiden. Zum einen werden die Mikrostrukturierungsverfahren von SFM-
Standardsonden genutzt, um Form und Geometrie der Thermoelemente diesen
Standardsonden anzugleichen. So hat sich vor alem ein anisotropischer Atzschritt von
Silizium zur Erzeugung einer pyramidenférmigen Sondenspitze weithin bewahrt [69, 70, 18].
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SFM-Cantilever V\_Ieterhm_ wurde  die Integr-anon von
l\_ mikroskopischen Thermoelementen in Standard-
\ Metall 1
Isolator

sonden aus Siliziumnitrid oder Silizium weiter-

W\ Metall 2 entwickelt. Wie in Abbildung 3.3 dargestellt,
Thermo- konnten Maumdar et a. am Ende einer SFM-
element

Sonde Thermoelemente in der Gréf3e von einigen
Abb. 3.3: SFM-Sonde mit integriertem  pndert Nanometern herstellen [16, 39, 71-73].

Thermoelement nach [16] Zhou et al. bildeten ein Thermoelement durch die
Kreuzung zweier Leiterbahnen aus unterschiedlichen Metallen auf der Spitze einer SFM-
Standardsonde [17]. Mit den in SFM-Sonden integrierten und den in Form einer SFM-Sonde
aufgebauten Thermoelementen wurden, aufgrund der Schwierigkeit sie extern zu beheizen,
bisher lediglich Temperaturverteilungen und nicht die lokale thermische Leitfahigkeit einer
Probe vermessen.

3.2.2 Integration einer Schottky-Diode in die Sonde

Die Strom-Spannungs-Beziehung einer Schottky-Diode ist gegeben durch die Beziehung

R

| =1g-(e¥ —1) (3.2)

mit dem Séttigungsstrom I [74]. Die Strom-Spannungskennlinie ist also von der Temperatur
am Schottky-K ontakt abhangig und kann zur Temperaturmessung genutzt werden. Auch hier
soll der Temperatursensor, also die Schottky-Diode, in die Sonde eines Rasterkraftmikroskops
integriert werden. Zur Erreichung einer hohen Orts- und Temperaturauflosung soll der
miniaturisierte Sensor am Ende der Spitze der Sonde platziert werden und eine mdoglichst
kleine Auflageflache mit der zu untersuchenden Probe besitzen [19]. Abbildung 3.4 zeigt die
mit Hilfe von in der Halbleterindustrie eingesetzter Mikrostrukturtechnik realisierte
thermische Sonde fir das Rasterkraftmikroskop.

Aluminium (ohmscher Kontakt)
/ /SFM-Cantilever

p-dotiertes Silizium
\ Siliziumdioxid

Titan

Schottky-Kontakt
Abb. 3.4: SFM-Sonde mit integrierter Schottky-Diode (nach [75])
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Die Aluminiumschicht auf der Sondenriickseite bildet einen ohmschen Kontakt mit dem p-
dotiertem Silizium des Cantilevers. Der Schottky-Kontakt bildet sich zwischen der
Titanschicht und dem Silizium am Ende der Sondenspitze. Es wurden ebenfalls Sonden auf
Basis des IlI-V-Halbeiters Galliumarsenid hergestellt [76]. Zur Verringerung der
Kontaktflache und damit zur Verbesserung der Ortsaufldsung kann die Titanschicht in einem
weiteren Atzschritt am Ende der Spitze gediinnt oder ganz entfernt werden [20].

3.2.3 Die mikroskopische resistive Sonde

Neben der auf Thermoelementen beruhenden thermischen Sonden fir das SFM finden die
resistiven Sonden die weiteste Verbreitung in der thermischen Rastersondenmikroskopie.
Dies liegt vor adlem an ihrer universellen Einsatzfahigkeit, da mit ihnen ohne grof3en
zusétzlichen apparativen Aufwand sowohl Temperaturprofile als auch die lokae thermische
Leitfahigkeit vermessen werden konnen.

Im so genannten ,passiven Modus® wird die Sonde as mikroskopisches Thermometer
verwendet. Durch die Heizung der Probe kommt es zu einem Warmefluss von der Probe in
die Sonde und damit zu einer Anderung der Sondentemperatur. Die daraus resultierende
Anderung des elektrischen Widerstandes der resistiven Sonde wird mit Hilfe eines Mess-
stroms in Abhangigkeit der Sondenposition erfasst und zur Abbildung des Temperaturprofils
der Probenoberfldche verwendet.

Wollaston-Draht

/ Klebstoff-
tropfen

A

Cantilever-Halter

Splege] p | \ \

Platin-Kern

|30 pml
D

Abb. 3.5: Schematischer Aufbau (links) und elektronenmikroskopische Abbildung des Endes
der resistiven thermischen Sonde aus einem Wollaston-Draht (rechts)
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Im ,, aktiven Modus* wird ein deutlich hoherer Stromfluss durch die Sonde induziert, um eine
Joulesche Erwdrmung des resistiven Elements der Sonde zu erreichen. Dadurch kommt es zu
einem Warmestrom von der Sonde in die Probe, dessen Grof3e von der lokalen thermischen
Leitfahigkeit der Probe abhangt. Uber die vom Warmestrom abhangige Abkiihlung der
Sonde, die Uber die Messung des elektrischen Widerstandes erfasst werden kann, ist es
moglich, die lokale Leitfahigkeit der Probe abzubilden.

Abbildung 3.5 zeigt den schematische Aufbau und eine elektronenmikroskopische Abbildung
der Spitze einer resistiven thermischen Sonde. Die aus einem so genannten ,,Wollaston-
Draht* hergestellte Sonde wurde 1994 von Dinwiddie und Pylkki vorgestellt [21, 22]. Dieser
nach einem von dem Physiker und Chemiker William Hyde Wollaston eingefiihrten
Verfahren hergestellte Draht besteht aus einem Platinkern mit einem Durchmesser von 5 pm
und einer Silberummantelung mit einem Durchmesser von 75 pm. Der Draht, der von keinem
Isolator umgeben ist, wird zu einer Schlaufe gebogen, an einem Cantilever-Halter befestigt,
und an beiden Enden elektrisch kontaktiert. Der vordere Teil der Schlaufe wird auf einer
L ange von ca. 200 um durch selektives Atzen mit Sal petersiure von dem zum Erreichen eines
so geringen Durchmessers notwendigen Silbermantel befreit, dieser Teil der Sonde besitzt den
Hauptanteil des elektrischen Widerstandes und stellt den eigentlichen thermischen Sensor dar.
Die beiden paralldl verlaufenden Dréhte werden im vorderen Bereich mit Hilfe eines Tropfen
Klebstoffs mechanisch stabilisiert, sie bilden den Hebelarm der rasterkraftmikroskopischen
Sonde. Zur Abstandsdetektion wird ein Spiegel auf der Riickseite des Hebelarm platziert.

Diese Sonde wurde im passiven Modus zur Abbildung von Temperaturverteilungen bei der
Untersuchung von Elektromigrationsprozessen verwendet, die Temperaturaufldsung betrug
etwa 1 Kelvin [28]. Eine weitere resistive Sonde, bei der eine auf der Spitze einer
Standardsonde aus Siliziumnitrid aufgebrachte Leiterbahn als Widerstandselement diente,
konnte ebenfalls zur Abbildung von Temperaturverteilungen in elektronischen Bauelementen
verwendet werden [77, 78]. Die mit diesem SThM-System erreichbare TemperaturauflGsung
liegt laut Hersteller bei 0,5 Kelvin[79].

In weitaus starkerem Mal3e werden resistiven Sonden aufgrund der einfachen Mdglichkeit zur
Selbsterwdrmung im aktiven Modus genutzt. Unterschiede in der thermischen Leitféhigkeit
wurden zur Charakterisierung von elektronischen Bauelementen und Komponenten fur
Bauelemente verwendet [80-82]. Ebenfalls wurden materialwissenschaftliche Untersuchungen
an Materialsystemen und Materialkompositionen durchgefiihrt [83-87]. Durch vergleichende
Messungen wurde erstmals versucht, die thermische Leitfahigkeit quantitativ zu bestimmen
[88, 89]. Dazu wurde der Wéarmestrom in ein Material mit bekannter thermischer
Leitfahigkeit genutzt, um die Leitféhigkeit eines unbekannten Materials zu bestimmen.
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Jedoch gibt es sowohl theoretisch al's auch experimentell gestiitzte Bedenken, einen fir dieses
Verfahren notwendigen linearen Zusammenhang zwischen dem Wéarmestrom in die Probe
und der thermischen Leitfghigkeit annehmen zu kénnen [90, 27]. Die thermische Sonde kann
ebenfalls zur thermisch induzierten chemischen Modifizierung der Probenoberflache genutzt
werden [91, 92]. Ein weiterer Schwerpunkt der thermischen Sondenmikroskopie liegt in der
Charakterisierung von Polymeren und Polymersystemen. Dabei wurde die Moglichkeit, die
thermische Sonde in einem grof3en Temperaturbereich zu betreiben und damit gezielt lokal
die Probe zu beeinflussen, genutzt, um klassische chemische Anaysemethoden in das
thermische Rastersondenmikroskop zu integrieren [93-96]. Ein umfassender Uberblick tiber
die Paette der thermomechanischen, kalorimetrischen, thermo-rheometrischen und
spektroskopischen Anaysemoglichkeiten findet sich in [5].

3.2.4 Vermessung der vertikalen thermoel astischen Verbiegung der Sonde

Bel diesen Sonden wird die Verbiegung eines Cantilevers, der aus zwei Materialien mit
differierenden Ausdehnungskoeffizienten besteht, zur Vermessung der Temperatur des
Cantilevers genutzt. Abbildung 3.6 zeigt den Aufbau der fir diese Anwendung Ublichen V-
formigen Cantilever; als Materiakompositionen wurde PY/Al bzw. SO, auf Silizium [97]
oder — wie bel alen weiter unten beschriebenen Arbeiten — Gold auf Siliziumnitrid
verwendet.

Kommt es aufgrund eines Wéarmestroms von
einer aktiven Probe in die Sondenspitze zu einer
Anderung der Sondentemperatur, bewirkt die
unterschiedlich stark ausgepragte Ausdehnung
der beiden Materidien der Sonde eine
Verbiegung des Hebelarms. Im Rasterkraft-
mikroskop kann die vertikale Verbiegung mit
einer Auflésung von 102 nm gemessen werden.
Wie durch Messungen und Simulationen
nachgewiesen wurde, wird die Temperatur-
auflosung dieses Verfahrens damit nur durch
Abb. 3.6: Thermische Sonde aus zwei das thermische Rauschen des Cantilevers
Materialien beschrankt [98, 99].

Material 2

Material 1

Die Sonde kann durch ein in der Nahe platziertes Heizelement periodisch erwarmt und damit
in vertikale Schwingung versetzt werden. Diese Methode der Schwingungsanregung kann zur
Abstandsregelung eines kontaktlosen Betriebsmodus genutzt werden [100]. Urspringlich
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wurde der Einsatz dieser Sonden jedoch zur Abbildung von Temperaturverteilungen in
aktiven Proben vorgesehen [25, 26]. Wahrend des Betrieb des Rasterkraftmikroskops kommt
es sowohl zu einer Verbiegung der Sonde aufgrund der variierenden Sondentemperatur als
auch zu einer Verbiegung, die auf die Anderung der Topographie der Probe zuriick zu fiihren
ist; diese beiden Ursachen missen voneinander getrennt werden. Zu diesem Zweck wird die
Probe und damit auch die thermische Sonde periodisch erwdrmt. Der Gleichanteil der
Verbiegung des Cantilevers kann somit zur Aufnahme der Probentopographie verwendet
werden, wahrend der Wechselanteil mit der lokalen Probentemperatur korrespondiert. Wird
die Probe extern mit Hilfe eine Lichtquelle beheizt, kann Uber die lokale periodische
Erwérmung der thermischen Sonde ebenfals auf die thermische Leitféhigkeit und
Warmekapazitét riickgeschl ossen werden (Photothermische Messungen) [101].

3.2.5 Vermessung der vertikalen thermoel astischen Ausdehnung der Probe

Bel dieser Technik wird die thermoel astische Ausdehnung einer aktiven Probe mit Hilfe einer
Standardsonde der Rasterkraftmikroskopie vermessen. Da in diesem Fall nicht die per
Warmestrom in die thermische Sonde Ubertragene Temperaturanderung gemessen wird,
bendtigt die hier eingesetzte Sonde keinen thermischen Sensor. Ahnlich wie bei der
Verwendung einer Sonde aus zwei Materialien wird hier die Verbiegung der Sonde gemessen.
Die Information Uber die Temperatur der Probe ist in diesem Fall in ihrer lokalen
thermoel astischen Ausdehnung enthalten. Dehnt sich die Probe aufgrund einer Temperatur-
erhdhung aus, fuhrt dies zu einer Verbiegung des Cantilevers. Um diese Verbiegung von der
durch die Probentopographie hervorgerufene Verbiegung zu unterscheiden, wird die Probe
durch periodische Heizpulse erwdrmt [23]. Waéhrend der niederfrequente Anteil der
Verbiegung zur Regelung der Sonde im Kontaktmodus und zur Aufnahme der Proben-
topographie verwendet wird, l&sst sich durch die Auswertung des Signals bei der Frequenz
der Heizpulse oder ihrer Harmonischen simultan die Probentemperatur erfassen. Die
Frequenz des Heizstroms wird dabel grof3er as die Bandbreite des Topographieregelkreises
gewdhlt, um die Ausregelung der thermoel astischen Ausdehnung der Probe zu verhindern.

Mit dieser als Scanning Joule Expansion Microscopy (SJEM) bezeichneten Technik konnte
erfolgreich die Abbildung von Temperaturverteilungen in In-Plane Gate Transistoren
demonstriert werden [24]. Um grélRere Amplituden der thermoelastischen Ausdehnung zu
erzielen, wurden die untersuchten Bauel emente mit einem zusétzlichen Polymerfilm versehen,
der aufgrund seines grof3en Ausdehnungskoeffizienten eine Steigerung der Empfindlichkeit
bewirken soll [102].
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3.2.6 Verfahren zur Temperaturmessung im optischen Nahfeld

Bel diesen Messungen wird die signifikante Erhohung der Ortsaufldsung des SNOM
gegenuber konventionellen optischen Mikroskopen ausgenutzt, um bereits existierende
etablierte optische Verfahren zur Temperaturbestimmung zu verbessern. Zum einen kann die
Temperaturabhangigkeit optischer Reflektionseigenschaften zur Erlangung von Informationen
Uber die lokale Probentemperatur genutzt werden (Thermoreflektionsmethode). Dabel wird
eine spitze, aluminiumummantelte Glasfaser, die eine Offnung mit einem Durchmesser von
nur ca. 50 nm besitzt, unmittelbar Uber der Probe plaziert. Das aus der Glasfaser austretende
Licht wird im Nahfeld von der Probenoberflache reflektiert und mit einem Photomultiplier
(PMT) detektiert (siehe Abbildung 3.7). Die Intensitét des Lichtes héngt dabel von den
temperaturabhangigen Reflektionseigenschaften der Probenoberflache unter der Offnung der
Glasfaser ab, die erzielbare Ortsauflsung wird nur von der GroRe der Offnung definiert. Mit
dieser Methode konnten Temperaturverteilungen in hochintegrierten Schaltungen vermessen
werden [103].

Glasfaser Glasfaser

Aluminium-
ummantelung

Aluminium-
ummantelung

[nfrarotes
Licht

Abb. 3.7: Messung der temperaturabhangigen Reflekionseigenschaften (links) und des von
der Probe abgestrahlten infraroten Lichts (rechts) im Nahfeld

Die Glasfaser des optischen Nahfeldmikroskops kann auch direkt zur lokalen Sammlung von
infrarotem Licht benutzt werden (siehe Abbildung 3.7). Die prinzipielle Funktionsfahigkeit
dieses Verfahren konnte durch die Abbildung von Temperaturverteilungen auf 3 um breiten,
stromdurchflossenen Leiterbahnen demonstriert werden [104]. Diese Technik erlaubt eine
deutliche Verbesserung der Ortsauflésung der Infrarot-Thermometrie, alerdings ist zur
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Verbesserung der Temperaturempfindlichkeit noch eine Optimierung des optischen Pfades,
vor alem der Transmissionseigenschaften der verwendeten Glasfasern fur die Wellenlénge
des infraroten Lichtes, notwendig.

3.3 Diskussion der vorgestellten ther mischen Mikroskopieverfahren

Durch die Reduktion des Volumens von integrierten Temperatursensoren (Thermoelemente,
Schottky-Diode und resisitve Sensoren) und die Realisierung in spitzer Sondenform mit
kleiner Auflageflache konnte die Abbildung der thermischen Probeneigenschaften mit Orts-
auflésungen im Bereich von einigen zehn bis einigen hundert Nanometern erreicht werden.
Die Ortsaufldsung der auf Standardsonden des SFMs (Sonde aus zwei Materialien und SJIEM-
Technik) basierenden Verfahren und der Messtechniken im optischen Nahfeld ist ebenfalls
besser als 100 Nanometer — damit besitzen alle thermischen Rastersondenmikroskope ein
deutlich besseres Aufldsungsvermoégen al's die konventionellen thermischen M esstechniken.

Deutliche Unterschiede bestehen bel der erreichbaren Temperaturauflésung der vorgestellten
Verfahren. Bel theoretischen Empfindlichkeiten von ca. 1 mK konnten bei Messungen mit
mikroskopischen Thermoelementen Temperaturunterschiede von unter 100 mK aufgel 6st
werden. Die prinzipielle Funktionsfahigkeit der thermischen Sonde mit integrierter Schottky-
Diode konnte Uber die Temperaturabhangigkeit der Strom-Spannungskennlinie demonstriert
werden, jedoch gelangen bisher noch keine Abbildungen von Temperaturverteilungen mit
diesem Sensor. Mit der resistiven Sonde wurden bislang Temperaturaufl6sungen von 0,5 bis 1
Kelvin erreicht; diese unbefriedigende Werte sind vor allem auf eine nicht ausreichend gute
Empfindlichkeit der Messelektronik zurlick zu fihren. Durch die sehr gute Messgenauigkeit
bei der Erfassung der vertikalen Auslenkung des Cantilevers ist die Temperaturauflsung
beim SIEM-Verfahren und bel der Nutzung einer Sonde aus zwel Materialien prinzipiell
hoch, wie auch die guten Resultate bei der Charakterisierung von modernen elektronischen
Bauelementen belegen. Allerdings ist die Bestimmung des Absolutwertes der thermischen
Ausdehnung noch problematisch, und vor alem bei komplexen Schichtstrukturen ist eine
Angabe von absoluten Temperaturunterschieden auf der Probenoberflache nicht moglich. Aus
dhnlichen Grunden ist die Bestimmung der Temperaturempfindlichkeit bel Temperatur-
messungen im optischen Nahfeld nicht mdglich. Es konnten zwar erfolgreiche Messungen
von Temperaturverteilungen in elektronischen Bauelementen gezeigt werden, jedoch
scheiterte eine Kalibrierung und Umrechnung in Temperaturdifferenzen, da die
Temperaturabhangigkeit der Reflektionseigenschaften im Nahfeld und der Einfluss der Sonde
auf die Messung noch nicht ausreichend bekannt sind.
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Nur drei der vorgestellten Techniken erlauben neben der Messung von Temperaturver-
teilungen auch noch die Erfassung der lokalen thermischen Leitféhigkeit, beziehungsweise
der Diffusivitdt. Dabel missen im Fale der Nutzung enes mikroskopischen
Thermoelementes und einer Sonde aus zwel Materialien entweder Sonde oder Probe extern
geheizt werden, um einen von den thermischen Eigenschaften der Probe abhangigen
Warmestrom zu erzeugen. Da die resistive Sonde ohne zusétzlichen apparativen Aufwand
eine Selbsterwarmung erlaubt, hat sich auf Grundlage dieser Technik neben der Erfassung
von Unterschieden in der lokalen thermischen Leitfahigkeit ein breites Analysespektrum zur
Erfassung thermischer Eigenschaften entwickelt. Mit der resistiven Sonde wurden erstmals
Versuche zur quantitativen Bestimmung der lokalen thermischen Leitfahigkeit durchgefihrt.
Auch wenn die Ermittlung der absoluten thermischen Leitfahigkeit mit Hilfe eines statischen
Warmestroms zwischen Probe und Sonde noch Gegenstand kontroverser Diskussionen ist,
bietet die resistive Sonde einen vielversprechenden Ansatzpunkt zur erstmaligen
Quantisierung dieser Grof3e im thermischen Rastersondenmikroskop.

In Tabelle 3.1. sind die Ergebnisse der oben gefuhrten Diskussion zusammengefasst.
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Quantitative Bestimmung der - - O - - -
thermischen Leitfahigkeit

Tabelle 3.1: Zusammenfassung der Diskussion, + gut/positiv, O neutral/mit Einschrankungen
madglich, - schlecht/nicht mdglich
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4. Einsatzgebiete der thermischen Raster sondenmikroskopie

Wie im vorrangegangenen Kapitel ndher ausgefuhrt, wurden bereits diverse SThM-Systeme
entwickelt. Durch das gewahlte Design oder die verwendete thermische Sonde sind diese
Systeme nur fur einen bestimmten Typ von Proben oder die Erfassung einer thermischen
Eigenschaft, Temperatur oder thermische Leitfahigkeit geeignet. Die Ursache hierfir kann in
der Wahl des dem thermischen Sensor zugrunde liegenden physikalischen Effektes liegen, der
beispielsweise durch die Ausnutzung des Seebeckeffektes bei der Verwendung von
mikroskopischen Thermoelementen lediglich die Erfassung von Temperaturen erlaubt.
Moglicherwelise hatte jeweils der Entwickler eines SThM-Systems eine spezielle Anwendung
im Auge, die bei der Losung eines konkreten Problems helfen sollte. Auch wirtschaftliche
Gesichtspunkte, die insbesondere bei kommerziellen Geréteherstellern eine wesentliche Rolle
spielen, konnen zur Beschrankung auf ein Teilgebiet der thermischen Rastersonden-
mikroskopie fuhren. Letztendlich ist es aufgrund der Vielzahl der mdglichen Anwendungen
mit zum Teil deutlich unterschiedlichen, sich méglicherweise auch wiedersprechenden
Anforderungen nicht méglich, ein System fir alle denkbaren Applikationen zur Verfligung zu
stellen. Ein wesentliches Ziel bei der im Rahmen dieser Arbeit durchgefihrten Entwicklung
eines SThM-Systems war es, eine Technik bereit zu stellen, die eine Vermessung eines breit
gefacherten Probenspektrums und die Bearbeitung eines weiten Problembereichs erlaubt. Die
hier dargestellten Einsatzgebiete und Beispiele verdeutlichen das grof3e Potential dieser
Technik und die dieser Arbeit zugrundeliegende Mativation fur die Weiterentwicklung dieser
Sondentechnik.

4.1 Mikroelektr onische Bauelemente

Aufgrund der stetigen Miniaturiserung und steigenden Integrationsdichten wird die
Charakteriserung und Fehleranalyse moderner elektronischer Bauelemente zunehmend
schwieriger. Die in den immer kleineren Strukturen auftretenden Verlustleistungen werden in
immer kleineren Volumina von Bauelementen umgesetzt. An fehlerhaften Strukturen kommt
es haufig zu internen Kurzschlissen, beispielsweise durch Staubpartikel zwischen zwei
Leiterbahnen, oder durch fehlerhafte Oxidschichten in MOS-Strukturen, die zu einer lokalen
Erhéhung der Stromdichte fihren. Dies kann einen Anstieg der Verlustleistung und daraus
resultierend eine lokale Temperaturerhdhung zur Folge haben. Die Messung dieser so
genannten ,,Hot Spots* wird in der Fehleranalyse zur Lokalisierung der wéhrend des
Produktionsprozesses in Bauelementtests bemerkten Fehler verwendet. Herkdmmliche, auf
optischen Methoden basierende Temperaturmessverfahren, gelangen bel héchstintegrierten
Schaltungen zunehmend an ihre Grenzen, da ihre Ortsauflésung durch das Abbesche Limit
auf etwas die Halfte der Wellenlédnge des verwendeten Lichtes beschrankt ist.
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Die Vermessung von Temperaturverteilung mit hoher Ortsauflésung kann ebenfalls neue
Erkenntnisse Uber die Wéarmeausbreitung innerhalb integrierter Schaltungen vermitteln.
Zunehmend komplexere Schichtsysteme unterschiedlichster Materialien, in denen aufgrund
ihrer nanometrischen Abmessungen auch noch zusétzliche quantenmechanische Effekte
auftreten konnen, erschweren die analytische oder numerische Berechnung des Wéarme-
transports. Hochortsaufgel 0ste thermische Messungen erlauben das Erkennen von Schwach-
stellen und  kénnen Informationen fur eventuell notwendige Anderungen im Bauelemente-
design geben. Von grof3em Vorteil sind dabei nichtoptische Analysemethoden, die auch eine
Lokalisierung von durch Metallisierungen verdeckten Warmequellen erlauben. Durch die
Nutzung einer resistiven Sonde wird prinzipiell eine Selbsterwéarmung der Sonde auftreten,
die zu einer Storung der Temperaturmessung durch lokale Variationen der thermischen
Leitféahigkeit fuhrt. Dies macht sich gerade bei der Vermessung von sehr kleinen
Temperaturunterschieden bemerkbar. Eine Separierung von Temperatursignal und dem Signal
der thermischen Leitféhigkeit ist daher winschenswert.

SThM-Messungen konnen ebenfalls zur Bauelementcharakterisierung eingesetzt werden. So
konnen beispielsweise Metall-Halbleiterkontakte oder pn-Ubergénge analysiert werden. Zu
hohe Ubergangswiderstdnde an ohmschen Kontakten machen sich beispielsweise durch die
Joulesche Erwarmung dieser Bereiche bemerkbar. Die an einem pn-Ubergang auftretende
Verlustleistung wird sich ebenfalls in Abhangigkeit des Betriebszustandes und der Polaritét
ihrer Vorspannung &ndern. Hohe elektrische Feldstérken erzeugen in Halbleiterbauel ementen
hochenergetische Elektronen, welche zu lonisationen und Leckstromproblemen fuhren. Das
Verstandnis der physikalischen Phanomene, die zur Degradation und sogar zur Zerstérung der
Bauelemente fuihren kénnen, ist fur das Design neuer hochintegrierter Schaltungen von grof3er
Bedeutung und kann durch den Einsatz des SThMs ebenfalls gefordert werden.

4.2 L eistungsbauelemente

Die hohe Warmeentwicklung bel Belastung innerhalb leistungsel ektronischer Bauelemente
fordert bereits in der Planung eine starke Berticksichtigung der thermischen Aspekte
bezlglich des strukturellen Aufbaus des Halbleiterchips. Anhand von Messungen des
Temperaturprofils an der Oberflache des Bauelements kénnen auch hier Aussagen tber die
lokale Erwérmung und damit mégliche Fehler des betrachteten Elements gemacht werden.

Die in den Bauelementen auftretenden grof3en elektrischen Felder stellen ebenfalls hohe
Anforderungen an die Homogenitét und Reinheit der verwendeten Halbleitermaterialien. Die
durch Uberlastung ausgefallenen Bauelemente weisen Veranderungen des Materialgefiiges in
den Uberanspruchten Regionen des Halbleitermaterials auf. Die beispielsweise durch
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Durchbriiche erzeugten Fehler kdnnen dabeil |okal auf Mikrometer grof3e Bereiche beschrankt
sein, so dass zu ihrer Entdeckung eine hohe Ortsaufl6sung notwendig ist. Die strukturellen
Inhomogenitéten kdnnen zu einer lokalen Variation der thermischen Leitféhigkeit fihren und
Uber diese Materialeigenschaft mit dem thermischen Rasterkraftmikroskop erkannt werden.

4.3 Materialwissenschaftliche Anwendungen

Die lokale Bestimmung der thermischen Leitfahigkeit auf einer Probenoberflache erdffnet ein
sehr breites Spektrum materialwissenschaftlicher Anwendungen. Diese Tatsache fuhrte auch
zu etlichen Kooperationen des Lehrstuhls fir Elektronik mit internationalen Partnern, und
zum Einsatz der im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Technik an der Bundesanstalt fir
Materiaforschung und —prifung in Berlin und am Institute for Polymer Sience in
Stellenbosch, Stidafrika. Die dabel gemachten Erfahrungen gaben in einigen Féllen auch den
Anstol3 zur Weiterentwicklung dieser Technik, wie die Integration einer Messmethode zur
Quantifizierung der thermischen Leitfahigkeit. Im folgenden sollen daher exemplarisch einige
Beispiele fur die Einsatzmdglichkeit dieser Technik erldutert werden.

Die Bestimmung von lokalen Variationen der thermischen Leitfahigkeit ermoglicht die
Charakterisierung von Komposit-Materialien. So konnen Lage, Grofe und Verteilung
beigemischter Bestandteile Uber ihre Unterschiede in der thermischen Leitfahigkeit erfasst
werden. Fir die Untersuchung im thermischen Rastersondenmikroskop eignen sich beson-
ders glatte Oberflachen, bei denen in der Topographie keinerlei Materialinformationen
erkennbar sind. Auch Polymersysteme wie Core/Shell-Polymere eignen sich bel ausreichend
guter Empfindlichkeit des Messsystems zur Charakterisierung, da Kern und Hulle dieser zum
Beispiel in der Farb- und Lackindustrie eingesetzten Polymere unterschiedliche thermische
Eigenschaften besitzen. Mit Hilfe von mit dem SThM durchgefiihrte lokale Bestimmungen
der thermomechanischen Eigenschaften von Polymeren konnte gezeigt werden, dass
Polymere mit niedrigeren Glaspunkten eine bessere thermische Leitfdhigkeit besitzen als
Polymere mit htheren Glaspunkten [5]. Da ihre Hullen niedrigere Glaspunkte als die Kerne
besitzen, unterscheidet sich demzufolge auch die thermische Leitfahigkeit der Komponenten
voneinander und in dem geschmolzenen und ausgetrockneten Hullenpolymermaterial ist
Grof3e und Anordnung der Kerne messbar.

Die Quantisierung des Signals erlaubt Uber die Bestimmung von Lage, Grof3e und Verteilung
eingemischter Materialien bei bekannter thermischer Leitféhigkeit ebenfalls deren
Identifizierung. Materialidentifikationen mit submikrometrischer Ortsauflésung ist ebenfalls
bei der Fehleranalyseanalyse defekter integrierter Schaltungen von grof3em Interesse.
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Die Angabe absoluter Werte der thermischen Leitféhigkeit macht diese Messungen
vergleichbar, so ist neben der Analyse der Homogenitdt auch die Kontrolle der Gite eines
Materialsystems maoglich. Bei der Optimierung von Diamantfilmen, die wegen ihrer
hervorragenden thermischen Leitfahigkeit als Warmesenken in integrierten Schaltungen und
als Fenstermaterial beispielsweise fur Hochleistungslaser verwendet werden, kann das SThiM
nicht nur bei der Kontrolle der mikroskopischen Struktur und damit des Wachstumsprozesses
eingesetzt werden. Auch die Qualitdt der Chargen, die wesentlich von der Gréle der
thermischen Leitfahigkeit abhéngt, |asst sich vergleichen.

