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Abstract

During the past decade the development of microheater devices has been an active field of
investigation. Driver applications for such devices have been micromechanically fabricated
metal oxide gas sensors. In the majority of these investigations standard silicon micro-
machining technologies have been employed to produce thermally insulated membrane
structures, which feature low levels of heating power consumption (~50 mW at 400°C) and
small thermal response times (~10 ms).

Up to the present time the heating of such structures is generally accomplished by passing
currents through evaporated or sputtered films of noble metals, like platinum (Pt). Using such
material combinations long-term stable device operation has been found feasible up to about
600°C. Over the years, an increasing demand of microheaters with higher operating
temperatures for gas sensing systems as well as for thermal infrared (IR) sources in optical
sensor systems arose. The currently employed metal heaters, however, have limited stability
above 600°C and fail rapidly when operating at higher temperatures. The objective of the
present thesis therefore was finding alternative heater materials and metallisation techniques
to enable microsystems with prolonged operating temperatures of about 800°C and beyond.
As a representative high-temperature application, micromachined thermal infrared (IR)
emitters have been realised and their performance characterised. The electric heating of the
emitter hotplate is achieved with electrically conducting heater structures employing different
kinds of metallic and semiconductor materials. In order to assess the long-term performance
of these heater elements, accelerated degradation tests had been performed and the results
compared to each other. The results clearly revealed that doped semiconductors provide a
high-temperature performance that is superior to metallic ones. The best results so far have
been obtained with antimony-doped tin oxide (SnO,:Sb) heaters. This kind of heater
metallisation combines the moderate electrical conductivity of doped semiconductors with the
advantage of complete oxidation stability of stoichiometric oxides.

In the second part of this thesis detailed investigations of this new kind of heater metallisation
are presented to reveal the high-temperature degradation mechanisms that limit the lifetime of
Sn0,:Sb heater elements. The results show that - unlike most other heater materials - the
high-temperature stability of SnO,:Sb is not limited by electromigration but rather by
outdiffusion and evaporation of Sb impurities from the SnO, bulk. Continuing such heating
experiments towards higher temperature revealed that SnO,:Sb coated hotplates can be heated
up to the melting temperature of silicon (~1410°C) before they get destroyed. Aiming at even
higher temperatures microheaters based on silicon carbide (SiC) have been realised. Apart
from a much higher mechanical strength, SiC has a substantially higher temperature stability
(up to ~2300°C).

The acquired knowledge leads to microheater devices with an estimated lifetime of 10 years
at operation temperatures up to 950°C. Heater elements based on SnO:Sb films therefore
form a very useful complement to the existing silicon micromachining technology that opens
up interesting new applications in the field of high-temperature MEMS devices.



Kurzfassung

In den vergangenen Jahren war die Entwicklung von Mikroheizern ein sehr aktives Feld auf
dem Gebiet der Mikrosysteme. Schwerpunkt hierbei war vor allem die Realisierung von
mikromechanisch hergestellten Gassensoren. Als Heizerplattform wurde dabei vorwiegend
eine Stegmembranstruktur aus Silizium (Si) mit geringem Leistungsverbrauch (~50 mW fiir
400°C) und schnellem thermischen Ansprechverhalten (~10 ms) verwendet.

Bis zum heutigen Tage wird das elektrische Heizen dieser Mikrosysteme tiberwiegend mit
Strukturen aus aufgesputterten bzw. aufgedampften Platin verwirklicht. Der Einsatz dieses
Materials ermdglicht Temperaturen von bis zu 600°C langzeitstabil zu realisieren. Im Laufe
der Zeit wurden von Mikroheizern fiir die Gassensorik, aber auch fiir thermische
Infrarotquellen zunehmend hohere Betriebstemperaturen bei gleicher bzw. sogar noch
groferer Lebenserwartung gefordert. Bei Temperaturen von tiber 600°C stoflen jedoch die
bisher verwendeten Heizermaterialien zunehmend an ihre Leistungsgrenzen. Ziel dieser
Doktorarbeit war es daher, alternative Materialien und Technologien zu erforschen, welche
einen langzeitstabilen Betrieb dieser Mikrosysteme auch bei Temperaturen von 800°C und
mehr ermoglichen.

Als reprisentative Hochtemperaturanwendung wurden mikromechanisch hergestellte
thermische IR-Emitter hergestellt und auf ihre Eigenschaften hin untersucht. Zur aktiven
Beheizung der Stegmembran wird eine elektrisch leitfahige Heizstruktur eingesetzt. Hierbei
kamen sowohl Platin, als auch alternative Materialien als Heizermetallisierungen zur
Anwendung. AnschlieBend wurde die Degradation der eingesetzten Heizermetallisierung mit
Hilfe von beschleunigten Alterungstests untersucht und deren Ergebnisse miteinander
verglichen. Die Ergebnisse verdeutlichen, dass dotierte Halbleitermaterialien als Heizer-
metallisierung besser geeignet sind als metallische Materialien. Die beste Leistung bisher
zeigte eine Heizermetallisierung aus Antimon-dotiertem Zinnoxid (SnO:Sb). Es besitzt die
Vorziige der dotierten Halbleiter, ist jedoch als Metalloxid zudem inert gegeniiber
auftretenden Oxidationseffekten.

Im zweiten Teil der Arbeit wird das als Heizermetallisierung verwendete SnO,:Sb einer
detaillierten Analyse unterzogen, um die Degradationsmechanismen des Materials zu
verstehen und somit seine Leistungsgrenzen richtig abschétzen zu kénnen. Die Resultate
zeigen, dass die Hochtemperaturstabilitit des SnO,:Sb — anders als bei anderen Heizer-
materialien — nicht durch Elektromigration, sondern durch eine Ausdiffusion und Verdam-
pfung des als Dotiermaterials Sb aus der SnO,:Sb-Schicht begrenzt wird. Neben Si wurde
auch Siliziumkarbid (SiC) fiir den Bau von Mikroheizern verwendet. Denn bei den mit
SnO,:Sb realisierbaren Temperaturen stoft das sonst als Tridgermaterial eingesetzte Si an
seine Grenzen (Tschmelz =1410°C). SiC dagegen besitzt neben einer groeren mechanischen
Stabilitdt auch eine wesentlich héhere Temperaturbestandigkeit (bis ~2300°C).

Die gewonnenen Erkenntnisse fiihrten schlieflich zur Entwicklung einer hochtemperatur-
fdhigen Heizermetallisierung, welche einen permanenten Betrieb bei Temperaturen von bis zu
950°C tiber einen Zeitraum von mindestens 10 Jahren ermoglicht. Diese Tatsache eréffnet der
Mikrosystemtechnik ein weites Feld neuer, potentieller Anwendungsgebiete im Hoch-
temperaturbereich.



Thesen der Dissertation

e In den vergangenen Jahren war die Entwicklung von Mikroheizern ein sehr aktives
Feld auf dem Gebiet der Mikrosysteme. Bis zum heutigen Tage wird das elektrische
Heizen dieser Mikrosysteme iiberwiegend mit Strukturen aus Platin verwirklicht. Der
Einsatz dieses Materials ermdglicht Temperaturen von bis zu 600°C langzeitstabil zu
realisieren. Im Laufe der Zeit wurden von Mikroheizern fiir die Gassensorik, aber
auch fiir thermische Infrarotquellen zunehmend hohere Betriebstemperaturen bei
gleicher bzw. sogar noch gréfierer Lebenserwartung gefordert. Bei Temperaturen von
iiber 600°C stoBt jedoch das bisher verwendete Heizermaterial zunehmend an seine
Leistungsgrenzen.

e Begriindet sind diese Leistungsgrenzen im Wesentlichen durch Probleme mit Elektro-
migration und mechanischem Stress aufgrund eines zu niedrigen spezifischen Wider-
standes und einem zu groBem Unterschied des thermischen Ausdehnungskoeftizienten
von Trigersubstrat und Heizerstruktur. Bei Temperaturen oberhalb von 600°C fiihrt
dies zu einem raschen Versagen der Mikroheizer.

e Folglich musste eine alternative Heizermetallisierung entwickelt werden, welche einen
langzeitstabilen Betrieb dieser Mikrosysteme auch bei Temperaturen von 800°C und
mehr ermoglichen. Die Untersuchung und Bewertung potentieller Heizermaterialien
stellt aus diesem Grund den Schwerpunkt dieser Doktorarbeit dar.

e Das Konzept eines mikromechanisch hergestellten thermischen Infrarotemitters stellt
durch seine Anforderung an Material und Konstruktion ein typisches Beispiel fiir eine
hochtemperaturfihige Anwendung dar und dient aus diesem Grund in dieser Arbeit als
Testplattform fiir die Entwicklung einer Hochtemperaturmetallisierung.

e Die Realisierung des thermischen IR-Emitters mit unterschiedlichen Heizermaterialien
erméglicht es, die Degradation der eingesetzten Heizermetallisierungen bei unter-
schiedlichen Betriebstemperaturen mit Hilfe von beschleunigten Alterungstests zu
untersuchen und die Ergebnisse miteinander zu vergleichen.

e Die Resultate verdeutlichen, dass dotierte Halbleitermaterialien als Heizermetalli-
sierung besser geeignet sind als metallische Materialien. Die beste Leistung zeigte
eine Heizermetallisierung aus Antimon-dotiertem Zinnoxid (SnO,:Sb). Es besitzt die
Vorziige der dotierten Halbleiter, ist jedoch als Metalloxid zudem inert gegeniiber
auftretenden Oxidationseffekten.

e Die mechanischen, thermischen und elektrischen Eigenschaften von SnO,:Sb machen
es zu einer, im Vergleich zu den bisher gebrauchlichen Heizermaterialien, weit tiber-
legenen Heizermetallisierung fiir die Realisierung von hochtemperaturféhigen Mikro-
systemen.

e Als Metalloxid baut es problemlos kovalente Bindungen auf, wodurch es zu keinerlei
Haftungsproblemen zwischen Heizermetallisierung und Trégersubstrat kommt. Des
Weiteren liegt der thermische Ausdehnungskoeffizient des Materials relativ nahe am
Si (asi,zoec=2,6'10’6 KI), wodurch sich auch bei héheren Temperaturen keine grofien
mechanischen Spannungen aufbauen.



Als ein Halbleitermaterial mit einer Bandliicke von ~3,5 eV bleibt SnO, bis zu
Temperaturen von tiber 1400°C extrinsisch und kann durch Einbringen von Elementen
der Gruppe V, wie etwa dem verwendeten Sb, dotiert werden. Die dabei erreichte
Leitfahigkeit entspricht mit ~4500 p€cm etwa der von hochdotiertem Silizium.

Als ein stochiometrisches Oxid kann SnO; auch bei sehr hohen Temperaturen nicht
durch Oxidationseffekte — im Gegensatz zu anderen Halbleitermaterialien — zu
Schaden kommen. Hierdurch kann SnO,:Sb als Heizermaterial direkt in Umgebungs-
luft eingesetzt werden. Diese Tatsache macht eine aufwendige Kapselung des Heizers
in inertem Gas oder Vakuum tiberfliissig.

SnO,:Sb als ein entartet dotiertes Halbleitermaterial besitzt eine elektrische Leitfahig-
keit, die um etwa zwei Grofenordnungen geringer ist, als die von metallischen
Materialien. Dadurch wird eine Degradation der Heizer durch Elektromigration bei
den hohen Betriebstemperaturen in Folge einer zu hohen elektrischen Stromdichte
innerhalb der Heizermetallisierung vermieden.

Aufgrund der realisierbaren hohen Betriebstemperaturen von SnO,:Sb basierenden
Heizersystemen stoflen Mikroheizer aus Si an ihre Grenzen (Tschmelz =1410°C)..
Deshalb wurde wihrend dieser Arbeit auch Mikroheizer basierend auf SiC entwickelt
und erfolgreich demonstriert. SiC bleibt auch bei Temperaturen oberhalb von 800°C
noch elastisch und besitzt neben einer groleren mechanischen Stabilitdt auch eine
wesentlich hohere Temperaturbestandigkeit (bis ~2300°C).

Die Analyse der thermisch beanspruchten SnO,:Sb-Strukturen zeigt, dass die
Leistungsfahigkeit des SnO,:Sb als Heizermaterial lediglich ab Temperaturen grofer
als 950°C durch eine einsetzende Schichtdiffusion und Verdampfen des Dotanden Sb
aus der SnO,:Sb-Schicht limitiert wird.

Die Verwendung von SnO,:Sb als Heizermetallisierung steigert somit die Betriebs-
temperatur von Mikrosystemen von bisher maximal 600°C — welche momentan durch
den Einsatz von auf Pt basierenden Heizern erreicht werden — auf langzeitstabil
realisierbare Temperaturen von bis zu 950°C. Diese Tatsache eroffnet der Mikro-
systemtechnik ein weites Feld neuer, potentieller Anwendungsgebiete im Hoch-
temperaturbereich.

Eine industrielle Umsetzbarkeit dieser Mikrosysteme ist durch die Verwendung von
Standardprozessen fiir den gesamten Technologieablauf gegeben. Somit kénnen auf
dieser Technologie basierende hochtemperaturfahige MST-Bauteile komplett von
einer Silizium-Foundry gefertigt werden.
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Kapitel 1 Einleitung

1 Einleitung

Industriell relevante Anwendungen fiir temperaturstabile Sensoren und Aktoren ergeben sich
in einer Vielzahl von Anwendungsgebieten, die Probleme der Sicherheits-, Betriebsiiber-
wachungs-, und Umwelttechnik betreffen. Ein Beispiel ist die Gassensorik. Wichtige
sensorische Groflen sind hier spezifische Gaskonzentration, Temperatur, sowie Druck der
Medien. Weitere Anwendungsbeispiele sind thermische IR-Emitter fiir optische Detektions-
systeme, sowie Systeme fiir die Messung und Dosierung von Gasfliissen. Im Vergleich zu
konventionellen makroskopischen Bauteilen zeichnen sich diese Mikrostrukturen durch
geringe Heizleistungen, sowie sehr geringen thermischen Zeitkonstanten aus.

Im Laufe der Zeit wurden von diesen Mikrosystemen zunehmend héhere Betriebstempera-
turen bei gleicher bzw. sogar noch groflerer Lebenserwartung gefordert. So existiert unter
anderem ein wachsendes Verlangen nach hochtemperaturfihigen Mikroheizern als Techno-
logietrdger in der Gassensorik aber auch fiir den Einsatz als thermische Emitter in optischen
Mikrosystemen. Die bisher verwendeten Heizermaterialien stoen jedoch bei Betriebs-
temperaturen von iiber 600°C zunehmend an ihre Leistungsgrenzen. Aus diesem Grund
missen alternative Materialien und Technologien erforscht werden, welche einen langzeit-
stabilen Betrieb auch bei Temperaturen von 800°C und mehr erméglichen.

Ziel der Doktorarbeit war die Entwicklung einer Mikrosystem-Technologie fiir die Herstel-
lung von langzeitstabil hochtemperaturfahigen Mikroheizern. Die Herstellung solcher
hochtemperaturresistenten Mikrosysteme bedingt zum einen eine stabile Technologie-
plattform und zum anderen eine hochtemperaturstabile Metallisierung. Nur wenn man beides
realisieren kann, ist man in der Lage derartige Systeme zu verwirklichen. Im Rahmen dieser
Doktorarbeit wurden die Grundlagen gelegt, solche mikromechanisch hergestellten
Hochtemperatur-Mikrosysteme zu verwirklichen.

Als Basismaterial bietet sich dabei Silizium (Si) aufgrund seiner guten mechanischen
Strukturierbarkeit und seiner hochentwickelten Prozesstechnik an. Ein weiteres denkbares
Basismaterial ist Siliziumkarbid (SiC). Es kann in Form polykristalliner und heteroepitaxial
abgeschiedener Diinnschichten auf Siliziumsubstraten realisiert werden und weist bei einem
Einsatz in rauen Umgebungsbedingungen und hohen Temperaturen in puncto mechanischer
Belastbarkeit sowie Temperaturbestindigkeit bessere Eigenschaften als Silizium auf. So
besitzt es eine 10-fach gréBere mechanische Belastbarkeit und bleibt auch bei Temperaturen
oberhalb der Schmelztemperatur von Silizium von 1410°C noch stabil. Daneben zeichnet es
sich durch eine sehr gute Resistenz gegentiber dtzenden Chemikalien aus. Infolgedessen stellt
es fiir Anwendungen in chemisch aggressiven Umgebungen, sowie bei hohen Temperaturen,
eine interessante Ergdnzung in der Mikromechanik-Technologie als Basismaterial belastbarer
hochtemperaturfihiger Technologieplattformen dar. Aus diesen Griinden wird im Rahmen
dieser Arbeit auch die Eignung der SiC-Technologie fiir die Realisierung thermischer
Mikrostrukturen untersucht.
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Wesentliches Ziel hierbei ist die Erhohung der mechanischen und thermischen Stabilitét der
Mikroheizer. Als Heizermetallisierung wird heutzutage meist Platin in der Mikrosystem-
technik verwendet. Es ist als Material hochtemperaturfest und inert gegeniiber chemischen
Reaktionen. Des Weiteren kann es durch seinen linearen Temperaturkoeffizienten des
Widerstandes direkt zur Bestimmung der realisierten Temperatur eingesetzt werden.

Auf diese Weise lassen sich Temperaturen von bis zu 450°C relativ problemlos langzeitstabil
mit mikromechanischen Systemen realisieren. Bei hoheren Betriebstemperaturen treten
jedoch zunehmend Probleme durch Elektromigration und mechanischen Stress auf. Begriindet
sind diese Probleme durch den niedrigen spezifischen Widerstand des Materials und der damit
einhergehenden hohen Stromdichte, sowie durch den groBen Unterschied in den thermischen
Ausdehnungskoeffizienten zwischen dem als Trigersubstrat eingesetzten Halbleiter Silizium
und dem metallischen Heizer. Diese Eigenschaften fiithren bei Betriebstemperaturen von iiber
600°C relativ schnell zu einem Versagen der Heizerstruktur solcher Mikrosysteme. Folglich
musste eine alternative Heizermetallisierung entwickelt werden, welche einen langzeitstabilen
Betrieb auch bei diesen hohen Temperaturen ermdglicht. Die Untersuchung und Bewertung
potentieller Heizermaterialien stellt aus diesem Grund den Schwerpunkt dieser Doktorarbeit
dar.

Als reprisentatives Beispiel eines hochtemperaturfihigen Mikrostrukturbauteils, wurde das
Konzept eines mikromechanisch hergestellten thermischen Infrarotemitters umgesetzt. Dieser
Mikroheizer basiert auf einer mikromechanisch hergestellten Stegmembranstruktur aus
Silizium, welche als mechanische Triager- und Heizerplattform dient. Durch diese Membran-
struktur wird die thermische Masse des Mikroheizers stark reduziert und ein geringer
Leistungsverbrauch gewihrleistet. Fiir die Herstellung der Mikroheizer wurden ausschlieBlich
Standardherstellungs- und Analysetechnologien der Mikrosystemtechnik verwendet. Zur
Realisierung der Stegmembranstruktur wurden nass- und trockenchemische Atzverfahren
eingesetzt. Die Abscheidung der metallischen und leitfdhigen Strukturen erfolgte durch physi-
kalische Abscheideverfahren. Daneben kamen aber auch chemische Abscheideverfahren und
thermische Oxidationsprozesse zum Einsatz.

Zur aktiven Beheizung der Stegmembran wird eine elektrisch leitfihige Heizermetallisierung
eingesetzt. Hierbei kamen sowohl Platin, als auch alternative Materialien als Heizermetal-
lisierungen zur Anwendung. Anhand der realisierten thermischen IR-Emitter wurden Heiz-
versuche bei unterschiedlichen Betriebstemperaturen und Bedingungen durchgefiihrt.
Anschliefend wurde die Degradation der eingesetzten Heizermetallisierung untersucht und
deren Ergebnisse miteinander verglichen. Die gewonnenen Erkenntnisse fiihrten schlieBlich
zur Entwicklung einer hochtemperaturfihigen Heizermetallisierung, welche einen perma-
nenten Betrieb bei Temperaturen von bis zu 950°C tiber einen Zeitraum von mindestens 10
Jahren ermoglicht. Diese Tatsache eroffnet der Mikrosystemtechnik ein weites Feld neuer
potentieller Anwendungsgebiete im Hochtemperaturbereich.
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Die ausfiihrliche Beschreibung der durchgefiihrten Arbeiten sowie der hierbei gewonnenen
Erkenntnisse ist Gegenstand der nachfolgend aufgefiihrten Kapitel.

Im folgenden 2. Kapitel ,,Stand der Technik bei Mikroheizern* wird der aktuelle Stand der
Technologie von aktiv beheizbaren mikromechanischen Technologieplattformen sowie deren
momentanen Leistungsgrenzen beschrieben. Ziel dieser Technologie ist die Realisierung von
moglichst robusten Mikroheizern mit schnellem Ansprechverhalten und einem moglichst
niedrigen Leistungsverbrauch sowie langer Lebensdauer. Im zweiten Teil des Kapitels wird
auf die Grundlagen der Elektromigration eingegangen. Dieser Effekt hat einen entscheidenden
Einfluss auf die Lebensdauer der eingesetzten Heizermaterialien und stellt einen Hauptgrund
fuir die schnelle Degradation von metallischen Heizern bei Temperaturen von iiber 600°C dar.
Im 3. Kapitel ,.Konzept & Design eines thermischen IR-Emitters” wird das Konzept und
Design eines thermischen IR-Emitters dargestellt. Ein thermischer IR-Emitter stellt durch
seine Anforderung an Material und Konstruktion ein typisches Beispiel fiir eine
hochtemperaturfahige Anwendung dar und dient aus diesem Grund in dieser Arbeit als
Testplattform zur Entwicklung einer Hochtemperaturmetallisierung fiir die Realisierung
langzeitstabil hochtemperaturfihiger Mikrostrukturbauteile. Daher wird in diesem Kapitel
zuerst das generelle Konzept eines thermischen IR-Emitters aufzeigt und anschlieBend das fiir
die Realisierung des Emitter-Bauteils gewihlte Design vorgestellt.

Im 4. Kapitel ,,Prozessierung des thermischen IR-Emitters wird dann die mikromechanische
Realisierung des thermischen IR-Emitters beschrieben. Hierbei werden die einzelnen
Prozessschritte zur mikromechanischen Herstellung des realisierten thermischen IR-Emitters
aufgefiihrt. Zu diesem Zweck wird der verwendete Gesamtprozess kurz beschrieben und
anschlielend die wichtigsten Prozessschritte im Einzelnen erldutert.

Das anschlieBende 5. Kapitel ,,Charakterisierung des thermischen IR-Emitters” beschiftigt
sich mit der Charakterisierung des mikromechanisch hergestellten thermischen IR-Emitters.
Der IR-Emitter wird dabei auf seine Funktion und Verwendbarkeit gepriift. Hier besteht die
grofite Herausforderung in der Bestimmung des genauen Verhéltnisses zwischen verwendeter
Heizleistung und erreichter Betriebstemperatur. Erst hierdurch lassen sich spéter verlissliche
Aussagen iiber die Hochtemperaturfihigkeit der verwendeten Heizermetallisierungen machen.
Des weiteren wurde auch die Emissivitdt, Temperaturverteilung, sowie die maximale
Modulationsfrequenz des thermischen IR-Emitters untersucht.

Im 6. Kapitel ,,Hochtemperaturfiihige Metallisierungen werden die zur Entwicklung einer
langzeitstabilen Heizermetallisierung durchgefiihrten Versuche dargestellt und die erhaltenen
Ergebnisse diskutiert. Bisher verwendete Heizermaterialien versagten jedoch bereits nach
kurzer Zeit. Aus diesem Grund wurde der thermische IR-Emitter mit einer ganzen Reihe
unterschiedlicher, potentiell hochtemperaturfahiger Heizermaterialien realisiert. Durch
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Heizversuche konnte anschlieBend deren Eignung als Hochtemperatur-Metallisierung
untersucht werden. Die gemessene temperaturabhéingige Degradationsrate des Heizerwider-
standes ermoglichte eine Lebensabschitzung der verschiedenen Materialien in Abhéngigkeit
zu den veranschlagten Betriebstemperaturen. Die gewonnenen Erkenntnisse fiihrten
schlieflich zu der Entwicklung einer fiir die Mikrosystemtechnik neuartigen hochtemperatur-
fahigen Heizermetallisierung basierend auf hochdotiertem Metalloxid.

Im folgenden 7. Kapitel ,,Dotiertes Zinnoxid als Heizermetallisierung* wird daher die Her-
stellung und Charakterisierung einer Metallisierung basierend auf einem hochdotierten
Metalloxid, als Heizermetallisierung fiir hochtemperaturfihige Mikroheizer beschrieben. Als
Metalloxid wurde Zinnoxid (SnO,) und als Dotiermaterial Antimon (Sb) verwendet. Bereits
im Vorfeld dieser Arbeit wurde SnO; als gassensitives Material fiir Gassensoren verwendet.
Wird es bei Temperaturen von iiber 1000°C fiir ldngere Zeit getempert, so ist es aufgrund
seiner groflen Bandliicke von 3,5 eV ein guter Isolator. Als Dotiermaterial fiir SnO, bietet sich
das verwendete Antimon an. Im Periodensystem steht es direkt neben dem Zinn (Sn) und
weilit somit dhnliche physikalische Eigenschaften auf. Als ein Element der Gruppe V fungiert
es als Elektronendonator. Das realisierte SnO,:Sb ist folglich n-dotiert. Die Anwendung von
SnO,:Sb, als neuartige Heizermetallisierung von Mikrostrukturbauteilen, erforderte eine
Vielzahl von Vorversuchen. In Versuchsreihen wurde die beste Dotierkonzentration fiir eine
maximale Leitfahigkeit der SnO,:Sb-Schicht bestimmt und die optimale Temperatur und
Dauer der Temperung zur Aktivierung des Dotiermaterials ermittelt. Daneben wurde die
Strukturierbarkeit des Materials anhand verschiedener mikromechanischer Bearbeitungs-
verfahren gepriift. In Heizversuchen wurde die Heizerdegradation als Funktion der Betriebs-
temperatur bestimmt und deren Ursachen analytisch untersucht. Hierbei zeigte sich, dass
SnO,:Sb als Heizermetallisierung allen bisher untersuchten Materialien bei weitem tiberlegen
ist und fiir kurze Zeit sogar Temperaturen oberhalb des Schmelzpunktes von Silizium
(T=1410°C) ermdoglicht.

Das 8. Kapitel ,,Hochtemperatur-Mikroheizer basierend auf SiC**  beschreibt aus diesem
Grunde die Realisierung eines auf SiC basierenden Mikrosystems. Wie auch der vorgestellte
thermische IR-Emitter, so basieren bisherige Mikrostrukturen meist auf Silizium. Durch die
gestiegenen Anforderungen an die Sensorik in punkto mechanischer Belastung, Korrosion
und Temperatur, stoBt jedoch auch Silizium zunehmend an seine Belastungsgrenzen. SiC
stellt als Material mit seiner besonderen mechanischen und thermischen Belastbarkeit eine
interessante Alternative zu einem auf Silizium basierenden Technologietriger dar. Es zeichnet
sich durch eine hohe mechanische Stabilitdt sowie einer sehr guten Resistenz gegeniiber
dtzenden Chemikalien aus. Die Herstellung solcher auf SiC basierender Systeme stellt jedoch
noch immer eine grofle technologische Herausforderung dar. In diesem Kapitel werden die
Vorziige eines solchen Systems detailliert dargestellt und die technologischen Schwierig-
keiten eines auf SiC basierenden Herstellungsprozesses erldutert. Anhand der Entwicklung
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eines auf SiC basierenden Hochtemperaturgassensors werden hierbei die Realisierbarkeit
solcher Systeme demonstriert und die wesentlichen Herstellungsschritte bestehend aus
selektiven SiC-Epitaxie, der Oxidation des Substrates, der Aufbringung einer Metallisierung,
sowie der Membranitzung erldutert.

Im 9. Kapitel ,,Potentielle Anwendungen® werden anschlielend einige Anwendungsbeispiele
fir die entwickelten Mikroheizer beschrieben. Anhand dieser Beispiele wird die Fiille der
neuen interessanten Anwendungsfelder verdeutlicht, welche durch den Einsatz dieser Techno-
logie fiir die Mikrosystemtechnik erschlossen werden. So kann diese Technologie nicht nur
zur Realisierung von IR-Emittern und Gassensoren, sondern auch zur Herstellung von Ionisa-
tionsquellen oder Mikrokatalysatoren genutzt werden.

Das abschliefende 10. Kapitel ,,Nachwort* fasst die gewonnenen Ergebnisse dieser Arbeit
zusammen und legt dar, warum die entwickelte Heizermetallisierung aus SnO,:Sb eine so
wertvolle Ergédnzung zu der existierenden auf Silizium basierenden Mikrosystemtechnik
darstellt. Dabei wird auch auf die Moglichkeiten einer industriellen Umsetzung dieser
Heizertechnologie eingegangen.
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2 Stand der Technik bei Mikroheizern

In diesem Kapitel wird der aktuelle Stand der Technologie von aktiv beheizbaren
mikromechanischen Technologieplattformen sowie deren momentanen Leistungsgrenzen
beschrieben. Ziel dieser Technik ist die Realisierung von robusten Mikroheizern mit
schnellem Ansprechverhalten und einem moglichst niedrigen Leistungsverbrauch sowie
langer Lebensdauer. Im zweiten Teil des Kapitels wird auf die Grundlagen der Elektro-
migration eingegangen. Dieser Effekt hat einen entscheidenden Einfluss auf die Lebensdauer
der eingesetzten Heizermaterialien und stellt einen Hauptgrund fiir die schnelle Degradation
von metallischen Heizern bei Temperaturen von tiber 600°C dar.

2.1 Prinzipieller Aufbau von mikromechanischen Heizern

In den vergangenen Jahren war die Entwicklung von Mikroheizern ein sehr aktives Feld auf
dem Gebiet der Mikrosysteme. Vereinzelt sind solche Produkte auch bereits am Markt
angekommen [Apl.04]. Schwerpunkt hierbei war vor allem die Realisierung von mikro-
mechanisch hergestellten Gassensoren mit geringem Leistungsverbrauch und schnellem
thermischen Ansprechverhalten [Mos.91, Sbe.97, Bra.00].

Ziel war die bisher kommerziell erhéltlichen Gassensoren zur Schadstoffdetektion zu
ersetzen. Diese Sensoren verwenden keramische Heizersubstrate auf denen durch Siebdruck
metallische Heizerstrukturen und gassensitive Schichten aus Metalloxid (MOX) aufgebracht
werden [UST, Fig]. Bedingt durch die vergleichsweise groBe Bauform und der schlechten
thermischen Isolierung des beheizten Bereichs von der restlichen Umgebung, erfordern diese
Sensoren relativ hohe Heizleistungen von ca. 0,5 bis 1 Watt fiir eine Betriebstemperatur von
~400°C. Aus diesem Grund wurde eine auf Silizium basierende Halbleitertechnologie
entwickelt, welche es ermdglicht, Mikroheizer mit wesentlich kleineren beheizten Flachen
und einer verbesserten thermischen Isolation zu realisieren. Durch diese Entwicklung konnte
der Heizleistungsbedarf fiir eine sensortypische Betriebstemperatur von 400°C auf ~50 mW
reduziert werden [Fri.03].

Abb. 2.1 verdeutlicht den prinzipiellen Aufbau eines solchen mikromechanisch hergestellten
Mikroheizers. Das grundsitzliche Design dieser Mikroheizer basiert auf einer diinnen
Membran aufgehidngt innerhalb eines massiven Siliziumrahmens [Sue.93, Fun.95, Sbe.97,
Sem.01]. Fir die Realisierung dieser Membran wurde das Silizium unterhalb dieser Membran
durch nass- oder trockenchemische Atzprozesse entfernt, sodass nur eine diinne Membran auf
der Vorderseite erhalten bleibt [Zen]. Die Heizung basiert normalerweise auf einem
metallischen Diinnfilm, der auf die Triager aufgedampft und anschliefend strukturiert wird.
Durch den ohmschen Widerstand dieser Heizerstrukturen wird die aufgebrachte elektrische
Leistung in thermische Energie transformiert und in eine Temperaturerhhung der Heizer-
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strukturen und somit auch deren Triger umgesetzt. Diese relativ einfach zu realisierende
Technologie erlaubt es, die fiir den Betrieb des Bauteils benétigte Temperatur durch das
Beheizen einer méaanderférmigen Heizstruktur im zentralen Bereich der Membran zu
realisieren. Um katalytische Interaktion des metallischen Heizers mit der Umwelt zu
verhindern, kann iiber die Metallisierung eine diinne dielektrische Passivierungsschicht aus
Siliziumdioxid (SiO;) abgeschieden werden. Die in Abb. 2.1a charakteristischen schrigen
Flanken der Membranoffiung entstehen durch den Einsatz von anisotropen Atzmedien zur
Entfernung des Siliziums [Sei.90].

Ein niedriger elektrischer Leistungsverbrauch ist durch die gute thermische Isolation des
thermisch aktiven Bereichs der diinnen Membran gegeniiber dem Siliziumrahmen gewihr-
leistet. Diese gute thermische Isolation der Membranen resultiert vor allem durch das groBe
Aspektsverhéltnis zwischen dem Durchmesser (~500 um) und der Dicke (~0,2 um) solcher
Membranen. Daneben ist ein schnelles thermisches Ansprechverhalten dieser Mikroheizer
durch die geringe Masse der diinnen Membranstruktur gesichert. Hierdurch lassen sich
Autheizungs- und Kiihlungsraten in der GroBenordnung von 10° grad/s erreichen. Diese
Eigenschaft ist besonders fiir den Einsatz der Mikroheizer als Massenflussdetektoren fiir die
Mikrodosierung von Gasen und Fliissigkeiten u.a. in Automotoren interessant [Wes.94,
0dh.92, Qiu.95, Bre.95, Dil.97, Hlp].

Passivierung
|

x
| Substrat
\‘.

5mm
(@) (b) (c)

Abb. 2.1: Prinzipieller Aufbau eines mikromechanisch hergestellten Mikroheizers [Hel.95]. (a)
schematischer Aufbau eines mikromechanisch hergestellten Mikroheizers; (b) Draufsicht
eines realisierten Gassensors; (c) gebondeter Gassensor-Baustein auf einem TO8-Tréager.

Die in Warme umgesetzte elektrische Leistung wird durch die Wiarmeleitung des Hotplates
und der Umgebungsluft, sowie durch Konvektion und thermische Strahlung wieder an die
Umwelt abgegeben. Eine theoretische Betrachtung der Betriebstemperaturen in Abhéngigkeit
zur eingespeisten elektrischen Leistung wird im Kapitel 3.1.2 ab Seite 32 gegeben. Fiir die
Realisierung dieser Hotplates werden unterschiedliche Membranmaterialien und Techno-
logien eingesetzt. Der folgende Abschnitt gibt einen kurzen Uberblick tiber die gebriuch-
lichsten Materialien und Membrantypen.
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2.1.1 Membrantypen und -materialien

Fiir eine geringe elektr. Leistungsaufnahme der Mikroheizer sollten diese auf einer moglichst
diinnen Membran basieren. Zudem wird versucht, die thermische Isolation der beheizten
Membranfliche zu optimieren. Durch die Verwendung von thermisch schlecht leitenden
Materialien wie z.B. Siliziumnitrid (Si3N4) oder SiO; konnen thermisch isolierte Bereiche im
Zentrum von geschlossenen diinnen Membranen realisiert werden. Gewohnlich werden diese
Materialien kombiniert als Siliziumoxinitrid (Si3N4/SiO,) eingesetzt. Hierdurch kann der Grad
der mechanischen Zugspannung der spiteren Membran festgelegt werden.

Durch den ineffizienten Wirmetransport innerhalb dieser dielektrischen Membranen, hingt
der Wiarmeverlust bzw. die Kiithlung der beheizten Membranen im groen Mafl von der
Wirmeleitfahigkeit der sie umgebenden Luft ab. Dieser Umstand wird fiir die Realisierung
von Wirmeleitungssensoren zur Detektion von explosiven Gasen, wie etwa Wasserstoff (H,)
und Methan (CHy) genutzt [Tar.01].

Fiir die Herstellung einer solchen Membran aus Siliziumnitrid und Siliziumoxinitrid muss die
Schicht zuerst durch eine thermische Zersetzung von Gasen auf der Oberfldche des Si-Wafers
durch eine Chemische Dampfabscheidung, kurz CVD (engl. Chemical Vapour Deposition),
erzeugt werden. Der Wafer dient dabei nur als Grundfldche und reagiert nicht mit den Gasen.
Folglich miissen alle bendtigten Materialien, wie auch das Silizium, im Prozessgas enthalten
sein. Aufgrund der dielektrischen Eigenschaft der abgeschiedenen Schicht, kénnen Metalle
anschliefend direkt aufgesputtert bzw. aufgedampft und zu Heizern und Elektroden
strukturiert werden. Im weiteren Prozessverlauf dient die Schicht auch als Atzmaskierung fiir
das anisotrope Siliziumétzen[Bur, Sei.90]. Fur die Anwendung der Mikroheizer als Techno-
logietrdger fiir Gassensoren wird abschlieBend ein gassensitives Metalloxid, wie z.B. Zinn-
oxid (Sn0,), abgeschieden und getempert [Sbe.90, Sem.95, Dim.96, Com.02, Epi.06].

Als Alternative zu diesen dielektrischen Materialien kann die Membran bzw. das Hotplate
auch aus monokristallinen Silizium (Si) oder aus Siliziumkarbid (SiC) hergestellt werden
[Sbe.97, Sol.00, Kr5.96]. Vorteil dieser Materialien sind eine wesentlich hhere Temperatur-
besténdigkeit und mechanische Belastbarkeit [Sze.81]. Des Weiteren bewirkt die hohere
Wirmeleitfahigkeit der Materialien (Asi: 156 W/mK bzw. Asic: 450 W/mK) eine homogenere
laterale Temperaturverteilung auf dem Hotplate. So weist eine Membran aus Si im Vergleich
zu dem Material SizNy (Asizna: 1,9 W/mK) eine fast 100-fach héhere Warmeleitfdhigkeit auf.
Damit trotz dieser guten Wirmeleitung eine ausreichende thermische Isolierung mit
akzeptablen Heizleistungswerten ermdglicht wird, miissen die Wérmeleitpfade geometrisch
eingeschriankt werden. Aus diesem Grunde basieren mikromechanische Heizerkonzepte aus
diesen Membranmaterialien nicht auf einer geschlossenen Membran, sondern basieren meist
auf einem so genannten Stegmembran-Design [Fun.95, Bau.96, Diis.96, Gar.0la, Fri.03,
Miil.03, Bar.04]. Abb. 2.2 veranschaulicht realisierte Gassensoren basierend auf einer
Stegmembran aus SiC.
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Abb. 2.2: Vorderansicht eines Arrays aus Stegmembranen, welche unabhangig voneinander
beheizbar sind und sensitive Metalloxidschichten tragen (entnommen aus [Cav.01]).

Bei dieser Architekturvariante ist ein thermisch isolierter Zentralbereich tiber diinne Stege mit
dem massiven Chiprahmen verbunden. Damit eine elektrische Isolation zwischen der
Membran und der Metallisierung besteht, wird in einem thermischen Oxidationsprozess eine
diinne dielektrische Schicht aus SiO, auf der Oberfliche des Wafers realisiert und dient im
weiteren Prozessverlauf auch als Atzmaske [Feh.84].

Der generelle Prozessablauf fiir die Herstellung eines Stegmembranheizers gleicht im
Wesentlichen der geschlossenen Membran [Hel.95]. Jedoch kann — im Unterschied zur
geschlossenen Membran — eine Stegmembran auch durch eine mikromechanische Tiefen-
atzung von der Vorderseite des Wafers realisiert werden. Die beiden hierfiir gebrduchlichsten
nass-chemischen Techniken sind in Abb. 2.3 illustriert. Zum einen kann der Atzprozess von
der Vorderseite mit Atzmedien wie Kalilauge (KOH) oder TMAH (Tetramethylammonium-
hydroxid) durchgefiihrt werden (siehe Abb. 2.3a). Zum Anderen existiert die Atzmethode der
pordsen Opferschichten [Fri.01, Rit.99]. Bei der letzteren Methode werden Teile des Wafers
in einem elektrochemischen Prozess in pordses Silizium umgewandelt und danach die porése
Opferschicht aus dem Siliziumwafer mit kalter und verdiinnter KOH aus dem einkristallinen
Wafer herausgeldst (siche Abb. 2.3b). Vorteil dieser Methoden ist, dass keinerlei Prozes-
sierung von der Riickseite des Wafers durchzufiihren ist [Sue.93]. Somit entfillt eine kompli-
zierte Justage der Atzmasken auf der Riickseite zu den Strukturen auf der Vorderseite des
Wafers. Ein Nachteil dieser Methode ist jedoch, dass die Vorderseite der Stegmembranen
chemisch aggressiven Medien ausgesetzt werden muss.
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aktiver Bereich

aktiver Bereich \
P —
Atzgrube Atzgrube
anisotopisches Atzen Atzen der porésen Opferschicht
(a) (b)

Abb. 2.3: Verschiedene Methoden der Membranétzung: (a) ist ein anisotroper Atzprozess mit
Hilfe von TMAH oder KOH. Die glatten Flanken ergeben sich durch die Kristallebenen des
Siliziums; (b) durch Porgsizieren und Herauslésen des Siliziums wird eine freihdngende
Stegmembran realisiert. Dotierungsart und —grad bestimmen hierbei die Atzrate [Wie.01].

Neben den bereits vorgestellten Mikroheizern existieren auch Varianten, welche Kombi-
nationen aus verschiedenen Membranmaterialien verwenden. Ein Beispiel fiir diesen kombi-
nierten Einsatz ist in Abb. 2.4 dargestellt. Der schematische Querschnitt dieser Heizervariante
zeigt, dass auf der Unterseite der dielektrischen Membran aus Si3N4 eine rdumlich begrenzte
Siliziumschicht, ein so genanntes ,,Silizium-Kissen* existiert. Aufgrund der im Vergleich zu
Si3Ny sehr viel hoheren Warmeleitung des Siliziums wird eine bessere laterale Verteilung des
vom Heizmaander auf der Oberseite ausgehenden Wirmestroms erzielt. Die Effizienz dieser
MaBnahme wird durch einen Vergleich der Wirmeleitfihigkeiten von Si (Agi: 156 W/mK)
und SizNy (Asisng: 1,9 W/mK) deutlich.

Die spezielle ,,Silizium-Kissen*“-Architektur fithrt dazu, dass die von dem Heizer produzierte
Wirme sich schnell und gleichmiBig iiber das Volumen des ,,Kissens® verteilt, aber nur
langsam und in geringem Mafe iiber die Nitrid-Membran zum kalten Chiprahmen abflieen
kann [G6p.00].

—

Si o D) Si

Si - Kissen

Abb. 2.4: Membranvariante mit Silizium-Kissen: Si hat eine 100-mal hohere Warmeleitfahig-
keit als Si3N,4. Das ,Silizium-Kissen* auf der Membranunterseite fuhrt zu einer homogeneren
Warmeverteilung auf der aktiven Schicht [Gut.01].

Ein weiterer interessanter Ansatz fiir die Realisierung von Mikroheizern entsteht, wenn man

statt eines einfachen Silizium-Wafers einen SOI-Wafer (engl. Silicon On Insulator) als
Grundmaterial benutzt [Fri.03, Gar.01a].

11
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Der prinzipielle Aufbau eines Mikroheizers basierend auf einem SOI-Wafer ist in Abb. 2.5a
dargestellt. Auf der Vorderseite des Wafers besitzt diese Wafervariante eine weitere Silizium-
schicht, welche vom restlichen Wafer durch eine vergrabene SiO,-Schicht isoliert ist. Diese
Schicht wird aus diesem Grund auch als BOX-Schicht (engl. Buried OXide) bezeichnet und
besitzt gewohnlich eine Dicke von einigen 100 nm. Die zusitzliche Si-Schicht auf der
Vorderseite des Wafers ist hingegen meist einige pm dick [Mes.04].