Im Bereich der Halbleitertechnologie konnen durch die qualitative ortsaufgel Oste Leitfghig-
keitsanayse Inhomogenitéten in der Dotierung oder Bereiche unterschiedlicher
Dotierstoffkonzentration abgebildet werden. Die quantitative Analyse ermdglicht zusétzlich
noch die Bestimmung der absoluten Dotierstoffkonzentration, denn in Abhangigkeit der
Konzentration andert sich wegen der Anderung der fir den Wéarmetransport zu Verfiigung
stehenden Menge an freien Ladungstrdgern auch die thermische Leitfahigkeit des Halbleiters.
Nach der Durchfihrung von Kalibrierungsmessungen misste eine Zuordnung von
Dotierstoffmenge  zur  gemessenen  thermischen  Leitfdhigkeit mdglich  sein.
Kalibrierungsmessungen scheinen aber nétig, da die thermische Leitféhigkeit eines
Halbleiters auch durch die Kristallstruktur beeinflusst wird, welche beispielsweise von
Dotierstoffart und Dotierverfahren abhangt.



5.1 Realisierung eines Messsystems mit einer Auflésung im Millikelvin-Bereich 37

5. Entwicklung eines Sondenmikroskops zur quantitativen Erfassung von thermischen
Eigenschaften

Das zu entwickelnde SThM-Messsystem soll auf einer resistiven thermischen Sonde basieren,
da — wie in Kapitel 3.2 bereits erwéhnt — eine solche Sonde durch einfaches Wechseln des
Betriebsmodus sowohl die Erfassung von Temperaturverteilungen als auch von der lokalen
thermischen Leitfahigkeit erlaubt.

Warmestrom 4 Wéinnestrom*

Abb. 5.1: Betriebsmodi des SThM-Systems mit resistiver thermischer Sonde zur Erfassung von
Temperaturverteilungen (links) und der lokalen thermischen Leitfahigkeit (rechts)

Dabel wird die Sonde im Rasterkraftmikroskop im Kontaktmodus mit konstanter Auflagekraft
betrieben. Wird die Sonde mit einem kleinen Messstrom versorgt, lassen sich Uber die
Erfassung des elektrischen Widerstandes Temperaturverteilungen auf der Oberfléche aktiv
betriebener Bauelemente messen. Durch die Erwéarmung der Probe kommt es in diesem Fall
zur Auspragung eines Wéarmestroms Uber die Kontaktflache in die mikroskopische Sonde
(siehe Abbildung 5.1). Die metallische Sonde éndert ihre Temperatur und damit proportional
ihren elektrischen Widerstand. Diese Widerstandsanderung wird gemessen und der simultan
aufgenommenen Topographieinformation zugeordnet. Durch einfache Erhdhung des die
Sonde durchflief3enden Stromes kann mit der selben Messelektronik die lokale thermische
Leitfahigkeit der Probe ermittelt werden. Der erhohte elektrische Strom fuhrt zur Jouleschen
Erwarmung des thermischen Sensors, es entsteht ein Temperaturgradient zwischen Sonde und
Probe, der zu einem Warmestrom von der Mikroskopsonde in die Probe fuhrt. Die Grof3e des
Warmeflusses ist dabel proportional zur lokalen elektrischen Leitfahigkeit der Probe an der
Kontaktflache. Eine gute lokale thermische Leitfahigkeit fuhrt zu einem grof3en Wéarmestrom
und damit zu einer stérkeren Abkuhlung der mit konstantem Heizstrom betriebenen Sonde.
Die in Folge dieser Abkuihlung eintretende Anderung des elektrischen Widerstandes wird mit
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der selben Messelektronik gemessen und kann als Mal3 fur die thermische Leitfahigkeit der
Probe wiederum der simultan aufgenommenen Probentopographie zugeordnet werden.

5.1 Realisierung eines M esssystems mit resistiver Sonde zur Temper atur erfassung mit
einer Auflosung im Millikelvin-Bereich

Mit der in Kapitel 3.2 bereits vorgestellten thermische Sonde aus Platin wurden bereits
erfolgreich Messungen sowohl der lokalen thermischen Leitfahigkeit as auch von
Temperaturverteilungen auf aktiven Proben durchgefihrt. Sie werden kommerziell von einem
Hersteller vertrieben und zeichnen sich as einziger thermischer Sensor fir Rastersonden-
mikroskope durch eine hohe Verfligbarkeit aus. Weiterhin sind die geometrischen Abmale
dieser Sonde beim Einsatz zur Vermessung von Halbleiterbauelementen vorteilhaft. Wie in
Abbildung 5.2 zu sehen, besitzt die Sonde einen grof3en Abstand zwischen dem Kontaktpunkt
mit der Probe und seinem Hebelarmelement
(in etwa beginnend be dem zur
mechanischen Stabilisierung aufgebrachten
Klebstofftropfen). Dieser Abstand von
einigen hundert Mikrometern erlaubt die
Positionierung auf Halbleiterbausteinen mit
Bonddréhten und sogar auf solchen in
gedffneten Gehausen. Daim Rahmen dieser
Arbeit ein Schwerpunkt auf der Vermes-
sung und der Fehleranalyse e ektronischer

_ . _ Bauelemente lag, war dies ein wichtiges
Abb. 5.2: Thermische Sonde Uber einem elek- . _ _
_ _ Argument fir die Verwendung dieses
trisch kontaktierten Bauel ement

Sondentyps.

Die mit der Sonde bisher erzielte Temperaturauflésung von etwa einem Kelvin reicht jedoch
bei weitem nicht zur umfassenden Analyse moderner elektronischer Schaltungen aus. Zum
sinnvollen Einsatz dieser Technik auf diesem Gebiet ist daher zunéchst eine deutliche
Verbesserung der Empfindlichkeit des Messsystems unerlasslich. Die Empfindlichkeit des
SThM-Systems hangt bel gegebener thermischer Sonde wesentlich von der Elektronik zur
Erfassung des elektrischen Widerstandes oder genauer zur Erfassung der Widerstands-
anderungen ab. Da, wie oben erlautert, die selbe Messtechnik fir thermische Leitfahigkeits-
analysen verwendet wird, hangt auch die erreichbare Empfindlichkeit dieses Verfahrens von
der Gute der verwendeten Messelektronik ab.
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Aus diesem Grunde soll zunachst in einer kurzen Diskussion der vorhandenen Messverfahren
zur Bestimmung elektrischer Widerstande die fur die thermische Sonde gunstigste Technik
ermittelt werden. Im darauf folgenden Kapitel erfolgt die Charakterisierung der
mechanischen, elektrischen und der damit gekoppelten thermischen Eigenschaften der
thermischen Sonde und ihrer Zuleitungen. Nach der Analyse der bisher vorhandenen
Messtechnik soll mit den aus diesen Untersuchungen gewonnen Erkenntnissen eine
Optimierung des Messsystems vorgenommen werden. Es folgt die Bestimmung der
Leistungsfahigkeit des neuen Messsystems.

Schaltungen zur Temperaturerfassung dienen dazu, eine temperaturabhéngige physikalische
Grof3e in eine elektrische Grofe umzuwandeln. Da die zur Verfigung stehende thermische
Sonde auf dem Prinzip des temperaturabhangigen elektrischen Widerstands basiert, sollen an
dieser Stelle nur Schaltungstechniken diskutiert werden, die fur dieses Prinzip geeignet sind.

Eine einfache Methode stellt die Spannungsmessung an dem durch einen definierten Strom
durchflossenen thermischen Widerstand mit Hilfe eines Messverstérkers dar. Da die
Spannungsmessung nicht direkt am Ort der Temperaturmessungen erfolgt, wird fur lange
Zuleitungen die so genannte Vierleiterschaltung genutzt; der Spannungsabfall Uber die
Zuleitung geht somit nicht in die Messspannung ein. Um den zu einer Verfadlschung des
M essergebnisses fuhrenden Strom tber den Messverstérker vernachl&ssigen zu konnen, muss
dessen Eingangsimpedanz wesentlich grof3er als der temperaturabhangige Widerstand sein.
Ein grof3er Nachtell dieser Schaltung ist, dass sowohl kapazitive als auch induktive Stérungen
auf den relativ langen Zuleitungen in die Messspannung eingehen. Eine koaxiale Anordnung
der Leiter konnte die Stérungen verringern, jedoch nicht vollkommen beseitigen. Sollen, wie
in dem hier vorliegenden Fall, sehr kleine Temperaturénderungen erfasst werden, sind sehr
hohe Anforderungen an den Messverstarker zu stellen. Vierleiterschaltungen werden daher
nur fur Temperaturmessungen verwendet, bel denen die Messungen in einem sehr weiten
Temperaturbereich erfolgen soll. Sie sind zur Erfassung kleiner Widerstandsénderungen
infolge von kleinen Temperaturdifferenzen schlecht geeignet.

Storungen auf den Zuleitungen und die nachteiligen Auswirkungen eines grof3en, nicht
verdnderlichen Anteils in der Messspannung konnen durch die Nutzung von
Brickenschaltungen verringert werden. So fanden die Wheatstone-, die Thomson- und die
Muller-Bricke bereits in der Temperaturmessung Verwendung. Mit einer Thomson-
Doppelbriicke und einem Platin-Widerstandsthermometer wurden Temperaturen mit einer
Genauigkeit von 100 Mikrokelvin bestimmt [105]. Dabei wurde die Bricke mit einer
Wechselspannung versorgt, um den Einfluss eventuell auftretender Thermospannungen zu
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eliminieren. Die Mller-Briicke wird beispielsweise zur Messungen im Tieftemperaturbereich
mit Halbleitertemperatursensoren verwendet [105]. Thomson- und Mduller-Bricken stellen
Abgleichbriicken dar, bei denen auf die Temperatur Uber den Widerstandswert im Abgleich
geschlossen werden kann. Fir eine schnelle, elektronische Messwerterfassung steht kein
direktes Signal zur Verfuigung, welches einen Ruickschluss auf den zu messenden
Widerstandswert zul &sst.

Die Wheststone-Briicke kann jedoch auch im Ausschlagverfahren verwendet werden. Die
Anderungen in der Briickendiagonalspannung sind dabei proportional zu den
Widerstandsdnderungen des thermischen Sensors. Das Ausschlagverfahren findet bei der
Messung von kleinen Temperaturdnderungen, wie sie auf der Oberfl&che aktiver Bauelemente
zu erwarten sind, Anwendung. Auch Vermessungen von schnellen Temperaturanderungen in
stromenden Flussigkeiten oder Gasen wurden bereits mit einer abgeglichenen Wheatstone-
Briicke durchgefihrt [105]. Prinzipiell werden die Stérungen auf den Zuleitungen durch die
beiden paralel liegenden Spannungsteiler einer solchen Messbriicke kompensiert; jedoch ist
dies nur dann der Fall, wenn die Briicke im Abgleichpunkt betrieben wird. Die Moglichkeit,
schnelle und empfindliche Widerstandsmessungen mit anschlief3ender elektronischer
Messwerterfassung durchfihren zu konnen, war Anlass, eine auf der Wheatstone-Briicke
basierende Messelektronik fur das SThM-System zu entwickeln, da es so méglich ist, jedem
Messpunkt eine zum Sondenwiderstand proportionale Temperatur zuzuordnen. Zur optimalen
Anpassung der Elektronik wurde jedoch zunéchst die gegebene thermische Sonde aus Platin
charakterisiert.

5.1.1 Charakterisierung und Simulation der mechanischen, elektrischen und thermischen
Eigenschaften der thermischen Sonde aus Platin

5111 Untersuchung der mechanischen Eigenschaften

Die effektive Auflageflache und die Auflagekraft sind Parameter die die Grofe des
Wéarmestroms zwischen Probe und thermischer Sonde beeinflussen. Da der Warmestrom bei
Temperaturmessungen nur durch die Probentemperatur beeinflusst werden soll, ist es
notwendig diese Parameter so weit wie moglich konstant zu halten. Die Auflagekraft soll im
Kontaktmodus des Rasterkraftmikroskops mit Hilfe eines geschlossenen Regelkreises
konstant gehalten werden. Um dies zu gewaéhrleisten, missen Proportiona-, Integral- und
Differenzialwert des Regelkreises sowie weitere Parameter wie Scangeschwindigkeit,
Scanrichtung und die Grof3e der Auflagekraft geeignet gewahlt werden. Alle diese Parameter
sind von der Geometrie und den damit verbundenen mechanischen Eigenschaften der Sonde
abhéngig und unterscheiden sich im Fale der thermischen Sonde erheblich von den bei
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Standardsonden der Rasterkraftmikroskopie Ublichen Werten. So ist beispielsweise die
Geschwindigkeit mit der die Sonde Uber die Probenoberflache bewegt werden kann — die
sogenannte Scangeschwindigkeit — deutlich begrenzt, da die thermische Sonde an jedem
Messpunkt ausreichend Zeit bendtigt, um einen thermodynamischen Gleichgewichtszustand
zu erreichen und damit die Probentemperatur messen zu konnen. Die Schlaufenform der
Spitze fuhrt zu grofen mechanischen Instabilitdten wenn die Sonde nicht senkrecht, sondern
paralel zur Ausrichtung des Hebelarms bewegt wird. Es wurden ausfihrliche Testreihen zur
Optimierung dieser Parameter sowie der Regelparameter des Regelkreises durchgefihrt. Wie
in Abbildung 5.3 zu erkennen ist, sind allerdings selbst bel an die Sonde angepassten Werten,
die fur den Proportional- und Integralanteil deutlich von den Werten fir Standardspitzen aus
Siliziumnitrid abweichen (P=1,5; 1=1,0; D=0 bel der thermischen Sonde und P=0,4; 1=0,2;
D=0 bei der Standardspitze), EinbufRen in der Abbildungsqualitét der Topographie zu er-
kennen. Der relativ grof3e Krimmungsradius der Platinschlaufe der thermischen Sonden fuihrt
zur Abrundung der Kanten der Teststruktur. Vor alem bel grof3en Topographieunterschieden
im untersuchten Probenbereich ist mit einer reduzierten Abbildungsqualitét zu rechnen; wie
fur den Grofdteil sondenmikroskopischer Verfahren eignen sich fur diese Technik besonders
glatte Probenoberflachen. Trotz der recht grof3en Abmalie der thermischen Sonde betrégt die
effektive Kontaktflache der Sonde mit der Probe nur einige zehn Nanometer, so konnte bei
Messungen der lokalen thermischen Leitféhigkeit eine Ortsauflosung von 30 nm erzielt
werden [80].

8,38

Abb. 5.3: Topographieabbildung einer Teststruktur, aufgenommen mit einer Standardsonde
aus Sliziumnitrid (links) und mit der thermischen Sonde aus Platin (rechts)

5.1.1.2 Simulation der thermischen Eigenschaften

Neben den mechanischen Eigenschaften der Sonde sind deren elektrische und thermische
Eigenschaften von grof3em Interesse. Dabei bestimmt die Kopplung dieser Grofien die
Empfindlichkeit der Sonde und damit die Leistungsfahigkeit des SThM-Systems, da die
Temperaturanderung an der Kontaktflache zu einer Anderung des elektrischen Widerstands
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fuhrt. Zur Untersuchung der thermischen und elektrischen Eigenschaften der Sonde wurden
Simulationen mit Hilfe der Finite-Elemente-Methode durchgefiihrt. Die Sonde wird als
vollstandiges, dreidimensionales Modell aus thermoelektrisch gekoppelten Elementen
gebildet. Durch die Verwendung eines Elementtyps, der Uber ale erforderlichen
Freiheitsgrade verfugt, lasst sich mit Hilfe der direkten Analyse eine wechsel seitige Kopplung
von thermischen und elektrischen Feldern erreichen.

Ziel der ersten Simulationen war die Berechnung der durch den Messstrom verursachten
Selbsterwdrmung der thermischen Sonde. Der Strom zur Messung des elektrischen
Widerstands der Sonde bewirkt ene unerwinschte Joulesche Erwarmung. Die
Selbsterwdrmung beeinflusst, wie in einem spéteren Abschnitt noch genauer diskutiert, vor
allem die Messung von kleinen Temperaturdifferenzen negativ und soll daher so gering wie
maoglich gehalten werden. Auf der anderen Seite sinkt die Empfindlichkeit der Widerstands-
messung mit der Wheatstone-Briicke mit abnehmendem Messstrom. Um einen angemessenen
Kompromiss in dieser Frage finden zu konnen, ist es notwendig, die tatsachlich auftretende
Selbsterwdrmung bei gegebenem Strom zu ermitteln. Zu diesem Zweck wurde ein
Simulationsmodell der thermischen Sonde, bestehend aus zwel 4 Millimeter langen Hebel-
armen aus Wollaston-Draht mit einem Platinkern von 5 pm Durchmesser und einer
Silberummantelung mit 75 pm Durchmesser, gebildet. Die beiden Hebelarme sind durch eine
200 pm lange Schlaufe des Platinkerns, dem eigentlichen thermischen Sensor der Sonde
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Abb. 5.4: Eigenerwarmung der thermischen Sonde aus Platin bei einem Messstromvon 1 mA
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verbunden. Die Materialdaten fur Platinkern und Silberummantelung wurden direkt vom
Hersteller des Wollaston-Drahts, der Sigmund Cohn Corp., New Y ork, bezogen. In die Enden
der Hebelarme wurde ein Strom von einem Milliampere eingepragt und die resultierende
Temperaturverteilung simuliert.

Aufgrund der grofRen Querschnittsflache und der daraus folgenden geringen Stromdichte ist
die Joulesche Erwdrmung in den Hebelarmen sehr gering (siehe Abbildung 5.4). Eine
deutlich hohere Selbsterwarmung tritt in der Platinschlaufe auf, der Bereich hdchster
Temperatur ist in der Mitte angesiedelt, da dort die Mdglichkeit der Warmeabfuhr nicht in
dem Mal3e gegeben ist wie in den nahe der grofRvolumigen Hebelarme gelegenen Bereichen.
Bel einem Messstrom von 1 mA betragt die hochste Temperaturdifferenz in der Sonde
bezlglich der Umgebungstemperatur 21mK. Die Auswirkungen dieser Selbsterwarmung
machen sich, wie in Kapitel 6 ndher ausgefihrt, schon durchaus bemerkbar, sind aber fir
viele Anwendungsbereiche des SThM noch akzeptabel. Bei der weiteren Konzeption und
Optimierung der Messelektronik wurde als Ergebnis dieser Simulationen ein Messstrom von
nicht mehr als 1 mA angesetzt.

Das Augenmerk der néchsten Simulation galt der Berechnung der Temperaturverteilung
innerhalb der thermischen Sonde bei Kontakt mit einer erwarmten Probenoberflache. Diese
Simulationen wurden hauptsachlich dafir genutzt, das Sondenmodell und die Vermaschungs-
strategien fir eine sinnvolle Einteilung und Strukturierung der Elemente zu optimieren. Fir
alle hier vorgestellten Simulationen wurde die mapped-mesh Strategie der free-mesh Methode
vorgezogen, da der Anwender in diesem Fall die volle Kontrolle tber die Netzgenerierung
besitzt und so die Bereiche mit besonders grofien Temperaturgradienten feiner vermaschen
kann. Der Struktur der Netze kommt bel FEM-Simulationen eine grof3e Bedeutung zu, dasie
die Qualitat der Simulationsergebnisse stark beeinflusst. So liefern gut strukturierte, optisch
sehr gleichméallig wirkende Netze aus Elementen mit etwa gleich grofen Seitenléngen
genauere Simulationsergebnisse als Netze aus stark verzerrten Elementen [33].

Zur Simulation der Temperaturverteilung wurde an einem Knoten in der Mitte der
Platinschlaufe, der den Kontaktpunkt zwischen Sonde und Probe darstellt eine Temperaturlast
eingespeist. Wéhrend die gesamte Sonde zunachst eine Raumtemperatur von 20 °C besitzt,
wird an diesem Knoten ein Temperatur von 21 °C vorgegeben. Am Ende der Hebelarme aus
Wollaston-Draht wird eine konstante Temperatur von 20 °C - also eine ideale Warmesenke -
vorgesehen. Diese Idealisierung kann vorgenommen werden, da das im Vergleich zur Sonde
sehr grof3e Volumen des nachfolgenden elektrischen Kontaktpads aus Kupfer eine deutlich
hohere Warmekapazitét besitzt und durch die in so grof3er Entfernung zum Temperatur-
einspeisepunkt sehr geringen Warmestrome nicht wesentlich erwdrmt werden kann.
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Anschliefiend wird die sich aus der Temperaturdifferenz von einem Kelvin resultierende
Temperaturverteilung innerhalb der Sonde simuliert. Bei den Simulationen mit dem
vollstdndigen Sondenmodell zeigte sich, dass von dieser Temperaturdifferenz lediglich ein
Millikelvin, also ein Promill des Temperaturabfalls, innerhalb der Hebelarme auftritt.
Weiterhin ergibt sich in einer Entfernung von einigen Mikrometern vom Einspeisepunkt ein
linear abfallender Temperaturverlauf. Da bel der fur diese Arbeit genutzten Softwareversion
nur eine begrenze Anzahl von Elementen und Knoten genutzt werden konnte, wurden die
ersten Ergebnisse dazu genutzt, die Platinschlaufe mit einer hoheren Zahl an Elementen zu
versehen, wéahrend die Anzahl der Elemente in den Hebelarmen noch weiter, als im
urspriinglichen Modell vorgesehen, reduziert wurden.
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Abb. 5.5: Temperaturverteilung bei Einspeisung einer Temperaturlast von einem Kelvin

Abbildung 5.5 zeigt die Temperaturverteilung innerhalb des im Querschnitt dargestellten
modifizierten Modells der thermischen Sonde aus Platin als Resultat der Einspeisung einer
Temperaturlast von einem Kelvin. Der wesentliche Teil des Temperaturabfalls ist auf einen
Bereich von ungefahr einem Mikrometer um den Einspeisepunkt herum beschrankt. Der sich
zunachst kugelformig ausbreitende Warmestrom hat nach ca. 5 pm eine homogene
Temperaturverteilung auf dem gesamten Querschnitt des Platindrahts mit anschlief3endem
linearem Temperaturabfall in Richtung der Hebelarme zur Folge. Die optisch nicht sehr
regelmaliige Temperaturverteilung in unmittelbarer Néhe zum singuléren Lasteinspei seknoten
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ist auf die unterschiedlichen Knotenabstande zueinander zuriickzufihren, und ist kein Indiz
fur falsche Berechnungsergebnisse.

Mit Hilfe des verbesserten Sondenmodells wurde im nachsten Schritt die Empfindlichkeit der
Sonde simuliert. Als Empfindlichkeit wird in diesem Fall die Anderung des Spannungsabfalls
Uber der Sonde bei Speisung eines konstanten Messstroms von 1 mA in Abhangigkeit von
einer Temperaturanderung an der Kontaktflache mit der Probe betrachtet. Die Empfindlich-
keit kann nur durch eine gekoppelte thermische und el ektrische Simulation berechnet werden
und stellt beztglich der Optimierung der Messelektronik eine wesentliche Grof3e der Sonde
dar. Zur Simulation der Empfindlichkeit werden die Temperatur am Kontaktpunkt mit der
Probe schrittweise erhéht und die Anderung des Spannungsabfalls tiber der Sonde berechnet.
Da bei Messungen der lokalen thermische Leitfdhigkeit mit der Platinsonde eine
Ortsauflosung von 30 nm erreicht werden konnte und bei diesem Messverfahren die
Ortsauflosung lediglich von der Grof3e der effektiven Kontaktflache zwischen Sonde und
Probe bestimmt wird, wurde bel diesen Simulationen die Temperatureinspeisung auf nur
einem Knotenpunkt vorgenommen. Trotz der deutlichen Erhdhung der Knotendichte am
Lasteinspeisepunkt ist aufgrund der Limitierung auf 100.000 Knoten bei der
Hochschulversion der verwendeten Software der Abstand zweier Knoten grof3er als der
Durchmesser der effektiven Kontaktflache. Die Einspeisung der Temperaturlast in mehrere
Knoten wirde also zu einer Verfélschung des Ergebnisses fuhren.
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Abb. 5.6: Smulationsergebnis der Temperaturempfindlichkeit der Platinsonde
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Die Anderung des Spannungsabfalls tiber der Sonde im Temperaturbereich zwischen 20 und
50 °C ist in Abbildung 5.6 dargestellt. In diesem Temperaturbereich kann der Temperatur-
koeffizient des Platins als anndhernd linear betrachtet werden. Die durch die Koeffizienten
hoherer Ordnung auftretenden geringen Abweichungen wurden durch die Nutzung des
mittleren Temperaturkoeffizienten oo berticksichtigt, der im Bereich von 0 bis 100 °C
verwendet werden kann. Die damit aus dem linearen Zusammenhang zwischen der Anderung
des Spannungsabfalls Uber der Sonde und der Temperatur am Kontaktpunkt rechnerisch
ermittelte Empfindlichkeit des Simulationsmodells betragt 1,335 pV/K.

In weiteren Simulationen wurde der Einfluss der Warmeabgabe der gesamten Sonde durch
Konvektion untersucht. Besonderes Augenmerk ist dabei auf die Wahl des
Konvektionskoeffizienten ok zu legen, der im wesentlichen von der Dichte des umgebenden
Mediums und der Stromungsgeschwindigkeit abhangt und stark variieren kann [32]. Fur den
Fal der frelen Konvektion, d. h. dass keine erzwungene Luftzirkulation auftritt, wurden
Simulationen mit Konvektionskoeffizienten zwischen 10 und 100 W/m?K  durchgefiihrt.
Dabel ergaben sich Abweichungen des Gesamtspannungsabfalls Uber der Sonde zwischen
610 und 6:102 % gegeniiber dem Wert ohne Beriicksichtigung der Konvektion. In den
weiteren Simulationen wurde wegen diesen geringen Differenzen zugunsten einer
Reduzierung der bendtigten Rechenzeit auf die Beriicksichtigung der Konvektion verzichtet.

5.1.1.3 Vermessung der elektrischen Eigenschaften der Sonde samt Zuleitungen

Das Hauptaugenmerk bezlglich der elektrischen Eigenschaften der thermischen Sonde gilt
der Bestimmung der kapazitiven und induktiven Anteile der Sonde samt ihrer Zuleitungen, da
sie in eine mit Wechselspannung betriebene Wheatstone-Bricke integriert werden soll. Zur
Kompensation der Blindanteile sind in die zu optimierende Briicke stellbare Kapazitéten oder
Induktivitdten zu integrieren, zu deren angemessener Dimensionierung die Grofe der
Blindanteile der Sonde und der Zuleitungen bekannt sein muss. Fur die gesamte Anordnung
wird das Ersatzschaltbild eines frequenzabhangigen Widerstandes gewahlt (siehe Abbildung
5.7), in dessen Komponenten die reellen und imagindren Anteile der Sonde samt Zuleitungen

joL, R, zusammengefasst wurden [106]. Die Sonde ist

o—o [} ] auf einem Halter befestigt, der zwei elektrische
. Kontakte besitzt, auf denen die beiden Enden
joC,. T Ri(T) des Wollaston-Drahts mit einer verdrillten
o Doppelleitung aus Runddréhten verlotet sind.

Abb. 5.7; Ersatzschaltbild der thermischen Die Doppelleitung wird tber einen zweipoligen
Sonde Stecker mit einer Koaxialleitung verbunden, die

mit Hilfe ener BNC-Buchse mit der
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Wheatstone-Briicke kontaktiert wird. Die Summe der Kapazitdten der Koaxial- und
Doppelleitung C. wird im Ersatzschaltbild an den Letungsanfang gestellt. Somit ist ihr
Einfluss maximal; im Ersatzschaltbild wird also der schaltungstechnisch ungtinstigste Fall
vorrausgesetzt. Die Leitungsinduktivitéten sowie die Induktivitét der Sonde selbst, die
aufgrund ihrer Geometrie und Abmal3e im Vergleich zu den Leitungsinduktivitéten jedoch
kaum eine Rolle spielt, werden durch die Ersatzinduktivitét L, représentiert, alle Kontakt- und
Leitungswiderstdnde werden im Vorwiderstand Ry zusammengefasst. Simulationen der
Platinsonde ergaben einen elektrischen Widerstand der Platinsonde bel Raumtemperatur von
Rpr(20°C) =1,13Q. Es wurde ein Gesamtwert der Sonde bel Raumtemperatur von
Rees(20°C) = 2,7 Q gemessen, damit kann fur die Kontakt- und Leitungswiderstdnde der
Anordnung ein Wert von Ry = 1,57 Q angenommen werden.

Die Wheatstone-Briicke soll je nach Betriebsmodus mit einer Wechselspannung in einem
Frequenzbereich von 1—100 kHz versorgt werden. Anhand einiger ersten Abschatzungen
wird in diesem Frequenzbereich eine deutliche Dominanz der induktiven Blindanteile der
Zuleitungen erwartet. Eine messtechnische Bestimmung der Blindanteile wird durch den
Umstand erschwert, dass die elektrische Stromstérke durch die thermische Sonde nicht mehr
als 1 mA betragen kann, um eine zu starke Selbsterwarmung zu vermeiden. Damit ist mit
komplexen Spannungsanteilen von maximal einigen hundert Mikrovolt zu rechnen. Weiterhin
ist der Realteil der Sonde in diesem Frequenzbereich wesentlich grof3er als der Imaginarteil,
so dass die Phasenverschiebung vermutlich sehr klein sein wird. Deshalb wird die thermische
Sonde mit Hilfe einer symmetrischen Wheatstone-Briicke vermessen (Abbildung 5.8). Die
Briickendiagonal spannung wurde mit einem Lock-In Verstarker ausgewertet, zur Versorgung
der Bricke wurde eine von der internen Spannungsquelle des Lock-In Verstéarkers zur
Verfigung gestellte sinusformige Spannung verwendet.

Lock-In
R,
R, U Verstirker

[J®. 0 >

R(T)

joL,

Abb. 5.8: Messaufbau zur Bestimmung der Blindanteile der thermischen Sonde
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Die Brickenausgangsspannung Uag wurde bel einer Frequenz von 1 kHz minimiert. Der
Vorwiderstand von Ry= 5kQ begrenzt den Strom durch die Sonde auf 1mA. Die
Eingangsgrofien des Lock-In Verstarkers, wie beispielsweise seine Eingangsimpedanz, sind
bei dieser Messung vernachlassigbar, da durch den Abgleich der Briicke Spannungsabfall und
Stromfluss zwischen den Briickenzweigen deutlich kleiner sind als diese Werte in den
Briickenzweigen selbst. Die Anderungen in Real- und Imaginérteil der Briickendiagonal-
spannung in Abhangigkeit der Frequenz ist in Abb. 5.9 dargestellt.

- 80 | | Aufgrund der gleichen Phasenlage von
= Referenzsignal  und  Versorgungsspannun
20 60 | Im[U ()] . erfdhrt der weitgehend frequenzunabhangige
£ v / Redlteil der Briickendiagonalspannung eine
2. 40 /" sehr geringe Anderung. Der linear steigende,
% / positive Imagindranteil bestétigt die Vermutung
& 20 v des dominierenden induktiven Verhaltens der
=]
§ Sonde. Fir die weiteren Betrachtungen kann
2 0= T = '—'I = der kapazitive Einfluss vernachlassigt werden,
- fur die Bestimmung der Gesamtinduktivitét
1 20 40 60 80 100 _

Frequenz in kHz werden Vorwiderstand Ry und der

Abb. 5.9: Briickendiagonalspannung in Ab-  temperaturabhangige  Widerstand des

Ryes(T) zusammengefasst. Damit lasst sich die
Briickendiagonal spannung wie fol gt beschreiben:

U (@) =1- (Ree * Jooky ) R, ~RIR, (5.1)
Roe + ] + R+ R, + R

Da die symmetrische Briicke bei einer Frequenz von 1 kHz abgeglichen wurde, gilt:

R1=R2=R3=Rges (5.2)

Weiterhin kann fur den Frequenzbereich von 1 bis 100 kHz davon ausgegangen werden, dass
der imagindre Anteil im Nenner von Gleichung 5.1 vernachlassigbar ist:

R1+ Ry + Rz + Rges >> joL (5.3
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Die Bricke wird deshalb linear in Abhangigkeit der Kreisfrequenz o aus dem
Brickenabgleich verstimmit:

|

UAB(a)):j'Z'I'LL'w (5.4)

Aus dem oben dargestellten Messergebnis lasst sich die Summe der Zuleitungsinduktivitéten

berechnen:

L fmlU e ()l 1MV o (14 _ 50 59 114 (5.5)
| -2r- ( fz - fl)

Mit einer Versorgungsstromstéarke von | = 2 mA, den Frequenzen f; = 100 kHz und f, = 1
kHz, und den Imaginéranteilen der Briickendiagonalspannungen von Im[Uag(f2)] = 71,5 pV
und Im[Uag(f1)] = O pV.

In einem weiteren Schritt wurde untersucht, ob die Messung durch eventuelle imaginéare
Anteile im veranderlichen Widerstand R3 verfélscht wurde, die durchaus in dieser Art von
Abgleichwidersténden (10-Gang Potentiometer) auftreten koénnen. Dazu wurde der
verénderliche Abgleichwiderstand R; durch eine weitere thermische Sonde mit zu den fir die
erste Sonde verwendeten identischen Zuleitungen ersetzt. Der zu untersuchende
Abgleichwiderstand wurde an Stelle des Festwiderstandes R; im oberen Brickentell platziert.
In dem Frequenzbereich von 1 bis 100kHz konnte lediglich eine Anderung der
Briickendiagonal spannung von unter 2 uV beobachtet werden, der imagindre Widerstand des
verwendeten Abgleichwiderstandes war dem zu Folge vernachléssigbar klein.

5.1.2 Konzeption einer Wheatstone-Messbriicke

5121 Theoretische Betrachtung der Empfindlichkeit einer Wheatstone-Briicke
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Abbildung 5.10 zeigt den generellen Aufbau ener
I, Wheatstone-Briicke, deren  dort  angegebene
R, Nomenklatur fur die folgenden Betrachtungen
verwendet werden soll.

Y—

Die Messbricke wird Uber den konstanten
R,(T) elektrischen Strom | versorgt, da hierdurch die
Spannung Uber der Bricke unabhdngig von den

Zuleitungswiderstanden ist. Andert der
Abb. 5.10: Genereller Aufbau einer temperaturabhangige  Widerstand R,  seinen
Wheatstone-Brlicke Widerstandswert, wird die Briickendiagonal spannung

Uap aus dem vorher eingestellten Briickenabgleich ausgel enkt.

U*mﬁzLa+@mU+&+&

Bel abgeglichener Briicke ist die Brickendiagonalspannung Null, und es gilt die Abgleich-
bedingung:

R,(AT=0)-R; =R R, (5.7)

Fur den nicht abgeglichenen Zustand kann fur die Briuckendiagonalspannung eine Taylor-
reihenentwicklung vorgenommen werden, die fir kleinen Anderungen von R, nach dem
linearen Glied abgebrochen wird:

UAB(Rz) =UAB(R2(AT =0))+ Krz '(Rz(AT)_ Rz(AT =0))= Krz 'ARZ(AT) (5.8)

Die Konstante Kg; ist die Empfindlichkeit der Messbriicke und errechnet sich zu:

KRz _ dUAB = - (R1+R::.)'(R3+R4)2 (5_9)
dR, (R+R,+R;+R,)

Um einen direkten Zusammenhang zwischen der Empfindlichkeit Kr, und dem Sondenstrom
I1 zu erhalten, wird der Versorgungsstrom | durch den Ausdruck
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|=|1-Rl+§231§3+R4 (5.10)

ersetzt. Da der Versorgungsstrom konstant ist, ist diese Substitution nach der Ableitung der
Briickendiagonal spannung zul &ssig:

Kra =11 R+R) (5.11)
R+R+R+R,

Die Empfindlichkeit der Wheatstone-Briicke ist also direkt proportional zum Sondenstrom 1;.
Da — wie oben bereits diskutiert — der Probenstrom zur Vermeidung zu grof3er Selbst-
erwarmung auf 1 mA begrenzt ist, ergibt sich an dieser Stelle kein Ansatz zur Optimierung
des Messverfahrens.

Im n&chsten Schritt soll untersucht werden, wie die verwendeten Widerstdnde und die in der
Bricke auftretenden Verhdtnisse der Widerstande die Empfindlichkeit beeinflussen. Die
Briickenabgleichbedingung wird ebenfalls bel Einhaltung der beiden Bedingungen R; = X-R;
und R;=x-R, eflllt. Dabei gibt der Faktor x das Widerstandsverhéltnis der beiden
Teilzweige der Bricke an. Durch Einsetzten der beiden Bedingungen in Gleichung 5.11 ergibt
sich

Ky, =1, R+xR S Rl R g
R+R +x-R+XR, R+ X))+ R, (1+x) R+R,

Die Empfindlichkeit der Bricke ist also unabhangig vom Widerstandsverhdltnis der beiden
Tellzweige. Aus Gleichung 5.12 |&sst sich aber ebenfalls erkennen, dass das Verhdtnis der
Widersténde R; und R, Auswirkungen auf die Empfindlichkeit hat:

R _,._P (5.13)

Ko, =1, =1,
R2 1R1+R2 ll+p

R

mit dem Bruckenverhéltnis p= E :

Dieses Verhdtnisist bei der Dimensionierung der Wheatstone-Briicke wahlbar und beinhaltet
die Moglichkeit, eine Empfindlichkeitssteigerung zu erzielen. Dazu ist p moglichst grof3 zu
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gestalten, d. h. der Widerstand R; muss méglichst grof3 gegentiber dem Widerstand R, des an
dieser Stelle platzierten thermischen Sensors sein. Ein grof3es Briickenverhéltnis hat weiterhin
den Vortell, dass weitere Zuleitungswidersténde kaum die Empfindlichkeit beeinflussen und
somit eine Kompensation beispielsweise mit Hilfe einer Drelleiteranordnung nicht notwendig
ist. Ebenso konnen in diesem Fall beim Anschluss der thermischen Sonde auftretende
Kontaktwiderstande, die ebenfalls im Vergleich zu R; sehr klein sind, bezilglich der
Empfindlichkeit vernachl&ssigt werden.

Allerdings ist zu beachten, dass der Anteil der thermischen Rauschspannung in der Briicken-
diagonalspannung mit steigenden Brickenwiderstanden ebenfals steigt. Ebenso ver-
schlechtert sich die Moglichkeit, die Bricke unproblematisch abzugleichen, da selbst eine
prozentual geringe Anderung des Widerstandes R; Auswirkungen auf die Briickenbalance
hat. Da die thermischen Sonden handgefertigt werden, variiert ihr elektrischer Widerstand
von Sonde zu Sonde, ein individueller Abgleich muss daher notwendigerweise vorgesehen
werden.

Auch ist zu berticksichtigen, dass die Briicke mit einer nicht idealen Stromquelle betrieben
wird. Dadurch wird die Versorgungsstromstérke mit zunehmendem Lastwiderstand sinken.
Dieser Sachverhalt wurde ndher untersucht, indem Berechnungen zur Beeinflussung der
Empfindlichkeit durch eine reale Stromquelle durchgefuhrt wurden. Die Stromquelle wurde
durch eine Spannungsguelle mit einer Ausgangsspannung von 10V und einem in Reihe
liegenden Vorwiderstand Ry von 5kQ gebildet. Diese Berechnungen ergaben eine gute
Ubereingtimmung der Empfindlichkeit mit dem in Gleichung 5.13 beschriebenen
Zusammenhang bis zu Widerstandswerten von R; = Rz = 200Q. Bel groferen Werten sinkt
die Empfindlichkeit der Messbriicke wieder.

5122 Messtechnische Analyse der Empfindlichkeit einer Messbriicke mit integriertem
thermischen Sensor

Zur Veifizierung der im vorigen Abschnitt durchgefuhrten Betrachtungen soll die
Empfindlichkeit einer Wheatstone-Messbriicke mit integrierten thermischen Sensoren und
drei Bruckenverhdtnissen p = Ri/R, messtechnisch erfasst werden. Die hierzu verwendete
Messschaltung ist in Abbildung 5.11 dargestellt.
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I, Beide Brickenzweige wurden
I, jeweils mit einer thermischen
Messsonde mit identischen

Lock-In Anschlussleitungen, Zx(T) und
R, Verstirker

Z4T) versehen. Die weltere,
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\\ Z,(T) ZyT), die ein gleiches

statisches und  dynamisches
Verhaten wie die Messsonde
Abb. 5.11: Messschaltung zur Analyse der Brlckenempfind- 7,(T) aufweist, besitzt auch fiir

lichkeit das gesamte SThM-System
gleich mehrere Vorteile. Zum einen ist die Briickendiagonal spannung weitgehend unabhéngig
von der Betriebsfrequenz. Die Zuleitungsinduktivitéten sind in beiden Brickenzweigen
dhnlich grof3 und kompensieren sich daher groftenteils. Weiterhin macht sich die
Wéarmelbertragung durch Konvektion an die umgebende Luft der Sonden ebenfalls durch den
symmetrischen Aufbau der Briicke kaum in einer Anderung der Briickendiagonal spannung
bemerkbar. Fur eine vollige Kompensation missten die Sonden exakt das gleiche
Erwérmungsverhalten zeigen. Dies ist allerdings nicht der Fall, da die Lange des Teils des
Platindrahtes der von der Silberummantelung befreit ist, von Sonde zu Sonde variieren kann.
Werden weiterhin die Sonden im Betriebsmodus zur Erfassung der thermischen Leitfahigkeit
aufgeheizt, sorgt nur der Teil des Warmestroms, der von der Messsonde Uber die
Kontaktflache in die Probe eindringt, fir eine Anderung der Briickendiagonal spannung; also
genau der Teil der proportional zur thermischen Leitféhigkeit der Probe ist, und damit die
gewlnschte Information enthélt.

Die Empfindlichkeit Kg, aus dem vorherigen Kapitel 5.1.2.1 soll in eine fur den thermischen
Sensor aus Platin geltende Form Uberfuhrt werden. Diese gibt die Empfindlichkeit der
Messbricke auf Temperaturanderungen an der Kontaktflache der thermischen Sonde im
Betrieb des Mikroskops wieder:

Z,(AT) = R,(AT) =R, + R, (20°C) - (1+ ¢, - For - AT) (5.14)

Wie in Kapitel 5.1.1.3 ermittelt, sind die induktiven Blindanteile der Zuleitungen in dem
betrachteten Frequenzbereich vernachléssigbar klein. Die Impedanz Z, kann also als reeller
Widerstand R, aufgefasst werden. Die Summe aller Kontakt- und Leitungswiderstdnde Ry
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lasst sich analytisch nicht ermitteln, da die Kontaktwiderstande nicht kalkulierbare GrofRen
darstellen. Ry lasst sich allerdings indirekt bestimmen, da der elektrische Widerstand bei
Umgebungstemperatur mit Hilfe von FEM-Simulationen berechnet werden kann und der
Gesamtwiderstand der Sonde im Gleichstromfal messbar ist. Bei der Simulation der
Platinsonde bei einer Umgebungstemperatur von 20 °C ergab sich bei einem angenommen
Messstrom von 1 mA ein Spannungsabfall von 1,130 mV, der e ektrische Widerstand betrégt
also Rpr(20°C) = 1,130 Q. Dieser Wert ist um etwa 1 % grof3er als der analytisch berechnete
Wert, der fur die in der Simulation verwendete idealisierte Geometrie der Sonde leicht
ermittelt werden kann. Diese Abweichung kann mit der in der Simulation berticksichtigten
Eigenerwérmung der Sonde erklért werden. Es wurde ein Gesamtwiderstand der Sonde bel
Raumtemperatur von Rges(20°C) = 2,7 Q gemessen. Die Kontakt- und Leitungswidersténde
der Anordnung betragen demnach Ry = 1,57 Q. An dieser Stelle sei darauf hingewiesen, dass
die Raumtemperatur in diesen Betrachtungen mit 20°C konstant angenommen wurde. Da sich
die Temperatur und damit auch der elektrische Widerstand der Sonde jedoch mit den
Messbedingungen andern kann, ist fir die spatere Realisierung des Systems darauf zu achten,
dass Temperaturanderungen sich im Messaufbau nicht bemerkbar machen. Da sich die
Messungen im Temperaturbereich von 0 bis 100 °C bewegen, wird an dieser Stelle erneut der
mittlere Temperaturkoeffizient von Platin oo =3,910° K™ verwendet. Zur korrekten
Beschreibung des temperaturabhdngigen Widerstandes des thermischen Sensors ist die
EinfUhrung eines Formfaktors Fer notwendig. Dieser Formfaktor trégt dem Umstand
Rechnung, dass sich beim Kontakt der Sonde mit der Probe keinesfalls eine homogene,
konstante Temperaturverteilung in der Sonde einstellt. Wie durch die Simulationen gezeigt
werden konnte, findet der grofite Temperaturabfall lediglich in einem wenige Mikrometer
kleinen Bereich um die Kontaktflache statt. Die Grof3e des Formfaktors wird experimentell
aus den weiter unten dargestellten Messergebnissen ermittelt. Fir die Empfindlichkeit K+ der
in Abbildung 5.11 gezeigten Whesatstone-Briicke gilt somit

K, = du s _ dU s ) dR, =1, R -Ry; (20°C) - ot - Fpr (5.15)
dAT dR, dAT R+R,

Die Versorgung der Messbriicke erfolgt mit einer Spannung von 10 V, der Vorwiderstand
betragt Ry =5kQ. Bei einem Gesamtwiderstand der thermischen Sonden von Rges=2,7 Q
wurden zur Variation des Brickenverhdltnisses p drei Messbriicken mit den Widerstanden
Ri=Ru1+R12=R3=2,7Q, 10 Q und 100 Q untersucht.

Abbildung 5.12 zeigt den schematischen Messaufbau zur Charakterisierung der Wheatstone-
Briicke.
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Abb. 5.12: Versuchsaufbau zur Charakterisierung der Wheatstone-Briicke mit thermischem
Sensor

Die thermische Sonde Z,(T) wird in ein Rasterkraftmikroskop eingebaut und mit den fir diese
Sonde geeigneten Regelparametern (siehe Kapitel 5.1.1.1) in Kontakt mit der Oberfléche
eines PT100-Temperatursensors gebracht. Die Auflagekraft und damit die effektive
Auflageflache wird wahrend der gesamten Messung konstant gehalten. Das PT100-Element
wird durch eine Prazisionsstromquelle mit einem konstanten Messstrom von 1 mA versorgt.
Der temperaturabhéngige Spannungsabfall Uber dem Sensor wird mit Hilfe einer
Messwerterfassungskarte eines PCs aufgenommen. Uber einen zweiten Kanal dieser Karte
erfolgt simultan die Erfassung der durch den Lock-In Verstérker gemessenen
Brickendiagonalspannung Uag. Die Versorgung der Whesatstone-Briicke erfolgt durch den
internen Funktionsgenerator des Lock-In Verstérkers. Die Messbriicke wird zunéchst bel
Raumtemperatur abgeglichen. Zu Beginn der Messung wird ein unter dem PT100-
Temperatursensor plaziertes Heizelement dazu genutzt, den gesamten Sensor kontinuierlich
zu erwarmen, die Temperatur des PT100-Elements und die Briickendiagonal spannung werden
dabel erfasst. Anschlieffend werden das Heizelement abgeschaltet und die beiden Grofen
beim Abkuhlvorgang ebenfalls aufgenommen. Der gesamte Vorgang wurde mehrmals
wiederholt, aus den Ergebnissen wurde ein Mittelwert gebildet. Zur Uberprifung der
Abhangigkeit der Messung von der Frequenz der Versorgungsspannung wurden die
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Messungen fur alle drel Brickenverhdltnisse p bei den Frequenzen 5, 50 und 100 kHz
vorgenommen.
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Abb. 5.13: Abkihlungskurven fir R; = Rz =100 £ und bei f = 100 kHz

Abbildung 5.13 zeigt exemplarisch das Ergebnis einer auf diese Weise vorgenommenem
Messung. Die Abkuhlungskurven zeigen wie erwartet einen linearen Zusammenhang
zwischen der Bruckendiagonalspannung und der Temperatur der Probe. Die Steigung der
Regressionsgeraden gibt die Empfindlichkeit des Messaufbaus an. Es traten allerdings
Abweichungen zwischen den bei Temperaturanstieg und —abfall gemessenen Ergebnissen auf,
die auf beim Heiz- und Abkuhlvorgang voneinander abweichenden Temperaturverteilungen
im Volumen des PT100-Elements hinweisen. Durch die Mittelwertbildung der bei Heiz- und
Abkuhlvorgang erhalten Empfindlichkeiten wurde eine Gesamtempfindlichkeit bestimmit.
Wie aus den in Tabelle 5.1 dargestellten Ergebnissen ersichtlich wird, ist die Empfindlichkeit
der Messbriicke nicht von der Frequenz der Versorgungsspannung, sondern nur von dem
Widerstandsverhéltnis R1/R; beziehungsweise Rs/R4 abhdngig (R2 = Ra = 2,7Q).

f von Uy Ri=R3=27Q |Ri=R3=10Q |R;=Ry=100Q
5 kHz KT Ges 0,70 HV/K 1,03 uV/K 1,29 uV/K
50 kHz KT Ges 0,68 HV/K 1,04 uV/K 1,30 uV/K
100 kHz KT ces 0,69 HV/K 1,02 uV/K 1,29 uV/K

Tab. 5.1: Bestimmung der Empfindlichkeit der Wheatstone-Messbr ticken
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Der funktionelle Zusammenhang zwischen der Empfindlichkeit und der Grof3e der
Widerstdnde R; und R3 ist graphisch in Abbildung 5.14 dargestellt.

1.6
¢
|
°
M 1,2
2
é‘ e Erwirmung
vy ¢ Abkiihlung
‘5 0,8
% ) ®  Mittelwert
=]
= errechnete
= Empfindlichkeit
o
(=
= 04 f
0
0 40 80 120 160

Widerstandswert fiir R, und R, in Q

Abb. 5.14: Empfindlichkeit der Messbriicke als Funktion von R; bel einer Betriebsfrequenz
von 100 kHz

Fur die analytisch berechnete Empfindlichkeitskurve in der Abbildung wurde Gleichung 5.15
verwendet (I = 1mA, R, = 2,7 Q, oo = 3,910° K™, Rpr(20°C) = 1,07 Q). Es wurde ein
Formfaktor von Fpr = 0,315 angesetzt, bei dem eine gute Ubereinstimmung zwischen
analytischer und messtechnisch ermittelter Empfindlichkeit besteht. Es lasst sich festhalten,
dass nach einem zuné&chst deutlichen Anstieg der Empfindlichkeit ab einem Wert fir R; und
R3z von ca. 40 Q nur eine relative kleine Verbesserung der Empfindlichkeit mit zunehmenden
Widerstand zu beobachten ist.

Ein weiterer wichtiger Hinweis auf die Tatsache, dass mit der Wahl von grof3en Werten fir Ry
und Rs; eine optima empfindliche Bricke redlisiert werden kann, ist die gute
Ubereingtimmung der Messempfindlichkeit mit der simulierten Empfindlichkeit der
thermischen Platinsonde selbst (Kt ges (gemessen) = 1,29 pV/K und Kt ges (Smuliert) =
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1,335 pV/K). Da die Bricke tber keine aktiven Bauelemente verflgt, wird die bestenfalls
erzielbare Empfindlichkeit durch den verwendeten Sensor bestimmit.

5.1.3 Realisierung der Messbriicke

Die in den folgenden Punkten dargelegten Uberlegungen wurden bei der Entwicklung des
neuen Messaufbaus fur die Erfassung thermischer Eigenschaften mit dem Raster-
kraftmikroskop beriicksichtigt:

Da die Empfindlichkeit der Messbriicke mit dem Briickenverhdltnis p steigt, werden
die Festwidersténde in den oberen Brickenzweigen R;» und Rs; zu 100 Q gewdhit
(siehe Abbildung 5.15). Damit liegen nach Abbildung 5.14 die Widerstdnde in einem
Bereich, in dem die Empfindlichkeit nur eine kleine Abhangigkeit von den
Abgleichwidersténden besitzt. Das hat den Vorteil, dass eine einmal bei abgeglichener
Brucke durchgefihrte Kalibrierungsmessung des Systems fir die Berechnung der auf
der Probenoberflache auftretenden Temperaturdifferenzen verwendet werden kann.

Die Wheatstone-Briicke wird mit zwel symmetrischen Briickenzweigen aufgebaut. ES
werden also zu den beiden Festwiderstdnden R;»> und R3; Abgleichwiderstdnde Ri;
und R3; in Reihe geschaltet. Zum einen wird dadurch der Abgleichbereich doppelt so
groR3, zum anderen wirken sich thermische Einfliisse, wie beispielsweise Anderungen
der Umgebungstemperatur, auf beide Brickenzweige gleich aus, wodurch eine
thermische Drift kompensiert wird und sich nicht durch eine Anderung der Briicken-
diagonal spannungen bemerkbar macht. Zur Kompensation komplexer Anteile werden
einstellbare Induktivitdten in die beiden oberen Brickenzweige eingefigt. Mit ihnen
kénnen auch noch sehr kleine Verstimmungen der Bricke im Mikrovoltbereich
ausgeglichen werden. Diese Verstimmungen treten durch Bauteiletoleranzen der in der
Briicke verwendeten Komponenten und Zuleitungen auf. Da die thermischen Sonden
und ihre Zuleitungen ebenfalls induktives Verhalten zeigen, kann bei der Verwendung
von stellbaren Induktivitéten davon ausgegangen werden, dass kein schwingfahiges
System entsteht, wie es bel kapazitiven Elementen geschehen kdnnte.

Zur weiteren Verbesserung des Messaufbaus, wurde in unmittelbarer Néhe zur
Messbriicke eine zweistufige Vorverstérkerschaltung integriert. Durch die kurzen
Leitungswege zwischen Brickenausgang und Eingang der ersten rauscharmen
Verstarkerstufe, die auf3erdem im gleichen geschirmten Gehduse der Messbriicke
platziert ist, wird die Einkopplung von Storsignalen minimiert. Bel der ersten Stufe
handelt es sich um einen Differenzverstarker, dessen Eingdnge wegen des
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symmetrischen Aufbaus der Briicke mit gleich grof3en Impedanzen beschaltet sind.
Hierdurch wird sichergestellt, dass die Gleichtaktunterdriickung des Differenz-
verstarkers nicht durch eine unsymmetrische Eingangsbeschaltung verschlechtert
wird.

In Abbildung 5.15 ist das Prinzipschaltbild der gesamten neu entwickelten Messelektronik
dargestellt.

rauscharmer zweite Stufe
Differenz- des Vor-
I verstirker  verstirkers

U.\n*

\--\_____\.___ZE(T)

o 2
Abb. 5.15: Prinzipschaltbild der SThM-Messel ektronik

Wie oben erwéhnt, wurde fir die Festwidersténde Ri, = Rs; ein Wert von 100 Q gewahlt, zur
exakten Abstimmung der Briicke wurden fur Ry; und Rz; 10-Gang-Potentiometer mit einem
Widerstandsbereich von 0 bis 10 Q verwendet. Damit die einstellbaren Induktivitéten
gegenuber den Induktivitdten der Messsonden dominieren, wurde folgende Bedingung
eingehalten

L=l >y, 21099 ooy g5, (5.16)
R, 270

und in einem Bereich von 9 bis 11 pH variierbare Induktivitéten verwendet.

Fur den Vorverstéarker wurden Instrumentenverstéarker ausgewahlt, die sich durch Rausch-
armut und eine grofRe Gleichtaktunterdriickung auszeichnen. Durch die grof3e Gleich-
taktunterdriickung wird erreicht, dass Storungen auf den Zuleitungen, die bel abgeglichener
Bricke an beiden Eingangen des Differenzverstérkers auftreten, nicht im Ausgangssignal
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erscheinen. Beim Platinenlayout wurde darauf geachtet, dass die Leiterbahnen von der
Wheatstone-Briicke zum ersten Differenzverstarker moglichst kurz und gleich lang sind. Die
von den Baulelementen der Briicke umschlossene Flache wurde mdglichst klein gehalten, um
Einflisse von Magnetfeldern zu minimieren. Der kaskadierte Instrumentenverstérker hat eine
rechnerisch ermittelte Verstarkung von 1000. Zur Uberprifung dieses Wertes und zur
Bestimmung der Empfindlichkeit der Gesamtanordnung, bestehend aus Messbriicke und
integriertem Vorverstarker, wurden mit dem in Kapitel 5.1.2.2 vorgestellten Versuchsaufbau
Kalibrierungsmessungen durchgefihrt. Mit der Versorgungsspannung des Lock-In
Verstarkers von Ug=10V und einem Quellwiderstand von Rq=5kQ wurde eine
Gesamtempfindlichkeit K+ von

K, =115 m?v (5.17)

ermittelt. Aus dieser messtechnisch bestimmten Empfindlichkeit ergibt sich eine
Verstéarkungsfaktor des Vorverstérkersvon V = 891.

Die mit dem SThM-System erzielbare Temperaturauflosung wird bel gegebener
Empfindlichkeit von dem im Aufbau auftretenden Rauschen bestimmt. Daher sollen an dieser
Stelle die Anteile der durch das thermische Rauschen der Widerstande in der Briicken-
diagonalspannung auftretenden Rauschspannung und die Rauschspannungen der Vorver-
stérker abgeschétzt werden. Zur Berechnung des thermischen Rauschens in der Briicken-
diagonalspannung Uag wird zu jedem ohmschen Widerstand R; der Messbriicke eine
Rauschquelle Ug; hinzugefigt, deren Grol3e sich wie folgt berechnen 1&sst [108]:

Uy =/4k-T-R-Af (5.18)

Der Betrag des Anteils des Rauschens jedes einzelnen Widerstandes am Gesamtrauschen der
Bruckendiagonal spannung wurde mit der Annahme einer idealen Stromquelle bestimmit:

UAB_R1|=|UAB_R3|=U ‘ (R, +R,)” + (o, +al,)’ (5.19)
A || T YRR AR+ R) + (0 + ol + ol +al)”
UAB_R2|=|UAB_R4|=U \/ (R1+R3)2+(a)|_1+aj_3)2
ATV RHR R+ R) + (0l + ol + ol + oL,
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Die gesamte Rauschspannung ergibt sich aus der pythagorédischen Addition der Einzelanteile
(Betriebsfrequenz f = 100 kHz):

|UAB_R |_ |UAB_R1|2 |LJAB_R2|2 |UAB_R3|2 |UAB_R4|2 _ i
RC I I I e B R B N

Zu diesem Wert wird das effektive Eingangsrauschen des verwendeten Vorverstérkers
ebenfals pythagoréisch addiert. Der erste Instrumentenverstérker der zweistufigen
Verstérker-Kaskade besitzt eine Verstdrkung von 100. Das nach dieser Stufe vorliegende
Nutzsignal ist daher deutlich grof3er als das thermische Rauschsignal des zweiten Verstéarkers.
Aus diesem Grund wird nur das effektive thermische Eingangsrauschen Unise g1 des ersten
Instrumentenverstarkers berticksichtigt, welches im Datenblatt mit einem  Wert von
U e rn (10kHZ) / /A =17nV /4/Hz angegeben ist. Die am Ausgang des Vorverstérkers
theoretisch auftretende Rauschspannung Uy r betragt damit:

Uy r _\/. |UAB_R |2 |Un0ise_RTI |2_ ﬂ
| J\ | s T &2

Der durch die Widerstdnde der Wheatstone-Briicke verursachte Beitrag zum thermischen
Rauschen ist gegentiber dem Antell des Vorverstarkers klein, eine Optimierung der Briicke
nach thermischen Rauschgesi chtspunkten ist daher unzweckmafdig.

Das Ausgangssignal des Vorverstarkers wird mit einem Lock-In Verstérker weiterverarbeitet.
Da die thermische Information fur jeden Bildpunkt unmittelbar wahrend der Bildaufnahme
von der Messelektronik verarbeitet werden muss, ist die zur Verfigung stehende
Integrationszeit limitiert, da die Aufnahmedauer eines Bildes in einem vertretbaren Rahmen
bleiben muss. Ein in der Praxis vertretbarer Wert fur die Messzeit eines Bildpunktes ist
10 ms. Mit einer sich daraus ergebenden 3dB-Bandbreite des Lock-In Verstéarkers von

B 1

~ 27-10ms
(6 dB/Octave) betrégt die im Signal verblelbende thermische Rauschspannung
Uv r = 6,14 pV/K. Mit der in Gleichung 5.17 ermittelten Empfindlichkeit des Gesamtsystems
kann daraus die Temperaturempfindlichkeit des SThM-Systems berechnet werden:

Af =15.92Hz (5.22)

U
ATy =t = SV _ 554 i (5.23)
K, 115mV/K
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Das heif¥, Temperaturdifferenzen auf der Probenoberfléche von mehr als etwa 5,4 mK heben
sich aus dem thermischen Rauschen der Messelektronik ab und sind damit detektierbar.

5.1.4 Aufbau und Leistungsfahigkeit des neuen Messsystems

Der Aufbau des gesamten SThM-Messsystems ist schematisch in Abbildung 5.16 dargestellt.
Die thermische Sonde wird in den Kopf eines kommerziell erhdltlichen Rasterkraft-
mikroskops (Typ Explorer der Firma TopoMetrix) eingesetzt und mit Hilfe der piezo-
elektrischen Stellelemente des Mikroskops in Kontakt mit der Probenoberfl&che gebracht. Die
aus drel rechtwinklig zueinander angeordneten Stellelementen bestehende Rastereinheit
erlaubt nicht nur die Positionierung der Sonde Uber der Probe, sondern auch ihre laterae
Positionierung. Das verwendete Mikroskop erlaubt eine maximale laterale Verschiebung der
Sonde im Bereich von 100 pm x 100 pm; die mogliche dynamische Verschiebung senkrecht
zur Oberflache betrégt maximal 12 pm.