Funktionale Struktur

Si Membran
(Pt, Sn0;) (Si:B, 6 ym)
Heizstrom\ \
| —
I N P
Vergrabenes SiO,
N @onm
— SOl Wafer (356 pm)
(a) — ®

Abb. 2.5: Mikroheizer basierend auf SOI-Wafern: (a) schematischer Querschnitt eines SOI-
Mikroheizers. Durch die elektrische Isolation der Si der vorderen Si-Schicht gegeniiber dem
restlichen Wafer, kann dieses auch fir die Realisierung der Heizer eingesetzt werden;
(b) SOI basierendes Gassensor-Array bestehend aus zwei MOX-Gassensoren und einem
Temperatursensor. Als Heizer dient das hochdotierte Si der Stege [Kre.05c].

Abb. 2.5b zeigt ein auf SOI basierendes Gasssensor-Array. Die verwendeten SOI-Wafers
besalen in diesem Fall eine Gesamtdicke von 356 pm mit einer 6 pm dicken Siliziumschicht
auf der Vorderseite des Wafers. Die Dicke der BOX-Schicht betrug hier 300 nm. Das
Gassensor-Array besteht aus zwei seitlichen MOX-Gassensoren und einem Temperatursensor
in der Mitte. Durch die elektrische Isolation von vorderer Si-Schicht und Wafer kann das
hochdotierte Si der Stege als Heizer verwendet werden.

Bei der nasschemischen Realisierung der SOI-Membranen dient die vergrabene SiO»-Schicht
als genau definierter Atzstopp. Durch diese Tatsache lassen sich Membranenheizer aus Si mit
sehr pridzisen Membrandicken realisieren. Aufgrund der genau reproduzierbaren Membran-
dicke besitzen alle Mikroheizer die gleiche Heizleistungscharakteristik und das gleiche
thermische Responsverhalten [Fri.03, Fab.05].

Der Herstellungsprozess entspricht im Wesentlichen dem bereits dargestellten Prozessablauf
des geschlossenen Membrantyps. Eine durch thermische Oxidation auf dem Wafer realisierte
SiO,-Schicht dient zur elektrischen Isolation und als Atzmaske beim Herstellungsprozess
[Feh.84]. Nach der nasschemischen Realisierung der Membran werden Metallisierung und
evtl. gassensitive Schichten aufgebracht. AbschlieBend wird durch einen trockenchemischen
Atzprozess die Membran von der Vorderseite gedffnet, wodurch die Stegmembran realisiert
wird [Fre.92].

12
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Da der SOI-Wafer sowohl auf der Vorderseite als auch auf der Riickseite aus einkristallinem
Silizium besteht, konnen auch aktive elektronische Bauelemente auf dem beheizten Bereich
realisiert werden. Neben der Beschichtung mit gassensitiven Metalloxidschichten bietet sich
hierdurch die Moglichkeit, gassensitive MOS-Kapazititen (engl. Metal Oxide Semiconductor)
bzw. MOS-Transistoren in die Stegmembranen zu integrieren [Gar.03, Bar.04, Kre.05a,
Kre.05b]. Ein grundlegender Nachteil aller auf Silizium basierenden MOS-Sensoren ist
jedoch die Beschrinkung der maximalen Sensorbetriebstemperatur durch das Einsetzen
intrinsischer Leitungsprozesse im Silizium. Hierdurch ist es nicht moglich, diese Sensoren bei
Temperaturen zu betreiben, bei denen Kohlenwasserstoffe und andere interessante Gase
nachgewiesen werden konnen. In der Literatur wird deshalb lediglich iiber Wasserstoff-
Sensoren aus Silizium berichtet [Arb.93, Bri.00]. Hohere Sensorbetriebstemperaturen kann
man prinzipiell erreichen, indem man SiC als Halbleitermaterial einsetzt. Die chemische
Robustheit des SiCs erschwert jedoch eine mikromechanische Strukturierung und damit
leistungsarm Dbetreibbare SiC-MOS-Gassensor-Elemente (MOSiC) [Sch.02a]. MOSiC-Bau-
elemente ohne mikromechanische Strukturierung sind in der Literatur mehrfach beschrieben
worden [Sch.02b, Spe.97, Tob.99].

Aufgrund der unproblematischen und vor allem reproduzierbaren Eigenschaften von Steg-
membranen basierend auf SOI-Wafern, wurden diese auch im Rahmen dieser Arbeit fiir die
Realisierung von Mikroheizern verwendet. Hierbei wurde eine auf SOI-Wafer als Prozess-
plattform aufbauender Prozess eingesetzt, welcher bereits zuvor fiir die Realisierung von
MOS- und MOX-Gassensoren bei EADS entwickelt wurde [Kre.05a, Fri.03, Miil.03].

2.1.2 Heizerkonzepte und -materialien

Fiir die Realisierung der Metallisierung auf den Mikroheizern kann auf eine ganze Reihe
verschiedener Materialien und Materialkombinationen zuriickgegriffen werden. Jedoch wird
in der Regel fiir die Heizer- und Kontaktstrukturen Platin (Pt) verwendet.

Ein Grund ist die gute Temperaturbestindigkeit des Materials und seine geringe Neigung zur
Oxidation. Der wesentliche Vorteil von Pt als Heizermaterial ist jedoch sein nahezu linearer
thermischer Widerstandskoeffizient. Hierdurch kann anhand des Widerstands einer Heizer-
metallisierung aus Pt direkt auf die vorliegende Temperatur geschlossen werden. Das Pt wird
als diinner Film auf das spitere Hotplate durch Aufdampfen oder Sputtern aufgebracht und
anschlieBend nasschemisch durch Kénigswasser oder trockenchemisch durch Ionenstrahlédtzen
strukturiert [Fre.92, Zen]. Derart eingesetzt ermdglicht es mikromechanisch hergestellte
Hotplates mit Betriebstemperaturen von bis zu 600°C langzeitstabil zu betreiben. Auch in der
Literatur findet man tiberwiegend Heizerstrukturen aus Platin mit und ohne Haftvermittler
[Pui.93, Joh, Her].

Neben Platin als Heizermaterial werden aber auch andere Materialien wie z.B. dotiertes
Polysilizium verwendet [Can.00, Lor.97]. Die Heizerintegration ldsst sich hierdurch auch
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CMOS-kompatibel durchfithren. Des Weiteren findet man in der Literatur auch Heizer aus
Tantalsilizid (TaSi) [Mur.01], Bor-dotiertem kristallinem Silizium (Si:B), Nickelchrom-
Legierungen (CrSix:N) oder Hafnium-Diborid (HfB,) [Son.89, Sol.01].

Die Funktion dieser Heizer ist jedoch stets, eine definierte Betriebstemperatur zu realisieren.
Dazu werden in der Literatur verschiedene Konzepte fiir Heizer und Thermometer vorgestellt.
Gardner und seine Arbeitsgruppe integrierten Transistoren und Dioden zum Heizen der
Membran und deren Temperaturkontrolle [Gar.0la, Gar.01b]. Andere Gruppen stellten
Implantationsheizungen vor, die mit metallischen Temperaturfiithlern geregelt sind [Dil.97].
So kann auch bei den SOI basierten Mikroheizern, wie bereits im vorherigen Abschnitt
erldutert, bei ausreichender Dotierung der oberen Si-Schicht diese auch als Heizerstruktur
eingesetzt werden. Eine Ausnahme in puncto Langzeitstabilitit stellen die Mikroheizer dar,
welche als Ziinder in Airbags Verwendung finden. Diese Mikrosysteme miissen nur einmal
zuverldssig funktionieren und dabei in extrem kurzer Zeit einen grolen mechanischen Impuls
generieren. Um diese Anforderung zu erfiillen, werden Implantationsheizer aus hochdotiertem
Si in wenigen psec iiber die intrinsische Temperatur des Siliziums geheizt [Bic]. Dies fiihrt zu
einer explosiven Verdampfung des Siliziums (Tschmer, =1410°C), wodurch sich das Material
blitzartig auf das 1000-fache des urspriinglichen Volumens ausdehnt und Temperaturen von
bis zu 3000°C erreicht. Dieser Mechanismus wird bei Airbags genutzt, um die eigentliche
Treibladung zu ziinden.

Die Variante einer metallischen Heizerstruktur auf der Oberfldche des Hotplates bleibt jedoch
bis heute die am weit hdufigsten angewandte Heizertechnologie fiir Mikrosysteme. Bereits im
Vorfeld dieser Arbeit wurden bei EADS Mikroheizer mit dieser Technologie fiir gassensitive
MOS- und MOX-Sensoren mit metallischen Widerstandsheizern entwickelt. Der Einsatz
dieser Technologie und ihr aktueller Stand wird im folgenden Abschnitt anhand der reali-
sierten gassensitiven Mikrosysteme dargelegt [Mii.03, Fri.03, Kre.05a, Ahl.02].

2.2 Beispiel eines SOl-basierten Mikroheizers

Im Folgenden soll hier der Stand der Technologie anhand eines in einem Vorgéngerprojekt
entwickelten Gassensor-Bauteils veranschaulicht werden. Ziel hierbei war die Entwicklung
einer universell verwendbaren, miniaturisierten Sensorplattform bestehend aus einem Array
von Mikroheizern, auf die verschiedene Arten von sensitiven Schichten aufgebracht werden
konnen [Kre.05c¢].

Diese verschiedenen Metalloxid-Schichten besitzen unterschiedliche Querempfindlichkeits-
verhalten, wodurch spezifische Gaskonzentrationen genauer gemessen werden konnen. Ein
weiterer Punkt war die kurze thermische Ansprechzeit der Mikroheizer, wodurch ein
geringerer Leistungsverbrauch und quasi-simultane Messungen bei verschiedenen Betriebs-
temperaturen ermdglicht werden. Abb. 2.6 zeigt ein mikromechanisch hergestelltes Bauteil
eines Gassensor-Arrays mit insgesamt vier Mikroheizern. Die VergréBerung eines einzelnen
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Heizerstegs ist in Abb. 2.6a dargestellt. Auf der Oberseite des Mikroheizers erkennt man
deutlich die seitlichen Heizmédander und die Kontaktelektroden fiir die gassensitive Schicht.

Heizmiander

Gebffnete
Passivierung

(b)

Abb. 2.6: Mikroheizer eines Gassensor-Arrays: (a) VergroRerte Ansicht eines einzelnen
Mikroheizers. Der Heizer ist mit Oxid bedeckt und die Kontaktelektroden liegen frei. Hierdurch
kann ein Metalloxid-Film Uber die gesamte Struktur aufgedampft werden, ohne den Heiz-
maander kurzzuschlieBen; (b) Gesamtansicht des Bauteils mit vier Mikroheizern.

Zur Realisierung dieser Mikrosysteme wurden SOI-Wafer als Prozessplattform verwendet.
Die SOI-Wafer besitzen auf der Vorderseite eine diinne einkristalline Siliziumschicht (Dicke
ca. 7 um), unter der eine 300 nm dicke SiO,-Schicht vergraben liegt; beide Schichten sind
ihrerseits auf einem Wafersubstrat (350 um einkristallines Silizium) aufgebracht. Die diinne
Siliziumschicht der Vorderseite wurde zur Realisierung einer Gruppe von diinnen Si-Stegen
genutzt, welche spiter als beheizbare Triagerplattform dienen und die sensitiven Schichten
tragen. Die Wafer wurden zunichst thermisch oxidiert (Dicke 700 nm) und danach die Metal-
lisierung fiir die Heizer und Elektroden aufgebracht. Dieses Metallisierungssystem besteht aus
180 nm Platin mit einer Haftschicht aus 20 nm Tantalsilizid (TaSiy). Das Tantalsilizid als
auch das Platin werden in Sputtertechnik aufgebracht und 30 min unter Formiergas bei 800°C
siliziert. Fur die elektrische Passivierung des Heizers wird eine 400 nm dicke Oxidschicht
aufgebracht. Diese wird in einem plasmaunterstiitzten Aufdampfverfahren abgeschieden. Die
mikromechanische Tiefendtzung geschieht mit TMAH von der Riickseite, nachdem dort das
Oxid entsprechend gedffnet worden ist [Sei.90, Mer.93, Ger.97]. Dadurch entsteht eine diinne
Silizium-Membran, aus der in einem Trockenitzprozess von der Vorderseite die Hotplate
herausgeitzt wird [Fre.92].

Entscheidend fiir die Funktionsféhigkeit dieser Sensoren ist das thermische Verhalten der
Stege als Mikroheizer [Fun.95]. Aus diesem Grund wurden die Grenzen der eingesetzten

15



Kapitel 2 Stand der Technik bei Mikroheizern

Heizertechnologie hinsichtlich erreichbarer Betriebstemperaturen untersucht. Durchfithrung
und Resultate dieser Untersuchungen werden im folgenden Abschnitt beschrieben.

2.2.1 Limitierung der eingesetzten Technologien

Fiir eine Lebenszeitabschitzung der exemplarisch vorgestellten Gassensoren, wurden einige
Hotplate-Strukturen nach ihrer Realisierung auf ihre thermische Langzeitstabilitdt untersucht.
Das hierbei kritischste Element bei diesen Strukturen ist der Heizer auf der Hotplate, welcher
aufgrund von Elektromigrations-Effekten und thermischer Belastung im Betrieb degeneriert.
Um diese Degradationseffekte beurteilen zu konnen, wurden Versuche mit den Strukturen
durchgefiihrt bei denen die Heizer bei sehr viel hoheren Temperaturen als der fiir die Gas-
sensorik notwendigen Temperatur von 400°C betrieben wurden. Durch die hierfiir benétigte
elektrische Heizleistung wurden Stromdichten erreicht, die weit iiber der kritischen Strom-
dichte fiir Elektromigration von 10° A/cm? lagen [Bla.74].

Die Elektromigration verursacht bei diesen Stromdichten eine Materialabwanderung im
Heizer, wodurch sich der Querschnitt des stromfithrenden Leiters verringert und sich die
Stromdichte erhoht. Durch diesen sich selbst verstirkenden Effekt wird immer mehr Material
an einer Stelle abgetragen und fiihrt in relativ kurzer Zeit zu einer irreversiblen Zerstorung der
Heizerstruktur [Lie.06]. Die folgende Abb. 2.7 zeigt das Resultat eines solchen Heizleistungs-
tests.
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Abb. 2.7: Degradation der Heizerstruktur bei hohen Temperaturen. Ab 600°C kann ein
deutliches Driften des Heizwiderstands beobachtet werden. Bei 400°C und 0,5% tolerierbarer
Widerstandsénderung bedeutet dies eine Lebensdauer von ca. 40.000 h.
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Es zeigt die beobachtete temperaturabhingige Zunahme der Widerstandsdrift des Heizers. Die
Temperatur wurde wihrend des Versuchs alle 30 min stufenweise um jeweils 25°C erhoht,
wobei die Heizleistung durch Nachregeln auf jeder Temperaturstufe konstant gehalten wurde.
Allgemein wird diese Art von Degradationsversuchen auch als ,,Beschleunigter Alterungstest*
bezeichnet. Im Graph des Heizwiderstands ist ab 600°C ein Driften des Heizwiderstandes zu
erkennen. Diese Drift ist bei 625°C noch stirker ausgepriagt und verstirkt sich weiter bei
650°C. Am Ende der 650°C-Stufe ist der Heizwiderstand nicht mehr messbar. Unter dem
Mikroskop wurde ein Loch im Heizer gefunden. Aus dem zeitlichen Widerstandsdriften dT/dt
bei den jeweiligen Temperaturen wird in einem Arrhenius-Diagramm eine Aktivierungs-
energie von ca. 1,9 eV extrahiert. Geht man bei 400°C von einer tolerierbaren Widerstands-
gnderung von 0,5% aus, so errechnet sich daraus eine Lebensdauer von etwa 40.000 h bzw.
mehr als 4,5 Jahre. Abb. 2.7 zeigt jedoch auch, dass bei einer Betriebstemperatur grofer als
600°C eine Degradation des Heizermaterials einsetzt, welche sich mit der Betriebstemperatur
exponentiell erhoht.

Diese Degradation, verursacht durch die hohen Stromdichten und der dadurch einsetzenden
Elektromigrationseffekte in Kombination mit der thermischen Belastung, fiihrt somit zu
einem schnellen Versagen der Mikroheizer. Die Resultate dieser Versuche zeigen somit, dass
durch die verwendete Heizertechnologie stabile Betriebstemperaturen von bis zu 600°C fiir
lange Zeit moglich sind. Werden jedoch héhere Temperaturen verlangt, so versagt der Heizer
in relativ kurzer Zeit. Folglich ist die bisher eingesetzte Heizertechnologie auf zukiinftige
hochtemperaturfihige Mikroheizer mit Betriebstemperaturen von iiber 800°C nicht ohne
weiteres iibertragbar [Sue.93, Sbe.97, Vin.00]. Diese Uberlegungen fiihren konsequenter
Weise zu der Forderung nach neuen Technologien und Materialien fiir die Realisierung von
langzeitstabil hochtemperaturfihigen Mikroheizern. Ausgehend von dem hier dokumentierten
Stand der Technik war die Entwicklung und Untersuchung dieser Hochtemperatur-
Mikroheizer die zentrale Aufgabenstellung fiir die vorliegende Dissertation.

Aufgrund der Bedeutung der Elektromigration als ausschlaggebender Degradationseffekt
werden im folgenden Abschnitt die physikalischen Mechanismen der Elektromigration
erldutert und die daraus resultierenden Degradationseffekte beschrieben.

2.3 Mechanismen der Elektromigration

Unter Elektromigration (EM) versteht man einen Materialtransport in festen Leitern,
verursacht durch den elektrischen Strom im Leiter. Durch die Kollisionen der flieBenden
Elektronen mit den Ionen des Metalls und in geringerem Maf auch durch das elektrische Feld
wird eine Kraft auf die lonen ausgeiibt, wodurch diese bevorzugt in eine bestimmte Richtung
wandern. Die bestimmende physikalische Grofle ist hierbei die elektrische Stromdichte.
Durch die fortschreitende Miniaturisierung von Mikrosystemen und der Strukturen erhoht
sich die Stromdichte und somit auch die praktische Bedeutung dieses Effektes.
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Das Phénomen der Elektromigration ist seit mehr als 100 Jahren bekannt. Gréf3ere technische
Bedeutung erlangte die Thematik ab etwa 1965, als entdeckt wurde, dass die in integrierten
Schaltungen (ICs) verwendeten diinnen Aluminium-Leiterbahnen durch Elektromigration
zerstort werden. Die theoretischen Grundlagen zur Erklirung der Elektromigration stellten
1961/62 in zwei Artikeln Huntington und Grone sowie Bosvieux und Friedel auf [Hun.61,
Bos.62]. Eine Lebensdauervorhersage fiir durch Elektromigration geschidigte Leiterbahnen
formulierte bereits 1966 James R. Black [Bla.66, Bla.69a].

Der Effekt der Elektromigration vermindert die Lebensdauer von mikroelektronischen
Systemen betréchtlich. Im duBersten Fall kann sie sogar zum Totalausfall einer oder mehrerer
Leitungen fithren und somit zur Unbrauchbarkeit des gesamten Mikrosystems, wobei mit
zunehmender Miniaturisierung der Strukturen sich der Degradationseffekt durch EM noch
deutlich verstdrkt. So wird durch die Verkleinerung der Struktur um den Faktor k die
Leistungsdichte proportional zu k und die Stromdichte um k? erhoht. Neben der Stromdichte
spielt auch das verwendete Material eine wichtige Rolle. So wird in der Halbleiterelektronik
anstelle von Aluminium zunehmend auch Kupfer als Leiterbahnmaterial eingesetzt, weil
Kupfer nicht so anfillig fiir Elektromigration ist [Bla.69b,Cha.99]. Im Folgenden werden die
Grundlagen der EM und die daraus resultierenden Degradationsmechanismen erléutert.

2.3.1 Grundlagen der Elektromigration

Die Materialeigenschaften der Metallleiterbahnen haben, wie bereits erwihnt, einen starken
Einfluss auf die Lebensdauer. Zu diesen Eigenschaften gehéren vorwiegend die Zusammen-
setzung der Leiterbahnlegierung und die Leitungsabmessungen, aber auch die Leitungsform,
die kristallographische Orientierung der Korner, Eigenschaften der Passivierung und die
Grenzflichen zu anderen Materialien. Die bei der Herstellung verwendeten Verfahren zur
Schichtabscheidung und Wirmebehandlung wirken sich ebenfalls auf die Lebensdauer aus.
Unterschiede resultieren auch aus den zeitlichen Verldufen des Stroms. So rufen Gleichstrom
oder verschiedene Wechselstromformen jeweils unterschiedliche Effekte hervor.

2.3.1.1 Krifte auf Metallionen in einem elektrischen Feld

Zwei Kriifte wirken auf die ionisierten Atome im Leiter. Die direkte elektrostatische Kraft Fe
resultiert aus dem elektrischen Feld und zeigt daher in Richtung des elektrischen Feldes, siche
Abb. 2.8. Die Kraft aus dem Impulsaustausch mit flieBenden Ladungstrigern Fp zeigt in
Richtung des Ladungstragerflusses. In metallischen Leitern wird Fp durch den so genannten
»Elektronenwind* verursacht. Die resultierende Kraft Fres auf ein angeregtes Ion im
elektrischen Feld ergibt:

F=F-F,=q-Z -E=q-Z -j-p @1
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Hierbei fithrt man eine effektive Wertigkeit Z' ein. In ihr sind sowohl direkte Krifte als auch
jene Krifte, die durch Elektronen mit hoher Geschwindigkeit entstehen, zusammengefasst.
Mit der Elementarladung q stellt das Produkt q-Z  damit die effektive Ladung des
wandernden Ions dar. Laut Ohmschem Gesetz ist das elektrische Feld E das Produkt von
Stromdichte j und spezifischem Widerstand p.

E=j-p 2.2)

Die Kraft Fp ist, wegen der abschirmenden Wirkung der Elektronen, meist die dominante
Kraft. Die Kraft des elektrischen Feldes Fe auf die Tonen hingegen ist verhéltnisméfig klein.

E

® ® ® ®
® F,«®H>F,®
® ® ® ®

Abb. 2.8: Auf ein lon in Sattelpunktlage (wéhrend des Platzwechsels) wirkende Kréfte.
Aktivierte Metallionen in Sattelpunktlage haben eine hoéhere Wahrscheinlichkeit eine
Leerstelle zu besetzen als andere Nachbarionen.