Die Messungen der Nahfeldkréfte zwischen Sonde und Probe erfolgt indirekt tber die
optische Detektion der Auslenkung des elastischen Hebelarms der Sonde. Dazu wird ein
Laserstrahl auf den auf der Probenoberflache abgewandten Seite des Hebelarms platzierten
Spiegel fokussiert und auf eine so genannte Viersegment-Photodiode reflektiert. Eine
nachgeschaltete Auswertelektronik bildet die Differenzsignale der jeweiligen Elemente der
2x2-Matrix, die bel nicht ausgelenktem Hebelarm Null ergeben. Falls der Hebelarm durch die
Nahfeldkrafte ausgelenkt wird, ergibt diese Differenzbildung einen Wert der ungleich Null
ist. Aus dem Vorzeichen der Differenz lasst sich die Richtung der Auslenkung bestimmen,
d. h., eine Bestimmung der Art der Kraft (attraktiv oder repulsiv) ist méglich. Der Betrag der
Differenz erlaubt die Bestimmung der Hohe der Auslenkung und Uber die Federkonstante der
Sonde die Bestimmung der wirkenden Kraft. Neben der Detektionseinheit zur Erfassung der
Auslenkung des Hebelarms, besteht das Rasterkraftmikroskop aus einer elektronischen
Steuer- und Regeleinheit, die die Auslenkung auswertet und dieses Signal einem als digitaler
Regler ausgefuihrten Regelkreis zufihrt. Dieser Topographie-Regelkreis sorgt dafir, dass die
Auslenkung des Hebelarms und damit die Kraft auf die Sonde wéhrend der gesamten
Messung konstant bleibt. Die Topographieinformation der Probe wird Uber den Verfahrweg
des Piezostellelements ermittelt und dem Steuerrechner zugefihrt.
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Abb. 5.16: Schematischer Aufbau des SThM-Messsystems

Die Informationen Uber die lokalen thermischen Eigenschaften der Probe werden simultan zur
Topographie aufgenommen. Je nach Betriebsmodus enthalt der elektrische Widerstand der
Sonde Informationen Uber die thermische Leitfahigkeit oder die Temperatur der Probe an der
Stelle der Kontaktflache. Wahrend ein Bereich der Probenoberflache mit Hilfe der
Rastereinheit abgetastet wird, wird die zunachst vorverstarkte Brickendiagonal spannung
durch den Lock-In Verstarker erfasst und ebenfals dem Steuerrechner zugefiihrt. In dem
Steuerrechner werden aus diesen Informationen die Topographieabbildung und der
thermische Mikrograph erstellt.

Mit dem Messaufbau wurden zunachst Untersuchungen durchgefihrt, die die durch das
Messprinzip bedingten Phanomene wie die Selbsterwdrmung der Sonde analysieren und die
die Leistungsfahigkeit des Systems — wie die tatséchlich erreichbare Temperaturauflsung —
ermitteln sollen. Ein Grossteil dieser Untersuchung wurden an einem in Abbildung 5.17
dargestellten Testchip durchgefihrt.
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5.1.4.1 Der Einfluss der Selbsterwarmung der Sonde auf die Abbildung von Temperatur-
verteilungen

Wie bereits weiter oben diskutiert, tritt durch die Verwendung eines Messstroms zur
Erfassung des elektrischen Widerstands der Sonde prinzipbedingt eine Selbsterwarmung der
thermischen Sonde und damit ein Wéarmestrom von der Sonde in die Probe auf. Je nach
Temperatur der Probenoberfléache kann dieser Warmestrom dominant gegeniber dem
Wéarmestrom von der Probe in die Sonde sein. Wird aufgrund grof3er Leistungen im
Bauelement viel Warme erzeugt, wird die Bauelementoberflache deutlich stérker erhitzt als
die thermische Sonde infolge der Selbsterwd&rmung. In diesem Fall dominiert der
Warmestrom von der Probe in die Sonde und der Anteil des entgegen gesetzten Warmestroms
kann vernachlassigt werden. Tritt jedoch nur eine kleine Erwarmung der Probe auf, kann die
Selbsterwdrmung dominant sein und zu einer Kontrastinversion im Temperaturbild flhren.
Dies ist in der in Abbildung 5.18 dargestellten Linienmessung, bei der die Temperatur nur
einer Zeile der Probe aufgenommen wird, wahrend die Heizleistung variiert wird, erkennbar.
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60 mK

AT

Abb. 5.18: Kontrastinversion in Folge der Selbsterwéarmung der thermischen Sonde

In dieser Abbildung tritt die Uberlagerung zweier Phanomene in Erscheinung, die eine
Interpretation erschweren. Zum einen ist deutlich ein Einfluss der Probengeometrie sichtbar.
Befindet sich die thermische Sonde in einem Graben zwischen zwel Leiterbahnen, kommt es
zu einer VergrofRerung der effektiven Kontaktflache, da die Sonde nicht nur an deren unterem
Ende mit der Probe in Kontakt kommt, sondern auch an den Flanken des Grabens. Diese
Zunahme der Kontaktflache wirkt sich je nach Richtung des Warmeflusses unterschiedlich
aus. Bei grol3er Heizleistung ist die Erwarmung auf den beiden Leiterbahnen in der Mitte des
Bildes grofer ist als die Selbsterwarmung der Sonde. Es kommt zu einem Warmefluss von
der Probe in die Sonde, der bel einer Zunahme der Kontaktfldche um ein weiteres zunimmt.
Daher erscheint der in der Mitte der Abbildung gelegene Graben zwischen den schmalen
Leiterbahnen (links und rechts der mittleren lateralen Position bei 17,5 pm) warmer. Bei
kleinerer Heizleistung kommt es zu einem Richtungswechsel des Warmeflusses in Folge der
reduzierten Gesamterwarmung der Probe. Der Einfluss des Probengeometrie andert sich
ebenfals. Die Zunahme der effektiven Kontaktflache zwischen den Metallstrukturen bewirkt
jetzt einen groRReren Warmefluss in die Probe und eine daraus resultierende Verringerung der
Spitzentemperatur; die Graben erscheinen nun dunkel. Da der Warmefluss auf den
Leiterbahnen jedoch gleich gro3 ist, kann in beiden Fdlen ene Messung der
Temperaturdifferenz zwischen geheizten und ungeheizten Leiterbahnen in den Bereichen
erfolgen, in denen sich nicht der Topographieeinfluss der Graben bemerkbar macht. Weiterhin
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sei angemerkt, dass die maximalen Temperaturdifferenzen auf diesem Bild mit 60 mK klein,
die Messempfindlichkeit damit grof3 ist. Aus diesem Grunde wird nachfolgend an dieser
schwach erwarmten Teststruktur auch die TemperaturauflGsung des M esssystems bestimmi.

5.1.4.2 Bestimmung der Temperaturempfindlichkeit des SThM-Systems

An der M&anderstruktur wurde eine Temperaturmessung bei einer Heizleistung von 64 mwW
durchgefiihrt (siehe Abbildung 5.19). Bel der verwendeten kleinen Heizleistung und der
daraus resultierenden geringen Erwarmung der Probe tritt aufgrund der Selbsterwarmung der
Spitze eine Warmefluss von der Spitze in die Probe auf. Da die thermische Leitfghigkeit der
beheizten und unbeheizten Strukturen gleich ist, ist der Kontrast zwischen diesen Strukturen
nur auf die zwischen ihnen herrschende Temperaturdifferenz zurtick zu fihren. Diese
Temperaturdifferenz betragt 18 mK. Die kleinsten im thermischen Mikrobild feststellbaren
Temperaturdifferenzen, die Uber die Analyse einer Anzahl von Linienmessungen bestimmt
wurden, betrdgt 5 mK. Die auf diese Weise messtechnisch nachgewiesene Empfindlichkeit
des Systems stimmt sehr gut mit der aus den theoretischen Rauschbetrachtungen
prognostizierten Empfindlichkeit Gberein und demonstriert die Leistungsfahigkeit der neu
entwickelten Messelektronik. Damit konnte das gesetzte Ziel, eine deutliche Steigerung der
Temperaturempfindlichkeit gegentiber kommerziell auf dem Mark befindlichen Systemen zu
erreichen, erfullt werden.
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Abb. 5.19: Topographie (links) und Temperaturverteilung (rechts) der Teststruktur bel einer
Heizleistung von 64 mW (Temper aturauflsung: 5 mK)
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5.1.4.3 Diskussion der erzielbaren Ortsauflésung bei der Vermessung von Temperatur-
verteilungen

Die erzielbare Ortsauflosung bei der Vermessung von Temperaturverteilungen auf Proben-
oberfléchen 1&sst sich wie folgt definieren:

+d g (5.24)

Diese Definition stitzt sich auf die von Mgumdar et al. definierte noise-equivalent spatial
resolution (NESR) [107], die aus dem Verhdltnis des auftretenden thermischen Rauschen
ATmin (Siehe Kapitel 5.1.3) zum gemessenen Temperaturgradienten auf der Probenoberfléche
(dT/dX)gemessen gebildet wird. In Gleichung 5.24 wird alerdings noch der Durchmesser der
effektiven Auflageflache zwischen Probe und Sonde berticksichtigt, die die bestmdgliche
Auflésung der SThM-Messung definiert. Fir die verwendete Messelektronik kann ein
thermisches Rauschen von AT, =5 mK und ein Durchmesser der effektiven Auflageflache
von daegr = 30 nm angenommen werden.

Die auftretenden Temperaturgradienten auf der Probenoberfldche sind von Parametern wie
dem Abstand der Warmequelle von der Oberflache, der thermischen Leitfahigkeit und der
Warmekapazitdt der Probe abhangig. Ebenso sind die Betriebsbedingungen wie die
Umgebungstemperatur (Warmeabfuhr tber Konvektion) und die Présenz einer Wéarmesenke
Einfluss gebend. Wird die Probe beispielsweise aktiv gekihlt, wird dies einen Einfluss auf die
Temperaturverteilung auf der Probenoberflache haben. Zur Demonstration dieses Effektes
wurde die M&anderteststruktur mit Hilfe eines Peltier-Elements gekiihlt. Abbildung 5.20 zeigt
die auf der Probenoberflache gemessenen Temperaturprofile einer Linienmessung in
Abhangigkeit der Temperatur der Probenhalterung (Stage). Die Temperaturunterschiede auf
der Oberflache werden bel stérkerer Kuhlung kleiner, die bei nicht gekuhlter Probe noch
deutlich zu erkennende Zweiteilung der Temperaturmaxima Uber den geheizten 4um breiten
Leiterbahnen verschwindet. Dies l&sst sich auf den durch die KUhlung zusétzlich induzierten
Waéarmestrom von der Wéarmequelle, den Metallbahnen, zur Wéarmesenke, dem Peltier-
Element am Boden des Bauelements zuriickfuhren. Allerdings treten bel dieser Messung bei
Probentemperaturen von etwa 12-14 °C (funftes und sechstes Linienprofil von vorne) die
grofdten Temperaturgradienten, und damit die hochste Ortsaufldsung, auf. In diesem Fall stellt
sich keine gleichméfdige Diffusion der Warme ins Bauelementvolumen sondern ein Warme-
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68
strom von den aktiven Regionen an der Bauelementoberflache zur Warmesenke am

Bauelementboden ein.

Je nach Anwendungsfall kann also eine Kihlung der Probe zur Verbesserung der Auflésung
oder bei einer starken Verschmierung der Temperatur auf der Probenoberflache — wie
beispielsweise bei einer im Bauelementvolumen vergrabenen Warmequelle — zur besseren

Lokalisierung der Warmequelle verwendet werden. Bel unbekannter Probe ist jedoch die
Stérke der Kiuhlung eine kritische Grofe, da bel zu grofler Kuhlleistung eine Ver-

schlechterung der M essbedingungen auftreten kann.
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Abb. 5.20: Temperaturverteilung auf einer gekiihiten Probe
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5.2 Entwicklung eines Verfahrens zur quantitativen Bestimmung der thermischen
Letfahigkeit mit nanometrischer Ortsauflésung

Die existierenden etablierten Messverfahren zur Erfassung der thermischen Leitfahigkeit
konnen in zwei Gruppen aufgeteilt werden: Dynamische und statische Verfahren. Bei den
statischen Verfahren wird in der zu untersuchenden Probe ein konstanter Temperaturgradient
erzeugt. Die thermische Leitfahigkeit kann Uber die Vermessung der Warmemenge, die in
einer definierten Zeit durch eine Flache bekannter Grof3e fliefdt, ermittelt werden [109, 110].
Diese Methoden erlauben jedoch lediglich die Bestimmung einer integralen thermischen
Leitféhigkeit eines grof3en Volumens. Bei den dynamischen Verfahren wird die thermische
Leitfahigkeit Uber die Messung der thermischen Diffusivitdt D einer Probe bestimmt. Zu
diesem Zweck wird ein sich zeitlich &nderndes Temperaturprofil in der Probe erzeugt. Aus
Betrag und Phase des thermischen Signals auf der Probenoberfldche oder der Rickseite der
Probe lésst sich Uber die Diffusionsgleichung zunéchst die Diffusivitdt und daraus die
thermische Leitfahigkeit (A = D-c-p, mit der Warmekapazitéat ¢ und der spezifischen Dichte p)
bestimmen. Dynamische Methoden erlauben Messungen mit hoéherer Ortsauflosung als
statische Verfahren, da die Erfassung der thermischen Leitfahigkeit von kleineren VVolumen
maoglich ist. Haufig wird zur periodischen lokalen Erwérmung der Probe ein Laser verwendet,
die erzielbare Ortsauflosung dieser photothermischen Techniken wird dabei durch den
Strahldurchmesser des Heizlasers definiert [11, 111]. Die Ortsauflésung von Techniken, die
infrarotes Licht zur Bestimmung der Probentemperatur verwenden, ist durch das
Auflosungsvermogen der verwendeten Infrarot-Sensoren limitiert [12]. Mit den erwahnten
dynamischen Verfahren lassen sich Ortsaufl6sungen im Mikrometerbereich erzielen.

Mit Hilfe des thermischen Rasterkraftmikroskops mit resistiver Sonde lasst sich die
thermische Leitfahigkeit einer Probe loka mit einer Auflosung im Nanometerbereich
bestimmen. Wie in Kapitel 3 ngher ausgefihrt, ist bislang mit diesem und allen weiteren
rastersondenmikroskopischen Verfahren zur Erfassung der thermischen Leitféhigkeit bis auf
erste Versuche von vergleichenden Messungen mit der resistiven Sonde lediglich die
Abbildung qualitativer Unterschiede mdglich.

Die von Cahill et a. entwickelte so genannte 3w-Methode erlaubt die Erfassung absoluter
Werte der thermischen Leitfahigkeit [112-118]. Bei diesem Verfahren wird ein resistives
Element, welches gleichzeitig als Heizung und als Thermometer dient, dazu verwendet, einen
modulierten Wéarmestrom in die zu untersuchende Probe zu erzeugen. Dieser Warmestrom
erzeugt messhare periodische Temperaturéanderungen des Heiz-/Temperatursensorelements.
Diese Temperaturanderungen sind von der Frequenz des Heizstroms abhéngig und erlauben
Uber die Aufnahme des Frequenzspektrums die quantitative Bestimmung der thermischen
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Leitféahigkeit der Probe. Mit diesem auch von anderen Gruppen erfolgreich eingesetzten
dynamischen Verfahren konnte quantitativ die thermische Leitféhigkeit von Gasen,
Flussigkeiten und Festkorpern bestimmt werden [119-128]. Bei diesem Verfahren wird die
mittlere thermische Leitfahigkeit fur ein Probenvolumen bestimmt, dessen Grof3e von den
Dimensionen des verwendeten Heiz-/Temperatursensorelements abhangig ist. Da die bisher
zum Einsatz gekommenen Sensoren Abmalde im Mikro- bis Millimeterbereich besalien,
konnten mit der 3w-Methode noch keine hochortsaufgel 6ste Bestimmungen der thermischen
Leitfahigkeit durchgefuhrt werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die 3w-Methode an das
thermische Rasterkraftmikroskop adaptiert, um die Vorteile beider Techniken, die Erfassung
der absoluten thermischen Leitféhigkeit und die hohe Ortsaufldsung des Sondenmikroskops,
zu vereinigen. Dazu erfolgte zunéchst die apparative Umsetzung des 3w-Verfahrens im
thermischen Rasterkraftmikroskop. Im nachfolgenden Schritt wurde das gesamte System
charakterisiert. Die anschlief3enden ersten Messungen demonstrieren die Leistungsféhigkeit
dieser Technik.

5.2.1 Theoretische Grundlagen des 3w-Verfahrens

Seit der Entwicklung der 3w-Technik wurde eine Vielzahl von Heiz-/Temperatursensor-
elementen vorgestellt. Fur die Untersuchung von Festkdrpern und Flissigkeiten werden mit
Hilfe photolithographischer Techniken oder durch die Verwendung von Masken Metall-
Strukturen mit definierter Geometrie auf der zu untersuchenden Probe oder auf einem
Substratmaterial aufgebracht [119-124]. Fir die Vermessung von Gasen werden Heizdréhte
mit definierter Lénge als Sensoren verwendet [125-127]. Diese Strukturen haben eine Grolie
von einigen Mikrometern bis zu einigen Millimetern. In dem hier verwendeten Aufbau wird
die SThM-Sonde aus Platin als Heizelement und Temperatursensor verwendet. Die Sonde
wird mit Hilfe eines sinusformigen Stroms mit der Kreisfrequenz o erhitzt und mit der
Probenoberflache in Kontakt gebracht; der Topographieregelkreis hélt dabei die
Auflageflache wahrend der gesamten Messung konstant. Bel einem periodischen Heizstrom
[(t) = lo-sin(w-t) betragt die Heizleistung

P(t) =R-1(t)?
=R-1,°-sin*(w-t) (5.25)
=R 1,1 -(1-cos(2-w-1))

Die Heizleistung und die Temperatur des Heizelements — und damit auch die vom
Heizelement in der Probe induzierte Warmewelle — besitzen eine Komponente bei der
Frequenz 2w. Da das Heizelement aus Platin einen im Temperaturbereich bis 100 °C nahezu
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linearen Zusammenhang zwischen seiner Temperatur und seinem elektrischen Widerstand
besitzt, andert sich auch der elektrische Widerstand des Heizelements periodisch mit der
doppelten Frequenz des Heizstroms

dR _1
R(t) =R, +AR(t)= R, + d—TAT 5(1_ cos(2ak + @))

. dR 1
= ——AT =cos2at + @), 5.26
R = AT cos(2at + ¢) (5.26)

wobei Ry, den zeitlichen Mittelwert des elektrischen Widerstandes des Heizelements, dR/dT
den Temperaturkoeffizient der Platinsonde, AT die Amplitude der periodischen
Temperaturdnderung des Heizelements und ¢ den Phasenwinkel zwischen AT und der
Heizleistung P(t) darstellen. Der elektrische Spannungsabfall Gber der Sonde und damit auch
die Briickendiagonal spannung, berechnen sich aus dem Produkt des elektrischen Stromes und
des Widerstandes der Sonde:

Ut)=R(t)-1(t)=R, -1,sin(at)—1,- g?-%sin(a)t)-cos(Za)t—(p)
:(R;CIO)sin(a)t)+IO-j—?-%sin(ax—(p)—lo-j—s%sin(?,a)t—(p) (5.27)

In dem hier verwendeten Versuchsaufbau sind sowohl stellbare Widerstande als auch
stellbare Induktivitéten vorgesehen, mit denen sich sowohl Real- als auch Imaginarteil der
Briickenausgangsspannung minimieren lassen. Durch den Abgleich des Imaginarteils der
Brickenausgangsspannung wird der Phasenwinkel ¢ vernachldssigbar klein. Da der
Imagindrteil weiterhin frequenzunabhéngig ist [114], kann dieser Signalanteil ebenfalls bei
den weiteren Betrachtungen vernachl&ssigt werden.

Eswird ersichtlich, dass der Signalanteil bei der Frequenz 3w unabhéngig vom Mittelwert des
elektrischen Widerstandes der Sonde und damit unabhangig von der Temperatur der Probe ist.
Dieser Umstand kann zur Separierung der thermischen Groéfen Temperatur und thermische
Leitfahigkeit genutzt werden und wird in Kapitel 6.3 weiter ausgefuhrt.

Die Amplitude der Temperaturdnderungen AT eines Punktes innerhalb der Probe mit dem
Abstand r zur Warmequelle wird von Carslaw und Jaeger angegeben zu [30]:
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AT(r) = % Ko(ar) (5.28)

mit P als der Amplitude der Heizleistung pro Langeneinheit, der thermischen Leitfahigkeit
des Materials A und Ko der modifizierten Besselfunktion zweiter Art der nullten Ordnung. Die
hier dargestellte Beschreibung der periodischen Temperaturanderung basiert auf der Losung
der Diffusionsgleichung bei Annahme einer linienformigen Wéarmequelle. Wie in Kapitel 1
ausgefuhrt, ergibt die Losung der Diffusionsgleichung fur eine punktformige Quelle auch
einen Temperaturabfall gemal der Besselfunktion zweiter Art der nullten Ordnung, wenn eine
zweidimensionale Warmeausbreitung angenommen wird. Auf dieses Tatsache soll am Ende
des Kapitels erneut eingegangen werden. Die Variable q beschreibt die komplexe thermische
Wellenzahl; ihr Betrag wird bei einer Vielzahl von Autoren as Kehrwert der Eindringtiefe 6
der thermischen Welle definiert

S=ld =,=——, (5.29)

mit der thermischen Diffusivitét D. Da das
Heizelement simultan as Temperatursensor
genutzt wird, sollen im folgenden die
periodischen Temperaturénderungen  dieses
Sensors bestimmt werden. Der Abstand r von
der Heizquelle betragt gemald Abbildung 5.21
r=(x* + y?)"? mit den parallelen Komponenten
Abb. 5.21: Geometrische Anordnung von x und y beziglich der Probenoberflache. Die

Sonde und Probe Berechnung der Temperaturoszillationen im
Heizelement an der Probenoberfléache erfolgt, indem in dem eingefihrten kartesischen
Koordinatensystem die Komponente in Normalenrichtung der Probenoberfl&che (z-Richtung
in Abbildung 5.21) zu Null gesetzt wird, die Breite der Wéarmequelle wird durch die Grofie
der Auflageflache der thermischen Sonde definiert. Wie von Cahill gezeigt werden konnte
[114], kann Gleichung 5.28 wie folgt angenéhert werden

Kontaktpunkt
///(VVénnequeHe)

thermische
Sonde

|Probe

P(1, (2D iz
AT =—| ZIn[ 5 |-o5772- 22 .
M(Z n( e ) i n(a))) (5.30)
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wenn die Eindringtiefe der thermischen Welle grof3 im Vergleich zu der Breite der
Warmequelle ist, oder allgemein ausgedriickt, wenn |gr| << 1 ist. Mit eéinem Durchmesser der
Auflagefldche der thermischen Sonde im Bereich von einigen zehn Nanometern ist diese
Bedingung klar erflllt. Um sicherzustellen, dass nur der durch Wéarmeleitung Uber die
Auflageflache in die Probe Ubertragene Anteil der von der Sonde abgefihrten Warme in die
Betrachtungen eingeht, muss der Einfluss des Wéarmetransports durch Konvektion eliminiert
werden. Dieser Aspekt soll spater ausfuhrlicher diskutiert werden. Werden alle Terme in
Gleichung 5.30, die frequenzunabhangig sind, zu einer Konstante C zusammengefasst,
vereinfacht sich die Gleichung zu

"

AT =—(C, - In(w)-1In(C,)) (5.31)
A

Durch die Messung des 3w-Anteils der Brickendiagonalspannung in Abhangigkeit der
Frequenz kann demzufolge mit Hilfe von Gleichung 5.31 direkt die thermische Leitfghigkeit
A bestimmt werden.

5.2.2 Integration der 3m-Methode in das SThM und Anpassung des Messverfahrens

Da die Brickendiagonalspannung der Wheatstone-Messbriicke direkt proportional zum
Spannungsabfall Gber der thermischen Sonde ist und die Vorverstarker tber einen grof3en
Frequenzbereich eine konstante Verstdrkung aufweisen, kann die 3o-Methode mit dem in
Kapitel 5.1 vorgestellten Messaufbau realisiert werden. Wie in Abbildung 5.22 erkennbar, ist
im Frequenzspektrum des Briickenausgangssignals neben dem Anteil bel der Frequenz o der
V ersorgungsspannung ebenfalls deutlich ein 3w-Singal vorhanden.

Es ist lediglich die Mdglichkeit zu schaffen,

Z 10

S gt mit dem Lock-In Verstérker den 3o-Anteil im
5 6l Briickenausgangssignal  zu messen. Es ist
§_ 4k daher notwendig, dem Lock-In Verstarker
é L eine Referenzspannung bei der dreifachen
% 0bm lM A[\__ ey Frequenz der Versorgungsspannung zur
a O 2 4 6 8 10 vefigung zu sellen, die ene hohe

Frequenz in kHz
Abb. 5.22: Spektrum der Brickenausgangs-
spannung, Frequenz der Versor-
gunsspannung: f= 1,2 kHz

Frequenzstabilitét bel konstanter Phasenlange
besitzt. Im Rahmen dieser Arbeit wurde dazu
ein Frequenzvervielfacher auf Grundlage einer
Phase-Lock-Loop-Schaltung  entwickelt, der
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eine ausreichend grof3e Stabilitdt des Referenzsignals gewahrleistete. Im weiteren Verlauf der
Arbeit wurde ein digitaler Lock-In Verstérker (EG&G Princeton Applied Research, Model
5302) angeschafft, der Messungen bei der 2 — 7fachen Frequenz des internen Signalgenerators
erlaubt und so ebenfalls eine einfache und stabile Adaption der 3m-Methode erlaubt.

Das Messverfahren musste jedoch auf die Gegebenheiten bei der Nutzung eines
mikroskopischen thermischen Sensors im Rasterkraftmikroskop angepasst werden. Die
gesamte Messprozedur soll im Folgenden néher erléutert werden.

Zur ortsaufgel 6sten, quantitativen Aufnahme der thermischen Leitfahigkeit sind drei Schritte
notwendig. Im ersten Schritt werden simultan die Topographie und ein qualitatives Bild der
thermischen Leitfahigkeit des gewlinschten Ausschnitts der Probe aufgenommen. Anders als
bei dem herkdmmlichen Verfahren wird allerdings schon das 3w-Signal als Information der
thermischen Leitfahigkeit genutzt, welches sich bel ungeheizten Proben qualitativ nicht vom
®-Signal  unterscheidet, da keine Temperaturunterschiede auf der Probenoberfléche
vorhanden sind. Da das Signal proportional zum Kehrwert der thermischen Leitfahigkeit ist,
wird das Bild invertiert dargestellt, damit wie gewohnt Bereiche hoherer Leitfahigkeit heller
erscheinen als Regionen mit schlechterer Leitfahigkeit.

Im zweiten Schritt werden mit Hilfe des zuvor erstellten Mikrographen zwei Stellen der Probe
angefahren, an denen sich die thermische Leitféhigkeit deutlich voneinander unterscheidet,
dort wird lokal das 3w-Signal in Abhangigkeit der Frequenz des Heizstroms aufgenommen.
Dies geschieht in zwel Schritten: Zunéchst wird das Spektrum des 3w-Signals aufgenommen,
wahrend sich die Messspitze unmittelbar tber, jedoch nicht im direkten Kontakt mit der Probe
befindet. Anschlief3end erfolgt dieselbe Messung mit aufgesetzter Sonde, die Messwerte der
Messung in Luft werden dann von den Werten der Messung auf der Probe abgezogen. Zum
einen erfolgt durch diese Subtraktion der Abzug des Anteils der durch Konvektion von der
Sonde abgegeben Warme. Dadurch geht in nachfolgende Berechnungen nur noch die per
Warmeleitung Uber die Kontaktfl&che der Sonde abgegebene Wérme ein. Zum anderen wird
die Messung in Luft dazu genutzt, eine Korrekturfunktion zu ermitteln, mit der die
systematischen Fehler, die durch die Frequenzabhangigkeit der Sonde und des gesamten
Messaufbaus auftreten, eliminiert werden konnen.

In einem dritten Schritt wird die Sonde, ohne die Balance der Wheatstone-Briicke zu
veréndern, auf ein Materia mit bekannter thermischer Leitfahigkeit aufgesetzt und eine
Referenzmessung durchgefihrt. Dies ist notwendig, da im Gegensatz zu den klassischen
Anordnungen des Heiz-/Temperatursensorelements bei der SThM-Sonde nicht exakt die in
die Probe eingekoppelte Heizleistung ermittelt werden kann. Bei den konventionellen 3w-
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Messungen kann die thermische Leitfahigkeit direkt aus der Messung der Briickendiagonal-
spannung bei zwei Frequenzen ermittelt werden:

1 dR( P
s Uz = o o)) | 53)

Die Heizleistung pro Langeneinheit P kann aus der bekannten Geometrie des Kontaktes des
Heizelements mit der Probe bestimmt werden. Bei der Nutzung einer SThM-Sonde variiert
die Auflageflache von Sonde zu Sonde, P ist daher unbekannt.

Die bel der Referenzmessung, in der Regel an einer Probe aus reinem Gold, erhaltenen Werte

werden im logarithmischen Maldstab gemeinsam mit den an den beiden Stellen der zu
untersuchenden Probe aufgenommen Messwerte aufgetragen. Gold hat sich als besonders
geeignetes Referenzmaterial herausgestellt, da Goldoberfléchen nicht oxidieren und somit die
Messungen nicht durch eine Oxidschicht verféscht werden. Anschlief3?end werden Uber das
Verhdtnis der Steigungen zum Referenzmaterial die absoluten Werte der thermischen
Leitfahigkeit an den beiden auf der Probe ermittelten Stellen berechnet. Da die Auflagekraft
der Sonde bei allen Messungen gleich grof3 gewahlt wird, verschwinden durch die Bildung
des Verhdtnisses der Steigungen alle Einflisse der Sondengeometrie. Lediglich die
frequenzabhangige Anderung des 3w-Signals auf den untersuchten Proben und des
Referenzmaterials — und damit die Grole, die die Information Uber die thermische
Leitfahigkeit enthélt —wird so berticksichtigt.

5.2.3 Demonstration der Leistungsfahigkeit der Technik

Zur Uberpriifung des oben beschriebenen Verfahrens zur Quantisierung der thermischen
Leitféahigkeit wurden Messungen an Gold, Silber und einem synthetisch hergestelltem
Diamantfilm durchgeftihrt. Abbildung 5.23 zeigt die Frequenzabhangigkeit der
Brickendiagonal spannung fir die drei Materialien.

Wird eine thermische Leitfahigkeit von Gold von Agag = 318 W/mK angenommen, ergibt sich
aus dem Verhdltnis der Steigungen fur Silber eine thermische Leitféhigkeit von
Asiber = 437 W/mK. Die Abweichung von dem in der Literatur angegeben Wert von
Asilber Literatur = 429 W/mK  betrégt damit weniger als 2%. Diese gute Ubereinstimmung
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Abb. 5.23: Briickendiagonal spannung als Funktion der Frequenz des Heizstroms

demonstriert die gelungene Adaption des 3w-Verfahrens an das SThM-Messsystem. Die
thermische Leitfahigkeit des Diamantfilms betragt Apiamant =800 W/mK und ist damit
geringer as zundchst erwartet; jedoch hangen die Qualitdt und die Materialeigenschaften bei
synthetisch hergestellten Diamanten stark vom Herstellungsprozess ab und kdnnen durchaus
in grof3en Bereichen schwanken.

Jedoch ist zu beachten, dass die in die Probe eingeprégte Heizleistung anndhernd konstant
gehalten werden muss. Dies kann bei dem verwendeten Messaufbau nicht in allen Féllen
gewdhrleistet werden. Messungen auf Proben mit stark variierender thermischer Leitfahigkeit
konnen Uber die unterschiedlich starke Wéarmeabfuhr den elektrischen Widerstand der Sonde
soweit verandern, dass die in ihr umgesetzte Heizleistung nicht konstant bleibt. Ebenfalls ist
darauf zu achten, dass die thermische Leitfahigkeit des Referenzmaterials nicht zu stark von
der zu untersuchenden Probe verschieden ist. Aus diessm Grunde konnten
Referenzmessungen auf Platin (Apiain = 70 W/mK) fir eine Probe aus qualitativ hochwertigem
Diamantmaterial (Apiamant > 1000 W/mK) nicht verwendet werden.

Zur Vermeidung dieses Problems sind fir zukinftige Messungen zwei Losungen vorstellbar.
Zum einen koénnte durch die Modifizierung der Messbriicke der Stromfluss durch die
thermische Sonde gemessen und durch die Integration eines Regelkreises konstant gehalten
werden. Statt der Anpassung der Versorgungsspannung durch einen Regelkreis konnte jedoch
auch die uber die Messung des Stromflusses erhaltenen Information Uber die Anderung der
Heizleistung durch die Einflhrung eines weiteren Faktors in Gleichung 5.31 berticksichtigt
werden.
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Weiterhin ist zu der Adaption des Verfahren anzumerken, dass die Form der Auflageflache
der Sonde, die as anndhernd punktformig angenommen werden kann, deutlich von der
linienformigen Geometrie der klassischen Heizelemente des 3w-Verfahrens abweicht. Diese
Abweichung lassen eine Abweichung des Frequenzverhaltens der periodischen Temperatur-
anderungen des Heizelementes erwarten. Wie in Abbildung 5.22 und in weiteren Messungen
jedoch zu sehen ist, besteht sehr deutlich eine logarithmische Abhangigkeit. Diese
logarithmische Abhangigkeit kann auch bei Punktquellen beobachtet werden, von denen eine
zweidimensionale Warmeausbreitung parallel zur Probenoberflache erfolgt, wie beispiels-
weise in dinnen Filmen [31]. In der in Abbildung 5.22 dargestellten und in vielen weiteren
Messungen (siehe Kapitel 8.2) konnte reproduzierbar auch in grof3volumigen, homogenen
Proben eine logarithmische Frequenzabhangigkeit des 3w-Signals festgestellt werden. Ein
Ansatz zur weiteren Untersuchung dieses Verhaltens konnte die Betrachtung des
Warmetransports im Nahfeld sein, der eine stdrkere Abstandsabhangigkeit — und damit
eventuell eine starkere Dampfung des Warmeflusses in Normalenrichtung zur Proben-
oberflache — al s theoretisch vorhergesagt aufweist (siehe Kapitel 2).
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6. Erfassung von Temperaturverteilungen in mikroelektronischen Bauelementen

6.1 Analyse elektrischer Zustande an aktiv betriebenen Bauelementen

In stromdurchflossenen elektrischen Leiterbahnen eines elektronischen Bauelements, den
Metallisierungen des Halbleiterbausteins, kommt es aufgrund der Jouleschen Erwarmung zu
einer lokalen Temperaturerhbhung. Mit Hilfe des linearen Zusammenhangs zwischen
Temperatur und Stromdichte konnen Uber die Starke der Erwd&rmung Aussagen Uber die
Stromdichte innerhalb der Metalliserung gemacht werden. In Abbildung 6.1 ist die
Topographie und die Temperaturverteilung einer Metallisierung abgebildet, deren Breite sich
im aufgenommene Bildbereich &ndert. Im oberen Bereich des Bildes treten aufgrund der
reduzierten Leiterbahnbreite hthere Stromdichten auf, die, wie im Temperaturmikrographen
erkennbar, eine lokale Temperaturerhthung dieses Bereichs bewirken.

Abb. 6.1: Topographie (links) und Temperaturverteilung (rechts) einer stromdurchflossenen
Leiterbahn mit variierendem Quer schnitt

Eine inhomogene Temperaturverteilung auf Leiterbahnen kann ebenfalls beobachtet werden,
wenn sich die effektive stromdurchflossene Flache aufgrund von Krimmungen und Knicken
im Leiterbahnverlauf @ndert. Dieser als current-crowding bekannte Effekt fuhrt zu einer
ungleichmaliigen Jouleschen Erwarmung. Die resultierende Temperaturverteilung in einer
zweimal abknickenden Leiterbahn ist in Abbildung 6.2 dargestellt. An der Innenkante der U-
formigen Leiterbahn in der rechten Bildhdlfte ist eine Erhdhung der Temperatur in Folge der
erhdhten Stromdichte zu erkennen. Die scheinbar hohe Temperatur zwischen dieser und der
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| 10 um |

Abb. 6.2: Topographie (links) und Temperaturverteilung (rechts) einer Sruktur mit Current
Crowding Effekt

sich am linken Bildrand anschlief3enden zweiten U-formigen Struktur ist ein Topographie-
effekt. Da die Spitze in den zwischen den Strukturen bestehenden Graben eintaucht und dort
eine hohere effektive Kontaktflache mit der Probe besitzt, stellt sich in dieser Region ein
erhdhter Warmestrom von der aktiven Probe in die Sonde ein, der die Temperatur in dem
Graben hoher erscheinen lésst als sie tatséchlich ist. Die am unteren Bildrand der
Topographieabbildung erkennbare Stufe ist auf Instabilitdten der thermischen Sonde
zurlckzufihren und entspricht nicht der tatséchlichen Probengeometrie.

w
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Abb. 6.3: Topographie (links) und Temperaturmikrograph (rechts) eines Bipolartransistors.
Die Basis-Emitter-Diode wurde in Durchlassrichtung vorgespannt
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Neben den metallischen Leiterbahnen existieren in aktiv betriebenen elektronischen
Bauelementen weitere Warmeguellen. So kénnen auch elektrische Ubergangswiderstéande an
Metall-Halbleiter-Kontakten oder interne elektrische Felder an pn-Ubergéngen zu einem
lokalen Anstieg der Verlustleistung fuhren, die eine Joulesche Erwarmung dieser Regionen
zur Folge haben.

In Abbildung 6.3 ist die Temperaturverteilung auf der Oberfléche eines Bipolartransistors im
Diodenbetrieb dargestellt, dessen Basis-Emitter-Diode in Durchlassrichtung vorgespannt
wurde. Die hochste Temperatur |&sst sich auf dem Basis-Kontakt des Transistors beobachten.
Die Ursache fur die verglichen mit der dbrigen Transistoroberflache um ca. 2,4 Kelvin
angestiegene Temperatur in diesem Bereich ist vermutlich ein nicht idealer Kontakt, der zu
einem erhohten elektrischen Widerstand an der Grenzflache zwischen der Metallisierung und
dem dotierten Halbleiter der Basisregion fuhrt. Die Warmequelle befindet sich also unterhalb
des Kontaktes, durch die gute Warmeleitung des Metalls ist sie jedoch auch an der
Probenoberfl&che detektierbar.

...

R -
# Basis-Emiftter

Ubergang x

Abb. 6.4: Topographie (links) und Temperaturverteilung (rechts) des Bipolartransistor mit in
Soerrrichtung betriebener Basis-Emitter-Diode

Wie in Abbildung 6.4 zu sehen ist, &ndert sich die Temperaturverteilung auf der Oberflache
des Bipolartransistors bei dem Wechsel der Polaritét der Vorspannung der Basis-Emitter-
Diode. Wird die Diode in Sperrrichtung betrieben, treten die grofdten Temperaturen an dem
pn-Ubergang zwischen Basis- und Emitterbereich des Transistors auf. Sperrt die Diode,
kommt es zum Aufbau einer Raumladungszone im Ubergang und damit zu einer Verarmung
an elektrischen Ladungstrégern. Der daraus resultierende erhohte elektrische Widerstand
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bewirkt den Anstieg der an dieser Stelle erzeugten Verlustleistung und damit auch den
Anstieg der Temperatur. Die ebenfalls noch erhdhte Temperatur des Basi skontaktes deutet auf
ein symmetrisches Verhalten beziiglich der elektrischen Vorspannung hin. Im Temperatur-
mikrographen von Abbildung 6.4 ist eine inhomogene Temperaturverteilung des U-formigen
Ubergangs zu erkennen. Dies ist durch die Akkumulation der Warmegquellen im Bereich der
Mitte der Basis-Metallisierung zu erklédren. Die dort erzeugte Warme staut sich dort im
grofReren Mal3e als zum Rand des Bauel ements (im oberen Bildbereich) und kann nicht so gut
abgefuhrt werden.

Hohe elektrische Felder spielen im Zuge der immer weiter abnehmenden Strukturgréf3en eine
zunehmend bedeutende Rolle in integrierten Schaltungen. Die bei grofien Feldstarken
erzeugten hochenergetischen Elektronen fuhren zu lonisationsprozessen und Leckstrom-
problemen und damit zu Degradationsprozessen und dem Ausfall der elektronischer
Bauelemente. Zur Analyse dieser Phdnomene wurden vergleichende Temperaturmessungen
mit dem thermischen Rasterkraftmikroskop und photoemissionsmikroskopische
Untersuchungen an MOS-Feldeffekttransistoren durchgefihrt. Der Betrieb eines n-Kanal
MOSFETs im Séttigungsbereicht fuhrt zur Emission von Licht [6, 129-131]. Bel der

Séttigungsspannung  kommt es zur  Ab-

U : .
L _ & U, schnirung des Inversionskanals am drain-
Oxid Gate ‘
Source |
=

seitigen Ende (siehe Abbildung 6.5). Bei

ok Drain
- - einem weiteren Anstieg der Drainspannung
Ab ]"T” _ bewegt sich der Abschnirpunkt auf das
i * scnnurregion . .
Inversionskanal (hohes el. Fil d) Source-Gebiet des Transistors zu [74]. In

der Abschnirungsregion treten  hohe
elektrische Felder auf, die eine Beschleu-
nigung der Elektronen auf dem Weg vom
Source zum Drain bewirken. Diese hochenergetischen Elektronen koénnen durch
Stofdionisation Rekombinationsprozesse auslosen, bel denen sowohl Photonen as auch
Phononen beteiligt sind [132].

Abb. 6.5: Abschnirung des Inversionskanals
eines n-Kanal MOSFETs

Erste vergleichende Messungen mit dem thermischen Rasterkraftmikroskop und mit einem
Photoemissionsmikroskop (PEM) wurden an einem n-Kanal Feldeffektransistor mit einer
Gatelange von 1,6 um durchgefihrt. Die photoemissionsmikroskopische Aufnahme in
Abbildung 6.6 zeigt die Uberlagerung eines optischen Bildes mit der Messung des emittierten
Lichtes der Probe. Das optische Bild wurde im Auflichtmodus gemacht, das emittierte Licht
wurde bei vollig abgedunkelter Probenkammer mit Hilfe einer gekihlten CCD-Kamera
detektiert und umfasst einen spektralen Bereich von 400 bis 1100 Nanometer Wellenlange.
Die Lichtemission ist auf den Bereich zwischen den lichtundurchléssigen Drain- und Gate-
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Metallisierungen beschrankt. In der SThM-Aufnahme ist der Bereich hochster Temperatur auf
der Drain-Seite des Gate-K ontakts zu finden, also an der Stelle an der sich laut vorgestelltem
Modell auch die Wérmeguelle befinden sollte.

PR T L
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:

Abb. 6.6 Vergleich von SThM-(oben) und
PEM-Messung (unten) an einem
im Sattigungsbereich betriebenen
n-Kanal MOSFET

Zur ndheren Untersuchung des Warmegenerationsmechanismus und der Wéarmeausbreitung in
MOS-Transistoren erfolgten weitere Messungen ebenfalls an einem n-Kanal MOSFET,
jedoch mit anderer Geometrie; dieses Bauelement besal? eine Gateldnge von 0,6 um und eine
Breite des Gates von 40 um. Bei den in Abbildung 6.7 dargestellten Messungen, in der der
Topographieabbildung (grau) die Temperaturverteilung (rote Farbskala) Uberlagert wurde,
wurde der Transistor im Séttigungsbereich (links) und im Durchbruchsbereich (rechts)
betrieben.
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Abb. 6.7: Topographie (grau) mit Uberlagerter Temperaturverteilung (orange/rot) in einem
short channel MOSFET bei Betrieb im Sittigungs- (links) und Durchbruchsbereich
(rechts)

Beim Betrieb im Séttigungsbereich ist erneut eine Erwarmung der Kanal-Region zu erkennen,
die ebenfalls eine gute Korrelation zu der hier nicht dargestellten Lichtemission erkennen
lasst. Es wird vermutet, dass in dem Halbleiterbauelement der Jouleeffekt fir die Erwarmung
der Kanal-Region verantwortlich ist. Beim Durchbruch ist ein weiterer Anstieg der
Temperaturen im Gatebereich zu erkennen. Da in diesem Bereich die hochsten elektrischen
Felder auftreten und der Strom von Source nach Drain als konstant angenommen werden
kann, treten an dieser Stelle die hochsten Verluste auf, die in Form von Warme abgegeben
werden. Bei einer Jouleschen Erwdrmung musste sich ein linearer Zusammenhang zwischen
der Temperatur und der im Bauelement verbrauchten Leistung zeigen. Zur Uberpriifung
dieser Vermutung wurde eine Linienmessung entlang dem in Abbildung 6.7 (links) in die
Topographieaufnahme eingezeichneten Weg durchgefihrt. Diese Linienmessung wurde
kontinuierlich wiederholt, wéhrend die Drain-Source-Spannung und damit die Leistung im
Bauelement erhoht wurde, jedoch befand sich das Bauelement wahrend der gesamten
Messung im Séttigungsbereich.

In dem in Abbildung 6.8 dargestellten Temperaturmikrograph wurde wiederholt die
Temperatur entlang einer Linie (Lage der Linie siehe Abbildung 8.7) gemessen, das Ergebnis
dieser Messungen wurde zeilenweise dargestellt. Mit einer zunehmenden Spannung Ups ist
insbesondere in der Kanal-Region des MOSFETSs ein kontinuierlicher Anstieg der Temperatur
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zu beobachten. Wie aus der Darstellung des Temperaturanstiegs in Abhangigkeit der
Verlustleistung entnommen werden kann, ist dieser Zusammenhang linear.
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Abb. 6.8: Temperaturanstieg auf der Bauelementoberflache in Abhangigkeit der Verlust-

leistung

Betrachtet man die Temperaturverteilung entlang des abgefahrenen Weges im
Séttigungsbereich, wie in Abbildung 6.9 dargestellt, so lasst sich das Temperaturmaximum in
der Néhe des Kanals auf der Seite des Drains beobachten. Allerdings ist eine deutliche
Asymmetrie der Kurve feststellen. Erkléarbar ist diese Beobachtung durch die aufgrund der
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Abb. 6.9: Temperaturprofil in der Umgebung der
Kanal-Region

Bauelementstruktur lokal variierenden
Bedingungen fir den Abtransport der
generierten Warme. So kann die in der
Nahe der Drain-Metallisierung erzeugte
Warme in Folge der hohen thermischen
Leitfahigkeit des Metalls rasch abgefihrt
werden (rechte Flanke der Kurve); einer
schneller Temperaturabfall stellt sich ein.
Die thermische Leitfahigkeit des
polykristallinen  Gates und  des
Halbleitersubstrats ist schlechter, die
Abfuhr der Wéarme ist nicht so schnell
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maoglich (linke Flanke des Graphen). Die vor allem auf der linken Flanke erkennbaren
lokalen Minima und Maxima lassen sich Uber eine genauere Analyse des Topographiebildes
mit Unebenheiten der Bauelementoberfléche korrelieren und sind Topographieeffekte. Es
lasst sich also festhalten, dass die sich einstellende stationdre Temperaturverteilung auf der
Probenoberflache nicht nur von der Lage der Wéarmequellen abhangt, sondern auch von den
Strukturen und sich daraus ergebenden lokalen Anderungen thermischer Eigenschaften wie
der thermischen Leitfahigkeit und im Falle von dynamischen Vorgéangen auch der
Warmekapazitéat.

6.2 Fehleranalyse an mikroelektronischen Bauelementen

Ein weit verbreitetes Einsatzgebiet thermischer Mikroskopietechniken ist die Lokalisierung
von Fehlern in integrierten Schaltungen Uber die Detektion von Hot Spots. Fehler, die
beispielsweise durch elektrische Durchbriiche aufgrund lokaler Feldiberhéhungen im Bau-
element oder mangel hafte Oxidschichten in Feldeffekttransistoren verursacht werden, kénnen
einen Kurzschluss und damit hohere Verlustleistung im Bauelement bewirken. Der Anstieg
der Verlustleistung resultiert in  einer lokaen TemperaturerhGhung auf der
Bauelementoberflache. Standardtechniken sind die Aufnahme des vom Bauelement
abgestrahlten infraroten Lichts mit einer Kombination von CCD-Kamara und optischem
Mikroskop und der Einsatz von FlUssigkristallfilmen die in Abhangigkeit ihrer Temperatur
lokal vom optisch transparenten in eine lichtundurchldssigen Zustand wechseln. Zur
Verbesserung der Ortsauflosung wurden ahnliche Techniken wie das Fluorescent
Microthermal Imaging (FMI)-Verfahren entwickelt, bei dem in Abhangigkeit der Temperatur

Abb. 6.10: Topographie (links) und Temperaturverteilung (rechts) des Gate-Drain Durch-
bruchs eines MOSFETS
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durch Fluoreszenz Licht erzeugt wird [133]. Die Ortsauflésung dieser optischen Verfahren
wird durch das Abbesche Beugungslimit auf etwa die Hélfte der Wellenlange des ver-
wendeten Lichtes beschrankt und betrégt beim FMI-Verfahren ca. 0,3 um [10].

Das in Abbildung 6.10 dargestellte Ergebnis der Untersuchung eines n-Kanal MOSFETs
demonstriert die Moglichkeit, das SThM-Messsystem zur Hot-Spot-Detektion einzusetzen.
Das Bauelemtent wurde im Séttigungsbereich betrieben (Ug =3V, Ups=6,5V), wobei es zu
einem stark erhohten Stromfluss zwischen Drain und Gate von 10mA kam. Die
Topographieabbildung zeigt in der linken Bildhdlfte einen Hugel der durch das Aufplatzen
der 1,2 um dicken Passivierungsschicht gebildet wurde. Wie in der Temperaturverteilung
deutlich erkennbar, erzeugt der hohe Leckstrom eine deutliche lokale Temperaturerhthung
von Uber 6 Kelvin, die unterhab der aufgeplatzten Passivierung im Bereich zwischen Gate-
und Drain-Metallisierung lokalisiert ist. Wie in Kapitel 5.1 diskutiert, hangt die bei
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Abb. 6.11: Topographie (links oben), Tempe-
raturverteilung (rechts oben) und
PEM-Aufnahme  (links)  eines
MOSFETs im Durchbruch
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Temperaturmessungen mit dem thermischen Rasterkraftmikroskop erzielbare OrtsauflGsung
stark von den auf der Probenoberfldche auftretenden Temperaturgradienten ab. Die noise-
equivaent-spatia resolution (NESR), die durch das Verhdtnis des gemessenen thermischen
Rauschens zum grofdten Temperaturgradienten der Messung definiert ist, betragt bei der in
Abbildung 6.10 dargestellten Messung 150 nm.

Wie im vorangegangenen Kapitel 6.1 wurden auch vergleichende thermische und
photoemissionsmikroskopische Messungen, hier beim Einsatz zur Fehleranalyse,
durchgefiihrt. Abbildung 6.11 =zeigt Topographie, Temperaturverteilung und die
photoemissionsmikroskopische Analyse eines weiteren MOS-Feldeffekttransistors der im
Durchbruchbereich betrieben wurde. Der Durchbruch im Abschnirungsbereich des Kanals
auf der Drain-Seite unterhalb der Gate-Metallisierung kann in der SThM-Aufnahme
lokalisiert werden. Im PEM-Bild ist die Durchbruchsregion ebenfalls sichtbar, eine genauere
Bestimmung der Emissions- und damit der Fehlerquelleist alerdings nicht mdglich.

Das SThM liefert a's rastersondenmikroskopische Technik Informationen der physikalischen
Eigenschaften auf der Oberflache der untersuchten Probe. Daher wird die Ortsaufldsung wie
bei allen SFM-Verfahren durch eine zunehmende Anzahl an Schichten Uber den aktiven
Bauelementen moderner integrierter Schaltungen und dem daraus resultierenden gréf3eren
Abstand zur Probenoberflache negativ beeinflusst. Weiterhin erschweren neue Gehause-
formen und —techniken wie die Verwendung des Flip-Chip Verfahrens den Zugang zur Chip-
vorderseite oder machen ihn gar unmaoglich. Aus diesem Grund werden in der Fehleranalyse
in zunehmendem Mal3e Untersuchungen an der praparierten Probenriickseite durchgefuhrt. Im
Rahmen der Probenpréparation werden die Halbleiterbauelemente zunéchst in Epoxy-
Klebstoff eingebettet, der im getrockneten Zustand eine sehr grofle Héarte besitzt. Der
Klebstoff dient zur mechanischen Stabilisierung der Bondverbindungen vom
Halbleiterbaustein zum Gehéuse, die ansonsten beim anschlief3enden Polierschritt in vielen
Falen beschadigt werden. Der Expoy-Klebstoff und der Kunststoff des Gehauses werden im
néchsten Schritt auf der Substratrickseite grob abgeschliffen. Beginnend mit grober
Polierpaste wurde dann das Halbleitersubstrat mit einer in der Halbleitertechnologie
eingesetzten Poliermaschine abgediinnt. Um eine moglichst gute OrtsauflGsung zu erreichen,
ist es notwendig, das Substrat so diinn wie moglich und damit den Abstand der Sonde zu den
aktiven Bereichen der Bauelemente so klein wie mdglich zu machen. Dabel muss jedoch die
Funktionalitét der Probe erhalten bleiben. Dafir wurde zwischen den Polierschritten die
Substratdicke mit einem konfokalem Rasterlasermikroskop kontrolliert. Fir das Laserlicht mit
einer Wellenldnge von 1152 nm ist das Siliziumsubstrat transparent, durch Verschieben des
Fokuspunktes von den Metallisierungen der VVorderseite zur Substratoberfl&che der Riickseite
kann die Dicke des Hableiters bestimmt werden. Mit diesem Verfahren konnten
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Substratdicken von 5 um erreicht werden, ohne Anderungen der Bauelementefunktion in den
Kennlinien zu verursachen.

Abb. 6.12: Topographie (oben links) und
Temperaturverteilung beim Betrieb
im Sattigungsbereich (oben rechts)
und im  Durchbruchsbereich
(rechts) auf der Probenrickseite
eines MOSFETSs

In Abbildung 6.12 ist die Topographie und die Temperaturverteilung der flachen, polierten
Substratoberfléache dargestellt. Beim Wechsel der Betriebsbedingungen vom Séttigungs- in
den Durchbruchbereich steigen die Temperaturdifferenzen auf der Probenriickseite deutlich
an. Zusétzlich verschiebt sich der Bereich der hochsten Temperaturen in Richtung Bildmitte.
Dies lasst sich mit dem Wechsel einer homogenen Temperaturverteilung im Kanalbereich zu
der Ausbildung eines Durchbruchsbereichs mit héchster Temperatur erklaren. Durch den
Abstand von etwa 5 pm zwischen thermischen Sonde und Warmequelle kommt es zu einer
deutlichen Verschmierung der Temperaturverteilung auf der Bauelementriickseite. Eine
Reduzierung des Abstandes durch weiteres Polieren ist jedoch eine sehr aufwendige Prozedur.
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Weliterhin fuhrt eine zu starke Abdinnung des Substrats zu einer Beeintréchtigung der
Bauelementfunktionalitét. Selbst wenn die Funktion nicht wesentlich beeinflusst wird, entfallt
aufgrund des fehlenden Substrats die Méglichkeit des Warmeabtransports von den aktiven
Bereichen des Bauelements, und die sich enstellende Temperaturverteilung in der
Halbleiterstruktur ist nicht mehr mit der tatschlichen Situation beim Betrieb unter
Normalbedingungen vergleichbar. Die Ortsauflésung des SThMs verschlechtert sich wie im
in Abbildung 6.12 dargestellten Beispiel bei Temperaturmessungen an Mikrometer dicken
Substraten drastisch und l&sst den Einsatz der Technik fur diese Art von Untersuchungen
nicht sinnvoll erscheinen.

Abb. 6.13: optisches Bild (oben rechts) und
photoemi ssionsmikroskopische
Aufnahmen bel Betrieb im Satti-
gungsbereich (oben rechts) und im
Durchbruchsbereich (rechts) eines
MOSFETs von der Probenriick-
Seite

Bel der Untersuchung mit dem PEM von der Probenrickseite wird die Quelle der
Lichtemission nicht mehr durch Metalliserungen verdeckt. Der Anteil des Lichts, der auf
dem Weg durch das Silizium nicht absorbiert wird kann direkt gemessen werden. Im
Sattigungsbereich tritt eine homogene Lichtemission in der Kanalregion unterhalb des Gates
auf (Abbildung 6.13, oben rechts). Kommt es zu einem Durchbruch (Abbildung 6.13, unten),
ist eine deutliche Steigerung der Intensitdt in diesem Bereich des Kanals zu erkennen. Auch
hier ist ein Intensitéésmaximum an der Drain-Seite des Kanals zu erkennen, wie auch in der
Temperaturverteilung in Abbildung 6.11. Wie erlautert ist zur Fehlerlokalisation mit dem
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PEM ein deutlich hoherer Aufwand in der Probenpréparation notwendig. Da bei der
Abdinnung des Substrats ein nicht unerhebliches Risiko besteht, das Bauelement zu
zerstoren, ist diese Methode bel der Analyse von Fehlern, die nur bel einzelnen oder sehr
wenigen Bauelementen auftreten, nicht in jedem Fall zu empfehlen.

6.3 Separation des Temperatur- und Leitfahigkeitssignals zur Vermessung kleiner
Temperaturgradienten

Bel der Nutzung einer resistiven thermischen Sonde tritt aufgrund des notwendigen Stroms
zur Messung des elektrischen Widerstandes der Sonde eine Beeinflussung der Temperatur-
messung durch die lokale thermische Leitfahigkeit der Probe auf. Der Messstrom fuhrt zu
einer Selbsterwarmung der Sonde, die einen Wéarmestrom von der Sonde in die Probe fuhrt.
Mit Hilfe des 3w-Verfahrens ist es mdglich, Temperatur- und Leitfahigkeitssignal zu trennen.
Im 3w-Anteil des Ausgangssignals der Widerstandsbriicke wirkt sich lediglich die
differenzielle Widerstandsdnderung dR/dT der Messsonde in Folge der in die Probe
eindringenden thermischen Welle aus. Im w-Anteil macht sich ebenfalls der absolute
Widerstandswert Ry. des Heizdrahts bemerkbar. Aus diesem Grunde sind also im 3w-Signal
ausschliefdlich Informationen Uber die thermische Leitféhigkeit der Probe enthalten, wahrend
sich im o-Anteill der Brickendiagonaspannung Informationen Uber die thermische
Leitfahigkeit mit Informationen der Probentemperatur tberlagern:

U()=U,(T,A) sin(at)-U,, (1) sin(3at) (4.1)

Die Présenz des thermischen Leitfahigkeitssignals im w-Anteil und damit im zur
Temperaturmessung verwendeten Signal wirkt sich negativ aus, da dieser Antell nicht
konstant ist, sondern loka variiert. Soll beispielsweise die Temperaturverteilung einer
metallischen Leiterbahn vermessen werden, so vergrof3ert sich der durch die Selbsterwarmung
der Sonde induzierte Warmefluss in die Probe, wenn die Sonde von dem die Metallisierung
umgebenden Isolator auf die Leiterbahn wechselt. Dieser Wéarmefluss ist dem Warmefluss
von der aktiv geheizten Probe in die Sonde genau entgegengesetzt gerichtet und hebt das
Temperatursignal somit teilweise auf. Besonders bei der Vermessung von Kkleinen
Temperaturunterschieden auf einer Probe macht sich dieser Effekt negativ bemerkbar.
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Abb. 6.14: Segparation von Temperatur- und
Leitfahigkeitssignal

Werden jedoch sowohl o- als auch 3w-Anteil
der Brickendiagonal spannung aufgenommen,
so kann durch die Subtraktion beider Signale
die Information der thermischen Leitféhigkeit
der Probe entfernt und damit, wie in Ab-
bildung 6.14 dargestellt, die Temperaturinfor-
mation separiert werden.

Neben der Reduzierung des Einflusses der
thermischen Leitfahigkeit, kdnnen mit diesem
Verfahren ebenfalls Topographieartefakte
verringert werden. Diese Artfakte werden bel
der thermischen Mikroskopie hauptsachlich
durch die Anderung der effektiven Kontakt-
flache zwischen Sonde und Probe bel un-
ebener Topographie verursacht und wirken
sich sowohl auf das o- als auch auf das 3w-
Signal aus. In Abbildung 6.15 ist die
Verbesserung des durch Subtraktion gewon-
nenen  Temperatursignals  deutlich  zu
erkennen. Sowohl in der Temperatur- als auch
in der thermischen Leitféhigkeitsabbildung
sind Topographieartefakte in den Graben

zwischen den Leterbahnen der Teststruktur offensichtlich grof3er als im bereinigten

Temperaturmikrographen.
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Abb. 6.15: @ (oben links), 3@ (oben rechts)
und daraus separiertes Tempera-
tursignal (links) einer Teststruktur
mit erwarmter Leiterbahn

In Abbildung 6.16 ist das Ergebnis einer Temperaturmessung an einer sich verjingenden
Leiterbahn dargestellt. Dabei handelt es sich um eine dhnliche Struktur vom gleichen Testchip
wie bel der in Abbildung 6.1 dargestellten Messung. Jedoch war die in der Metallisierung
auftretende Verlustleistung deutlich geringer. Bei dieser Messung betrug die gesamte
Verlustleistung 20 mW wéhrend bei der in Abbildung 6.1 dargestellten Messung eine
Verlustleistung von 125 mW auftrat. Die Temperaturunterschiede auf der Probenoberflache
sind demzufolge geringer, sie betrugen etwa 170 mK. Bei dieser kleinen Erwarmung der
Probe machen sich Verunreinigungen auf der Probenoberfl&che, Topographieeffekte an den
Kanten der Leiterbahn sowie Unterschiede der thermischen Leitfahigkeit zwischen Metall und
Halbleitermaterial bemerkbar. Bei den kurz hintereinander durchgefihrten Aufnahmen von w-
und 3w-Signal waren sowohl Grofl3e als auch Lage der Bildaufnahmebereiche nicht exakt



94  Kapitel 6: Erfassung von Temperaturverteilungen in mikroel ektronischen Bauel ementen

gleich. Daher war eine vollstéandige Entfernung insbesondere der durch die Verunreinigungen
der Probenoberfléche verursachten Stérungen nicht mdglich, jedoch ist eine deutliche
Reduktion der Stérungen erkennbar.

Abb. 6.16: o (oben links), 3w (oben rechts)
und daraus separiertes Tempera-
tursignal (links) einer stromdurch-
flossenen Leiterbahn mit var-
iierendem Quer schnitt
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7. Thermische Charakterisierung von L eistungsbauelementen

7.1 Apparative Anforderungen zur Analyse von L eistungsbauelementen unter Betriebs-
bedingungen

Leistungselektronische Bauelemente, wie die im Rahmen dieser Arbeit untersuchte
Freilaufdiode eines IGBT (Insulated Gate Bipolar Transistor) und der GTO (Gate-Turn-Off
Thyristor) werden bei Spannungen im Kilovoltbereich betrieben. Die durch die Bauelemente
fliefenden Stréme konnen dabel einige Kiloampere betragen. Auch wenn die bel diesen
Fehleranalysen auftretenden Strome mit lediglich einigen Milliampere klein waren, machte
die notwendige Betriebsspannung von deutlich tber einem Kilovolt Malinahmen zum Schutz
von beteiligten Personen und Geréten notwendig.