Als Folge hiervon bewegen sich Metallionen zur Anode, wahrend sich Leerstellen zur
Kathode bewegen. Durch Verdichtung von Leerstellen entstehen kleine Hohlrdume (engl.
,voids®), welche durch fortgesetzte Materialabtragung zu offenen Schaltkreisen fithren. Kurz-
schliisse zwischen Leiterbahnen entstehen dagegen durch hiigelformige (engl. ,,hillocks*) oder
filamentartige Strukturen (engl. ,,whiskers). Sie entstehen durch Anlagerung von Ionen an
UnregelméBigkeiten im Kristall [Lie.02].

2.3.1.2 Grundlegende Gleichungen

Verschiedene Experimente haben gezeigt, dass sich Ionen in einem konstanten Feld mit einer
konstanten Driftgeschwindigkeit bewegen. Die lineare Abhéingigkeit des Stroms von schnell
bewegten Elektronen kann allgemein als Konsequenz von Atomdiffusion aufgefasst werden,
charakterisiert durch den Eigendiffusionskoeffizienten D. In Metallen entstehen freie Triger
mit der Ladung Zjop'q durch Ionisationen im Metallgitter. In diesem Produkt ist Zjo, die
effektive Wertigkeit des lons.
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Nach Nernst und Einstein wird die Beweglichkeit von lonen, welche nur durch ein
elektrisches Feld bewegt werden, durch die Ionenbeweglichkeit gjon wie folgt beschrieben:

D
=7 g -—
Hion jon "4 k,T 2.3)

In der Gleichung ist kg die Boltzmann-Konstante und T die absolute Temperatur. Somit
bewegen sich die lonen mit der mittleren Driftgeschwindigkeit von

Uy =My, E 24)

Deuten ldsst sich die Gleichung indem man Fp=Zjon"q-E als Kraft auf ein Ion durch das Feld
E versteht, die im Gleichgewicht mit einer in umgekehrter Richtung wirkenden
mikroskopischen Reibungskraft steht. Die den elektrischen Widerstand verursachende
Reibungskraft entsteht durch Kollision von Elektronen mit Defekten und Gitterschwingungen,
den so genannten Phononen.

Durch diese Kollisionen wird ein Impuls auf das Gitter iibertragen, der dazu fiihrt, dass die
thermische Geschwindigkeit der Elektronen v ansteigt. Die Driftgeschwindigkeit, die sich
daraus ergibt, ist durch ve=DFp/kgT gegeben. Die direkte elektrostatische Kraft unterscheidet
sich zwar von der Kraft durch Elektronen mit hoher Geschwindigkeit, es sind aber dieselben
mikroskopischen Krifte, die ihnen entgegenwirken und somit die Eigendiffusion und
Driftgeschwindigkeit bestimmen. Daher kann man die beiden Effekte kombinieren und erhélt
nun fiir die Driftgeschwindigkeit

v,=2q——E 2.5)

Der lonenfluss J ist definiert durch das Produkt der Teilchendichte bzw. Leerstellen-
konzentration C mit der mittleren Driftgeschwindigkeit.

J=C-7, (2.6)

Fiihrt man nun die beiden letzten Gleichungen zusammen, so erhédlt man mit Hilfe des
Ohmschen Gesetzes fiir den Ionenfluss und dem Eigendiffusionskoeftizienten D

* D
J=C-7 g —=—.p-j
q KT P @.7)
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Laut der Kontinuititsgleichung ist die zeitliche Anderung der Teilchendichte die negative
Divergenz des lonenstroms. Mit der letzten Gleichung erhélt man nun

—div (J)= —grad [C~p~Z 'q-DJ.j_C-p-Z 9

D
i
k,T k,T w (i) @y

Unter Gleichstrombedingungen erhélt man fiir die Kontinuititsgleichung div(j)=0. Somit
verschwindet der zweite Term auf der rechten Seite. Der Diffusionskoeffizient D hingt
negativ exponentiell von der Aktivierungsenergie Ea und dem Kehrwert der Temperatur T ab.

E
D=D, exp(—ﬁ) (2.9)
B

Wenn man nun die letzte Gleichung in die Gleichung 2.7 einsetzt, wird ersichtlich, dass auch
der Ionenfluss von T abhingig ist.

— * DO . EA
J=C-Z q T P eXp[ kBTJ (2.10)
E, ist dabei die Aktivierungsenergie in Elektronenvolt. Diese Betrachtungen sind Grundlage
fur die Blacksche Gleichung [Bla.69a, Bla.74]. Die Temperaturabhingigkeit der Blackschen
Gleichung wird aktiviertes oder auch Arrhenius Verhalten genannt. Aus der GroBe der
experimentell bestimmten Aktivierungsenergie Ea kann auf diejenigen Effekte geschlossen
werden, die maBgeblich an der Elektromigration beteiligt sind.

Diese Erkenntnisse konnen nun wieder in den Designprozess der entsprechenden Leiter-
strukturen einflieBen, so dass durch Verdnderungen der Leiterbahngeometrie und den Einsatz
neuer Materialkombinationen die Zuverldssigkeit der Leitungen verbessert wird. Im
Folgenden werden die unterschiedlichen Diffusionsmechanismen erldutert, welche zu einer
Degradation der Leiterstrukturen bis hin zu ihrem Totalausfall fiihren.

2.3.2 Materialdiffusion durch Elektromigration

Eine mogliche Ausfallursache ist die Diffusion von Ionen als Folge der EM. Dies kann
geschehen durch Korngrenzendiftusion, Gitterdiffusion und Diffusion entlang heterogener
Grenzflachen oder freier Oberflichen [She.63, Gui.92]. Im Folgenden werden diese Diffu-
sionsprozesse kurz erldutert.
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2.3.2.1 Korngrenzendiffusion

Aufgrund der niedrigen Aktivierungsenergie ist die Korngrenzendiffusion einer der
wichtigsten Diffusionsmechanismen. Bei dieser Art von Diffusion findet der Massenfluss
durch eine homogene Region als Folge von EM ohne die Bildung von ,,voids*“ oder ,,hillocks*
statt. Die Divergenz des Ionenflusses, siche Gleichung, ist Null. Treten jedoch Inhomogeni-
taten im Material auf, so ist die Divergenz des lonenflusses von Null verschieden, und es
treten makroskopische Defekte auf. Der Anteil des Ionenflusses aufgrund von EM an den
Korngrenzen wird beschrieben durch:

D

. 1) .
Jk=ck'Zk'q'd7'k;,'p'] (2.11)
B

Korn

Zu dieser Gleichung kommt das Verhéltnis der effektiven Korngrenzenweite fiir den Massen-
transport & zur durchschnittlichen KorngroBe dkorn. Der Quotient ergibt sich auch aus der
Flache aller Korngrenzen und der Gesamtfliache der Leiterbahn. Eine entscheidende Rolle fiir
Divergenzen im Ionenfluss sind Stellen, an denen, wie in Abb. 2.9 dargestellt, drei
Korngrenzen aufeinander treffen.

0, Korngrenze

Abb. 2.9: Schematische Darstellung so genannter ,Tripelpunkte“. Die Leiterbahnrander
verlaufen parallel zur gestrichelten Linie.

Da der Massenfluss entlang der Korngrenzen in einen solchen Tripelpunkt ungleich dem
Massenfluss aus diesem Grenzgebiet heraus ist, tritt Divergenz auf. Daher entstehen ,,voids*
und ,,hillocks* bevorzugt an solchen Grenzen. In Abb. 2.9 wird fiir den Winkel von %,=0° und
¥,=93=120° Material abgetragen und fiir 9, =93=150° Material angelagert. Man versucht
diesem Effekt entgegen zu wirken, indem man die Kornstrukturen bei der Metallabscheidung
und beim Annealen in die Gréenordnung der Leiterbahnbreite bringt.
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Die polykristalline Struktur einer solchen Leiterbahn ist in Abb. 2.10 anschaulich dargestellt.
Durch die GroBe der Kornstrukturen wird der Effekt der Korngrenzendiffusion minimiert.
Hierdurch tberwiegt in der Leiterbahn die Gitterdiffusion. Im Zuge der Miniaturisierung
rickt die Korngrenzendiffusion deswegen zunehmend in den Hintergrund.

Polyknstalhne Struktur

Y~ X

Komgrenzen

Abb. 2.10: Polykristalline Struktur einer Leiterbahn.

Ergebnisse von Black zeigen, dass sich im Vergleich zu feinkristallinen Leiterbahnen die
Aktivierungsenergie bei Leiterbahnen in denen die Korngrofen etwa halb so grof sind wie die
Leiterbahnbreiten fast verdoppelt [Bla.68, Kno.98]. Dabei ist der Prozess zur Metall-
abscheidung derselbe geblieben.

2.3.2.2 Gitterdiffusion

Die Aktivierungsenergie fiir EM innerhalb des Metallgitters ist sehr hoch. Dies ist zum einen
bedingt durch die hohe Bindungsenergie der Atome im Gitter, zum anderen durch den Mangel
an Fehlstellen.

Dy

J.=C.-Z".g- .
¢ e k,T

(2.12)

Einen entscheidenden Einfluss hat hierbei die kristallografische Orientierung der Atome im
Gitter. So ist die durch EM limitierte Lebensdauer einer chemisch abgeschiedenen Kupfer-
struktur (111) viermal héher als die von (200) CVD Kupfer.

2.3.2.3 Diffusion entlang heterogener Grenzflachen

Aufgrund von Fehlstellen zwischen Metall und Passivierungsschicht, beziechungsweise
Barriere und freien Bindungen der Metallatome, kommt es zur Grenzflachendiffusion. Sie
wird auch als Interface-Diffusion Dj bezeichnet. Ursache dafiir ist schlechte Haftung der
beiden Schichten aneinander. Die Aktivierungsenergie ist daher abhéngig von den Materialien
der Leiterbahn und der Passivierung bezichungsweise der Barriere. Fehlstellen an der
Grenzschicht begiinstigen den Massentransport und freie Bindungen der Metallatome
reduzieren die Aktivierungsenergie.
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2.3.2.4 Oberflichendiffusion

Ein entscheidender Unterschied wurde zwischen passivierten und unpassivierten Leiterbahnen
festgestellt. Die Aktivierungsenergie ist um fast 50% angestiegen, nachdem man die
Leiterbahnen mit einer SiO, Passivierung versehen hatte. Durch die Passivierung wird die
Oberflachendiffusion unterdriickt. Die durchschnittliche Geschwindigkeit der Atome an der
Oberflidche, hervorgerufen durch eine konstante elektrische Kraft F, betriigt:

D,-F
k,T

v= (2.13)

Wobei Do der Oberfliachendiffusionskoeffizient ist. Der Massentransport an der Oberfliche
besteht iiberwiegend aus Diffusion und Elektromigration. Der Anteil den Adsorption und
Desorption liefert ist vernachlidssigbar klein. Die Oberflichendiffusion ist von der Orien-
tierung der Atome im Kristall abhingig. Die Aktivierungsenergie ist bei einer (111) Ausrich-
tung wesentlich geringer als bei einer (001) oder (011). Die effektive Diffusionskonstante Degr
ergibt sich aus der gewichteten Summe der einzelnen Diffusionskonstanten:

0, 0 0,
Dy =ng-Dg+3 Dy-—-4+2:-D,2t42:Dp= 2 4

Die Indizes G,K,I und O stehen dabei fiir Gitter-, Korngrenzen-, Interface- und Oberfldchen-
diffusion.

2.3.3 Verstarkung der EM durch thermische Effekte

Bei den beschriebenen Diffusionsprozessen ist die Temperatur der Leiterstrukturen ein ent-
scheidender Faktor. Die Temperatur wird vor allem durch thermische Effekte innerhalb des
Leitermaterials bestimmt. Sie verstirkt den Degradationseffekt durch EM erheblich [Lou]. So
verursacht die hohe Stromdichte eine Temperaturerhohung in den Leiterstrukturen durch
Joulesche Eigenheizung. Somit wird der Massentransport nicht nur durch die beschriebenen
EM-Effekte ausgeldst, sondern auch durch Thermomigration, welche den Massentransport in
den Leiterstrukturen noch erhoht. Grund fiir diese Eigenheizung ist die durch den Strom
verursachte Verlustleistung P=F-R. Im Folgenden werden die physikalischen Beziehungen
der Eigenheizung beschrieben. Die Metalltemperatur ist gegeben durch

Tm = T;e]" + ATEigenheizung (2 1 5)

In dieser Gleichung ist T, die Temperatur des Metalls, T ist die Temperatur eines
Bezugschips und ATEigenheizung der Temperaturanstieg, welcher durch den Stromfluss verur-
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sacht wird. Unter thermisch stationdren Bedingungen ist die Temperatur durch Eigenheizung
durch folgende Gleichung beschrieben

1 1
AT, Tmf):? FIZ-R-Zﬂdt:];j ‘R-Z, (2.16)

igenheizung = ( m

Dabei ist lefr der Effektivwert des Stroms, R Leiterwiderstand, T die Periodendauer, f die
Frequenz des Wechselstroms und Zy die thermische Impedanz zwischen Leiterbahn und
Substrat. AuBerdem wird davon ausgegangen, dass die Stromfrequenz wesentlich grofer ist
als die inverse thermische Zeitkonstante. Das heifit wiederum, dass die Metalltemperatur
kaum schwankt. Eine weitere Ausfallursache kann das Auftreten von Spannungen durch
thermischen Versatz zwischen metallischen Leitern und Substratoberfliche sein. Dieses
Phénomen wird auch ,,stress migration oder ,,stress voiding™ genannt. Stress Migration steht
in unmittelbarem Zusammenhang mit der EM [Xia.98].
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3 Konzept & Design eines thermischen IR-Emitters

In diesem Kapitel werden Konzept und Design eines mikromechanisch hergestellten
thermischen IR-Emitters vorgestellt. Ein thermischer Emitter stellt durch seine Anforderung
an Material und Konstruktion ein Standardbeispiel fiir eine hochtemperaturfihige Anwendung
dar und dient aus diesem Grund in dieser Arbeit als Testplattform zur Entwicklung einer
Hochtemperaturmetallisierung fiir die Realisierung langzeitstabil hochtemperaturfihiger
Mikrostrukturbauteile.

Zu diesem Zweck wurde der thermische IR-Emitter mit einer ganzen Reihe unterschiedlicher
potentiell hochtemperaturfihiger Heizermaterialien realisiert. Durch Heizversuche konnte
anschliefend deren Eignung als Hochtemperatur-Metallisierung untersucht werden. Diese
Untersuchungen fiihrten schlieBlich zur Entwicklung einer in der Mikrosystemtechnik
neuartigen langzeitstabilen und hochtemperaturfdhigen Heizermetallisierung durch deren
Einsatz eine ganze Reihe neuer Anwendungsgebiete fiir die Mikrosystemtechnik (MST)
eroffnet wird [Bau.96, Yua.97, Ohl.01, Lut.97]. In den folgenden Abschnitten wird das
generelle Konzept eines thermischen IR-Emitters erldutert, eine Simulationsbetrachtung der
benotigten Heizleistung beschrieben und anschlieBend das gewéhlte Design des realisierten
Emitter-Bauteils vorgestellt.

3.1 Generelles Konzept eines thermischen IR-Emitters

Ein miniaturisierter thermischer IR-Emitter ist ein Mikroheizer, dessen thermische Strahlung
im Infrarotbereich (IR) genutzt wird. Anwendung finden solche IR-Quellen u.a. in optischen
Detektionssystemen. Fiir eine geringe Leistungsaufnahme und schnelle thermische Respons-
zeiten sollte der Emitter auf einer mikromechanisch hergestellten Membranstruktur basieren
[Sbe.97, Hei.99, Bra.00]. Durch die Verwendung einer Membranstruktur wird die zu be-
heizende Masse des Bauteils erheblich reduziert. Durch die geringe thermische Masse einer
Si-Membran ist es innerhalb von kurzen Zeitintervallen moglich, die angestrebten Tempera-
turen zu erreichen. Aufgrund der bendtigten Hochtemperaturfahigkeit sollte die Membran
zudem aus einem Material bestehen, welches in der Lage ist, auch Temperaturen von iiber
1000°C fiir ldngere Zeit auszuhalten [Bau.96]. Mono-kristallines Silizium ist ein solches
Material. Alternativ hierzu kann auch Siliziumkarbid (SiC) als Tragersubstrat verwendet
werden [Cet.03]. Prinzipiell besitzt SiC die Vorteile einer gréBeren mechanischen Belastbar-
keit, sowie einer noch héheren Temperaturbestandigkeit [Kr6.95b]. So weist es eine 10-fach
so grofe mechanische Belastbarkeit auf und bleibt auch bei Temperaturen oberhalb von
800°C noch elastisch. Die Herstellung von SiC-Schichten ist jedoch technologisch weitaus
aufwendiger und bringt zusitzliche Probleme mit sich'.

! Das Kapitel 8 ,,Hochtemperatur-Mikroheizer basierend auf SiC* beschreibt die Realisierung solcher Systeme.
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Aus diesem Grund wurde Silizium fiir die Realisierung der thermischen IR-Emitter gewahlt.
In normaler und somit sauerstoffhaltiger Luft neigt Silizium, wie auch SiC, dazu, eine natiir-
liche Oxidschicht auf der Oberfliche zu bilden, wobei deren Wachstum diffusionskontrolliert
und daher selbstlimitierend ist [Feh.84, Gui.92]. Diese Oxidschicht kann als elektrische
Passivierung zwischen der Heizermetallisierung und der Membran als Trigersubstrat genutzt
werden. Des Weiteren ermdglicht Silizium durch seine hohe thermische Leitfdhigkeit kurze
thermische Responszeiten, wodurch hohe Modulationsfrequenzen bei einem gepulsten Betrieb
zu erreichen sind [Mos.91, Bar.99]. Eine solche hohe thermische Leitfdhigkeit ist jedoch nur
schlecht mit einer guten thermischen Isolation der beheizten Membran vereinbar. Durch den
daraus resultierenden Abtransport der Heizleistung, ist die Anwendung eines geschlossenen
Membransystems somit nur bedingt moglich. Um dennoch einen niedrigen Leistungs-
verbrauch zu gewihrleisten, muss ein Kompromiss zwischen guten Responszeiten und der
thermischen Isolation gefunden werden. Erreicht wird dies durch den Einsatz einer an diinnen
Si-Stegen aufgehdngten Membran, anstatt der Verwendung einer geschlossenen Membran.
Die Abfithrung der Warme wird durch die diinnen Zuleitungen der Stegmembran beschrinkt,
wodurch wesentlich geringere Heizleistungen bendtigt werden.

Insgesamt wurden folgende Anforderungen an das Konzept eines thermischen IR-Emitter
gestellt, die beim Design des Emitter-Bauteils beriicksichtigt werden sollten [Bau.96]:

o Eine Heizerplattform bestehend aus einer diinnen Siliziummembran, die an vier Ecken
iiber Stege in einem massiven Siliziumrahmen aufgehéngt ist.

¢ Ein mdanderformiger Heizwiderstand auf der Stegmembran zum elektrischen
Beheizen der als thermischer Strahler verwendeten Membranoberflache.

o Eine Widerstandsschleife aus Platin in der Mitte der beheizten Membran zur
Temperaturbestimmung der Membranoberfldche (Tavembran)-

e Zusitzliche Widerstandsstrukturen auf dem massiven Siliziumrahmen zur
Bestimmung der Umgebungstemperatur und als Referenzwidersténde zur
Driftiiberwachung (Tef).

Das umgesetzte Konzept des thermischen IR-Emitters ist in Abb. 3.1 anhand einer Vorder-
und Riickseitenansicht veranschaulicht. Da dieser thermische Emitter als Quelle fiir Infrarot-
strahlung eingesetzt werden soll, ist die Stabilitét seiner Membrantemperatur und somit seiner
abgestrahlten Leistung von groBler Bedeutung. Aus diesem Grund wird das Betriebskonzept
zur Stabilisierung der Infrarotstrahlung eigens im Folgenden detailliert beschrieben.
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Abb. 3.1: (Links) Vorderseite des beschriebenen Emitterkonzepts. Die Stegmembran wird als
thermischer Strahler genutzt und ist fur einen niedrigen Leistungverbrauch an vier diinne
Stege aufgehéngt. Beheizt wird die Membran durch einen maanderférmigen Heizwiderstand.
In der Membranmitte ist auRerdem eine Widerstandsstruktur als Temperatursensor platziert.
Auf dem massiven Siliziumrahmen existieren zusatzlich zwei Referenzwidersténde; (rechts)
Ruckseite des Emitter- Konzepts mit der Membranéffnung.

3.1.1 Betriebskonzept zur Stabilisierung der IR-Strahlung

Ziel eines jeden IR-Emitters ist die Realisierung einer konstanten Infrarotstrahlung. Um eine
derart stabile Infrarotquelle zu gewdhrleisten, muss die Oberfldchentemperatur des ther-
mischen Strahlers — also der beheizten Stegmembran — stabil gehalten werden. Aus diesem
Grund wird bei den meisten industriell eingesetzten thermischen Infrarotquellen der Emitter
zum Schutz vor dufleren Einfliissen in ein Gehduse mit konstanten Umweltbedingungen und
einem transparenten Schutzfenster eingebaut.

Versuche mit derart gehdusten Infrarotquellen haben jedoch gezeigt, dass die Temperatur der
emittierenden Oberfliche gleichwohl durch eine Anderung der Umgebungstemperaturen
beeinflusst wird. Einen weiteren — wenn auch wesentlich geringeren — Einfluss hat die kon-
vektive Kiithlung des Gehiuses, das sich zwangslaufig wihrend des Betriebs des thermischen
Strahlers erwdrmt und dadurch wiederum die Strahlertemperatur beeinflusst. Bei nicht
gehdusten thermischen IR-Emittern beeinflussen noch weitere Faktoren, wie wechselnde
Luftfeuchtigkeiten und Zugluft die Temperatur der emittierenden Membranoberfliche. All
diese Umwelteinfliisse fithren bei einer konstanten Heizleistung zu Verdnderungen der
Temperatur der emittierenden Oberfldche des thermischen IR-Emitters.

Ein Ansatz, diese kurzzeitigen Effekte auszugleichen, ist die Integration von Kompensations-
widerstdnden in das Emitter-Konzept [Sch.05]. In Abb. 3.2 ist ein solches Emitter-Konzept
dargestellt. Auf der Membran ist ein Widerstand zur Bestimmung der aktuellen Membran-
temperatur Tyembran platziert und auf dem massiven Siliziumrahmen wurden Widerstidnde als
Referenzsensoren zur Bestimmung der Umgebungstemperatur T, aufgebracht.
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Diese Sensoren erlauben bei einer Temperaturverdnderung der Membran die verwendete
Heizleistung sofort anzupassen und gewihrleisten somit eine konstante Abstrahlleistung des
thermischen IR-Emitters. Eine Kompensation der Effekte kann durch eine permanente
Messung der Membrantemperatur der abstrahlenden Oberfliche mit einer entsprechenden
Anpassung der Heizleistung erfolgen. Dies geschieht durch Anderung der Versorgungs-
spannung Uy, des Heizwiderstandes, wodurch die entsprechende Heizleistung auf der Steg-
membran thermisch umgesetzt wird. Nebenbei fungieren alle diese Widerstinde als
Referenzwiderstinde zur Uberwachung der Alterung des Heiz- und Temperaturwiderstandes
auf der beheizten Stegmembran, welche durch die hohen Betriebstemperaturen des Strahlers
und anderer Effekte degradieren kénnen, was sich durch eine Verdnderung des Widerstandes
bemerkbar macht. Durch Kontrolle und Vergleich der Widerstinde des nicht aktiven Emitters
kann eine solche Widerstandsverinderung detektiert werden.

Temperatur-

sensor
Membran

' Heiz-
Referenz- - widerstand
widerstand T

ref

Abb. 3.2: Betriebskonzept des thermischen IR-Emitters. Die aufgehéngte Stegmembran wird
durch einen Heizwiderstand erhitzt und fungiert als thermischer Strahler. Zur Messung der
Membrantemperatur verlauft ein Pt-Widerstand Uber die Membranmitte. Auf dem kalten*
Rahmen des Emitters sind zwei Referenzwidersténde platziert. Sie dienen zur Messung der
Umgebungstemperatur und zur Uberwachung der Alterung des Heiz- und Temperaturwider-
standes.

Im Falle einer Degradation wiirden die gemessenen Quotienten zunehmend voneinander
abweichen. Detektiert man eine solche Abweichung, konnen entsprechende Schritte unter-
nommen werden, um eine Langzeitdrift der abgestrahlten IR-Leistung zu kompensieren. Ein
Versagen des Emitters durch thermische Degradation ist langfristig natiirlich nicht zu ver-
hindern [Spa.05b]. Dennoch kann davon ausgegangen werden, dass die Kompensation der
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Alterungseffekte die Lebenszeit der Emitter-Bauteile verldngert und ihre Leistungsfihigkeit
gesteigert wird. Bei vielen Infrarot-Detektions-Systemen existiert eine optische Referenz, um
die Degradation des optischen Pfades, also von Fenster und Detektor, zu detektieren. Diese
Informationsquelle kann aber auch in Verbindung des Verhéltnisses (Ratio) von Twyembran/Tret
entsprechend des in Abb. 3.3 gezeigten Konzepts dazu verwendet werden, eine langzeitliche
Verdnderung der Emitter-Emissivitit € zu detektieren. Auf diesem Wege kann die Leistung
des entwickelten IR-Emitters tiberpriift und sowohl kurz- als auch langzeitliche Effekte
kompensiert werden. Hierdurch kann selbst eine langsame Degradation des Emitters bis zu
einem gewissen Grad ausgeglichen werden, was zu einer stabilen IR-Strahlleistung und einer
langeren Lebenszeit des Bauteils fiihrt.

Po Po

Uheiz Tmem_an Tmem_aus PD (S, T)
v T
Emitter
Temperatur-
kontrolle

ref

Emitter
Degradations-
tiberwachung

Abb. 3.3: Schematische Darstellung des Konzepts zur Kontrolle und Anpassung der abge-
strahlten Leistung. Tem_an Steht fr die Messung der beheizten Membran und Tem_aus flir den
nicht betriebenen Emitter. Durch einen Vergleich des Referenzwiderstandes mit dem
Widerstand des Heizers bzw. des Temperatursensors kann eine evtl. Drift dieser Wider-
stdnde festgestellt und ausgeglichen werden. Mit Hilfe eines unabh&ngigen IR-Detektors
kann zudem die Emissivitat des Emitters Gberprift werden [Sch.05].

Nachdem nun das Konzept und die Anforderung fiir einen mikromechanisch hergestellten
thermischen IR-Emitters beschrieben wurden, wird im nédchsten Abschnitt eine Simulation der
bendtigten Heizleistung anhand eines thermischen Widerstandsmodells erldutert. Das
beschriebene Modell erlaubt eine Optimierung der geometrischen Parameter hinsichtlich eines
moglichst niedrigen Heizleistungsverbrauchs des Bauteils. Des Weiteren wird durch diese
Simulation des Emitters bereits eine Abschitzung der im Infraroten abgestrahlten Leistung
ermoglicht [Bau.96, Fri.01].
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3.1.2 Simulation der benétigten Heizleistung des IR-Emitters

Fir die theoretische Betrachtung der benétigten Heizleistung eines mikromechanisch
hergestellten thermischen IR-Emitters ist es notwendig zu verstehen, dass unter stabilen
Umgebungsbedingungen die in den Heizer eingespeiste Heizleistung durch folgende
Mechanismen wieder an die Umgebung abgegeben wird:

e  Wirmeleitung innerhalb des dielektrischen Membranmaterials
e Wirmeiibertrag an die Umgebungsluft
¢ Erzwungene Konvektion, etwa durch Zugluft

e Thermische Abstrahlung

Es stellt sich daher die Frage, wie viel der eingespeisten elektrischen Heizleistung in
Strahlung umgesetzt wird bzw. wie hoch der Anteil der Heizleistung ist, der durch
Wirmeleitung und Konvektion verloren geht. Aus diesem Grund wurde eine Heizleistungs-
betrachtung mit Hilfe eines thermischen Widerstandsmodells durchgefiihrt [Mey, Sch.05].

3.1.3 Thermisches Widerstandsmodell

Betrachtet man die Gesetze der Warmeleitung so zeigt sich, dass thermische Probleme analog
zu einem elektrischen Stromkreis behandelt werden kénnen. Die thermische Entsprechung
elektrischer Spannungsunterschiede ist der Temperaturunterschied. Der thermische Energie-
fluss entspricht hierbei dem elektrischen Strom. Der thermische Widerstand ist auf die gleiche
Weise definiert wie der elektrische Widerstand, wobei die thermische Leitfahigkeit des
wirmetransportierenden Mediums die elektrische Leitfdhigkeit ersetzt (siche Abb. 3.4).
Analog zu den elektrischen Gréflen sind im Folgenden die entsprechenden thermischen
GroBen aufgefiihrt [Sol.03, Ger.89, Ast.98, Wei.01]:

@0 1, =t therm. Strom
thermv
(32) Utherm. = TMemhnm - TUmgebung therrn Spannung
1 1 1 1 1
3.3) = R + R + A + R therm. Widerstand
therm. Festkirper Luft Konvektion Strahlung
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—ut

Abb. 3.4: Dargestellt sind die thermischen Leistungsverluste. Sie bestimmen im
Gleichgewicht zur Versorgungsleistung die Temperatur und Strahlstarke der beheizten
Membran. (Links) thermisches Widerstandsmodell fur die Beschreibung des Warmeverlusts
durch die Festkérper-Warmeleitung ausgehend von der beheizten Membran zu dem ,kalten®
Si-Rahmen des Emitter-Bauteils; (rechts) thermisches Widerstandsmodell des Warme-
verlustes durch Warmeubertrag in die Luft (weiB), thermische Strahlung (grau) und durch
erzwungene Konvektion (schwarz).

Im Folgenden wird die mathematische Formulierung des thermischen Widerstandsmodells
erldutert. Durch sie wird eine Abschitzung der bendtigten Heizleistung in Abhédngigkeit von
der verwendeten Membrandicke und dem Membran-Design ermdglicht. In den néchsten
Abschnitten werden die verschiedenen Arten der thermischen Widerstinde definiert [Biit.94].

3.1.4 Warmeleitung im Festkorper

Eine Wirmeleitung tritt zwischen heilem Membranzentrum und kalten Chip-Rahmen durch
Festkorper-Wirmeleitung auf.

Wirmeleitung im Festkorper:

1 _J T mgebung Temperaturabhingigkeit der Wéarmeleitung
Festkorper — ?“Festkorper(25°C) T . . .
Membran in einem Festkorper

Entsprechender therm. Widerstand:

(3 R 4) R — 1 R lBriICke

Festkorper ! . .
Festkorper L Briicke ABgriicke: Querschnitt der therm. Briicke

Iricke: Lénge der therm. Briicke

3.1.5 Warmeiibertrag an die Luft

Ein zweiter vorhandener Wirmetransport verbindet das heifle Zentrum der Membran mit
allen Arten von kalten Oberfldchen in der ndheren Umgebung der beheizten Membran. Im
letzteren Fall findet der Warmeitibertrag durch einen Warmetransport auf molekularer Ebene
innerhalb von Luftkissen zwischen den heiflen und kalten Oberflichenbereichen statt.
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Wirmeiibertrag an die umgebende Atmosphire [Kit]:

temperaturabhingige Wirmeleitfihigkeit pLut  : Massendichte der Luft

der Luft: Cy : spezifische Wirmekapazitit
Violiision: Mittlere Kollisionsfrequenz
1
/1Lufr = 3 P C Viotision bt Imiter  : mittlere freie Weglénge

Mo : relative molare Masse

2 5 3-ch3 -T Os : Streuungsquerschnitt
12 VoM, T : absolute Temperatur

kg : Boltzmann-Konstante

Entsprechender therm. Widerstand:

(35) RLu/r — 1 . lBriIcke

/lLu/r Apicke Apricke: Querschnitt der therm. Briicke

Ipriicke: Lénge der therm. Briicke

3.1.6 Konvektion der Luft

Der thermische Widerstand der Konvektion wird festgelegt durch [Odh.92]:

Peorvction = 0P, T)- m +B(p,T) King’s Gesetz mit den Koeffizienten o und
[ abhingig von Luftdruck und Temperatur;
vrurt = Luftgeschwindigkeit.
Entsprechender thermischer Widerstand:
_ 1
K A 1T (U poT) vy, + B(p.T))

(3.6) R
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3.1.7 Thermische Strahlung

Im Falle eines Warmeverlustes durch Strahlung sind folgende Formeln anzuwenden:
J Srahtung — OsB (rftembmn - Tl?mgehwtg) Abgestrahlte Warmeflussdichte gemél
dem Stephan-Boltzmann Gesetz

Entsprechender thermischer Widerstand:

T,

— T L
(B.7) Ry, = Membran — 4 Umgebung
o B (T ytomran — Tl4 pung)* Astrant Asiraniung: Strahlende Flache

Osp: Stephan-Boltzmann Konstante

Entsprechend zu Abb. 3.4 ist der thermische Gesamtwiderstand, der die beheizte Membran
mit der Umgebung verbindet:
1 1 1 1 1

_—— ¢
R

(3.8)

therm. RFeslkﬁrpyr' RLu/i J L —— RSrrathng

Mit Rgperm kann die Membrantemperatur Tyembran  unter Gleichgewichtsbedingungen
infolgedessen leicht durch die Multiplikation mit der eingebrachten elektrischen Heizleistung
erhalten werden:

=T,

Ungebung T R,

-P,

Heizer

ot (39)
Hierbei steht der Parameter Tumgebung flir die Umgebungstemperatur des aktiven IR-Emitter-
Bauteils. Anhand der Glg. 3.9 wird deutlich, dass ein betriebener IR-Emitter mit einer
konstanten elektrischen Heizleistungsversorgung Preizer in einer kithleren Umgebung, eine
entsprechend niedrigere Membrantemperatur Tavembran beSitzt, was zu einer geringeren
thermischen Strahlungsleistung fiihrt [Pfa.93].

Ein besonderer Aspekt dieses Modells ist, dass es ohne weiteres auch den Einfluss der
Umgebungsbedingungen, wie etwa die Luftfeuchtigkeit und Luftstrom, auf die im Infraroten
abgestrahlte Leistung wiedergibt. Mit der Annahme, dass Rgperm vornehmlich durch Rpus
bestimmt wird, erhdlt man:

12 /a CoM
T tomtran M o) = Tigetung + (*j e Heizer (3.10)
18¢ 'g 5 3 ) kB3 A T

Durch die Tatsache, dass feuchte Luft eine durchschnittlich geringere molare Masse
(mppo = 18; mn2 =28; mop =32) besitzt, ist eine sublineare Verringerung der Betriebs-
temperatur des Emitters bei steigender Luftfeuchtigkeit vorherzusehen [Tar.01].
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Mit der gleichzeitigen Annahme, dass Rierm, vorwiegend durch Rgonvekion bestimmt wird,
kann man bei steigendem Luftstrom vp,s auf eine Verringerung der Membrantemperatur
TMembran SChlieBen.

P,
r -7 . Heizer 3.11
Membran Umgebung d/dT(a(p,T)- m + ﬂ(p, 7)) ( :

Spiter durchgefiihrte Analysen zeigten, dass diese Gleichungen erfolgreich den Einfluss der
beobachteten Umgebungseffekte auf die IR-Quellen wiedergeben [Sch.05]. Im Rahmen dieser
Arbeit war jedoch eine Abschitzung der fiir den Betrieb benétigten Heizleistung des
thermischen IR-Emitters durch das thermische Widerstandsmodell von groBerem Interesse.
Dadurch wurde es moglich, das Design des Emitters flir einen geringen Heizleistungs-
verbrauch zu optimieren. Die durchgefiihrten Simulationen zeigen, dass fiir eine niedrige
Leistungsaufnahme natiirlich eine moglichst diinne Membran vorzuziehen ist. Eine diinne
Membran ist jedoch aus prozesstechnischen Griinden schwer zu realisieren und fiihrt zu einer
geringen mechanischen Stabilitdt der Stegmembran. Der Kompromiss zwischen niedriger
Leistungsaufnahme und mechanischer Stabilitét liegt in der Verwendung einer 6 pm dicken
Siliziumschicht fiir die Realisierung der Stegmembran des Emitters. Die resultierenden Heiz-
leistungswerte sind in der folgenden Abb. 3.5 dargestellt.

2,50
- Pgesamt
E 2,00 - PStrathng
Z‘ > PFestkﬁrper
(]
§3 1,50 — Pyt
.‘Z [ / W/Z/Z‘ - PKonvektion
(]
= 1,00 7
=
0,50 Syt
! e = s
L />< ——er*X/y Q’E Jir+—r+—+——+'+"+'+ a
A e oy
000 | et E s e
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Membrantemperatur [°C]

Abb. 3.5: Der resultierende Gesamtleistungsverbrauch wird als Funktion der realisierten
Membrantemperatur durch die dunkelblaue Kurve dargestellt. Fir einen Vergleich mit der
optisch emittierten Leistung (Pstanung: € = 0,8) wurden auch die Verlustleistungen durch
Waérmeleitung innerhalb des Substrates (Preswerper), durch Wérmelbertrag an die Luft (Ppu),
sowie durch Konvektion (Pgesamt) dargestellt.
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Abb. 3.5 zeigt, dass die bendtigte Heizleistung auch bei hoheren Betriebstemperaturen in
einem akzeptablen Bereich liegt. Das vorgestellte Emitterkonzept wurde dabei mit den
Designparametern simuliert, die letztendlich auch fiir die technische Realisierung verwendet
wurden. Die geometrischen Designparameter des Bauteils sind in Tabelle 2 aufgefiihrt.

Der Gesamtbetrag der elektrischen Heizleistungsversorgung des Emitters ist in Abb. 3.5 als
Funktion der Membrantemperatur (Kurve Pgeam) dargestellt. Der Vergleich zeigt, dass bei
niedrigen Temperaturen der grofite Teil der eingebrachten Leistung durch die Wirmeleitung
des Substrats wieder verloren geht. Erst bei Temperaturen oberhalb von 700°C erhilt man
einen deutlichen Anteil an optisch emittierter Leistung, der exponentiell mit der Membran-
temperatur zunimmt und ab 1000°C schlieBlich iiberwiegt. Die simulierten Werte bei einer
Betriebstemperatur von 800°C bzw. 1000°C fiir den elektrischen Heizleistungsverbrauch und
der optisch abgestrahlten Leistung sind in der Tabelle 1 aufgefiihrt. Als Heizermaterial wurde
hierbei Platin mit einer Dicke von 500 nm angenommen.

Tabelle 1: Simulierte elektrische und optische Daten des thermischen IR-Emitters.

Membrandicke 6 pm

Emissivitit 0,8

Heizleistung fiir 800°C 921 mW
Thermisch emittierte Leistung bei 800°C 269 mW
Strahldichte zwischen 3-5 pm 6,78 mW/mm’sr
Heizleistung fiir 1000°C 1371 mW
Thermisch emittierte Leistung bei 1000°C 534 mW
Strahldichte zwischen 3-5 pm 12,12 mW/mm?sr

Das thermische Widerstandsmodell wurde als Hilfe zur Dimensionierung des Emitter-
Bauteiles verwendet. Hierbei wurde der Einfluss der verschiedenen geometrischen Design-
parameter auf die Leistungs-Charakteristik des Emitter-Bauteils abgeschétzt. Eine detaillierte
Erkldrung des thermischen Widerstandsmodells ist in der aufgefiihrten Referenz [Sch.05] zu
finden.

Im Abschnitt 5.1 des Kapitels ,,Charakterisierung des thermischen IR-Emitters” werden die
simulierten Daten mit den experimentell erhaltenen Temperaturdaten verglichen. Sie zeigen,
dass die hier aufgefiihrten Berechungen mit der Praxis gut tibereinstimmen. Das gewdhlte
Design mit seinen Abmessungen wird im folgenden Abschnitt detailliert beschrieben. Als
Tréagersubstrat wurde ein SOI-Wafer gewihlt [Gar.01a].
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3.2 Design des thermischen IR-Emitters

In diesem Abschnitt wird das nach den Konzeptvorgaben erstellte Design des thermischen IR-
Emitters im Detail erldutert. Ziel war die Herstellung von thermischen Infrarot-Emittern mit
geringem Heizleistungsverbrauch und dennoch kurzen thermischen Responszeiten.

Als Technologieplattform dient hierbei eine in einem massiven Siliziumrahmen aufgehéngte
Stegmembran aus Silizium [Sue.93, Fri.03]. Auf dieser zentral angeordneten diinnen Steg-
membran befindet sich ein mdanderférmiger Heizleiter, der einen Grofteil der Membran-
flache abdeckt. Die Kontaktierung des Heizleiters erfolgt tiber Elektroden, die auf diinnen
Stegen bis zum massiven Rahmen des Bauteils reichen. Zur besseren Kontaktierung sind am
Ende der Leiterbahnen Aluminiumpads auf dem Rahmen aufgebracht. In der folgenden Abb.
3.6 sind Maskenlayout und Membranstruktur des thermischen IR-Emitters basierend auf
einem SOI-Wafer dargestellt.

Temperatursensor

%%j @ E% Referenz-

=4 %y/ sensoren Si-Stegmembran
o —

_ L

/V
vergrabenes SiO,

-

_aee_
N /

-

Emitter basierend auf SOI
Heizer

Abb. 3.6: Design eines auf einer Stegmembran aus Silizium basierenden thermischen IR-
Emitters. (Links) der Emitter besitzt einen Heizmaander, Temperatursensor und Referenz-
sensoren auf dem Siliziumrahmen des Emitters; (rechts) Querschnitt des Emitter-Bauteils.
Man erkennt die nasschemisch realisierte Membranéffnung unterhalb der aufgehangten
Stegmembran des Emitters. Durch die Verwendung eines SOI-Wafers befindet sich zwischen
der oberen Siliziumschicht der Vorderseite und dem restlichen Si des Wafers eine diinne
vergrabene Oxidschicht [Mes.04].

Im Maskenlayout des IR-Emitters ist die zentral angeordnete Membran mit den mdander-
formigen Heizstrukturen zu erkennen. Sie ist an den Ecken iiber vier Stege mit dem dufleren
Rahmen verbunden. Die elektrische Kontaktierung des Heizleiters erfolgt in dieser Dar-
stellung durch die unten angeordneten Kontaktpads. Die oberen zwei Pads dienen zur
elektrischen Kontaktierung des Temperatursensors, der als einzelne Schleife mittig auf der
Membran liegt. Die Referenzwidersténde sind seitlich auf dem Rahmen platziert.
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In der schematischen Schnittdarstellung in Abb. 3.6 lasst sich die frei hdngende Stegmembran
mit den aufgebrachten Heizleitern gut erkennen. Bei der Entwicklung des thermischen
Emitters musste ein Kompromiss zwischen der geforderten geringen Leistungsaufnahme der
Struktur und strahlender Fliche eingegangen werden. Bei einer Zunahme der Fliche und der
resultierenden Verldngerung des Heizleiters, wiirde der elektrische Widerstand steigen. Zur
Steigerung der Intensitdt eines IR-Emitters, sollte die abstrahlende Fliche jedoch moglichst
grof} sein. Die geometrischen AbmaBe des realisierten IR-Emitters sind in der folgenden
Tabelle 2 aufgefiihrt.

Als Trigermaterial wird eine 6 um dicke Stegmembran verwendet. Die Chips basieren auf
einem SOI-Wafer mit 356 um Gesamtdicke [Mes.04]. Die obere 6 pm dicke Siliziumschicht
und der restliche Wafer werden durch eine 300 nm starke Oxidschicht voneinander getrennt.
Diese Schicht dient bei der Riickseitenitzung der Membran auch als Atzstopp. Als Heizer-
metallisierung wurde eine ganze Reihe von unterschiedlichen Materialien eingesetzt. Es galt
hierbei ein langzeitstabil hochtemperaturfihiges Heizermaterial zu finden. Die zu diesem
Zweck durchgefiihrten Untersuchungen stellen einen Schwerpunkt dieser Arbeit dar und sind
ab Kapitel 6 ,,Hochtemperaturfihige Metallisierungen® beschrieben. Nach Realisierung und
Vereinzelung der Emitter-Bauteile werden diese auf so genannte TO8-Tréger gebondet.