Zum Schutz gegen direktes Berlhren der unter Spannung stehenden Teile wurde eine
Abdeckung konstruiert, die das unter Betriebsspannung stehende Leistungsbauelement, den
Probenhalter und als den unmittelbar Uber der Probe positionierten Kopf des thermischen
Rasterkraftmikroskops umfasst. Die Hochspannungsversorgung verfigt Uber einen Aus
schalter, der die Versorgungspannung abschaltet, sobald die Abdeckung angehoben wird.
Weiterhin wurde das Netzteil des Hochspannungsgenerators zur Schutztrennung tber einen
Trenntransformator betrieben, der Priifling somit mit erdfreier Betriebsspannung versorgt.

Zum Schutz der Messelektronik wurden sdmtliche zur Temperaturmessung erforderlichen
Geréte Uber einen zweiten Trenntransformator versorgt, um eine vollige Potentialtrennung des
gesamten Messsystems gegentiber dem Schutzleiter und dem die Probe versorgenden
elektrischen Schaltkreis zu erreichen. Um bei ungewollten Uberschl&gen von der Probein die
Messsonde das in unmittelbarer Néhe befindliche piezoelektrische Stellelement zur Hohen-
regulierung gegen Uberspannung zu schiitzen, wurden parallel zu ihm schnelle Schutzdioden
angebracht. Sie begrenzen die Versorgungsspannung des Piezostellelements auf 100V,
oberhalb dieser Durchbruchsspannung werden diese Dioden schlagartig sehr niederohmig, der
daraus resultierende Ableitstrom wird von den Dioden getragen und verhindert die Zerstorung
des Piezokristalls. Eine weitere bidirektionale Schutzdiode wurde in die Signalleitung
zwischen der Messsonde und der Wheatstone-Messbriicke integriert. Diese Diode schitzt die
Messelektronik vor Spannungen Uber +/- 12V, falls trotz der Potentialtrennung durch die
Bertihrung der Sonde mit dem Leistungsbauelement eine solche Uberspannung auftreten
sollte. Die Schutzelemente wurden in ein kompaktes Aluminiumgehause eingebaut und mit
verdrillten, moglichst kurz gehaltenen Zuleitungen versehen, um unvermeidbare zusétzliche
Leitungsinduktivitdten und Kapazitdten und die Einkopplung elektromagnetischer Stérungen
Zu minimieren.



96 Kapitel 7: Thermische Charakterisierung von Leistungsbauel ementen

7.2 Fehleranalyse an L eistungsbauelementen
7.2.1 Temperaturmessungen an der Freilaufdiode eines IGBTS

Bel dem zu analysierenden leistungselekronischen Bauelement handelt es sich um ene
Gruppe von drei Freilaufdioden eines IGBT-Leistungsmoduls. Diese Dioden dienen dem
Schutz der Ausgangsstruktur des IGBTs und werden bei einer Spannung von bis zu 1700V
betrieben. In Abbildung 7.1 ist die prinzipielle Anordnung der drei parallel geschalteten
Dioden und die thermographische Aufnahme einer Infrarotkamera der fehlerhaften Baugruppe
dargestellt. Der Hot Spot ist deutlich erkennbar, jedoch erlaubt die Auflésung des Bildes nicht
die exakte Lokalisierung des Fehlers, der oberhalb eines Bondkontaktes zu liegen scheint.

Kathoden- Hot
kontakt  Halbleiter Spot

1
Anoden-
kontakte

22.5°C et
Abb. 7.1: Prinzipieller Aufbau und Infrarotaufnahme der fehlerhaften Baugruppe

Die Untersuchung des elektrischen Verhaltens zeigt einen um zwei Grofdenordnungen
erhdhten Sperrstrom der Dioden. Zur physikalischen Charakterisierung des Fehlers wurden
die thermische Sonde in dem Bereich des Hot Spots positioniert, die Versorgungsspannung
abgeschaltet und die Messbriicke bei Raumtemperatur abgeglichen. Anschlief3end wurden die
Versorgungsspannung schrittweise erhoht und die sich einstellende Temperaturdnderung auf
der Probenoberflache gemessen. In Abbildung 7.2 ist die Anderung der Temperatur in
Abhéngigkeit der elektrischen Leistung aufgetragen.
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Abb. 7.2: Die Erwarmung der Probe im Bereich des Hot Spoots in Abhangigkeit der Verlust-
leistung

Zwischen den Messwertaufnahmen liegt ein Zeitraum von zwei Minuten. Nach dieser Zeit
nimmt das thermische Signal einen anndhernd konstanten Wert an, und es stellt sich eine
nahezu stationare Warmeverteilung innerhalb des Bauelements und auf dessen Oberflache
ein. Es bleibt festzuhalten, dass der Bereich einer deutlichen Temperaturénderung zwischen
1060 und 1400 V (0,12 und 0,64 Wait) liegt. Da sich hier offensichtlich ein linearer
Zusammenhang zwischen Temperaturdifferenz und zugefihrter Leistung einstellt, zeigt das
der im Halbleiter vorhandenen Defekt zu einer Joul schen Erwdrmung des Bauelements fuhrt.

20 um
——

Abb. 7.3: Topgraphie (links) und Temperaturverteilung (rechts) der in Sperrrichtung
betriebenen Freilaufdiode
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Die Topographieaufnahme und die korrespondierten Temperaturverteilung der in Abbildung
7.3 gezeigten Messung bel Betrieb mit grof3er elektrischer Vorspannung im Sperrbereich
erlauben eine genauere Lokalisierung des Fehlers. In der Topographieabbildung ist im oberen
Bildbereich die Metalisierung der Anode zu erkennen, ungeféhr 20 um unterhalb der Kante
ist eine kleine Erhebung im Halbleiterbereich erkennbar, dort befindet sich auch der warmste
Punkt auf der Probe. Der pn-Ubergang der Diode ist mit einer planaren Diffusionstechnik
hergestellt worden. In mit Hilfe der Planartechnologie hergestellten Leistungsbauelementen
treten an den Kanten der Strukturen besonders grofle elektrische Felder auf. Um die
Feldstarken zu reduzieren, werden zusétzliche Metallisierungen, sogenannte potentialfreie
Feldringe, verwendet. Das Design dieser Feldringe ist fur die Erzielung moglichst grof3er
Durchbruchspannungen von wesentlicher Bedeutung. Das Ergebnis dieser Untersuchung
zeigt, dass der am néchsten am aktiven Ubergang gelegenen Feldring der kritischste Bereich
bei dem fur diese Testserie verwendeten Design ist, der in diesem Fall das Auftreten von
Feldern mit unzul 8ssig hohen Feldstérken nicht verhindern konnte.

7.2.2 Thermische Leitfahigkeitsmessungen an einem GTO
Die hohe Ortsauflosung des SThM-M esssystems

p -Emitter| pei ger Erfassung der lokalen thermischen
Leitfdhigkeit soll zur Fehlerandyse bel einem

GTOs genutzt werden. Das Daotierungsprofil des

n-Buffer untersuchten Bauelements ist schematisch in

Abbildung 7.4 skizziert. Die n-Bufferschicht an

p, n

Kathode Anode der Anodenseite des Bauelements stellt sicher,
Abb. 7.4: Dotierungsprofil des unter- dass die gewtiinschte hohe Durchbruchspannung
suchten GTOs trotz einer schmalen n-Basis erreicht werden kann

[134]. Die Integration einer transparenten p’-Emitterschicht ermdglicht die Optimierung des
Triggerstroms des Thyristors unabhangig vom Dotierungsprofil der Bufferschicht.

Wie in Voruntersuchungen festgestellt wurde, war die Vorwartssperrspannung des GTOs
deutlich geringer als die erwarteten 6,5 kV. Sie lag nahe der Durchbruchsspannung der leicht
dotierten n-Basis und l&sst einen Fehler in der n-Bufferschicht vermuten. Abbildung 7.5 zeigt
die mit einer Infrarot-Kamera aufgenommene Temperaturverteilung der Kathoden-Region
beim Betrieb mit einer Vorwartsspannung nahe der Durchbruchsspannung. Der messbare
Wellenlangenbereich der Kamera liegt zwischen 0,8 und 1,2 pum. Ein durch den Fehler
verursachter Hot Spot ist im unteren Bildbereich erkennbar.
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Zur weiteren Lokalisierung des Fehlers
wurden die Metallisierungen von der Halb-
leiterscheibe entfernt und anschlief3end der
| durch die Infrarotaufnahme eingegrenzte
: _r; Bereich auf der Anodenseite des Bau-
' 4| elements mit dem SThM untersucht. Die
5] horizontal verlaufende Vertiefung im Topo-
4 graphiebild von Abbildung 7.6 stellt einen
kleinen Kratzer dar, der moglicherweise
durch eine unvorsichtige Behandlung der
Halbleiterscheibe verursacht wurde. Im
thermischen Leitfahigkeitshild ist ein ausge-
pragter Bereich schlechterer thermischer Leitfahigkeit zu erkennen. Die laterale Ausdehnung
betrégt wenige Mikrometer. Zur Bestimmung der absoluten thermischen Leitfghigkeit wurden
nach dem 3w-Verfahren frequenzabhangig die Amplitude des 3w-Signals in dem Bereich der
reduzierten Leitfahigkeit und auf dem in der N&he befindlichen Gebiet aufgenommen. Die im
Anschluss daran vorgenommene Referenzmessung auf Gold konnte jedoch leider nicht
ausgewertet werden, da durch das Wechseln der Position der Sonde auf das Referenzmaterial
die Wheatstone-Briicke verstimmt wurde und damit keine direkte Vergleichbarkeit der
Messungen moglich war. Aus den Unterschieden in den Steigungen der 3w-Signale auf dem
Halbleiter konnte jedoch ein relativer Unterschied der Leitfahigkeit von 6% ermittelt werden,
die fur eine Modifizierung des Halbleiters durch den aufgetretenen Fehler spricht.

24.2°C 292 .°C
Abb. 7.5: Infrarotthermographische Aufnahme
eines Teils der Kathodenflache

Abb. 7.6: Topographie (links) und thermische Leitfahigkeit (rechts) des GTOs (Anodenseite)
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8. Messung der lokalen thermischen L eitfahigkeit an Materialsystemen

8.1 Die Charakterisierung von Komposit-M aterialien und Polymer systemen

Ein weiteres Anwendungsfeld fur die zweidimensionale Erfassung thermischer Eigenschaften
ist die Charakterisierung von Stoffgemengen und Kompositionen zweier oder mehrer
Materialien. Die hohe Ortsauflésung des thermischen Rasterkraftmikroskops erlaubt dabei
eine Unterscheidung von Stoffen aufgrund ihrer Unterschiede in der thermischen
Leitfahigkeit im mikro- und nanometrischem Mal3stab. Abbildung 8.1 zeigt das Ergebnis der
Untersuchung einer elektrochemisch abgeschiedenen Nickelschicht mit mikroskopischen
Tefloninklusionen.

Abb. 8.1: Topographie (links) und korrespondierende thermische Leitfahigkeit (rechts) einer
Nickel-/Teflonschicht

Die  Teflonkugeln  wurden  zur
Verbesserung der Eigenschaften dieses
bv&"/\“\\ N VN-‘ als Gleitschicht konzipierten Komposit-
Materialsystems  hinzugefugt. Die

unbekannte  Grole, Anzahl  und
2,5 3 7,3 10 12,5 Vertellung der Teflonkugeln  soll

laterale Position in pm
Abb. 8.2: Lini fil der thermischen Leitfahi gem werden. - Aufgrund. der
+ &4 LINIeNPrOTIT der ENErMISChen LEaNG™ - i ngeren thermischen Leitfahigkeit des

keit des Teflon-Nickel-Komposits Teflons sind die Inklusionen im

thermischen Mikrographen deutlich vom umgebenden Nickel zu unterscheiden, wahrend sie

rel. therm
Leitfdhigkeit

(=]
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im Topographiebild nicht erkennbar sind. Die Grofe der Teflonpartikel wurde durch
Linienmessungen bestimmt und liegt zwischen 500 nm und einigen Mikrometern (siehe
Abbildung 8.2). Das Linienprofil zeigt die thermische Leitféhigkeit an der in Abbildung 8.1
rot eingezeichneten Zeile. In dieser Aufnahme sind kleinste Strukturgrof3en von unter 200 nm
erkennbar.

Im Rahmen des Sonderforschungsbereichs ,, Elementarreibereignisse” sollen an der Bundes-
anstalt fur Materiaforschung und —prifung Bremssteine mit dem thermischen Raster-
sondenmikroskop charakterisiert werden. In einer Vorabuntersuchung wurde ein Modell-
bremsstein, der aus einer Komposition von Phenolharz, Antimontrisulfit und Kautschuk
besteht, analysiert (siehe Abbildung 8.3).

Abb. 8.3: Topographie (links) und korrespondierende thermische Leitfahigkeit eines Model |-
bremssteins zur Untersuchung von Reibereignissen

Die im linken Bildbereich der Topographieabbildung zu erkennende runde Kautschukstruktur
(verdeutlicht durch die gestrichelte Linie) weist eine relativ hohere thermische Leitfghigkeit
als das Antimonsulfit auf, welches im Randbereich um das Kautschuk lokalisiert ist. Das
Antimonsulfit besitzt auch im Vergleich zum Phenolharz als Bindekomponente die
schlechteste thermische Leitféhigkeit. Da die Probe — trotz eines vor der Untersuchung
durchgefiihrten Polierschritts — eine relativ unebene Oberfléche besitzt, sind in dem
Leitféhigkeitsmikrograph Topographieartefakte enthalten.

Polymersysteme sind Gegenstand ausfuhrlicher Untersuchungen mit dem thermischen
Rasterkraftmikroskop. Wie in Kapitel 3.2 ndher erléautert, wurden mit dieser Technik nicht nur



8.1 Die Charakterisierung von Komposit-Materialien und Polymer systemen 103

lokale Unterschiede in der thermischen Leitfahigkeit in Polymergemischen nachgewiesen, es
wurden ebenfalls Verfahren entwickelt, mit denen sich lokal thermomechanische und
kaloriemetrische Analysen durchfiihren lassen [5]. Bei den untersuchten Proben handelte es
sich in der Regel um Gemische mikroskopischer Partikel, deren Lage zunéchst durch eine
dreidimensionale Abbildung bestimmt und deren Eigenschaften im Vergleich zueinander oder
zum umgebenden Material lokal bestimmt wurden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein
Core/Shell Polymersystem untersucht, welches als Basisprodukt fur Farben und Lacke
verwendet wird. Dabei handelt es sich um ein System aus einem Kern mit hohem und einer
Hulle mit niedrigerem Glaspunkt. Aufgrund ihres hoheren Glaspunktes ist zu erwarten, dass
die Polymerkerne eine geringere thermische Leitfahigkeit als das Hullenmaterial besitzen.
Nach dem Auftragen eines dinnen Films und dem anschief3enden Trocknen des in Wasser
gelosten Produkts wird die Probe Uber die Glastemperatur des Hullenpolymers erhitzt. Die
Hullen schmelzen und bilden eine homogene Schicht, wahrend die Kerne zur mechanischen
Stabiliserung der Farbe beitragen. Abbildung 8.4 zeigt das Ergebnis der thermischen
Untersuchung der Schicht.

Abb. 8.4: Topographie (links) und thermische Leitfahigkeit (rechts) eines Core/Shell-
Polymersystems

Die Topographieabbildung zeigt eine recht glatte Oberflache mit Hohenunterschieden von
lediglich 37 nm. Im Mikrographen der thermischen Leitfghigkeit ist aufgrund ihrer
niedrigeren thermischen Leitfahigkeit klar die hexagonale Anordnung der Polymerkerne in
dichtester Kugelpackung zu erkennen. Der Durchmesser der Kerne betréagt 300 nm und
entspricht dem erwarteten Wert des Herstellers. Aufgrund der hohen Ortsaufldsung und der
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grof3en Empfindlichkeit gelang mit dem im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Messaufbaus
erstmals die Abbildung eines solchen Material ssystems.

8.2 Quantitative Erfassung der lokalen ther mischen L eitfahigkeit

8.2.1 Vermessung von CV D-Diamantfilmen

Erste quantitative Analysen der thermischen Leitféhigkeit wurden an synthetisch mit dem
CVD-Verfahren hergestellten Filmen aus Diamant durchgefihrt. Diamant ist aufgrund seiner
hervorragenden Eigenschaften ein Materialsystem mit breitem Anwendungsspektrum. Er wird
wegen seiner sehr guten elektronischen Eigenschaften zur Realisierung sehr schneller
Bauelemente verwendet; ebenso existieren bereits Aktuatoren und, da chemisch resistent,
Sensoren aus Diamant. Die herausragend hohe thermische Leitféhigkeit macht Diamant auch
as Warmesenke und als Fenstermaterial fur Hochleistungslaser sehr interessant. Da die
mikroskopische Struktur der Diamantschichten einen grof3en Einfluss auf ihre Eigenschaften
hat, spielen ortsaufgeloste Messverfahren, wie beispielsweise Kathodolumineszenz-
untersuchungen, eine grof3e Rolle [135]. Gerade bei Anwendungen, die auf der hohen
thermischen Leitfahigkeit von Diamant beruhen, stof¥ daher die ortsaufgel Gste Bestimmung
dieser Eigenschaft auf grofies Interesse.

Zur ortsaufgel 6sten, quantitativen Aufnahme der thermischen Leitfahigkeit sind drei Schritte
notwendig. Im ersten Schritt werden simultan Topographie und ein qualitatives Bild der

Abb. 8.5: Topographie (links) und absolute thermische Leitfahigkeit (rechts) eines CVD-
Diamantfilms
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thermischen Leitfdhigkeit des gewlnschten Ausschnitts der Probe aufgenommen (siehe
Abbildung 8.5). Anders als bei dem herkdmmlichen Verfahren wird allerdings schon das 3w-
Signal als Information der thermischen Leitfahigkeit genutzt, welches sich bel ungeheizten
Proben qualitativ nicht vom w-Signal unterscheidet, da keine Temperaturunterschiede auf der
Probenoberfléche vorhanden sind (siehe auch Kapitel 5 und 6). Da das Signal proportional
zum Kehrwert der thermischen Leitfahigkeit ist, wird das Bild invertiert dargestellt, damit wie
gewohnt Bereiche hoherer Leitféhigkeit heller erscheinen als Regionen mit schlechterer
Leitfahigkeit.

Im zweiten Schritt werden mit Hilfe des zuvor erstellten Mikrographen zwei Stellen der Probe
angefahren, an denen sich die thermische Leitfhigkeit deutlich voneinander unterscheidet,
dort wird lokal das 3w-Signal in Abhéngigkeit der Frequenz des Heizstroms aufgenommen. In
einem dritten Schritt wird die Sonde, ohne die Balance der Whesatstone-Briicke zu verandern,
auf das Referenzmaterial aufgesetzt und eine Referenzmessung durchgefiihrt. Die Referenz-
messung, in der Regel an einer Probe aus reinem Gold, wird zunachst zur Berechnung der
Korrekturfunktion verwendet, die korrigierten Werte werden im logarithmischen Diagramm
gemeinsam mit dem ermittelten Regressionskoeffizient aufgetragen. Anschlief3end werden
Uber das Verhdltnis der Steigungen zum Referenzmaterial die absoluten Werte der
thermischen Leitfahigkeit an den beiden auf der Probe ermittelten Stellen berechnet (siehe
Abbildung 8.6).
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Abb. 8.6: Bestimmung der quantitativen thermischen Leitfahigkeit an zwei Sellen desin Ab-
bildung 8.5 dargestellten CVD-Diamantfilms
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Die so bestimmten Werte fir die thermische Leitfahigkeit werden zur Kalibrierung des
gualitativen Bildes verwendet, die Farbskala in Abbildung 8.5 kann aso benutzt werden, um
an jeder Stelle des Bildes den absoluten Wert der dortigen thermischen Leitféhigkeit zu
ermitteln. In Abbildung 8.5 sind innerhab des Korns zwischen den Stellen A und B grol3e
Variationen der thermischen Leitfahigkeit im Bereich von 400 und 750 W/mK erkennbar.
Dieser Wert liegt deutlich unterhalb der thermischen Leitfahigkeit von Naturdiamant, der bis
zu 2000 W/mK betragen kann [135]. In einzelnen Kristallen, wie beispielsweise in dem in der
unteren rechten Ecke erkennbaren, ist die Leitfahigkeit mit fast 1200 W/mK deutlich besser,
dies deutet auf eine bessere Qualitdt des Diamanten an dieser Stelle hin.

8.2.2 Analyse von dotierten und undotierten Halbleitermaterialien

In Kapitel 6.2 wurde bereits die Einsatzfahigkeit des SThM-Systems zur Lokalisierung von
Inhomogenitéten in Halbleiterbauelementen demonstriert. Da die Anzahl der freien Ladungs-
trager von der Dotierstoffkonzentration in einem Halbleiter abhangt und diese freien
Ladungstréager zum Warmetransport beitragen, besteht ein Zusammenhang zwischen der
thermischen Leitféhigkeit und der Dotierung des Halbleiters, der bereits mit dem SThM
nachgewiesen werden konnte [80]. Uber die quantitative Messung der thermischen Leitfahig-
keit ist eine genauere Analyse des Warmetransports in Halbleiterschichten und Bauelementen
und gegebenenfalls die Bestimmung der Dotierstoffkonzentration mdglich. In ersten
Messungen wurde ein Ubergang von undotiertem Silizium zu n-dotiertem Silizium untersucht
(siehe Abbildung 8.7.)

Abb. 8.7: Topographie (links) und thermische Leitfahigkeit (rechts) eines Ubergangs von
undotiertem zu n-dotiertem Slizium
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Die Stufe in der Topographie ist durch den Dotierungsprozess des Materias bedingt, auf der
topographisch hoher gelegenen linken Seite befindet sich das undotierte Material, in der
rechten Bildhélfte befindet sich der n-dotierte Halbleiter. Wie erwartet, weist der dotierte
Halbleiter eine deutlich hohere thermische Leitfhigkeit auf. Zur Quantifizierung der
Messung wurden auf dem undotierten, dem n-dotierten Silizium und auf einer Referenzprobe
aus Gold der Frequenzgang des 3w-Signal aufgenommen.
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Abb. 8.8: Messung der thermischen Leitfahigkeit auf undotiertem und n-dotiertem Slizium

Die aus dem Verhdtnis zur Steigung des Frequenzgangs auf Gold ermittelte thermische
Leitféhigkeit des undotierten Siliziums stimmt sehr gut mit dem in der Literatur angegeben
Wert von 145 W/mK Uberein [137]. Die thermische Leitféhigkeit des n-dotierten Materials ist
mit 215 W/mK deutlich hoher; leider konnte die Dotierstoffkonzentration bel dem
verwendeten Testchip nicht in Erfahrung gebracht werden. Rickschlisse auf den
Zusammenhang zwischen thermischer Leitfahigkeit und Dotierstoffkonzentration konnten
daher nicht gezogen werden.

Die thermische Leitfdhigkeit eines Halbleiters wird neben den freien Ladungstragern
wesentlich durch Phononenwechselwirkungen des Kristallgitters bestimmt [138]. Fehler und
Verunreinigungen, und im besonderen auch die Art des Dotierstoffs, haben dabei einen
grof3en Einfluss auf die thermische Leitfahigkeit des Materials [139, 140]. Ebenso werden
vermutlich der Dotierungsprozess und die Prozessparameter die Kristallstruktur und damit die
thermische Leitfahigkeit beeinflussen. Dem Autor sind keine Modelle und analytischen
Verfahren bekannt, mit deren Hilfe sich die thermische Leitféhigkeit in Abhangigkeit der
oben genannten Parameter rechnerisch bestimmen l&sst. Um also Rickschltisse von der
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gemessenen thermischen Leitfahigkeit auf die Dotierstoffkonzentration ziehen zu kdnnen,
sind weitere Untersuchungen an Proben mit bekannter Dotierstoffkonzentration,
Dotierstoffart und Dotierungsprozess notwendig.

Erste Messungen zur Untersuchung dieses Zusammenhangs wurden an einem Silizium-
substrat mit sich alle 3 um schrittweise andernder Bor-Konzentration vorgenommen. Die
lokale Dotierstoffkonzentration der im Querschnitt betrachteten Probe wurde mit Hilfe des
SIMS (Secondary lon Mass Spectroscopy)-Verfahrens bestimmt. Das Linienprofil der
thermischen Leitféhigkeitsmessung ist zusammen mit dem Ergebnis der mit der Probe
mitgelieferten SIMS-Daten in Abbildung 8.9. dargestellt.
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Abb. 8.9: Thermische Leitfahigkeit (gestrichelte Linie) und Daotierstoffkonzentration einer
Teststruktur mit Dotierungsprofil

Das 3w-Signa wurde zundchst auf die thermische Leitféhigkeit des Kunststoffs, in den die
Probe zur Erleichterung der Prgparation eingegossen ist, normiert; von dem normierten Signal
wurde anschlief3end der Kehrwert gebildet. Der Abbildung der thermischen Leitféhigkeiten
und der Dotierstoffkonzentration wurde eine schematische Skizze der Schichtstrukturen der
Probe unterlegt. Der Bereich der ersten 7 um besteht aus Kunststoff, es folgt die
Schichtstruktur aus 3 pm breiten Stufen unterschiedlicher Dotierstoffkonzentration. Nach
21 um schliefdt sich der Bereich des undotierten Siliziumsubstrats an. Es lasst sich erkennen,
dass die thermische Leitfahigkeit ein Maximum bei einer Dotierstoffkonzentration von etwa
6-10"® cm™ aufweist. Weiterhin lassen sich bei kleinen Dotierstoffkonzentrationen den
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Plateaubereichen der SIMS-Messung ebenfalls Plateaus im Linienprofil der thermischen
Leitfahigkeitsmessung zuordnen. Auffallend ist weiterhin die Tatsache, dass fur hohe
Dotierstoffkonzentrationen den lokalen Maxima innerhalb einer Dotierstufe ein lokales
Minimum der thermischen Leitfahigkeit zugeordnet werden kann. Dies ist bei niedrigen
Dotierstoffkonzentrationen nicht der Fall. Dieses Verhalten, ebenso wie die Abnahme der
thermischen Leitfahigkeit bei Konzentrationen tber 6-10™® cm™ hinaus, kénnte durch eine
reduzierte Warmeleitung durch Phononen aufgrund zunehmender Gitterstorungen erklart
werden. Aus der Messung kann der Wert, ab dem die zunehmende Gitterstérungen
dominieren und es dadurch bei weiterer Erh6hung der Dotierstoffkonzentration zu einer
Reduzierung der thermischen Leitfahigkeit kommt, auf den Bereich zwischen 10" und 10%°
cm’® eingegrenzt werden.

Die oben beschriebene Messung wurde ebenfalls an Dotierstoffprofilen aus mit Phosphor
dotiertem Silizium durchgefuhrt. Auch in diesem Fall konnte ein Anstieg der thermischen
Leitfahigkeit mit zunehmender Dotierstoffkonzentration festgestellt werden. Jenseits eines
Grenzwertes kam es bel hoherer Konzentration auch hier zu einer Verschlechterung der
thermischen Leitfdhigkeit. Der Wert fir die Dotierstoffkonzentration mit maximaler
thermischer Leitfahigkeit lag mit 10" cm™® im gleichen Bereich wie bei der Bor-dotierten
Probe. Fir ein genaueres Verstandnis der Zusammenhange zwischen Dotierstoffkonzentration
und thermischer Leitfahigkeit sind nach den hier vorgestellten Voruntersuchungen weitere
Arbeiten notwendig. Um unbekannten Proben dber die thermische Leitfahigkeit
Dotierstoffkonzentrationen zuweisen zu konnen, erscheinen aufgrund mangelnder theo-
retischer Modelle und einer daraus resultierenden schlechten Vorhersagbarkeit dieses
Zusammenhanges Kalibrierungsmessung unumganglich.
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9. Entwicklung weiterer Sondenkonzepte und ihre Realisierung

Die erreichbare Auflésung des Systems ist im grof3en Mal3e von den Eigenschaften der
eingesetzten thermischen Sonde abhangig. Zur weiteren Steigerung der Leistungsfahigkeit des
thermischen Rasterkraftmikroskops wurden daher neue Konzepte zur Realisierung eines
verbesserten thermischen Sensors entwickelt. Durch die Verkleinerung der geometrischen
Abmessung und die Verbesserung des Aspektverhéltnisses des Sensors soll eine Steigerung
der Ortsauflosung bel der Abbildung der Probentopographie erzielt werden. Ebenfalls wird
eine Verbesserung der mechanischen Stabilitét der Sonde angestrebt, da diese zu einer
leichteren Handhabung und einen robusten Betrieb dieser Technik beitragt.

Mit Hilfe einer neu entwickelten thermischen Sonde soll ebenfalls sowohl eine Steigerung der
Empfindlichkeit bel der Messung von Temperaturverteilungen und der lokalen thermischen
Leitfahigkeit als auch eine Verbesserung des Zeitverhaltens erzielt werden. Mit einer Sonde,
die in der Lage ist, Temperaturénderungen in kirzerer Zeit zu folgen, 18t sich eine
Steigerung der Mef3geschwindigkeit und damit eine Reduzierung der Aufnahmezeit einer
thermischen Abbildung erreichen.

Die Herstellung von neuen Sondenprototypen ist sehr zeitaufwendig und mit grof3em
finanziellen und technologischem Aufwand verbunden. Aufgrund der hohen Komplexitét
dieser Sonden ist eine analytische Berechnung der Sondeneigenschaften nicht mdglich. Mit
Hilfe von Simulationsrechnungen nach der Finite Elemente Methode konnen aber die
physikalischen Eigenschaften der im Computer modellierten Sondenkonzepte ermittelt
werden. Dies erlaubt die Uberpriifung der Leistungsfahigkeit der Konzepte bereits vor ihrer
technischen Realisation.

9.1 Konzeption und Simulation einer resistiven ther mischen Sonde mit Siliziumsensor
9.1.1 Geometrie und Aufbau der Sonde

Die Geometrie der Sonde ghnelt den Abmalien kommerziell erhéltlicher Standardsonden fur
die Rasterkraftmikroskopie. Der Hebelarm besitzt eine Lange von 125 um, eine Breite von
30 um und eine Dicke von 4 um. Die daraus resultierende Federkonstante betragt ca. 35 N/m
und erlaubt einen stabilen Betrieb des Rasterkraftmikroskops sowohl im Kontakt- als auch im
Nicht-Kontakt-Modus. Die pyramidenformige Spitze der Sonde ist hohl, besitzt ene
Wandstarke von 1 um und hat bei einer Basislange von 10 um eine Hohe von ebenfalls
10 um; das Aspektverhéltnis betragt somit 1:1.
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Hebelarm und Spitze bestehen aus monokristallinem semiisolierenden Silizium und besitzen
somit einen hohen elektrischen Widerstand. Der thermische Sensor der Sonde wird durch
Dotierung des vorderen Bereichs der Spitze in der Umgebung des Kontaktpunktes der Sonde
mit der Probenoberflache realisiert. Der wahrend des Betriebes Uber die Kontaktflache
ubertragene Warmestrom fiihrt zu einer Erwarmung der Sonde und damit zu einer Anderung
des elektrischen Widerstandes des Halbleitermaterials. Zur Messung dieser Widerstands-
anderung werden auf zwei Seiten der pyramidenformigen Spitze Platinbahnen aufgebracht,
die mit dem dotierten Silizium einen ohmschen Kontakt bilden Bei diesem Konzept handelt
es sich demzufolge ebenso wie bei der bisher genutzten Platinsonde um eine resistive Sonde.
In Abbildung 9.1 ist ein Modell der Sonde dargestellt.