Tabelle 2: Geometrische Designparameter des thermischen IR-Emitter-Bauteils.

Gesamtflache des Bauteils 5x 5 mm?
AbmalBe der Membran6ffnung 2 x 2 mm?

Flache der Stegmembran 1,5 x 1,5 mm?
Membrandicke 6 um

Linge der Membranaufhingung 350 pm

Breite der Membranaufthingung 150 pm
Heizméander (Lénge x Breite) 12.000 x 100 pm?

Im folgenden Kapitel wird die mikromechanische Realisierung des Emitter-Designs
beschrieben. Im weiteren Verlauf der Doktorarbeit diente der thermische IR-Emitter als
Testapplikation zur Entwicklung einer hochtemperaturfihigen Heizermetallisierung fiir
mikromechanisch hergestellte Mikroheizer [Spa.06].
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4 Prozessierung des thermischen IR-Emitters

In diesem Kapitel wird die mikromechanische Prozessierung des thermischen IR-Emitters
beschrieben. Zu diesem Zweck wird der verwendete Gesamtprozess kurz dargelegt und die
wichtigsten Prozessschritte im Einzelnen vertiefend erklart. Konzept und Design des IR-
Emitters wurden bereits im vorherigen Kapitel aufgezeigt. Der realisierte Mikroheizer wurde
zur Entwicklung einer langzeitstabil hochtemperaturfihigen Heizermetallisierung verwendet
[Spa.06]. Fiir eine moglichst geringe Leistungsaufnahme und kurze Responszeit basiert dieser
auf einer aufgehingten Stegmembranstruktur [Bau.96].

Fiir die Realisierung der Bauteile wurden hauptséchlich ,,Silicon On Insulator” (SOI) Wafer
verwendet. Sie basieren auf einer diinnen Siliziumschicht auf der Vorderseite, die durch eine
Si0,-Schicht von dem restlichen Wafer isoliert ist. Die vergrabene SiO»-Schicht wird hierbei
meist auf englisch als ,,buried oxid” bzw. abgekiirzt als BOX-Schicht bezeichnet. SOI-Wafer
wurden bereits zuvor fiir die Herstellung von auf Membranen basierenden Mikrostrukturen
verwendet [Fri.03]. Wie bereits in Kapitel 2 erldutert, liegt der mafigebliche Vorteil von SOI-
Wafern in der einfachen mikromechanischen Herstellung von Membranstrukturen mit einer
genau reproduzierbaren Dicke, entsprechend der Dicke der vorderen Si-Schicht des Wafers
[Miil.03]. Die Reproduzierbarkeit der Membranendicke wird hierbei durch die Atzstopp-
wirkung der vergrabenen SiO,-Schicht bei der Membranherstellung gewiéhrleistet. Die ver-
wendeten Wafer besitzen eine Gesamtdicke von 356 pum und bestehen aus einer oberen 6 pm
dicken Siliziumschicht, welche durch eine 300 nm starke SiO,-Schicht von dem restlichen
350 um dicken Si-Wafer getrennt ist [Gar.01a]. Wie bereits erwéhnt, dient diese Schicht bei
der nasschemischen Membranitzung als Atzstopp und erméglicht hierdurch die Verwendung
der 6 um dicken, vorderen Siliziumschicht fiir die Realisierung der Stegmembran des Emitter-
Bauteils [Sei.90]. Damit diese Stegmembranstruktur auch selber als Heizermaterial eingesetzt
werden kann, besitzt diese oberste Siliziumschicht eine hohe Dotierung mit Bor-Atomen
(Si:B; Cp ~10% cm’; p ~5x107 Qcm).

Neben den SOI-Wafern wurden auch Si-Wafer mit einer Dicke von 300 pm bei der Prozes-
sierung der IR-Emitter verwendet. Anlass hierfiir ist der sehr hohe Stiickpreis der SOI-Wafer
von etwa 325 €. Aus diesem Grund wurden immer einige Si-Wafer mitprozessiert, um diese
dann bei der Evaluierung von kritischen Prozessschritten als Testwafer einzusetzen. Der
wesentliche Unterschied bei der Verwendung von kostengiinstigen Si-Wafern ist, dass eine
Reproduzierbarkeit gleicher Membrandicken mit nasschemischen Atzverfahren nahezu ausge-
schlossen ist. Aufgrund der fehlenden BOX-Schicht muss die Membrandicke iiber die
jeweilige Dauer des Atzprozesses definiert werden [Zen]. Hierdurch werden keine gleich-
mafigen Membrandicken bei den einzelnen Si-Wafern erreicht. Ein weiterer Nachteil besteht
in der Tatsache, dass hier das Silizium des Wafers nicht als Heizermaterial eingesetzt werden
kann. Aus diesem Grund konnten auch Si-Wafer mit einem spez. Widerstand von lediglich
p~30-50 Qcm verwendet werden. In der folgenden Abb. 4.1 ist ein Querschnitt des Emitter-
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Bauteils dargestellt. Er verdeutlicht nochmals den Aufbau des Bauteils und zeigt die Lage der
vergrabenen SiO,-Schicht (BOX), die Atzgrube der riickseitigen Membrandffnung und die
zur besseren thermischen Isolation an vier Stegen aufgehéngte Membran des Emitters.

——> Heizermetallisierung
mmmp Beheizte Stegmembran

Elektr. Stromfluss

Heizerstruktur Stegmembran
(Pt, PtSi, SnO,:Sb) \__l) (Si:B ; 6 ym)
p———d
vergrabenes
\ Si0, (300 nm) /
— SOl Substrat (356 um) —

Abb. 4.1: Querschnitt durch das Emitter-Bauteil mit den Dicken der verschiedenen Schichten
des SOI-Wafers. Es zeigt die nasschemisch realisierte Membrangrube auf der Ruckseite und
die zur thermischen Isolation an vier Stegen aufgehadngte Stegmembran des Emitters auf der
Vorderseite des Bauteils. Die elektrische Isolation der Heizermetallisierung gegenuber der
Stegmembran aus Si:B wird durch eine 770 nm dicke SiO,-Schicht sichergestellt. Die
dargestellten Pfeile zeigen die Flussrichtung des Heizstroms bei der Verwendung einer
Heizermetallisierung bzw. der Verwendung der Stegmembran als Heizer basierend auf
hochdotiertem Si:B [Gar.01a].

Aus prozesstechnischen Griinden wurden ausschlieBlich 100 mm Wafer mit einer Kristall-
orientierung von <100> verwendet. Diese Orientierung ist in der spiter folgenden nass-
chemischen Realisierung der Membranstruktur von groBer Bedeutung, weil die Atzrate des
Siliziums von der vorliegenden Kristallorientierung abhingt. Diese Tatsache fiithrt zu der
bereits in Abb. 4.1 dargestellten Abwinklung der Flanken der Membran6ffnung von 57,4°.
Man spricht deshalb auch von einem anisotropen Atzprozess [Sei.90]. In der folgenden
Tabelle sind die Eigenschaften der als Trégersubstrate verwendeten Waferarten zusammen-
gefasst [Kit.91].

Tabelle 3: Eigenschaften der verwendeten Substrate.
Substrat Kristallorientierung | Spez. Widerstand | Dotierung | Durchmesser Dicke
Silizium <100> 30-50 Qcm P (Bor) 100 mm 300 um
SOI <100> 5x10° Qem P (Bor) 100 mm 356 pm

In den nichsten Abschnitten wird der Prozessablauf der mikromechanischen Herstellung
beschrieben und die realisierten Emitter-Bauteile vorgestellt.
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4.1 Prozessablauf der mikromechanischen Herstellung

Im Folgenden werden die einzelnen Schritte des Prozessablaufs fiir die mikromechanische
Herstellung des thermischen IR-Emitters erldutert. Der grundsitzliche Prozessablauf ist in
Abb. 4.2 skizziert. Hierbei sind die einzelnen Schritte des Herstellprozesses in einer Serie von
Abbildungen illustriert.

. e =

L1 L1
a) SOI Wafer e) Kontaktpads aus Aluminium

-—_—-

— —
b) Thermische Oxidation des Wafers f) nasschemische Membranétzung

__;__-1|

I | |

c) Aufbringen der Metallisierung g) trockenchemische Membranoffhung

— —

d) Offnen des Membranfensters Vorderansicht des therm. IR-Emitters
O silizium (Si) B Metallisierung
[] Ssiliziumdioxid (SiO,) B Aluminium (Al)

Abb. 4.2: Die dargestellten Prozessierungsschritte ermdglichen die mikromechanische Her-
stellung eines thermischen IR-Emitters basierend auf einer Membranstruktur aus Si [Fri.03].
Durch die Verwendung der SOI-Technologie werden Probleme bei der nasschemischen
Realisierung definierter Membrandicken vermieden [Sei.90].
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Neben der Heizerstruktur werden noch zwei Referenzstrukturen auf dem Siliziumrahmen und
die Struktur eines Temperatursensors auf der Stegmembran verwirklicht. Diese Strukturen
dienen spiter zur Kontrolle von Temperatur und Alterung des betriebenen Emitters.

Fiir die Herstellung des thermischen IR-Emitters wird in einem ersten Prozessschritt eine
thermische Oxidation des Wafers durchgefiihrt [Feh.84]. Sie dient zur elektrischen Passi-
vierung des Wafers. Als ndchster Schritt erfolgt die Realisierung der Metallisierung auf der
Vorderseite des Wafers. Optional konnen auch noch Kontaktpads aus Aluminium (Al) fiir
eine Verbesserung der Bondeigenschaften aufgebracht werden. Im Anschluss wird das SiO,
auf der Waferriickseite gedffnet. Diese so genannten Membranfenster definieren die spétere
Lage der Emitter-Membran. In einem nasschemischen Atzprozess wird nun das freiliegende
Silizium entfernt. Das SiO; der Riickseite dient dabei als Atzpassivierung [Mes.04]. In einem
abschlieBenden trockenchemischen Atzprozess wird die so realisierte geschlossene Membran
gedffnet und die Stegmembran des thermischen IR-Emitters verwirklicht [Fre.02].

4.2 Elektrische Passivierung des Wafers

Fiir die Herstellung des Emitters wird eine ganzflachige thermische Oxidation des Wafers
durchgefiihrt. In diesem Prozessschritt wird auf beide Seiten des Wafers eine etwa 770 nm
dicke SiO,-Schicht aufgewachsen. Auf diese Weise wird eine hochtemperaturstabile elek-
trische Isolationsschicht geschaffen, welche spdter die stromfithrenden Leiterbahnen der
Metallisierung von dem als Trigersubstrat verwendeten Siliziumsubstrat trennt. Neben der
Funktion als elektrische Passivierung, dient die SiO,-Schicht im weiteren Prozessablauf auch
als Atzpassivierung [Kiic.02].

Generell wird zwischen trockener und feuchter Oxidation unterschieden [Zen]. Der trockene
Oxidationsprozess findet in einem Hochtemperaturofen ohne die Zufuhr von prozess-
fordernden Gasen statt. Die Qualitdt des hierbei erzeugten Oxids ist, im Vergleich zu einer
feuchten Oxidation, besser und weist dadurch eine etwas héhere elektrische Durchbruch-
festigkeit auf. Der Nachteil ist jedoch die sehr langsame Aufwachsrate des trockenen Oxids,
wodurch in diesem Verfahren nur relativ diinne SiO,-Schichten von maximal 100 nm in einer
akzeptablen Prozessdauer hergestellt werden kénnen. Aufgrund der Tatsache, dass die SiO,-
Schicht in spiteren Prozessschritten auch als strukturgebende Atzpassivierung Verwendung
findet, muss diese jedoch eine Dicke von mehreren 100 nm aufweisen. Aus diesem Grunde
wurde zur Herstellung der Passivierungsschicht der feuchte Oxidationsprozess verwendet. Es
handelt sich, wie bei der trockenen Oxidation, um einen Oxidationsprozess in einem Hoch-
temperaturofen, der jedoch unter Zufithrung von Sauerstoff (O,) und Wasserdampf (H,O)
ablduft und dadurch wesentlich héhere Aufwachsraten aufweist. Der in Glg. 4.1 beschriebene
Oxidationsprozess findet unter Atmosphérendruck und bei einer Temperatur von 1050°C
statt.
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Die Oxidbildung kann durch folgende chemische Gleichung beschrieben werden [Feh.84]:
38i(fest) + 2H,0 + 20, —2m 5 3850, (fest) + 2H, “.1)

Das kristalline Silizium des Wafers reagiert unter thermischer Anregung mit den Sauerstoft-
und Wassermolekiilen zu einer SiO,-Schicht. Die Sauerstoffatome diffundieren in das
Kristallgitter des Siliziums hinein und bilden dort tetragonale Strukturen aus. Als Neben-
produkt dieser chemischen Reaktion entsteht atomarer Wasserstoff [Sot.04].

Bei diinnen SiO,-Schichten (einige nm), wird der Oxidationsprozess durch den Transport der
im Gas befindlichen Sauerstoffatome zur Siliziumoberflache hin limitiert. In diesem Prozess-
stadium wichst die Schichtdicke linear mit der Zeit. Bei dicken SiO,-Schichten (iiber 10 nm)
wird die Wachstumsrate des SiO, aufgrund der geringeren Diffusion der O-Atome durch das
bereits gebildete SiO; hindurch limitiert [Gui.92]. Die schichtbildende chemische Reaktion
findet nur an der Si-SiO,-Zwischenschicht statt, wodurch bei steigender Oxiddicke und somit
langeren Diffusionswegen, die Wachstumsrate abnimmt. Hier wichst die Oxidschicht nur
noch mit 7 . Weitere Einflussfaktoren auf das Schichtwachstum sind neben der Prozess-
temperatur, die Kristallorientierung des Substrates, sowie dessen Dotierungsart und -grad
[Bur]. Die Aufwachsrate des SiO, nimmt hierbei mit steigender Prozesstemperatur exponen-
tiell zu. Fiir eine Schichtdicke d des SiO, wird wihrend des thermischen Oxidationsprozesses
eine Si-Schicht von 0,44-d Dicke abgebaut. Die sich bildende Oxidschicht wichst also zu
44% in die Oberfliche des Siliziumsubstrates hinein und verwendet die Siliziumatome fiir die
Bildung des SiO; (siche Abb. 4.3).

SiO,-Oberflache

d(Si0y)

+ 3044 dsio,

Silizium-Substrat

Abb. 4.3: SiO,-Schichtwachstum auf einem Silizium-Substrat.

Da die aufgewachsene Oxidschicht als elektrische Isolierung dient, ist die maximale elek-
trische Durchbruchspannung dieser Schicht von entscheidender Bedeutung [Mes.04]. Bei
einer zu diinnen Schicht wire die elektrische Isolation nicht mehr gewihrleistet. Eine zu dicke
Schicht tibt jedoch, aufgrund der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten,
bei Temperaturbeaufschlagung eine Druckspannung auf das Siliziumsubstrat aus.

Fiir die Passivierung der herzustellenden Emitter-Bauteile wurde ein standardisierter Prozess
verwendet, bei dem ein 6-stiindiges Oxidationsprogramm mit einer bestimmenden Prozess-
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temperatur von 1050°C durchlaufen wird. Der Prozess gliedert sich dabei in definierte
Aufheiz-, Plateau- und Abkiihlphasen und fiihrt zu einer Schichtdicke von 770 nm SiO, auf
einem Siliziumsubstrat. Diese Dicke geniigt den Anforderungen fiir die elektrische Isolation
auch bei sehr hohen Temperaturen und erlaubt es, die SiO,-Schicht auch als Atzpassivierung
bei weiteren Prozessschritten einzusetzen. Nach der Realisierung der Oxidschicht wird mit
Hilfe einer Lackmaske eine Justagestrukturierung in die Oxidschicht der Wafervorderseite
durch gepufferte Flusssiure® (HF) nasschemisch eingebracht[Cet.03].

Diese Justagestruktur dient im weiteren Prozessverlauf allen lithographischen Masken als
Ausrichtungsvorgabe und definiert somit die Lage der Bauteile auf dem Wafer [Wid.88]. Aus
diesem Grund ist dieser Prozessschritt mit groler Sorgfalt durchzufiihren. Die Justagemaske
selber wird an dem so genannten Flat, einer geradlinigen Seite des ansonsten runden Wafers,
ausgerichtet. Dieses Flat offenbart die Kristallorientierung des Si und ist somit entscheidend
bei der Ausrichtung der Membranfenster fiir die spiter folgende anisotrope Atzung [Sei.90].

4.3 Realisierung der Metallisierung

Nach der Strukturierung der SiO,-Schicht wird in einem weiteren Prozessschritt die Metalli-
sierung des Emitters, also die Heizer- und Referenzstrukturen, sowie die Struktur des
Temperatursensors realisiert. Die Entwicklung einer geeigneten hochtemperaturfihigen
Heizermetallisierung war ein Schwerpunkt dieser Arbeit.

Aus diesem Grund wurde fiir die Heizermetallisierung eine ganze Reihe unterschiedlicher
Materialien verwendet. Fiir deren Realisierung werden dinne Schichten von Metallen,
Siliziden sowie auch dotierte Metalloxide auf die SiO,-Schicht der Vorderseite aufgebracht
und strukturiert. Das Aufbringen der Metallisierung erfolgt durch einen physikalischen
Aufdampfprozess. Die Strukturierung wird entweder nasschemisch oder durch ein Liftoft-
Verfahren verwirklicht. Bei beiden Verfahren dient eine Lackmaske zur Strukturgebung. Das
Kapitel 6 ,,Hochtemperaturfihige Metallisierungen® beschreibt die durchgefiihrten Unter-
suchungen dieser verschiedenen Heizermaterialien und zeigt deren Eignung zur Verwendung
als langzeitstabiler Hochtemperaturheizer in der Mikrosystemtechnik auf.

Fir eine Verbesserung der Bondeigenschaften der verwendeten Metallisierungen konnen die
Strukturen der Metallisierung optional noch mit Kontaktpads aus Aluminium (Al) versehen
werden. Dies kann direkt nach dem Aufbringen der Metallisierung durch ein Liftoff-
Verfahren mit einer lithographisch strukturierten Lackmaske geschehen oder spéter durch die
Verwendung einer Keramik-Schattenmaske erfolgen. Bei beiden Techniken wird das Al in
einem Aufdampfprozess aufgebracht, wobei die Dicke des Al 800 nm betrigt. Ein Emitter-
Bauteil mit Bondpads ist in Abb. 4.8d auf Seite 52 abgebildet.

% Die gepufferte Flusssiure besitzt bei Raumtemperatur eine Atzrate von etwa 100 nm/min.
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4.4 Nasschemische Membranatzung

Nach der Fertigstellung der Metallisierung auf der Vorderseite des Wafer, erfolgt die
Realisierung der Membran. Hierfiir werden Fenster in das SiO, auf der Waferriickseite mit
Hilfe von gepufferter Flusssidure eingebracht, so dass das Silizium an diesen Stellen frei liegt.
Fiir die Ausrichtung dieser Membranfenster auf der Riickseite werden die Justagestrukturen
auf der Vorderseite des Wafers verwendet. Ermoglicht wird dies durch die Verwendung einer
beidseitigen Belichtungsanlage®.

Nach der Priparierung der Riickseite wird das Silizium in den Membranfenstern in einem
nasschemischen anisotropen Atzprozess entfernt [Sei.90]. Zum Schutz der Vorderseite und
deren Metallisierung wird der Wafer in einen speziellen Atzhalter fir 100 mm-Wafer
eingebaut. Hierdurch wird nur die Riickseite des Wafers dem Atzmedium ausgesetzt. Als
Atzmedium dient Tetramethylammoniumhydroxid (TMAH) [Zen]. Diese Atzlauge lisst sich
mit geringem Aufwand herstellen und besitzt ein ausgeprigtes anisotropes Atzverhalten
gegeniiber Silizium. Unter Anisotropie versteht man eine Abhingigkeit der Atzrate von den
unterschiedlichen Kristallachsen [Ger.97]. Abb. 4.4 zeigt die so genannte Atzrose von Si,
welche die Atzraten in Abhingigkeit von der Kristallorientierung des Siliziums wiedergibt.

111

010

Abb. 4.4: Atzrose von Si; Atzraten in ym/min in Abhéngigkeit von der
Kristallorientierung des Si [Zen].

* siehe Prozessprotokoll im Anhang ab Seite 157.
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In der Abbildung ist deutlich zu erkennen, dass entlang der {111}-Ebene von Silizium die
Atzrate am geringsten ist [Kit.91]. Die Ursache fiir diese kristallrichtungsabhéngigen Atzraten
liegt im Aufbau des Siliziumkristalls begriindet. Die Anzahl der freien Bindungen an den
einzelnen Oberfldchen unterscheiden sich. Bei der {111}-Ebene gibt es nur eine freie
Bindung pro Atom, wihrend es bei der {100}- sowie {110}-Ebene zwei freie Bindungen gibt
[Zar.99]. Somit ist fiir die {111}-Ebene eine hohere Aktivierungsenergie notwendig, um die
Siliziumatome zu l§sen. Das Besondere am anisotropen Nassédtzen von Silizium ist, dass
dieser Effekt gezielt fiir die Formgebung der Membrantffnung ausgenutzt werden kann
[Sei.90]. Wie in Abb. 4.5 dargestellt, fithren diese unterschiedlichen Atzraten bei den
verwendeten <100> Wafern zu einem Winkel der Fensterflanken von 54,7°. Gegeniiber
anderen Atzmedien hat TMAH den Vorteil, dass die Selektivitit zwischen Si und SiO» 3000:1
betrigt [Lan.82, Bur].

Vorderseite
Metallisierung Trockenatzung (STS)

. l A

||
% Si . 100 Ebene A +—-BOX
2 & G
5 & %
@ N P\ 57,4°
4
Sio,
(Atzmaske) Nassatzung (TMAH)

Ruckseite

Abb. 4.5: Schematische Darstellung der anisotropen Atzung des Si-Tragersubstrates mit
TMAH und der Formgebung durch unterschiedliche Atzraten in den verschiedenen Kristall-
achsen. Nach der Membranatzung wird die Membran in einem trockenchemischen Atz-
prozess gedffnet und die Stegmembran realisiert [Fre.92].

Hierdurch bietet das SiO, auf der Riickseite des Wafer einen ausreichenden Passivierungs-
schutz und kann als Atzmaske verwendet werden. Eine Alternative zu TMAH stellt der
Einsatz einer 40%igen Kalilauge (KOH) dar. Vorteil von KOH ist eine noch geringere Atzrate
in der {111}-Ebene [Zen]. Jedoch betrdgt bei KOH die Selektivitdt zwischen SiO, und Si
lediglich etwa 160:1 bei 85°C und erlaubt es somit nicht, das SiO, auf der Waferriickseite als
Atzpassivierung zu verwenden [Mes.04]. Aus diesem Grund ist man hier auf eine
Passivierungsschicht aus Siliziumnitrid (Si3sN4) angewiesen.
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Die Atzrate der verwendeten 25%igen TMAH-Atzlauge hingt stark von der vorliegenden
Prozesstemperatur ab und liegt bei 92°C zwischen 45-50 pm/h. Die zu dtzende Grundschicht
des SOI-Wafers verfiigt iiber eine Dicke von 350 um. Hieraus resultiert eine Atzzeit von etwa
7 Stunden, wobei das Prozessende durch das Erreichen der vergrabenen SiO,-Schicht (BOX)
definiert wird. Diese BOX-Schicht dient als Atzstopp und wird im direkten Anschluss an die
TMAH-Atzung durch einen nasschemischen Atzprozess mit gepufferter HF ebenfalls
entfernt.

Bei der Verwendung eines reinen Si-Wafers ist die Atzung der geschlossenen Membran
diffiziler. Die Membranitzung erfolgt hier, aufgrund der fehlenden Atzstoppschicht, durch
einen optisch kontrollierten Atzabbruch bei einer definierten Durchlichtrate. Mit Hilfe eines
im Atzhalter eingebauten Fensters kann der prozessierte Wafer durchleuchtet und der Atzfort-
schritt beobachtet werden. Bei einer Membrandicke von etwa 12-15 pm ist bereits ein
rétlicher Schimmer zu beobachten. Bei einer Dicke von 6 pm ist im Durchlicht eine homogen
gelbliche Membranfliche mit den aufgebrachten Metallisierungen auf der Vorderseite zu
erkennen. Die Membrandicke ist somit allein von der Dauer des Atzprozesses abhingig. Die
Temperatur des Atzbeckens schwankt jedoch regelungsbedingt um + 2°C, wodurch auch die
notwendige Dauer des Atzprozesses variiert. Eine zu lange Atzung fiihrt zu einem
Durchbruch der Membranen, wodurch das Atzmedium in den Halter eindringen kann und die
Strukturen der Vorderseite zerstort. Wird die Atzung zu frith abgebrochen, entstehen zu dicke
Membranen. Durch eine abweichende Membrandicke wird die thermische Masse der
Stegmembran verdndert. Dies hat direkten Einfluss auf die Heizleistungscharakteristik dieser
Bauteile und erschwert einen Vergleich der Temperaturcharakteristik zwischen Si- und SOI-
basierenden Heizerstrukturen.

Fir die Realisierung der Stegmembran wird in einem trockenchemischen Atzschritt die
geschlossene Si-Membran auf der Vorderseite gedffnet und somit die Stegmembran des
thermischen IR-Emitters verwirklicht. Hierfir wird auf die Vorderseite eine Lackmaske als
Atzpassivierung aufgebracht. Durch diese Maske wird gewihrleistet, dass lediglich an den
vier Durchbruchstellen der Membran sowohl die 770 nm SiO,-Schicht als auch das 6 pm
dicke Si-Schicht der Membran entfernt wird. Zum Schutz der Riickseite wird der Wafer
hierbei wiederum in einen Atzhalter gespannt. Die Abwirme wird durch eine Kiihlung der
Riickseite wihrend des Prozesses abgefiihrt. Nach dem Ende des Prozesses wird die
Lackmaske in einem Plasma-Verascher wieder entfernt. Das Ergebnis ist eine an den Ecken
aufgehédngte Stegmembran aus 6 pm dickem Silizium mit den aufgebrachten Strukturen des
Heizers und des Temperaturfiihlers auf der Vorderseite des Wafers.

Abb. 4.6 zeigt eine Rasterelektronenaufnahme des realisierten Emitter-Bauteils [Hop.97,
Was.03]. Der gezeigte Querschnitt verdeutlicht die Relation zwischen der 6 um dicken
Membrandicke zur Gesamtdicke des SOI-Wafers von 356 pm. Des Weiteren erkennt man die
mit 57,4° abgewinkelten Flanken der Membrandffnung.
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—— 800 pym——

Abb. 4.6: Rasterelektronenaufnahme des Querschnitts eines Emitter-Bauteils. Die Aufnahme
zeigt die 6 pm dunne Stegmembran mit Heizerstruktur und Temperatursensor, sowie die
Referenzsensoren auf dem massiven Si-Rahmen des Bauteils. Des Weiteren erkennt man
die abgewinkelten Flanken der Membranéffnung.

4.5 Vereinzeln und Bonden der Bauteile

Nachdem die gesamte Prozessierung durchgefiihrt wurde, miissen nun die Emitter-Bauteile
fiir ihre weitere Verwendung vereinzelt werden. Zu diesem Zweck werden die einzelnen
Emitter-Bauteile mit Hilfe einer Wafersdge separiert, wobei sich auf einem prozessierten
Wafer insgesamt 104 Bauteile befinden.

Zum Schutz der filigranen Stegmembranen wird der Wafer in Schutzlack eingebettet. Die
verwendete Lackierungsprozedur ist im Prozessprotokoll im Anhang ab Seite 157 aufgefiihrt.
Nach dem Aushirten der Schutzbelackung durch Erhitzen des Wafers, wird dieser auf einen
Rahmen mit einseitiger Klebefolie fixiert und in eine Wafersige eingebaut. Das programm-
gesteuerte Sdgen erfolgt mechanisch mit einem diamantstaubbesetztem Ségeblatt aus Nickel
oder Resinoid. Neben dem Ségeblatttyp und dessen Dicke konnen weitere Parameter wie
Vorschub des Sageblattes, die Eindringtiefe und die Drehgeschwindigkeit des Blattes variiert
werden. Nach dem Vereinzeln werden die Bauteile auf einen Sensorhalter (TO8) aufgeklebt
und mit den umliegenden Anschlusspins durch Bonden nach der Skizze in Abb. 4.7
durchgefiihrt. Das rechte Bild zeigt ein TO8-Tréger mit kontaktiertem Bauteil.
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Abb. 4.7: (Links) Bondplan der Emitterstruktur auf einem TO8-Halter; (rechts) gebondetes
Bauteil auf einem TO8-Halter.
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4.6 Realisierte Bauteile des thermischen IR-Emitters

Alle fiur die Herstellung des Emitter-Bauteils verwendeten mikromechanischen Prozes-
sierungsverfahren gehoren zu den Standardtechnologien in der Mikrosystemtechnologie. Das
fiir die mikromechanische Fertigung verwendete Prozessprotokoll ist im Anhang der Arbeit
beigefiigt. In Abb. 4.8 sind einige realisierte Emitter-Konzepte abgebildet.

Abb. 4.8a zeigt die Stegmembran eines thermischen IR-Emitter-Bauteils mit einer
Metallisierung aus Platin (Pt). Die rechte Seite prisentiert in Abb. 4.8b den gleichen Emitter
im Betrieb bei einer Temperatur von etwa 900°C. Neben diesem Emitter-Konzept wurden
auch noch einige andere Konzepte realisiert. So wird in Abb. 4.8c ein realisierter Emitter
gezeigt, der die hochdotierte Stegmembran (Si:B) als aktiven Heizer verwendet. Hierfiir
wurde das SiO, auf der Oberfliche der Stegmembran entfernt und durch zwei seitlich
aufgebrachte Kontaktstrukturen aus Pt kontaktiert. Resultierend aus den Ergebnissen dieser
Arbeit, wurde spidter auch noch ein Emitter-Konzept mit Flichenheizer bestehend aus
Sn0,:Sb-Streifen mit Kontaktstrukturen aus Pt entwickelt. Der realisierte Emitter wird in
Abb. 4.8d dargestellt. Hierbei ist zu betonen, dass die Herstellung all dieser Emitter-Konzepte
der beschriebenen Prozessierung — bis auf die Variation der Beheizungstechnik — entspricht.
Eine mogliche Alternative fiir die Realisierung der Heizerplattform aus Silizium stellt die
Verwendung von Siliziumkarbid (SiC) dar [Kr6.98, Cet.03]. Zu diesem Zweck wird die obere
Siliziumschicht der Wafer durch eine Schicht aus epitaktisch abgeschiedenem Siliziumkarbid
ersetzt. Eine Strukturierung solcher Schichten kann durch die Verwendung von Trockenitz-
techniken oder bereits wihrend der Abscheidung durch eine selektive Epitaxie erfolgen.
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Abb. 4.8: Mikroskopische Aufnahme der realisierten thermischen IR-Emitter: (a) Emitter ausge-
stattet mit einem Heizmaander und Temperatursensor aus 250 nm dicken Pt; (b) aktiver Emitter mit
Pt-Metallisierung bei einer Betriebstemperatur von ~900°C; (c) Verwendung der mit Bor dotierten
Stegmembran (Si:B) des Emitters als Heizer. Die Kontaktierung der Stegmembran wird durch
seitlich aufgebrachte Pt-Briicken verwirklicht; (d) Emitter mit einem Flachenheizer bestehend aus
Sn0,:Sb-Streifen, kontaktiert durch seitliche Kontaktstrukturen aus Pt. Fir das Verbessern der
Bondeigenschaften der Bauteile wurden extra Kontaktpads aus Al aufgebracht [Spa.06].

Der Einsatz dieser Technologie verspricht einen niedrigeren Leistungsverbrauch und héhere
Betriebstemperaturen. Des Weiteren konnte durch ihren Einsatz auf die Verwendung der
teueren SOI-Wafer verzichtet werden [Gar.0la]. Aus diesem Grund ist die Entwicklung einer
solchen SiC-Technologie auch Inhalt dieser Arbeit und wird im Kapitel 8 behandelt.
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5 Charakterisierung des thermischen IR-Emitters

Nach der mikromechanischen Prozessierung wurde der thermische IR-Emitter auf seine
Eigenschaften hin vermessen und charakterisiert. Zu diesem Zwecke wurden die folgenden
charakteristischen Eigenschaften des Emitter-Bauteils untersucht:

- Betriebstemperatur zu Heizleistung Pt-Widerstand, Spektroskopie, Schmelzkreide
- Emissivitét Spektroskopie

- Temperaturverteilung Optische & Infrarot Kamera

- Modulationsfrequenz Dynamische Modulationsversuche

Die folgenden Abschnitte fithren die wichtigsten der hierfiir durchgefiihrten Untersuchungen
auf und interpretieren deren Resultate.

5.1 Heizleistungscharakteristik des IR-Emitters

In diesem Abschnitt wird die Bestimmung der zum Erreichen einer gewiinschten Betriebs-
temperatur erforderlichen elektrischen Heizleistung behandelt. Erst durch diese Heizleistungs-
charakteristik lassen sich spéter verldssliche Aussagen iiber die Hochtemperaturfahigkeit der
verwendeten Heizermetallisierung machen. Die Herausforderung bestand somit in einer
moglichst genauen Definition der realisierten Membrantemperatur in Abhéngigkeit zur
elektrischen Leistungsaufnahme des thermischen IR-Emitters.

Zur Bestimmung der leistungsabhingigen Betriebstemperatur wurden eine ganze Reihe unter-
schiedlicher Messverfahren angewendet. Jede dieser angewandten Verfahren ist fiir einen
bestimmten Temperaturbereich geeignet, wobei sich die Temperaturbereiche iiberlappen.
Durch den Einsatz voneinander unabhingiger Messverfahren, findet somit auch eine Uber-
priifung der bereits erhaltenen Messwerte statt. Im Folgenden werden die zur Bestimmung der
leistungsabhéngigen Membrantemperatur durchgefiihrten Messungen kurz beschrieben und
die Resultate erldutert.

Bei dem ersten Messverfahren wird der Emitter auf eine beheizbare Platte — meist in englisch
als Hotplate oder Thermo-Chuck bezeichnet — fixiert und die Metallisierung des Emitters mit
Nadeln kontaktiert. Wihrend der Messung wird die Temperatur der Heizplatte schrittweise
erhoht und die Widerstandsveridnderung der Metallisierung aufgezeichnet. Die maximal
erreichbare Temperatur dieser Methode ist von der verwendeten Heizplatte abhingig und liegt
zumeist um die 400°C. Fiir die Untersuchungen wurden IR-Emitter mit Pt-Metallisierung
verwendet. Durch Widerstandsvergleich bei zwei definierten Temperaturen lassen sich die
unterschiedlichen Geometrien der untersuchten Strukturen herauskiirzen und somit die
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temperaturabhingige relative Widerstandsveridnderung der Metallisierung bestimmen. Wie in
Abb. 5.1 ersichtlich, steigt der relative Widerstand der Pt-Strukturen konsequent linear mit der
Temperatur der Heizplatte an [Jum, Spe.97, Pui.03].

Der gemessene lineare Temperaturkoeffizient o des Pt ergab ~3,14-10° K™, Die leicht ab-
weichenden Messwerte der verschiedenen Substrate sind durch den Messaufbau und der nicht
immer optimalen Wirmekopplung von Substrat und Heizplatte begriindet.

Messungen Therno-chuck (750nm Pt auf 12pm Si & 250nm Pt auf 6um SOI)
180 - A
€ 170 / ;
o /'A'
S 160 N
5 y=0314x+91,154
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:g *
- 140 4
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B
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= 0 A +Ref.1(250nmPt) - Ref. 2 (250nm PY)
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Abb. 5.1: (Links) Versuchsaufbau des Spitzenmessplatzes mit integrierter Heizplatte; (rechts)
temperaturabhangige relative Widerstandsénderung der verschiedenen Strukturen der
Metallisierung, wobei Emitter mit unterschiedlichen Platin- und Membrandicken Verwendung
fanden. Trotz Problemen mit der Warmekopplung zwischen Substrat und Heizplatte, zeigt der
dargestellte relative Widerstand eine sehr lineare Abhangigkeit von der Temperatur.

Das beschriebene Verfahren erlaubt sehr genau, definierte Temperaturen zu realisieren und
resultierende Widerstandsverdnderungen zu messen. Nimmt man nun die Widerstandsver-
anderung des Heizers eines aktiv betriebenen Emitter-Bauteils als Funktion der zugefiihrten
Heizleistung auf, so kann man durch den Vergleich der relativen Widerstandsidnderung auf die
vorliegende Temperatur der Stegmembran des thermischen IR-Emitters schlieBen. Die Metal-
lisierung auf dem Rahmen und auf den Stegen erfihrt wihrend des aktiven Betriebs des
Emitters nahezu keine temperaturbedingte Widerstandsveranderung (siche Abb. 5.7). Fiir die
Umrechnung des Widerstands wurde aus diesem Grund ein Korrekturfaktor eingefiigt, der das
Verhiltnis des temperaturbeaufschlagten Anteils zur restlichen Metallisierung beriicksichtigt.

Temperaturberechnung:

[ R(T) 1] mit k= Korrekturfaktor
(5.1 T =T, + \ Ry ) o. = Temperaturkoeffizient [K™']
N RT
k*o
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Die Korrekturfaktoren betragen fiir den Temperaturfiihler £ = 0,675 und fiir den Heizméaander
k=0,45. Als Temperaturkoeffizient wurde der zuvor bestimmte Wert a=0,00314 K!
verwendet [Goo]. Mit Hilfe der Glg. 5.1 ldsst sich die Temperatur der Strukturen aus Pt in
Abhingigkeit von der Heizleistung relativ genau bestimmen [Kuc.99, Jum].

Bei hoheren Temperaturen und bei dem Einsatz von Heizermaterialien mit nicht linearen
Temperaturkoeffizienten ist eine Temperaturbestimmung auf diese Weise nicht moglich. Um
dennoch eine Abschitzung iiber die erreichten Temperaturen zu erhalten, wurden fiir
Temperaturen oberhalb von 400°C Heizversuche mit Schmelzkreide durchgefiihrt. Diese
Schmelzkreiden besitzen bei einer genau definierten Temperatur ihren Schmelzpunkt. Sie
werden in der Industrie bei einer Vielzahl von Prozessen zur Temperaturkontrolle verwendet.
Bei den durchgefiihrten Heizversuchen wurden kleine pulverférmige Proben dieser Schmelz-
kreide auf die Heizmiander aufgebracht. AnschlieBend wurde die Heizleistung des Emitters
schrittweise erhoht, bis ein Farbumschlag oder eine Phaseninderung der Schmelzkreide zu
beobachten war. Ein Problem bei dieser Methode ist eine optimale Warmekopplung zwischen
Kreide und Membran. Aus diesem Grunde wurde die Schmelzkreide moglichst direkt auf den
Heizméandern platziert, um die maximale Temperatur der beheizten Stegmembran zu
erfassen. In Abb. 5.2 sind neben den Ergebnissen der anderen Messverfahren auch die
gewonnenen Resultate der Schmelzkreideversuche aufgefiihrt [Spa.06].

3,0
— Simulation erreichter Schmelzpunkt
. von Silizium 1410 °C ~

25 1| - - Fity=A*(T-T_0)"4+B*(T-T_0) [

o Messung - Schmelzkreide

© Messung - Spektroskopie
2,0 1 & Messung - Pt-Widerstand
1,5

elektrische Leistungsaufnahme [W]

1,0
05
Fit: y=4,510"%(T-Tg)*+9,7-10™(T-T)
0,0 + + + + + + +
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Membrantemperatur [°C]

Abb. 5.2: Heizleistungscharakteristik des thermischen IR-Emitters. Der Graph resultiert aus
der Zusammenfiihrung der Ergebnisse der unterschiedlichen Messverfahren und beschreibt
die elektrische Leistungsaufnahme als Funktion der Membrantemperatur.
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Das Schmelzen der Kreide verursacht bei den untersuchten Bauteilen einen Kurzschluss der
Heizerstrukturen, wodurch der Emitter bzw. dessen Heizerstruktur zerstort wird. Aus diesem
Grund wurden nur wenige Versuche mit diesem Verfahren durchgefiihrt. Trotz der genannten
Ungenauigkeiten dieses Verfahrens, erlaubt sie eine verwendbare Abschitzung der in
Abhingigkeit von der Heizleistung erzielten Temperaturen.

Mit Hilfe der durch die Schmelzkreide ermittelten Werte war auch eine Abschitzung der
benotigten Heizleistung fiir das Schmelzen der Emitter-Stegmembran aus Silizium (Si)
moglich. Si besitzt seinen Schmelzpunkt bei T = 1410°C [Goo]. Die zum Erreichen dieser
Temperatur erforderliche Heizleistung betrdgt demzufolge ~2,8 W. In den durchgefiihrten
Versuchen wurde zum Erreichen der Schmelztemperatur des Si eine Heizleistung von
~2,56 W bendétigt. Die zuvor abgeschitzte Heizleistung stimmte somit gut mit der wirklich
erforderlichen Heizleistung iiberein (siche auch Kapitel 7.8 ab Seite 105).

Die Zusammenfassung aller Ergebnisse ergibt die in Abb. 5.2 dargestellte Heizleistungs-
charakteristik des realisierten IR-Emitters. Die experimentell gewonnenen Ergebnisse
bestitigen hierbei die in Kapitel 2 aufgefiihrten theoretischen Heizleistungssimulationen
[Sch.05]. Die Graphen des simulierten Heizleistungsbedarfs und der Polynomfit durch die
gemessenen Heizleistungswerte stimmen nahezu iiberein. Der steigende Leistungsbedarf bei
Temperaturen oberhalb 700°C ist durch die zunehmenden Strahlungsverluste begriindet.
Neben den bisher beschriebenen Messverfahren wurden auch die Ergebnisse der
durchgefiihrten spektralen Vermessung des Emitters zur leistungsabhéngigen Temperatur-
bestimmung verwendet. Durchfiihrung und Ergebnisse dieser Untersuchungen zur Abstrahl-
charakteristik und Emissivitit des thermischen IR-Emitters werden im folgenden Abschnitt
beschrieben [Giin.90, Hol.95].

5.2 Spektrale Vermessung des thermischen Strahlers

Fir die Charakterisierung der Bauteile wurde natiirlich auch das Abstrahlverhalten der
realisierten IR-Emitter untersucht. Fiir die Untersuchung wurde ein FTIR (Fourier-Trans-
formations-IR)-Spektrometer der Firma Nicolet verwendet. Zweck der Untersuchungen war
die Emissivitit der Strahler zu bestimmen, die Abstrahlcharakteristik zu untersuchen und eine
Temperaturbestimmung durch die spektrale Intensitdtsverteilung vorzunehmen [Hol.95,
But.98]. Zu diesem Zweck wurden mehrere Emitter in ihrer Eigenschaft als IR-Strahler relativ
zu einem Schwarzkdrperstrahler vermessen. Die verwendeten Emitter waren identisch in
ihrem Aufbau. Als Heizermetallisierung wurde hierbei Antimon-dotiertes Zinnoxid (SnO,:Sb)
verwendet. Die Emitter wurden fiir die Untersuchung auf TOS-Triger gebondet und mit
einem 5 mm hohen Reflexionsschutz versehen. Abb. 5.3 zeigt einen der verwendeten
thermischen IR-Emitter.
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Abb. 5.3: Fotos eines zur Spektralvermessung verwendeten Emitters: (links) in der Draufsicht
ist das Emitter-Bauteil mit der Stegmembran und der Heizerstruktur zu erkennen; (rechts)
seitliche Ansicht des TO8-Trégers mit aufgesetztem Reflexionsschutz.