Der durch Anlegen einer elektrischen
Spannung zwischen den Platinleiterbahnen
induzierte Stromflu bleibt auf den
dotierten Bereich der Sonde beschrénkt, da
der elektrische Widerstand des semi-
isolierenden Halbleitermaterials deutlich
hoher ist. Weiterhin bilden sich zwischen
den Platinbahnen und dem semi-
isolierenden Silizium Schottky-K ontakte.
Unabhangig von der Polaritédt der
angelegten Mef3spannung ist einer dieser
beiden  Kontakte in  Sperrichtung
vorgespannt, womit ein Stromflufin diesen

N 10 pm Bereichen der Sonde ebenfalls erschwert

Abb. 9.1: Modell der thermischen Sonde mit Wird.
Siliziumsensor

9.1.2 Bestimmung des Dotierstoffes und Kakulation der Dotierungsparameter

Bel diesem Konzept soll eine Sonde mit einem thermischen Sensor aus Halbleitermaterial
verwendet werden, da aufgrund der exponentiellen Abhangigkeit des elektrischen Wider-
standes von der Temperatur eine hthere Empfindlichkeit erreicht werden kann, as dies bel
der Nutzung eines Metalls mit linearem Temperaturkoeffizient moglich ist. Die zu
erreichende Empfindlichkeit hangt dabel in grofem Mal3e von der Art und der Konzentration
des Dotierstoffes ab. Weiterhin kommt es darauf an, dass der elektrische Widerstand des
dotierten Siliziums ausreichend klein ist. Dies ist notwendig, um einen ausreichend grof3en
Messstrom in die Sonde einprdgen zu koénnen, ohne dass aufgrund der mikroskopischen
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Dimensonen und des daraus resultierenden kleinen Abstandes zwischen den
Platinleiterbahnen hohere elektrischen Feldstérken als die Durchbruchfeldstérke der Luft von
27 kV/cm auftreten.

Zur Bestimmung der Dotierungsparameter wird ein gewunschter Mef3strom mit einer
Stromstérke von 10 pA angenommen. Unter Berlicksichtigung der Durchbruchfeldstérke
ergibt sich daraus ein maximaler Gesamtwiderstand des dotierten Bereiches der Sonde von
135kQ. Zur Gewdhrleistung einer ausreichend grofien Sicherheitsreserve wird fur die
weiteren Berechnungen ein geringerer Gesamtwiderstand von 100 kQ angenommen, unter
Berticksichtigung der geometrischen Abmessungen des pyramidenférmigen dotierten
Bereichs der Sonde ergibt sich daraus ein gewtinschter spezifischer Widerstand von pg, = 0,05
Q-m.

Als Dotierstoff wird ein Donator gewahlt, da Elektronen eine hohere Beweglichkeit als
Locher besitzen und damit der gewlinschte Widerstand bei geringerer Ladungstragerkonzen-
tration realisiert werden kann. Die sich daraus ergebende geringere Dotierstoffkonzentration
bewirkt eine niedrigere Dichte von Kristaldefekten im Silizium und damit eine geringere
Reduzierung der thermischen Leitféhigkeit. Eine moglichst hohe thermische Leitfahigkeit ist
wuinschenswert, da dadurch der an der Auflagefléache zur untersuchten Probe eingeprégte
Waéarmestrom weiter in die Sonde eindringen kann. Somit erféhrt ein grof3eres Volumen des
Halbleitermaterials eine Temperatur- und damit auch Widerstandsénderung; die Empfindlich-
keit der Sonde steigt.

Die benttigte Ladungstrégerkonzentration &3t sich mit Hilfe des folgenden Zusammenhanges
bestimmen [137]:

1
ol (e + peay)

(9.1)

Ps

Die Elektronenbeweglichkeit p, in Silizium bei Raumtemperatur betragt [, = 1350 cm?/V s,
die Locherbeweglichkeit p, betragt p, =480 cm?/-V-s [74]. Der Beitrag der intrinsischen
Locher zum spezifischen Widerstand kann vernachlassigt werden, die Anzahl der freien
Elektronen ergibt sich damit zu:

1

n=————=925.10"cm™* (9.2)
|q| ’ psp M,
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Es werden aso 10 cm™ Elektronen benétigt, um einen spezifischen Widerstand des
dotierten Siliziums von etwa ps, = 0,05 Q-m zu erzielen.

Die grofte Temperaturabhangigkeit des elektrischen Widerstandes besitzt der Halbleiter,
wenn ene Storstellenreserve vorhanden ist. Um diese zu gewdhrleisten, muss die
lonisierungsenergie der Donatoren, also die Differenz der Energie zwischen unterer
Leitungsbandkante und Donatorenniveau grofRer as die thermische Energie bei
Raumtemperatur sein. Der Bandabstand bei Storstellenreserve in einem Halbleiter 1&sst sich
wie folgt bestimmen:

W, —W, :—2-k-T-|n(LJ (9.3)

N -Np

Der Wert fir die Konzentration der Donatoratome wird aus Grinden der einfachen
technologischen Realisierbarkeit zu Np = 10" cm™® festgelegt. Mit einer Zustandsdichte an
der unteren Leitungsbandkante des Siliziums bei 300 Kelvin von N, = 2,78-10"° cm™ [74]
ergibt sich as Differenz der Energie zwischen unterer Leitungsbandkante und Donatoren-
niveau ein Wert von 0,388 eV. Mit einem Bandabstand von 0,32 eV stellt Barium damit ein
maogliches Dotiermaterial dar [137].

Um das Temperaturverhalten der thermischen Sonde simulieren zu konnen, ist die
Bestimmung der Temperaturabhangigkeit des spezifischen Widerstandes des Barium-
dotierten Siliziums notwendig. In diesem Fal muss die Temperaturabhangigkeit der
effektiven Zustandsdichte und der Elektronenbeweglichkeit beriicksichtigt werden [74], dies
fahrt zu folgendem temperaturabhéngigen spezifischen Widerstand:

1

Pe(T) = (9.4)

W -Wo ]

ol 4,(T) - N (T)- Ny 'e_( =

In Abbildung 9.2 ist der Verlauf des spezifischen Widerstand Uber einen Temperaturbereich
von 50 Kelvin dargestellt, die Daten wurden fur die im folgenden ausgefihrten Simulationen
verwendet.
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Abb. 9.2: Temperaturverhalten des spezifischen Wider standes des Sliziumsensors
9.1.3 Simulation der elektrischen und thermischen Eigenschaften der Sonde

Die Sonde wird as vollstandiges dreidimensionales Modell aus thermo-elektrisch gekop-
pelten Elementen gebildet. Durch die Verwendung eines Elementtyps, der Uber alle
erforderlichen Freiheitsgrade verflgt, ldsst sich mit Hilfe der direkten Analyse eine
wechselseitige Kopplung von thermischen und elektrischen Feldern erreichen, d. h. die
Ldsung des einen Feldes beeinflusst das andere und umgekehrt. So wird die Einpragung eines
Messstroms zur Jouleschen Erwarmung des Halbleiters und damit zu einer Anderung des
elektrischen Widerstandes fuhren, der bei konstantem Potential wiederum zu einer Anderung
des Messstroms fuhren wird.

Die direkte Analysemethode ermdglicht, die durch den Messstrom induzierte Eigenwarmung
der Sonde zu simulieren. Abbildung 9.3 zeigt die sich bel einen Messstrom von 10 PHA ein-
stellenden Temperaturverteilung innerhalb der im Querschnitt dargestellten Sonde.

Die Temperatur verteilt sich radialsymmetrisch in das Volumen der Sonde. Durch die
thermische Kopplung der Platinleiterbahnen an die Halbleitersonde kommt es in Folge der
groferen thermischen Leitfahigkeit des Metals und der damit verbundenen besseren
Ableitung der Warme zu einer stéarkeren Abkuhlung der Metallisierung und damit zu einer
Unterbrechung der radialsymmetrischen  Temperaturverteilung im  Bereich  der
Metallisierungen.
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Abb. 9.3: Eigenerwarmung der im Querschnitt dargestellten Sonde bei einem Messstrom von
10 pA

Die grofite Selbsterwarmung stellt sich im vorderen Bereich der Siliziumsonde ein, da die
Wéarme an dieser Stelle nicht abgeftihrt werden kann und sich in diesem Bereich anstaut. Die
Spitze der Sonde erwarmt sich dort um 21 mK, dies entspricht der Erwdrmung der
Patinsonde in dem im Kapitel 5.1 vorgestellten Messaufbau und stellt einen fur den Grof3tell
der praktischen Anwendungen tolerierbaren Wert dar.

Weiterhin wurden der resultierende Spannungsabfall und die elektrische Feldverteilung in der
Siliziumsonde bei gegebenem spezifischen Widerstand, Sondengeometrie und eingepragten
Messstrom von 10 pA simuliert. Aufgrund dieser Simulationsergebnisse wurde zunéchst die
elektrische Kopplung zwischen Platinbahnen und Siliziumoberflache Uberprift. Die
Simulation der elektrischen Feldverteilung ergab maximale Werte an den Ubergangen der
Platinbahnen zum Halbleiter von 17 kV/cm. Diese Werte liegen deutlich unterhalb der
Durchschlagfestigkeit der Luft von etwa 27 kV/cm bei einem Luftdruck von einem Bar. Der
aus der gewdhlten Dotierstoffkonzentration resultierende spezifische elektrische Widerstand
der Siliziumspitze, die Anordnung und Abmessung der Platinleiterbahnen sowie der gewahlte
Messstrom ermoglichen demnach einen stabilen Betrieb ohne elektrische Durchschlége bel
einer ausreichend geringen Selbsterwarmung der Sonde.
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Zur Simulation der Temperaturverteilung wahrend des Betriebs wurde in die Spitze der
Sonde, also auf der Kontaktflache zwischen Probe und Sonde, eine konstante Temperatur von
21 °C eingeprégt. Das Ende des Hebelarms wurde aufgrund der grof3en Masse des sich
anschlief3enden Substrathalters als ideale Warmesenke mit einer konstanten Temperatur von
20 °C betrachtet.

In der resultierenden Temperaturverteilung wurde ein Temperaturabfal von 85% der
gesamten Temperaturdifferenz von einem Kelvin bereits nach einer Tiefe von 0,4 um vom
Temperatureinspei sepunkt aus ermittelt. Wie erwartet, wirkt also nur ein sehr kleiner Teil der
gesamten Sonde als temperatursensitives Element.

Abbildung 9.4 zeigt die Temperaturverteilung innerhalb der im Querschnitt dargestellten
Sonde als Resultat eines Warmestroms von der Probe in die thermische Sonde.
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Abb. 9.4: Temperaturverteilung innerhalb der Sonde bei der Einpragung einer thermischen
Last in die Kontaktflache

Durch den grof3en Temperaturgradienten innerhalb der Sonde in unmittelbarer N&he zur
Kontaktflache findet die Widerstandsanderung im Halbleitermaterial ebenfalls zum grofdten
Teil in diesem vorderen Bereich der Sonde statt. Der Verlust an Informationen aufgrund der
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Erwérmung von Teilen des undotierten Halbleiters, in dem aufgrund des hohen elektrischen
Widerstandes kein Messstrom flief}t, ist demzufolge gering. Die relative Anderung des
Messstroms aufgrund von Temperaturdnderungen an der Kontaktflache der Sonde ist
demnach grof3.

Zur Simulation der Temperaturempfindlichkeit der Sonde wurde ein konstanter Mef3strom
von 10 pA in eine der beiden Platinleiterbahn eingeprégt, wahrend die in die Kontaktflache
eingepragte Temperaturlast variiert wurde. Die resultierende Spannung zwischen den beiden
Leiterbahnen wurde fir jede eingeprégte Temperatur berechnet.

In  Abbildung 95 ist die simulierte Spannungsdifferenz zwischen den beiden
Platinzuleitungen in Abhangigkeit der eingepragten Temperaturlast dargestellt. Der negative
Temperaturkoeffizient des Halbleiters sorgt fir ene negativen Steigung der
Regressionsgraden. Im betrachteten Temperaturbereich ergibt sich trotz der nichtlinearen
Temperaturabhangigkeit des elektrischen Widerstandes en anndhernd  linearer
Zusammenhang. Die Abweichungen der berechneten Spannungswerte vom linearen Verlauf
sind zwar vorhanden, allerdings sind sie so gering, dass sie in der Kennlinie nicht erkennbar
werden.

Die Steigung der Regressionsgraden
291 \ kann as die Empfindlichkeit der Sonde
587 \\ I564 pV/K betrachtet werden, sie betragt fir dieses
N Sondenmodell 564  pV/K.  Der
Temperaturkoeffizient der bisher ver-
wendeten Platinsonde betréagt 1,3 pV/K,
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20 25 30 35 40 45 50 unter der erzielbaren Empfindlichkeit der
Temperatur in °C thermischen Sonde aus Silizium.

Abb. 9.5: Temperaturempfindkeit der thermischen
Sonde aus Slizium

Eine weitere wichtige Eigenschaft einer thermischen Sonde ist ihr Zeitverhalten. Um sich
periodisch andernde Temperaturverteilungen abbilden zu kdnnen oder um Temperaturprofile
mit hoher Scangeschwindigkeit und damit einer kleineren gesamten Messdauer zu erfassen,
muss die Sonde den zeitlichen Anderungen der Temperatur folgen kénnen. Zur Untersuchung
dieser Eigenschaft wurde die an der Spitze eingepragte Temperatur sprunghaft erhéht und die
Spannungsanderungen zwischen den Kontakten infolge des sich andernden Widerstandes der
Halbleitersonde zu diskreten Zeitpunkten simuliert. Als Mal3 fur das Zeitverhalten wurde die
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Zeitdauer angenommen, die ndtig ist, um 63% der infolge der Temperaturdnderung
auftretenden Gesamtspannungsanderung zwischen den elektrischen Kontakten zu erreichen.
Diese Zeitdauer wird as thermische Zeitkonstante ty bezeichnet und erlaubt Gber den
Zusammenhang fisqs = (2ntn) ™" die Berechnung der thermischen 3dB Grenzfrequenz fin sd.
Nach Auswertung der ANSY S Ausgabedateien ergibt sich fir die thermische Zeitkonstante
ein Wert von tp,=24us. Dies entspricht einer thermischen Grenzfrequenz von
fin3ds = 6,63 kHz. Simulationen der Platinsonde ergaben eine Zeitkonstante von 98 ps, damit
weist die Siliziumsonde ein um den Faktor vier verbessertes Zeitverhalten auf.

9.2 Konzeption und Simulation einer resistiven thermischen Sonde aus Diamant
9.2.1 Geometrie und Aufbau der Sonde

Bel der Konzeption dieser thermischen Sonde wurde auf eine mdglichst einfache techno-
logische Redlisierbarkeit geachtet. Daher wurde als Basis der neuen Sonde kommerziell
erhdtliche Sonden aus hoch p-dotiertem Silizium vorgesehen. Der eigentliche thermische
Sensor bestent aus Diamant, da Diamant neben der exponentiellen Abhangigkeit des
elektrischen Widerstandes von der Temperatur eine sehr hohe, von keinem anderen Halb-
leitermaterial erreichte thermische Leitfahigkeit besitzt.

Wie aus den bereits vorgestellten Simulationen mikroskopischer thermischer Sonden
hervorgeht, findet der grofite Temperaturabfall innerhalb der Sonden in unmittelbarer Nahe
der Kontaktflache mit der zu untersuchenden Probe statt. Besitzt das Sondenmaterial in der
Region der Kontaktflache eine hohe thermische Leitfahigkeit, wird die Wéarme weiter in das
Volumen der Sonde hineintransportiert. Folglich werden groflere Bereiche des
Sondenmaterials erwarmt und ein grof3eres Volumen des Halbleitermaterials éndert seinen
elektrischen Widerstand. Da es sich bei diesem Konzept ebenfalls um eine resistive Sonde
handelt, welche die thermischen Eigenschaften der Probe tiber die Anderung des elektrischen
Widerstandes in Abhangigkeit der Spitzenposition erfasst, bedeutet eine grof3ere Widerstands-
anderung eine grofdere Empfindlichkeit der Sonde.

Weiterhin wird von der Nutzung von Diamant als Material mit hoher thermischer
Leitfahigkeit ebenfalls eine Verbesserung des Zeitverhaltens der Sonde erwartet, da ein
schneller Wéarmetransport von der Kontaktflache in das Sondenvolumen auch zu einer
schnellen Temperatur- und damit Widerstandsdnderung der Sonde fiihrt.

Die eigentliche Sondenspitze befindet sich am Ende eines Hebelarms, der mit einer Léange
von etwa 125 pm, einer Breite von 25 pm und einer Dicke von 4 um die gleichen Abmal3e
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wie der Hebelarm einer kommerziell erhdtlichen Sonde zum Betrieb im Nicht-Kontakt-
Modus besitzt. Die Sondenspitze besteht aus einem 5um hohen Siliziumquader mit einer
Kantenlénge von 2 pm. Auf diesem Quader ist der Diamant pyramidenformig aufgebracht.
Die Spitze besitzt also eine Gesamthdhe von 7 um und eine Breite von 2 pm und besitzt daher
eine deutlich verbesserte Geometrie, die insbesondere aufgrund des guten A spektverhéltnisses
eine exaktere Abbildung der Topographie der untersuchten Probe erlaubt.

In Abbildung 9.6 ist vordere Bereich der Sondenspitze dargestellt. Zur Vermessung des
elektrischen Widerstandes ist es notwendig, einen Messstrom durch den Diamanten — der den
thermischen Sensor der Sonde bildet — zu schicken. Dazu wird ein erster elektrischer Kontakt
zum Siliziumsubstrat der Sonde hergestellt. Durch die hohe Dotierung des monokristallinen
Siliziums lasst sich mit einfachen Mitteln ein ohmscher Kontakt zu einer elektrischen
Zuleitung herstellen. Der spezifische elektrische Widerstand in einem Bereich von
typischerweise pg, = 0,01-0,025 Qcm ist ausreichend klein, um einen Stromfluss durch die
gesamte Struktur bis zum Ende des Siliziumquaders an der Kontaktflache zum Diamant zu
gewdhrleisten. Die hohe Dotierung des
Siliziums sorgt ebenfalls fur enen
ohmschen Kontakt zur mit CVD-Technik
abgeschiedenen Diamantspitze, auf diesen
Punkt wird bel der Beschreibung der tech-
nologischen Redlisierung des Sonden-
konzepts zu einem spéteren Zeitpunkt naher
eingegangen. Als zweiter Kontakt wird auf
der gesamten Diamant-Silizium-Spitze eine
Goldschicht aufgebracht. Um einen Kurz-
schluss zwischen Silizium- und Gold-
kontakt zu verhindern, wird das Silizium
zuvor oxidiert. Der Messstrom zur Erfas-
Abb. 9.6: Modell der thermischen Sonde aus sung des elektrischen Widerstandes der

Diamant Sonde fliefdt also vom Siliziumsubstrat Gber

die Diamantspitze in die Goldschicht.

p-dotiertes
Silizium

Kommt es beim Betrieb der Sonde im Kontakt-Modus zu einem Abrieb der Goldschicht in
unmittelbarer Umgebung der Kontaktflache, verbleibt durch die Goldschicht auf dem
restlichen Diamant eine ausreichend guter elektrischer Kontakt zur Fihrung des Messstroms
durch den Diamantsensor. Durch den Abrieb des Goldes an der Kontaktflache zwischen
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Sonde und Probe kommt es sogar zu einer Verbesserung des thermischen Kontaktes, da der
Warmestrom in diesem Fall direkt Gber den Diamant-Proben-Kontakt flief3en kann.

9.2.2 Abschétzung der Material parameter des Diamanten

Die erzielbare Empfindlichkeit der Sonde hangt in groffem Mal3e von der Temperatur-
abhéngigkeit des mit Hilfe des CVD-Prozesses auf der Siliziumsonde abgeschiedenen
Diamanten ab. Dank der hervorragenden thermischen und elektronischen Eigenschaften
synthetisch hergestellter Diamanten und dem daraus resultierenden grof3en Interesse an
diesem Material und den damit verbundenen Herstellungstechnologien ist dieses Materia gut
charakterisiert [136]. Dennoch kénnen die Eigenschaften synthetisch hergestellten Diamants
in Abhangigkeit der Herstellungsparameter in nicht unerheblichem Mal%e variieren. Die
folgenden Berechnungen stellen demzufolge zunéchst Abschéatizungen dar, die jedoch helfen
koénnen, die entwickelten Sondenkonzepte aufgrund der diesen Abschéatzungen zu Grunde
liegenden Simulationen zu optimieren.

Analog zu den in Kapitel 9.1.2 angestellten Berechnungen der Eigenschaften eines
Halbleitermaterials kann die effektive Zustandsdichte an der unteren Leitungsbandkante N
des Diamants bei T =293 K wie folgt berechnet werden:

2

N, = 1 (9.5)

WL _WA
A 2k-203K

q.lup 100pspe_[

Da die Abscheidung des Diamanten auf Bor-dotiertem Silizium erfolgt, wird im Diamant
ebenfals Bor as Akzeptormaterial auftreten. Dabei werden aus der Literatur eine
Lécherbeweglichkeit von 1600 cm?/ V-s und ein spezifischer elektrischer Widerstand bei
Raumtemperatur von ps, = 0,1 Q-m angenommen, die Differenz W, —Wa betrégt bei Bor
dotiertem Diamant 0,37 eV [133]. Die Dichte der Akzeptoratome wird zu N = 1-10"" cm™
abgeschétzt, damit ergibt sich fur die effektive Zustandsdichte an der unteren Leitungs-
bandkante ein Wert von N, = 3,5-10" cm™®,

Die Berechnung des temperaturabhéngigen spezifischen Widerstandes erfolgt nach Gleichung
9.4, da aus der Literatur allerdings keine Aussagen Uber die Temperaturabhangigkeit der
LdAcherbeweglichkeit und der effektiven Zustandsdichte bekannt sind, wurde diese nicht
berticksichtigt. Das Resultat dieser Berechnung ist in Abbildung 9.7 dargestellt und wurde
fur die folgenden ANSY S-Simulationen verwendet.
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Abb. 9.7: Temperaturabh&ngigkeit des spezfischen Wider stands des Bor dotierten Diamants
Alle weiteren relevanten Materiaparameter wurden fur das p-dotierte Silizium den Daten-
blattern des Herstellers und fur alle weiteren Materialien wie Siliziumdioxid und Gold
diversen Literaturstellen entnommen [141-143].

9.2.3 Ergebnisse der thermischen und el ektrischen Simulationen der Diamantsonde

Zur Simulation der Eigenerwé&rmung der Sonde wurden ein Messstrom von 10 pA in die
Sonde eingepragt und Uber die Kopplung der elektrischen und thermischen Eigenschaften der

Abb. 9.8: Eigenerwérmung der Sonde aus Diamant (Abbildung im Quer schnitt)
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Elemente die Joulesche Erwérmung der Sonde simuliert. Dabel kam es aufgrund der hohen
thermischen Leitféhigkeit zu einer homogenen Erwdrmung der gesamten Diamantspitze, diese
Erwérmung betrug jedoch lediglich 7 mK und liegt damit deutlich unter der Erwarmung der
bisher verwendeten Platinsonde (siehe Abbildung 9.8).

In der Diamantspitze ergibt sich eine halbkugelférmige Verteilung des elektrischen Potentials
von dem auf Nullpotential liegendem Siliziumsubstrat zur Goldschicht. Der Maximalwert der
elektrischen Feldstérke in der Sonde betragt 8,55 kV/cm und liegt damit deutlich unterhalb
der Durchbruchfeldstérke des Siliziumdioxids.

Abbildung 9.9 zeigt die Temperaturverteilung in der Sonde in Folge einer Temperatur-
erhéhung an der Kontaktflache auf 21 °C. Das Ende des Hebelarms wurde auch in diesem
Fall als ideale Warmesenke mit einer Temperatur von 20°C angesehen. Der grofdte Tempera-
turabfall ist auch in diessm Model in der unmittelbaren N&he der Auflageflache zu
beobachten. Aufgrund der hohen thermischen Leitfahigkeit von Diamant tritt ein Abfall der
Temperatur auf 85% des Wertes am Lasteinspeisepunkt erst bel einer Tiefe von 3,5 um und
nicht, wieim Falle des Siliziums, bereits nach 0,4 um auf.
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Abb. 9.9: Temperaturverteilung in der Sonde infolge einer Temperaturerhéhung von einem
Kelvin an der Auflageflache (Abbildung im Querschnitt)
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Die Bestimmung der Temperaturempfindlichkeit erfolgte durch die Simulation der
Anderungen des Spannungsabfalls zwischen Goldschicht und Siliziumsubstrat infolge einer
schrittweisen Anderung der Temperaturlast an der Auflageflache von +20 °C auf 50 °C. Die
aus diesen Berechnungen ermittelte Temperaturempfindlichkeit betrdgt 223 pV/K und ist
damit deutlich geringer as die Empfindlichkeit der Siliziumsonde. Dennoch ist die
Empfindlichkeit immer noch um zwei GrofRenordnungen besser als die der Platinsonde
(1,3 uV/K).

] Die Ermittlung der dynamischen
Eigenschaften  der  Diamantsonde

Dé 0,8 erfolgte wie auch im Kapitel 9.1.3
i dargestellt durch die Berechnung der
g 0,6 Impulsantwort bei einem Temperatur-
é \ lastsprung von einem Kelvin an der
L 04 Auflageflache der Sonde. Abbildung
E \ 9.10 zeigt die relative Anderung der
g 0,2 A Spannung  zwischen den  beiden
N — elektrischen Kontakten der Sonde in
0 Abhangigkeit der Zeit nach dem

0 20 40 60 80 100
Zeit in us Temperatursprung. Aus den tabella-

rischen Listings des Simulations-
programms ergab sich fur die ther-
mischen Zeitkonstante ein Wert von
Tih = 0,91 ps. Dies entspricht einer thermischen 3dB Grenzfrequenz von fy, 3gs = 175 kHz. Die
Diamantsonde besitzt damit ein sehr hohes Zeitauflésungsvermdgen und Ubertrifft das der
Platinsonde um den Faktor 26,5.

Abb. 9.10: Dynamisches Verhalten der Diamant-
sonde auf einen Temperatursprung

9.3 Entwicklung einer resistiven ther mischen Sonde aus Diamant

Wie die Simulationen zeigten, besitzt die thermische Sonde aus Diamant eine deutlich hohere
Empfindlichkeit as die momentan verwendete Platinsonde und ein sehr gutes dynamisches
Verhalten. Die Kombination dieser beiden, fur die schnelle und genaue Erfassung thermischer
GrofRen wichtigen Eigenschaften, lassen es sinnvoll erscheinen, dieses Konzept zu realisieren.
Beide hier vorgestellten neuen Sondenkonzepte besitzen weiterhin aufgrund der Nutzung
konventioneller mikroskopischer Cantilever bessere mechanische Eigenschaften als der
verwendete Sensor aus einem Platindraht. Der aufgrund des besseren Aspektverhaltnisses zur
Abbildung der Probentopographie glinstigere geometrische Aufbau der Sonde aus Diamant
spricht ebenfalls fur die Umsetzung dieses K onzepts.
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Ein weiteres wesentliches Argument fir dieses Konzept ist die Moéglichkeit, auf bereits
vorhandene Strukturen zurlckgreifen zu konnen. So ist der Grofdteil der kommerziell
erhdtlichen Sonden fir die Rasterkraftmikroskopie aus hoch p-dotiertem Silizium gefertigt.
Im Gegensatz zu dem in Kapitel 9.1 vorgestellten, auf einer Sonde aus undotiertem Silizium
basierenden Konzept, entféllt hier die technologisch aufwendige Strukturierung von Hebelarm
und Spitze.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Prototypen einer thermischen Sonde aus Diamant realisiert,
um grundlegende Aspekte der Umsetzung dieses Konzepts zu untersuchen. So wurde einer
kommerziell erhdtlichen SFM-Sonde aus Silizium ein thermischer Sensor in Form eines
Diamantkorns hinzugefiigt und dieser elektrisch kontaktiert. Im weiteren wurde die
prinzipielle Funktionsfahigkeit des Konzeptes Uberprift, indem die Temperaturabhangigkeit
des elektrischen Widerstandes des thermischen Sensors analysiert wurde. Fur diese
Entwicklungsphase wurde aus der Vielzahl der erhéltlichen Sondentypen das urspriinglich fur
den kontaktlosen Betrieb konzipierte Modell ausgewahlt. Diese Sonden zeichnen sich durch
einen besonders kurzen Hebelarm und damit verbunden einer besonders hohen mechanische
Stabilitdt aus. Dies verringert die Gefahr einer unabsichtlichen Zerstérung der Sonden
wahrend des Herstellungsprozesses. Diese Sonden konnen auf harten Materidien wie
Halbleitern, Oxid- und Passivierungsschichten problemlos im Kontakt-Modus betrieben
werden.

Fur die Herstellung der thermischen Sonden aus Diamant sind folgende Prozessschritte

notwendig:
Die Deposition eines Diamantkorns auf die Spitze der mit Bor dotierten
Siliziumsonde. Fur diese selektive Beschichtung eignet sich das CVD-Verfahren
besonders gut, bei dem Diamant aus einem Methan-Wasserstoff-Plasma auf ein
geeignetes Substrat abgeschieden wird. Durch elektrische Vorspannung des Substrats
wird hierbei der Nukleationsprozeld beglnstigt, eine Feldiberhdhung, wie sie an der
Spitze der Sonde auftritt, sollte bei Wahl der richtigen Parameter zu einer aus-
schliefdlichen Bekeimung der Spitze fuhren.
Die Verbesserung des Aspektverhaltnisses durch lonenstrahléatzen mit Argon-lonen.
Wie in Simulationen und ersten Experimenten gezeigt werden konnte, kommt es bei
diesem Atzprozess zu einem verstarkten Abtrag des Sockels der Siliziumpyramide, da
die Spitze mit einem deutlich harterem Diamantkorn bedeckt ist. Auf diese Weise
lassen sich wie in Abbildung 9.8 dargestellte Geometrien erzeugen [144, 145]. Da
dieser Prozessschritt nicht zur prinzipiellen Funktionalitdt der thermischen Sonde
notwendig ist, sondern lediglich zur Verbesserung des Aspektverhaltnisses dient,
wurde er bei den ersten Realisierungsversuchen ausgel assen.
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Oxidation der Siliziumsonde. Fur diese Strukturen ist ein thermischer Oxidations-
prozess nicht geeignet, da bel der Erwé&rmung des Sonde mit einer Zerstérung oder
Beschédigung des Diamantkorns auf der Spitze gerechnet werden muss. Hingegen
eignet sich ein nasschemischer Oxidationsprozess sehr gut, da der chemisch inerte
Diamant nicht oxidiert, sich jedoch auf der gesamten Siliziumsonde eine elektrisch
isolierende Siliziumdioxidschicht bildet.

Abscheidung einer Goldschicht auf der Struktur. Hierbei ist zu gewahrleisten, dass ein
ohmscher Kontakt zustande kommt. Da durch die Abscheidung auf dem Bor dotiertem
Silizium ebenfalls ein dotiertes Diamantkorn entstehen wird, 18sst sich ein solcher
Kontakt allerdings auf einfache Weise mit Hilfe eines Sputter-Coaters realisieren.
Anschliefiend mussen die Goldschicht und das Siliziumsubstrat noch mit Hilfe von
Zuleitungen elektrisch kontaktiert werden.

In den folgenden Kapiteln sollen die oben erwadhnten Prozessschritte ausfihrlicher dargestellt
werden.

9.3.1 Lokale Diamantdeposition mit Hilfe eines CVD-Verfahrens

Zur Abscheidung von Diamant auf der Sondenspitze wurde in Kooperation mit dem Lehrstuhl
far Mikroelektronik, Prof. Dr. J. Engemann, das Mikrowellenplasma-CV D-V erfahren genutzt
[146-148]. Bel dieser Niederdruckdiamantsynthese wird in einem geeigneten Rezipienten
durch die Einkopplung von Mikrowellenleistung ein CH4/H-Gemisch zersetzt und
radikalisiert. Anschlief3end kommt es zu der Kombination einer Kohlenwasserstoffpyrolyse
mit gleichzeitiger praferenzieller Atzung des ebenfals anfallenden, thermodynamisch
stabileren amorphen und graphitischen Kohlenstoffs durch den gleichzeitig in der
Aktivierungszone erzeugten atomaren Wasserstoff. Die strukturellen Merkmale der auf diese
Weise abgeschiedenen Diamantschicht héngen von den Wachstumsbedingungen wie der
Gaskomposition und der Substrattemperatur ab.

Bel dem genutzten Verfahren erfolgte der Depositionsprozess in zwei Schritten. Im ersten
Schritt kommt es zu einer Ausbildung von Nukliden auf dem Siliziumsubstrat. Dazu werden
fir diesen Bekeimungsprozess durch die Anpassung von Gaskomposition, Substrat-
temperatur, Gasdruck und Mikrowellenleistung optimierte Wachstumsbedingen verwendet.
Maligeblich wird der Bekeimungsprozess durch die Vorspannung des Substrats mit einem
negativen Potential unterstiitzt. Wie am Lehrstuhl fur Mikroelektronik bereits demonstriert,
kann durch die Verwendung von Substraten mit pyramidalen Strukturen in Folge der
Feldiberh6hung an den Pyramidenspitzen eine selektive Bekeimung dieser Bereiche erreicht
werden [149]. Da die RKM-Sonden ebenfalls eine pyramidenférmige Spitze besitzen, soll
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dieses Verfahren zur Aushildung eines
Diamantkeims genutzt werden. Im zweiten
Schritt werden fur das Wachstum der
Nuklide  optimierte  Prozessparameter
verwendet. Die Grof3e der Diamantkorner
hangt dabei im wesentlichen von der Lange
des Wachstumsprozesses ab.

Neben den schon genannten Prozess
Abb. 9.11: Sode mit zu groler Diamantbe- parametern Gaskomposition, Gasdruck,

deckung Substrattemperatur,  Mikrowellenleistung
und verwendete Vorspannung bei der Bekeimung spielt die Position der RKM-Sonde im
Rezipienten und damit die relative Lage der Siliziumspitze zum Plasma eine entscheidende
Rolle. Das Plasma besitzt eine von den Prozessparametern und der Geometrie des Rezipienten
und der Mikrowellenantennen abhangige raumliche Ausdehnung, Nukleationsdichte und
Wachstumsgeschwindigkeit nehmen vom Rand zum Zentrum des Plasmas zu. Befindet sich
die Spitze der Sonde zu weit vom Zentrum des Plasmas entfernt, kommt es zu keiner
Diamantabscheidung. Wird der Abstand zum Zentrum zu klein gewé&hlt, kann es zur
Ausbildung groferer Diamantschichten kommen, weiterhin ist in diesem Fal eine
Abscheidung von Diamant an den Kanten der Spitze und des Hebelarms zu beobachten, da
die elektrischen Felder an diesen Stellen ebenfalls fir eine Bekeimung ausreichend grof3 sind
(siehe Abbildung 9.11).

Abb. 9.12: Sliziumsonde mit aufgewachsenem Diamantkorn
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Die Ausbildung von Diamant abseits der Sondenspitze ist unerwiinscht, da diese bei der
Abscheidung der Goldschicht ebenfalls elektrisch kontaktiert werden und einen Teil des
Messstromes fiihren werden. Da dieser Diamant aber nicht wéhrend des Betriebs der Sonde
mit der Probenoberfléche in Kontakt kommt, wird sich seine Temperatur und damit auch sein
elektrischer Widerstand nicht &ndern. Der Strom durch diesen unerwiinschten Diamant wird
sich also ebenfalls nicht &ndern und tragt damit keine Informationen. In Abbildung 9.12 ist
eine Sondenspitze aus Silizium mit aufgewachsenem Diamantkorn dargestelt.

9.3.2 Oxidation der Siliziumsonde

Um Schéadigungen des Diamantmaterials bel einer nachfolgenden Oxidation zu vermeiden,
wird ein elektrochemisches Verfahren eingesetzt. Bei den ersten anodischen Oxidations-
versuchen in einer KNOs-L6sung (0,04 Mol KNOs in Ethylenglykol) wurde mit Hilfe eines
Hochspannungspotentiostaten ein stetig mit einer Geschwindigkeit von 100 mV/s auf 80V
ansteigendes Potential zwischen dem Siliziumsubstrat und einer Gegenelektrode aus Gold
erzeugt. Die so entstehende ca. 80 nm dicke Siliziumoxidschicht wies allerdings bei der
spateren Charakterisierung eine unzureichende Durchschlagsfestigkeit auf. Die mit einem
kleineren Potential (20V) und deutlich l&ngeren Wachstumszeit (ca. 70 Stunden) erzeugten
Oxidschichten besal3en trotz ihrer geringeren Dicke von etwa 20 nm eine deutlich hthere
Durchschlagsfestigkeit. Dies ist vermutlich auf eine geringere Defektdichte zurtickzufthren,
da die Defekte trotz ihrer sehr geringen Beweglichkeit ausreichend Zeit zum Ausheilen
hatten.

Abbildung 9.13 zeigt den verwendeten

All:ggre- Versuchsaufbau. Das  Siliziumsubstrat  der

DC-Spannungs- ~Sonde wird in eine Pinzette eingespannt. Das

quelle untere Ende der Pinzette und ein Teil des

Q§ Substrats werden durch einen Tropfen thermo-

Pinzette elastischen Klebstoffs elektrisch isoliert, das

Ende des Substrats samt Cantilever und Spitze

1 Gold- werden anschlief3end in die KNOs-Losung ein-

Klebstoff | “draht getaucht. Als Gegenelektrode dient ein Gold-

\ draht, der in der Nahe des Cantilevers platziert

N wird.
SI-Cantllver’ KNO.-

und Substrat // Losung ) _ _

Zur Uberprifung der SiO,-Schicht auf

Cantilever und Spitze wurde mit Hilfe der
Abb. 9.13: Versuchsaufbau zur naliche- EDX-Analyse dine lokale Material-

mischen Oxidation der S-Sonde  charakterisierung  durchgefilhrt. Dieses Ver-
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fahren erlaubt die lokale Bestimmung der stofflichen Zusammensetzung einer Probe. In dem
in einem lokalen Bereich aufgenommenem Energiespektrum der Probe machen sich die
vorhandenen Elemente durch Maxima bel definierten Energiewerten bemerkbar, die Hohe der
Maxima gibt Aufschluss tUber die Konzentration des Elements. Abbildung 9.14 zeigt die Si-
Spitze auf dem vorderen Ende des Cantilevers und das korrespondierende Energiespektrum
dieses Probenbereichs.

SiKa

Cantilever

E——

Abb. 9.14: REM-Aufnahme (links) und Energiespektrum (rechts) der Spitze und des vorderen
Cantilevers

Eine Vergleichsmessung wurde an einer Stelle des Siliziumsubstrats durchgefihrt, die zur
elektrischen Kontaktierung mit Leitsilber bedeckt war. In der REM-Aufnahme und im
Energiespektrum (Abbildung 9.15) sind noch Reste des wieder abgeldsten Leitsilbers zu
erkennen.

CKa SiKa

0Ka LI

L

Abb. 9.15. REM-Aufnahme (links) und Energiespektrum (rechts) eines nicht der nal3-
chemischen Oxidation ausgesetzten Teils des Sliziumsubstrats
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Im an der Spitze aufgenommenen Spektrum ist ein deutlich hoherer Sauerstoffanteil
(bezeichnet as O Ka) zu erkennen, der darauf hinweist, dass es neben der in jedem Fall
vorhandenen nativen Oxidschicht zur Ausbildung einer deutlich dickeren SiO,-Schicht
gekommen ist.

9.3.3 Abscheiden einer Goldschicht und elektrische Kontaktierung der Struktur

Die Sonde wurde mit Leitsilber auf einem metallischen Halter befestigt, der den Einbau der
Sonde in das Mikroskop ermoglicht. Dieser Halter und der grofdte Teil des Si-Substrat der
Sonde wurden mit Isolierband abgeklebt. Im néchsten Schritt wurde die Diamantoberfl&che
zuné&chst durch Beschuss mit niederenergetischen Argon-lonen gereinigt. Nach diesem kurzen
Atzprozess wurde auf der Probe eine ca. 40 nm dicke Goldschicht aufgebracht.. Mit Hilfe
dunner Drahte und etwas Leitsilber wurden die Goldschicht und das Si-Substrat kontaktiert.
Abbildung 9.16 zeigt eine rasterel ektronenmikroskopische Aufnahme und eine schematische
Skizze der Gesamtanordnung.

Goldschicht —’_"‘_L

Zuleitung«—ss

Goldschichg

Metall- Si- }» [ Leitsilber
Halter Substrat

A

7

Klebstoff

(mech.
A/Stabilisierung

el. Kontakt el. Kontakt
Si-Substrat Goldschicht

Abb. 9.16: REM-Aufnahme (links) und schematische Skizze (rechts) der Gesamtanordnung

Durch Anlegen einer Spannung zwischen den beiden elektrischen Kontakten wird ein
Messstrom vom Metallhalter in das Siliziumsubstrat durch die Spitze der Sonde und dem
Diamantkorn in die Goldschicht erzeugt. Dies erlaubt die Messung des elektrischen
Widerstandes der Gesamtstruktur und deren Anderungen aufgrund von Temperaturan-
derungen in der thermischen Sonde.
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9.3.4 Charakterisierung der thermischen Sonde aus Diamant

Es wurden erste Messungen des Sondenwiderstandes mit einem Prazisionsmultimeter und mit
einer LCR-Messbriicke durchgefihrt. Trotz hinreichend guter Empfindlichkeit sowohl des
Multimeters a's auch der Messbriicke konnten beide Verfahren nicht genutzt werden, da die
Messstrome beider Geréte zu einer deutlichen Selbsterwdrmung der Sonde fuhrten und die
daraus resultierenden Widerstandsanderungen prazise und stabile Messungen unmaoglich
machten.

Aus diesem Grunde wurde eine Anordnung
Ohm- entwickelt, die einen konstanten Messstrom
t
Temperatur- e Strolrln- von 0,25-0,5pA zur Verfugung stellt und

uclie .

Sensor 5 4 - den Spannungsabfall tiber der thermischen

erations-
V%rstarker Sonde mit Hilfe eines Operationsverstarkers
misst. In einem ersten Schritt wurde die
Abhéngigkeit des Widerstandes  der
Prizisi thermischen Sonde von ihrer
razisions-
multimeter Gesamttemperatur untersucht. Die
Versuchsanordnung ist in Abbildung 9.17

schematisch skizziert.

Peltier-
Spannungs- element
quelle

Abb. 9.17: Versuchsaufbau zur Bestimmung
der Temperaturabhangigkeit des

Sondenwider stands _ _ . _
Die gesamte Sonde ist auf einem resistiven

Temperatursensor (PT-100 Element) befestigt, Uber dessen Widerstand die Sondentemperatur
bestimmt werden kann. Thermoelement samt Sonde werden mit Hilfe eines Peltierdlements
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Abb. 9.18: Temperaturabhangigkeit des Sondenwider standes bei Erwarmung der gesamten
Sonde (gemessene Werte und Regressionsgrade)
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erwarmt. Der Sondenwiderstand l&sst sich bei bekanntem Strom aus dem verstérkten
Spannungssignal errechnen. Abbildung 9.18 zeigt den logarithmischen Zusammenhang von
Sondenwiderstand und Temperatur.

Es ergibt sich ein exponentieller Abfall des elektrischen Widerstandes mit zunehmender
Temperatur, wie er fir eine Halbleitersonde erwartet wird. Der Absolutwert des Widerstandes
anderte sich von 115,2 kQ bel einer Temperatur von 29,1° Celsius auf 43,2 kQ bei 60,2°
Celsius.

Mit dieser Messtechnik wurde der in Abbildung 9.19 dargestellte Versuchsaufbau realisiert,
der die Anderung des Sondenwiderstandes aufgrund eines Warmeflusses von einer
aufgeheizten Probe in die Spitze der Sonde erfasst und damit den tatséchlichen Verhaltnissen
bei thermischen Messungen mit dem SThM entspricht.

Die thermische Sonde wird ins RKM

AFM- Ohm- eingelegt und in Kontakt mit dem

Scanner meter - S
N Aluminiumblock gebracht. Dabei wird
Strom- <« Temperatur- die Sonde Uber eine Ecke des Alu-
quelle / sensor miniumblocks positioniert. Dadurch
Operations-| thermische wird vermieden, dass der Draht zur
verstarker |  Sonde Aluminium- Kontaktierung der Goldschicht der
block Sonde aufgrund seiner Dicke das
Peltier- Aufsetzen der Spitze verhindert (siehe
Prazisions-|  Spannungs- element REM-Aufnahme in Abb. 9.16). Wie in

multimeter quelle

der oben beschriebenen Anordnung
Abb. 9.19: Versuchsaufbau zur Bestimmung des lasst sich die Temperatur des Alu-
Sondenwiderstandes bei Erwéarmung miniumblocks mit dem Peltierelement
der Sonde Uber ihre Spitze regulieren und mit dem Temperatur-
sensor bestimmen. In Abbildung 9.20 ist der Sondenwiderstand in Abhangigkeit der
Temperatur des Aluminiumblocks dargestellt.

Auch bei diesen Messungen ist eine deutliche Reduzierung des Sondenwiderstandes mit
zunehmender Temperatur zu beobachten. Ein exponentieller Zusammenhang kann auch hier
vermutet, jedoch nicht durch eine Regressionsanayse bestétigt werden. Die Ursache hierfir
liegt vermutlich in einer Anderung der Auflagekraft und damit der Auflageflache wahrend der
Messung, die auf die thermische Expansion des Aluminiumblocks zurlickzufihren ist und zu
Messfehlern fihrt.
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Abb. 9.20: Temperaturabhangigkeit des Sondenwiderstandes bei Erwarmung der Sonde tber
ihre Spitze

Im Temperaturbereich zwischen 31 °C und 34 °C betragt die Temperaturempfindlichkeit der
thermischen Sonde aus Diamant 202 pV/K und ist damit um den Faktor 156 besser als die der
alten Platinsonde. Die experimentell ermittelte Empfindlichkeit liegt damit nur unwesentlich
unter der per Simulation berechneten Empfindlichkeit von 223 puV/K.

Wie in aus den in Abbildung 9.18 und 9.20 dargestellten Messungen enthommen werden
kann, variiert der absolute Sondenwiderstand erheblich. Wahrend dieser bei der erstgenannten
Messung bei 30°C bei ca. 115 kQ lag, betrug er bei der zweiten Messserie mit gleicher
Messtechnik lediglich noch ca. 59 kQ. Es waren bei alen hergestellten Prototypen der
thermischen Sonde aus Diamant &hnliche oder noch deutlichere Schwankungen des
Gesamtwiderstandes, zum Teil Uber einen Bereich von mehreren Megaohm, beobachtbar. Da
die Messelektronik zur Erzidlung einer ausreichenden Empfindlichkeit auf den Sonden-
widerstand angepasst werden muss, gelang es nicht, die Prototypen fir die zweldimensionale
Vermessung thermischer Eigenschaften einer Probe im thermischen Rasterkraftmikroskop zu
verwenden.

Die Ursache fur die Widerstandsvariationen wird in der nicht ausreichend guten Qualitét des
Diamanten und vor allem der elektrischen Kontakte mit dem Diamant vermutet. Die
elektrischen Eigenschaften der Sonden anderten sich in Abhangigkeit der Umgebungs-
temperatur und Luftfeuchtigkeit, da der elektrische Widerstand jedoch nicht bei dhnlichen
Witterungsbedingungen eine ahnliche GrofRe besal3, werden weiterhin Degradationser-
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scheinungen Uber die Zeit und in Abhangigkeit des durch die Sonde geflossenen Stroms
vermutet.

Zur Erreichung stabiler elektrischer Eigenschaften wurden in Zusammenarbeit mit dem Lehr-
stuhl fur elektronische Bauelemente und Schaltungen von Prof. Dr. Kohn an der Universitét
Ulm weitere Versuche zur Diamantdeposition durchgefiihrt. Dieser Gruppe gelang bereits die
Realisierung auf Diamantbasis hergestellter Transistoren, Sensoren und Aktuatoren und sie
besitzt grofe Erfahrung grade auf dem Gebiet der Herstellung von Schottky- und ohmschen
Kontakten auf Diamant. In einer ausfihrlichen Versuchsreihe gelang es jedoch nicht, die fir
die Herstellung geschlossener Diamantfilme optimierte CVD-Anlage fur eine Abscheidung
von einzelnen Diamantkornern, insbesondere auf der Sondenspitze, zu nutzen. Offenbar kam
es bel den Versuchen trotz breiter Variation der Prozessparameter nicht zu einer aus
reichenden Feldiberh6hung an der Sonde, da es in keinem Fall gelang, Diamant auf der
Siliziumspitze abzuscheiden.

Da die Ausrichtung dieser Arbeit nicht auf der Entwicklung technologischer Verfahren zur
Fertigung mikroskopischer Sonden fir die Rastersondenmikroskopie lag, wurde lediglich die
prinzipielle Realisierbarkeit des neu entwickelten Sondenkonzepts anhand der Charakteri-
sierung einiger Prototypen demonstriert. Aufgrund der Ausrichtung des Lehrstuhls fir
Elektronik auf die Entwicklungen neuer Verfahren und Techniken der Rastersonden-
mikroskopie sind weder die personellen noch die technologischen Moglichkeiten fur die
Herstellung von mikroskopischer Sonden Uber das Prototypenstadium hinaus gegeben.
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10. Zusammenfassung und Ausblick

Im Zuge dieser Arbeit wurde ein rastersondenmikroskopisches Messsystem entwickelt, mit
dem sich quantitativ Temperaturverteilungen und die lokale thermische Leitfahigkeit erfassen
lassen. Zu diesem Zweck wurden zunéchst die mechanischen Eigenschaften der verwendeten
thermischen Sonde aus Platin untersucht und die Regelparameter des im Kontakt-Modus
arbeitenden Rasterkraftmikroskops bezlglich dieser Sonde optimiert. In anschlief3enden
Simulationen der thermoelektrischen Eigenschaften der resistiven Sonde wurden fir die
Konzeption des Messsystems wichtige Parameter wie die Eigenerwarmung und die zu
erwartende Empfindlichkeit der Sonde ermittelt. Basierend auf diesen Simulationsergebnissen
und den Ergebnissen der Vermessung der elektrischen Eigenschaften — insbesondere der
induktiven und kapazitiven Blindanteile der Sonde — wurde eine Messelektronik entworfen
und realisiert. Die Empfindlichkeit der Whesatstone-M essbriicke mit integriertem rauscharmen
Vorverstérker und die Leistungsfahigkeit des gesamten SThM-Aufbaus wurden bestimmt.
Dabel konnte die durch theoretische Betrachtungen des Rauschanteils vorhergesagte
Temperaturempfindlichkeit von 5 mK anhand von Messungen an einer geheizten Teststruktur
bestétigt werden.

Durch die Integration des 3w-Methode kann mit diesem Messaufbau ebenfalls eine
guantitative Analyse der lokalen thermischen Leitfahigkeit einer Probe durchgefihrt werden.
Bel dem fir diesen Zweck neu entwickeltem Messverfahrens werden zundchst smultan die
Topographie und eine qualitative Abbildung der Leitfahigkeitsunterschiede der Probe
aufgenommen. Anschlief?end werden zur Kalibrierung dieser Aufnahme an mindestens zwei
Punkten der Probe frequenzabhangige Messungen durchgefihrt, durch Vergleichsmessungen
an Luft kénnen dabel verfalschende Einflisse durch Warmekonvektion und systematische
Fehler des Messsystems eliminiert werden. Die abschlief3ende Messung an einem Referenz-
material mit bekannter thermischer Leitfahigkeit erlaubt die Bestimmung der absoluten
thermischen Leitfahigkeit der Probe mit einem Fehler von unter zwei Prozent.

Mit dem realisierten Messaufbau wurden Temperaturmessungen zur Charakterisierung von
elektronischen Bauelementen durchgefiihrt. So konnten an Teststrukturen Temperatur-
erhéhungen in Abhangigkeit der Stromdichte und inhomogene Temperaturverteilung durch
den als current crowding bekannten Effekt von Anderungen der effektiven stromdurch-
flossenen Flache an Krimmungen und Knicken der Struktur nachgewiesen werden. Weiterhin
konnten in Bipolartransistoren durch erhthte Verlustleistungen gebildete Warmequellen
lokalisiert werden. Je nach Betriebsart waren Anderungen im Temperaturprofil zu
beobachten, die auf variierende Ursachen fur die Warmequellen — einerseits elektrische
Ubergangswiderstande an Metall-Halbleiterkontakten, anderseits interne elektrische Felder an
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pn-Ubergangen — zuriickzufihren waren. Mit Hilfe des thermischen Rasterkraftmikroskops
konnte ebenfalls die Temperaturverteilung im Kanalbereich eines in Séttigung betriebenen n-
Kana MOSFETs vermessen werden. Dabei konnte eine Erwarmung unterhalb des Gates in
der N&he des Drain-Kontaktes beobachtet werden, welche auf die Prasenz hochenergetischer
Elektronen aufgrund von hohen elektrischen Feldstérken in der Abschnirregion des
Transistors hindeutet.

Ein weit verbreitetes Einsatzgebiet thermischer Mikroskopieverfahren ist die Lokalisierung
von Fehlern in integrierten Schaltungen Uber die Detektion von Hot Spots. Auch das
thermischen Rasterkraftmikroskop konnte erfolgreich zur Abbildung eines durch einen Gate-
Drain Durchbruch induzierten Fehlers innerhalb eines MOS-Feldeffektransistors eingesetzt
werden. Die dabel erzielte Ortsaufldsung von 150 nm zeigt die Leistungsféhigkeit des SThM-
Systems. Bel der Analyse eines weiteren im Durchbruchsbereich betriebenen Feldeffekt-
transistors konnte der Durchbruch im Abschnirungsbereich des Kanals unterhalb der Gate-
Metallisierung in der SThM-Aufnahme lokalisiert werden. Im Gegensatz beispielsweise zum
ebenfalls zur Fehlerlokalisierung verwendetem photoemissionsmikroskopischen Verfahren
lasst sich mit diesem System auch der Ort von durch Metallisierungen verdeckten Fehlern
bestimmen. Die Vielsaitigkeit des Systems wurde nach geeigneter Erweiterung und dem
Einbau von Schutzmechanismen mit der Vermessung eines fehlerinduzierten Hot Spots in
einem mit Hochspannung betriebenen L e stungsbauelement demonstriert.

In einem Leistungsbauelement gelang ebenfals die Lokalisierung eines Fehlers Uber die
Bestimmung der thermischen Leitfahigkeit. Dies wurde durch die Auffindung eines wenige
Mikrometer grof3en Bereichs moglich, in dem die thermischen Leitfghigkeit des Halbleiter-
materials aufgrund einer strukturellen Veradnderung infolge eines elektrischen Durchbruchs
reduziert war.

Zusammenfassend |&sst sich sagen, dass der Uberwiegende Teil der im Rahmen dieser Arbeit
durchgefuihrten Temperaturmessungen in elektronischen Bauelementen erst durch die
signifikante Verbesserung der Temperaturauflosung des Verfahrens moglich wurde. Die
maximalen Temperaturdifferenzen auf der Oberfléche des untersuchten Probenbereichs lagen
in vielen Félen zum Tell deutlich unter einem Kelvin und damit unterhalb des Auflésungs-
vermogens der bis zu diesem Zeitpunkt entwickelten SThM-Systemen auf Basis einer
resistiven Sonde. Eine weitere Steigerung der Empfindlichkeit ist durch die Separation des
Temperatursignals von den durch Selbsterwdrmung der Sonde auftretenden Verfaschungen
aufgrund von Variationen der thermischen Leitfahigkeit mdglich, die mit dem 3w-Verfahren
erstmals erreichbar waren.
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Das ungiinstige Aspektverhaltnis der verwendeten Sonde machte sich alerdings vor allem bei
Proben mit grofien Topographieunterschieden negativ auf die Abbildungsqualitdt der
Topographieaufnahmen bemerkbar. Auch verhinderte die mechanische Instabilitét dieser
Sonde eine leichte und schnelle Handhabung des Systems. Diese Probleme lassen sich nur mit
Hilfe einer neu zu entwickelnden thermischen Sonde Gberwinden.

Die Bestimmung der lokalen thermischen Leitfahigkeit konnte erfolgreich zur Charakteri-
sierung von Komposit-Materialien genutzt werden. Auf diese Weise lief3 sich die Verteillung
und die Grol3e von Partikeln in Bremsscheiben und von Tefloninklusionen in einer Nickel-
Gleitschicht ermittelt. Die hohe Ortsauflésung und Empfindlichkeit des Systems erlaubte
erstmals die Abbildung der hexagonalen Anordnung von Polymerkernen in einem Core/Shell-
Polymersystem in dichtester Kugel packung.

Bel der quantitativen Analyse einer synthetisch hergestellten Diamantschicht konnten in dem
untersuchten Probenbereich Variationen in der thermischen Leitfghigkeit zwischen 400 und
1200 W/mK festgestellt werden. Dieses Ergebnis und die durch die Quantifizierung mogliche
Vergleichbarkeit von mit unterschiedlichen Wachstumsparametern hergestellten Diamant-
schichten erlauben eine Qualitétskontrolle und bieteen Ansatzpunkte fir eine Optimierung des
Herstellungsprozesses. Quantitative Messungen an undotiertem Siliziumproben bestétigten
die Leistungsfahigkeit des Verfahrens, die Abweichung des gemessene Wert der thermischen
Leitfahigkeit von 146 W/mK vom in der Literatur angegeben Wert von 145 W/mK liegt unter
einem Prozent. Es wurden erste Versuche zur Korrelation der Dotierstoffkonzentration mit
der thermischen Leitféhigkeit von dotiertem Silizium durchgefuhrt. Dabel konnte zunéachst
ein Anstieg der thermische Leitfahigkeit mit zunehmender Dotierstoffkonzentration
beobachtet werden, der mit der Zunahme der freien Ladungstrager im Halbeiter erklérbar ist.
Mit weiter ansteigender Konzentration sinkt die thermische Leitfahigkeit wieder, eine
Beobachtung, die mit einer Reduktion der Warmeleitung durch Phononen aufgrund der
zunehmenden Stérung des Kristalgitters erklart werden konnte. Zur Klérung des
Zusammenhanges zwischen thermischer Leitféhigkeit und Dotierstoffkonzentration sind
sowohl weiterfihrende experimentelle Arbeiten als vor allem auch Arbeiten zum besseren
theoretischen Verstandnis des Zusammenhangs notwendig, eine geschlossene analytische
Beschreibung steht bislang noch aus.

Zur weiteren Verbesserung der 3w-Methode im thermischen Rastersondenmikroskop
erscheint eine Modifikation des Messverfahrens sinnvoll. So kann es bel dem bislang
verwendeten Aufbau zu einer Variation der durch die thermische Sonde an die Probe abge-
gebene Heizleistung, kommen, wenn die zu untersuchende Probe und das Referenzmaterial
einen zu grof3en Unterschied in ihrer thermischen Leitfahigkeit aufweisen. Da die abgegebene



138 10. Zusammenfassung und Ausblick

Heizleistung konstant sein sollte, um die Messung nicht zu verfélschen, konnte der
Messelektronik beispielsweise eine aktive Regelung hinzugefigt werden. Neben diesen
messtechnischen Verdnderungen erscheint die weitere Untersuchung des Warmetransports im
Nahfeld zweier Korper sinnvoll, um ein besseres theoretisches Verstdndnis der Ausbreitungs-
eigenschaften der thermischen Welle zu erlangen. Hierzu sei angemerkt, dass die komplexe
Thematik des mikroskopischen Warmetransports Gegenstand aktueller Forschung ist und bis
heute nicht in ausreichender Weise durch geeignete Modelle beschrieben wird.

Die Waeiterentwicklung und eine Steigerung der Leistungsféhigkeit bezlglich Orts-,
Temperatur- und Zeitauflosung der thermischen Rastersondenmikroskopie sind eng mit der
Entwicklung neuer mikroskopischer Sonden verknipft. Aus diesem Grunde wurden im
Rahmen dieser Arbeit neue Konzepte zur Verkleinerung der geometrischen Abmessungen
und zur Verbesserung des Aspektverhdtnisses des mikroskopischen thermischen Sensors
entwickelt. Zur Realisierung eines besseren Aspektverhdtnisses und zur Verbesserung der
mechanischen Stabilitét wurden beide Sondenkonzepte auf der Basis der geometrischen Daten
bewéhrter Standardsonden der Rasterkraftmikroskopie zur Abbildung der Oberfl&chen-
topographie entworfen. Um wie bisher leicht zwischen den Betriebsmodi zur Temperatur-
bestimmung und Messung der thermischen Leitféhigkeit wechseln zu konnen, wurden
Konzepte fir resistive thermischen Sonden entwickelt. Fir das erste Konzept wurde fur das
Sensorelement dotiertes Silizium, fur das zweite Diamant vorgesehen. In beiden Féllen
handelt es sich um Halbleitermaterialien, die aufgrund der exponentiellen Abhangigkeit ihres
elektrischen Widerstandes von der Temperatur eine besonders gute Empfindlichkeit erwarten
lassen. Zur Charakterisierung der beiden Sondenmodelle wurden umfangreiche FEM-
Simulationen ihrer thermischen und elektrischen Eigenschaften durchgefuhrt. Fir beide
Modelle ist eine um drei Grélenordnungen hohere Temperaturempfindlichkeit zu erwarten.
Aufgrund der besseren dynamischen Eigenschaften des auf einem Diamantsensor basierenden
Sondemodells und der einfacheren technischen Realisierbarkeit wurden erste Schritte zur
Herstellung dieser thermischen Sonde unternommen.

Es konnten erste Prototypen einer thermischen Sonde aus Diamant hergestellt werden. Uber
die Analyse der Temperaturabhéngigkeit des elektrischen Widerstandes des thermischen
Sensors konnte die prinzipielle Funktionsfahigkeit des K onzeptes nachgewiesen werden.
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