Die Messungen zur Strahlcharakteristik der Emitter wurden durch das Fraunhofer-Institut fiir
physikalische Messtechnik IPM in Freiburg durchgefiihrt. Durch den Vergleich eines
Schwarzkorperstrahlers mit der gemessenen Strahlung der betriebenen Emitter lassen sich
folgende Eigenschaften des IR-Emitters bestimmen [Grif.86]:

e Die Emissivitit des Emitters bzw. der strahlenden Stegmembranfliche definiert durch
das Verhiltnis der Strahlungsintensitit zu der Strahlung eines Schwarzkorperstrahlers
bei gleicher Temperatur.

e Die Temperatur des Emitters anhand der Wellenzahl mit der maximalen Strahlleistung.
Folgende Komponenten und elektrische Einstellungen wurden hierbei angewendet:

Tabelle 4: Heizleistungsdaten der zur spektralen Vermessung verwendeten Emitter-Bauteile.

Name Spannung [V] Strom [mA] elektrische Leistung [W] Blende

EADS 1 102 7,85 0,8007 1 mm
108 9,26 1,00008 1 mm

EADS 2 101,5 7.9 0,80185 1 mm
109 9,14 0,99626 1 mm

Vor der Bestimmung dieser Groflen wird mit Hilfe eines Schwarzkorperstrahlers eine
Kalibrierung des Versuchsaufbaus durchgefiihrt. Diese Kalibrierung wird im Folgenden
beschrieben.

5.2.1 Kalibrierung des Versuchsaufbaus

Vor der Vermessung der Emitter wurde zundchst ein nahezu perfekter Schwarzkorper
(Emissionsvermdgen 0,99 +/- 0,01) als Strahlungsquelle verwendet, weil sich dieser theo-
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retisch am leichtesten berechnen ldsst und somit Resonanzen von Wasser und Kohlendioxid
aus den spiteren Messungen herausgerechnet werden konnen [Gro]. Als Temperatur fiir den
Schwarzkorper wurden 800°C gewdihlt. Diese Temperatur entsprach dem Durchschnitt der
nominalen Strahlertemperatur. Abb. 5.4 zeigt das Ergebnis der Referenz-Messung mit dem
Schwarzkorperstrahler bei 800°C. Deutlich sind die Absorptionsbanden des Wassers im
Bereich von 1000-2000 cm™ zu erkennen. Die Messung wurde in normaler Umgebungsluft
durchgefiihrt [Hol.95].
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Abb. 5.4: Referenzmessung der Emissivitdt eines Schwarzkérperstrahlers bei 800°C.
Deutlich zu erkennen ist die Strahlungsabsorption durch die Wassermolekile in der Luft.

5.2.2 Vermessung der Emissivitit des aktiven IR-Emitters

Nach der Referenzmessung wurden bei unverdndertem Versuchaufbau die Emitter als IR-
Strahler vermessen und ihre relative Emission bezogen auf den Schwarzkorper bei 800°C
uiber die Wellenzahlen aufgetragen. Hierbei ergab sich bei den Emittern ein Problem, das aus
ihrem Autbau resultiert. Das Silizium der Stegmembran ist fiir Strahlung im Infrarot-Bereich
transparent. Dies bewirkt, dass Teile der Strahlung an den Si-Luft-Grenzflachen reflektiert
werden und mit der urspriinglichen Strahlung interferieren. Die Messergebnisse in Abb. 5.5
zeigen, dass diese Interferenzen zu einer Schwankung der Strahlungsintensitét fithren [Gro].
Vergleicht man die relative Emissivitdt der Emitter mit dem Referenzstrahler bei 800°C, so
zeigt sich, dass die Emissivitdt der Emitter bei einer Heizleistung von 800 mW bei etwa 0,6
(rosa Kurve) liegt. Von Bedeutung ist hierbei, dass die Emissivitit iiber den fiir IR-Strahler
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besonders relevanten Spektralbereich von 2000-3300 cm™ bzw. im Wellenlingenbereich von
3-5 um stabil bleibt [Giin.96]. Die orange bzw. blaue Kurve zeigt Emitter bei einer Heiz-
leistung von 1000 mW. Die hohere Emissivitét bei dieser Temperatur tduscht, weil auch hier
als Referenz die Emissivitdt des Schwarzkorperstrahlers bei 800°C verwendet wurde. In
Kombination mit den auftretenden Interferenzen fiihrt dies zu den gemessenen relativen
Emissionen iiber 1. Aus technischen Griinden konnten keine héheren Temperaturen als 800°C
mit dem Schwarzstrahler erreicht werden.
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o5 i A ﬂ

0,6: A“‘Mﬁ‘//,ﬂuw
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Abb. 5.5: Relative Emission der IR-Emitter als Funktion der Wellenzahl. Hierbei wurden
jeweils zwei baugleiche Emitter vermessen, welche mit einer Heizleistung von 800 mW bzw.
1000 mW betrieben wurden. Die rosa Kurve zeigt eine stabile Emissivitdt von 0,6 im
relevanten Wellenzahlbereich von 2000-3300 cm™. Das ausgepragte Interferenzmuster bei
allen Messungen kann auf die Reflektion an den oberen und unteren Si-Luft Grenzflachen
des Emitter-Hotplates zurlickgefiihrt werden.

Die wihrend der Messung auftretenden Interferenzmuster haben einen Abstand von 245 cm’!
und konnen auf die Reflektion an den oberen und unteren Si-Luft Grenzflichen des Emitter-
Hotplates zuriickgefiihrt werden. Eine Verringerung der auftretenden Interferenzen kann
durch das Aufbringen einer als Diffusor fungierenden zusitzlichen Schicht auf der Oberfliche
der strahlenden Stegmembran erreicht werden. Des Weiteren kann eine solche Schicht zur
Steigerung der optischen Emissivitét des thermischen IR-Emitters genutzt werden.
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5.2.3 Vermessung der abgestrahiten Leistung

Fiir die Vermessung der abgestrahlten Leistung wurden die Emitter in das FTIR-Spektrometer
eingebaut. Hierfiir wurden sie an die gleiche Position eingebaut, an der bereits der Schwarz-
korperstrahler zur Kalibrierung der Messapparatur installiert war [Grif.86, Gro]. Fiir die
Messungen wurde eine feste Lochblende von 1 mm verwendet, um etwaige Einfliisse der
Emitter-Geometrie auszuschlieBen. Fiir die eigentliche Charakterisierung der Emitterstrahlung
wurden anschlieend die in den Messungen erhaltenen Emissionsspektren mit den Spektren
eines idealen Schwarzkorperstrahler verglichen. Das Emissionsspektrum des Schwarzkorper-
strahlers wird hierbei durch das Plancksche Gesetz beschrieben. Fiir einen perfekten
Schwarzen Strahler kann nach der Planckschen Formel (siehe Glg. 5.2) die spektrale Strahler-
leistung im Wellenzahl-Intervall [v, v + Av] berechnet werden, wobei v die Wellenzahl, Q der
bestrahlte Raumwinkel und A die strahlende Fliche ist.

Theoretische Schwarzkorperstrahlung:

»° A: Strahlende Flache
(52) P(,T)=2hc; AQ——————AV )
( he, j Q: bestrahlte Raumwinkel
exp -1
B v: Wellenzahl

Diese Kurve ldsst sich dann mit der relativen Emission des Priiflings multiplizieren, so dass
die absolute Emission des Priiflings tiber die Wellenzahl aufgetragen werden kann. In Abb.
5.6 zeigt das aufgenommene Spektrum der Emitter mit einer Heizleistung von 800 mW bzw.
1000 mW unter Verwendung einer Apertur von 1 mm.

Die dargestellten Resultate in Abb. 5.6 zeigen die emittierte Abstrahlleistung eines verwen-
deten IR-Emitters bei einer elektrischen Heizleistung von 800 mW (rosa Kurve) bzw. bei
1000 mW (orange Kurve). Die Kurven in blau und hellblau zeigen die Resultate eines zweiten
Emitters bei gleichen Messparametern. Die Ubereinstimmung der Resultate beider Emitter
bezeugt die gute Reproduzierbarkeit der Messung und zeigt aber auch, wie genau die
mikromechanisch hergestellten IR-Emitter sich gleichen.

Die Ergebnisse zeigen des Weiteren eine Verschiebung der maximalen Strahlungsintensitét
bei einer Anhebung der Heizleistung von 800 mW auf 1000 mW. Lag bei 800 mW das
Maximum bei ~2100 cm™, so liegt bei 1000 mW das Maximum der Strahlungsverteilung bei
~2250 cm™. Rechnet man nun diese Wellenzahlen in Temperaturen um, so erhilt man bei
einer Heizleistung von 800 mW etwa 800°C und bei 1000 mW eine Temperatur von 900°C.
Diese Werte korrelieren sehr gut mit den oben aufgefiihrten anderen Untersuchungen zur
Temperaturbestimmung und bestitigt diese somit.
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Abb. 5.6: Optisch emittierte Leistung der Emitter als Funktion der Wellenzahl. Deutlich
erkennt man die bereits beschriebenen Interferenzmuster. Fiir die Messung wurde eine feste
Lochblende von 1 mm verwendet, um Einflisse der Emitter-Geometrie auszuschlielRen.

5.3 Homogenitit der Temperatur des aktiven IR-Emitters

Die Temperaturverteilung auf der aktiv beheizten Stegmembran des Emitters wurde optisch
untersucht [Fun.95, Spa.05b]. Fiir die Untersuchungen wurden Kameras mit unterschiedlicher
spektraler Empfindlichkeit im sichtbaren Spektrum (VIS) von 450-850 nm und im nah-
infrarotem Bereich (NIR) von 700-1300 nm verwendet.

Wie in Abb. 5.7 gezeigt, besitzt der beheizte Emitter eine relativ inhomogene Temperatur-
verteilung im sichtbaren Spektrum. Dies stellt jedoch keine Einschrinkung in der Leistungs-
fahigkeit des Emitters als Infrarotquelle dar, welche ausschlieflich von der Abstrahlleistung
im Infraroten abhingt. Jedoch kann diese ungleichmiflige Temperaturverteilung sich negativ
auf die Lebensdauer des thermischen Emitters durch eine beschleunigte Degradation der
Heizermaterialien an den lokalen ,,Hotspots* auswirken.

Dennoch, die rechte Aufnahme in Abb. 5.7 im nah-infraroten Spektrum zeigt, dass bei der
vorgesehenen Betriebstemperatur von 800-1000°C, die gesamte Stegmembran des Emitters
im infraroten Spektrum strahlt. Stege und Rahmen des Emitter-Designs zeigen hingegen
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keinerlei Emissivitdt und bleiben somit vergleichsweise kalt. Dieses Verhalten bestitigt das
zuvor beschriebene Konzept des realisierten thermischen IR-Emitters [Lor.97, Spa.05c].

Abb. 5.7: Untersuchung der Temperaturverteilung auf der aktiv beheizten Stegmembran des Emitters:
(links) die Aufnahme zeigt ein mit 1000 mW betriebener Emitter. Die Heizleistung entspricht einer
Betriebstemperatur von etwa 900°C. Die auf Pt basierende Heizerstruktur zeigt hierbei im sichtbaren
Spektrum (VIS) zwei hellglihende Hotspots mit einer Temperaturdifferenz von wenigstens 200°C
relativ zu den anderen Bereichen der Stegmembran; (rechts) dieses Bild zeigt eine NIR-Aufnahme
des Emitters bei gleichen Bedingungen. Es zeigt sich, dass im infraroten Spektralbereich eine héhere
Homogenitat der Strahlungsleistung vorliegt.

5.4 Maximale Modulationsfrequenz des IR-Emitters

Thermische Emitter werden in Threr Verwendung als Infrarotquelle meist gepulst betrieben.
Die erreichbare Pulsfrequenz ist daher eine bedeutende Grofle, die maBgeblich von der
Geometrie des Emitters und den verwendeten Materialien abhéngt. Im Idealfall weisen dabei
die IR-Emitter eine hohe Oberflachentemperatur, verbunden mit einer moglichst hohen
Modulationsfrequenz bei gleichzeitig geringer Heizleistungsaufnahme auf. Die abgestrahlte
Leistung kann durch eine Vergroferung der emittierenden Oberfldche optimiert werden, was
jedoch wiederum zu einer Erhchung der thermischen Zeitkonstante, also geringeren Modula-
tionsgeschwindigkeiten fiihrt [Yua.97, Kre.05a, Lor.97].

Fiir die Bestimmung der Modulationseigenschaften des realisierten Emitter-Bauteils wurde
eine Reihe von Versuchen durchgefiihrt, bei denen die Betriebstemperatur, also die Membran-
temperatur Thvembran » gegentiber verschiedenen Pulsfrequenzen aufgenommen wurde. Hierbei
kamen Emitter mit unterschiedlichen dicken Stegmembranen zum Einsatz. Abb. 5.8 zeigt die
gewonnenen Resultate bei einer Stegmembran mit 6 um bzw. 13 um Dicke. Auf der linken
Seite ist die Membrantemperatur Tyembran €ines gepulst betriebenen Emitters dargestellt. Die
Pulsfrequenz betrug hierbei 1 Hz. In der Abbildung wird die Zeit deutlich, welche vom
Emitter bendtigt wird, um die Betriebstemperatur Tyembran ZU erreichen. Daneben zeigt es aber
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auch die Dauer der Abkiihlphase der Stegmembran. Diese beiden Zeitfaktoren sind bestim-

mend fiir die maximal erreichbare Pulsfrequenz des Emitters [End.95, Sch.06].
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Abb. 5.8: Messung der Membrantemperatur bei konstanter Betriebsspannung und unter-
schiedlichen Pulsfrequenzen; (links) Messung von Tyempran bei einer Pulsfrequenz von 1 Hz;
(rechts) erreichte Amplitude von Tyempran in Abhéngigkeit von der verwendeten Modulations-
frequenz. Eine Fit-Funktion durch die erhaltenen Messpunkte erlaubt es, die Zeitkonstante tr,
fur 6 ym dicke Membranen (15 ms) bzw. fur die 13 um dicken Membranen (18 ms) zu

bestimmen.

Die Modulationsamplituden von Tyembran in Abhéingigkeit von der verwendeten Pulsfrequenz
sind auf der rechten Seite von Abb. 5.8 abgebildet. Durch die erhaltenen Messpunkte wurde
eine Fit-Funktion gelegt, die es gestattet die Zeitkonstante Try fiir 6 pm dicke Membranen

(15 ms) und fiir die 13 um dicken Membranen (18 ms) zu bestimmen. Die Ergebnisse legen

dar, dass eine maximale Pulsfrequenz von 12 Hz bei einer 70% Modulationstiefe erreichbar

ist und somit auch eine Verwendung des IR-Emitters als gepulste Infrarotquelle moglich ist.
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6 Hochtemperaturfahige Metallisierungen

Ziel dieser Arbeit war es, einen langzeitstabil hochtemperaturfahigen Mikroheizer fiir mikro-
mechanische Anwendungen zu entwickeln. Ein solcher Mikroheizer erfordert neben einer
hochtemperaturfdhigen Siliziumplattform, auch eine geeignete Heizermetallisierung zur
Realisierung der gewiinschten Temperaturen. Aus diesem Grund wird in diesem Kapitel die
Entwicklung einer langzeitstabil hochtemperaturfédhigen Heizermetallisierung fiir die Mikro-
systemtechnik beschrieben. Der im Rahmen dieser Arbeit entwickelte thermische IR-Emitter
fungierte hierbei als reprasentative Hochtemperatur-Applikation [Bau.96].

Im Folgenden werden die durchgefiihrten Versuche beschrieben und ihre Resultate erldutert.
Als Heizerwiderstand wurde hierzu eine ganze Reihe von potentiell hochtemperaturfihigen
Materialien verwendet. Durch Anlegen einer elektrischen Versorgungsspannung erhitzt sich
die Heizerstruktur und bringt die Stegmembran des thermischen IR-Emitters auf die
geforderte Betriebstemperatur. Hierbei wurde untersucht, inwiefern die bisher meist als
Heizermetallisierung eingesetzten metallischen Materialien, wie z.B. Platin (Pt), auch fiir
Temperaturbereiche von tiber 600°C geeignet sind [Sta.04, Pol.01]. AnschlieBend wurden
alternative Heizermaterialien auf ihre Eignung untersucht und die dabei gewonnenen
Ergebnisse in einer Lebensdauerabschitzung der untersuchten Materialien zusammengefasst.

6.1 Platin — die Standardmetallisierung fiir Mikroheizer

Platin ist heutzutage die am haufigsten eingesetzte Heizermetallisierung in der Mikrosystem-
technik. Das Material erméglicht auf einfache Weise Heizerstrukturen zu realisieren, die
Temperaturen von bis zu 600°C ermdglichen [Bar.04, Miil.03]. Es besitzt nur eine geringe
Neigung zur Oxidation und einen hohen Schmelzpunkt bei T=1772°C [Goo]. Durch seinen
linearen Temperaturkoeffizienten der elektrischen Leitfihigkeit kann zudem die Anderung
des Heizerwiderstandes unkompliziert fiir eine Temperaturbestimmung des Systems genutzt
werden, wodurch die Notwendigkeit eines zusétzlichen Temperatursensors entfillt. Es gibt
allerdings auch einige Probleme bei der Verwendung von Pt als Metallisierung fiir mikro-
mechanische Systeme. Durch seinen gegeniiber Silizium (Si) relativ groflen thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten von (1])1:8,8'10-6 K bei 20°C ((15112,6'10-6 K bei 20°C), werden sehr
hohe mechanische Spannungen induziert [Eds.86]. Des Weiteren baut Platin durch seine
geringe Oxidationsneigung nur wenige kovalente Bindungen zu dem Trégersubstrat auf,
wodurch es oft zu Haftungsproblemen bei der Platinschicht kommt. In Kombination mit den
mechanischen Spannungen bei hoheren Temperaturen, kann dies zum Ablosen der Pt-
Strukturen von der Oberfldche des Tragersubstrats aus SiO, fiihren.

Das Aufbringen des Platins erfolgt meist durch ein ganzflichiges Aufdampfen oder Sputtern
des Materials auf das Trigersubstrat. Die anschlieBende Strukturierung erfolgt gewdéhnlich
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nasschemisch durch Konigswasser mit Hilfe einer Photolackmaske oder auch trocken-
chemisch durch Ionenstrahlitzen [Fre.92, Zen]. Um die Haftung des Materials zu verbessern,
wird nach der Strukturierung meistens noch ein zusitzlicher Temperungsprozess bei
Temperaturen von 700°C angewendet.

Zur Vermeidung von Haftungsproblemen werden auch oft zusitzliche Haftvermittlungs-
schichten aus Titan (Ti) oder Chrom (Cr) zwischen dem Pt und dem Triger aus SiO, aufge-
bracht [Pui.03, Joh]. Diese Schichten besitzen lediglich eine Dicke von wenigen Nano-
metern (5—10 nm) und weisen als Metalle eine gute Haftung gegeniiber dem Pt auf. Daneben
besitzen sie eine hohe Oxidationsneigung und haften deshalb ebenfalls gut auf der SiO,-
Oberflache des Triagersubstrats. Fiir hohe Temperaturen sind diese Materialien jedoch nicht
geeignet [Joh]. Bei Temperaturen von iiber 500°C diffundieren diese in die angrenzenden
Materialien. Durch Diffusion in die Heizerstruktur aus Pt dndert sich dessen Widerstand,
wodurch eine Temperaturreglung iiber den Heizerwiderstand unméglich wird [Gui.02].
Wesentlich gravierender ist jedoch ihre Diffusion in die SiO,-Schicht des Trigersubstrats.
Diese SiO,-Schicht dient als elektrische Passivierung zwischen dem Trigersubstrat aus
Silizium und der Heizermetallisierung. Wird diese Schicht vollstindig durchdrungen, fiihrt
dies zum Kurzschluss und Versagen des Bauteils [She.63].

6.2 Platin als Metallisierung des thermischen IR-Emitters

Platin wurde bei EADS bisher hauptsdchlich zur Herstellung von Heizerstrukturen von
Gassensoren verwendet [Hel.95, Mii.03, Fri.03]. Hierbei lagen die zu realisierenden Betriebs-
temperaturen bei maximal 450°C. Das Konzept des thermischen IR-Emitters verlangt jedoch
Temperaturen von 800°C bis 1000°C. Um die Leistungsfahigkeit des Materials bei diesen
hohen Temperaturen zu untersuchen, wurden auch thermische IR-Emitter mit einer
Heizermetallisierung aus Pt hergestellt. Zu diesem Zweck wurde das Pt auf das Substrat
aufgedampft und nasschemisch mit Konigswasser strukturiert. AnschlieBend erfolgte eine
Temperung bei 700°C zur Verbesserung der Hafteigenschaften des Pt. Auf eine Verwendung
von zusitzlichen Haftvermittlerschichten wurde wegen den bereits genannten Problemen ver-
zichtet [Pui.03]. In Abb. 6.1 ist ein solcher thermischer IR-Emitter mit Pt-Heizern abgebildet.
Im rechten Bild ist der betriebene IR-Emitter zu sehen. Man erkennt, dass sich auf der
beheizten Stegmembran zwei lokale Bereiche mit erhdhten Temperaturen (engl. Hotspots)
hervorheben. Diese Hotspots sind dadurch begriindet, dass sich im Zentrum der Stegmembran
keine Heizerstruktur befindet, weil in diesem Bereich eine zusitzliche Widerstandsstruktur als
Temperatursensor implementiert wurde [Sch.05]. Nach der Realisierung der IR-Emitter mit
Pt-Heizern wurden Heizversuche mit den Emittern durchgefiihrt. Durchfithrung und Resultate
sind im folgenden Abschnitt beschrieben.
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Maanderstruktur des Heizers und der zentral platzierte Temperatursensor zu erkennen;
(rechts) betriebener Emitter mit einer durchschnittlichen Betriebstemperatur von 900°C.

6.2.1 Langzeitheizversuch von Emittern mit Pt-Heizern

Wie bereits erwdhnt, benotigen thermische IR-Emitter fiir eine ausreichende Abstrahlung im
IR-Bereich eine Betriebstemperatur von mindestens 800°C. Diese Temperatur ist dabei fiir
langere Zeit aufrechtzuerhalten. Die Frage ist nun, wie sich Platin, eingesetzt als Heizer-
material, bei diesen hohen Temperaturen verhidlt. Hierfir wurden in Dauerheizversuchen
Emitter-Bauteile bei konstanter Heizleistung von 800 mW bzw. mit einer konstanten Heiz-
spannung von 13,1 V betrieben. Beide Parameter entsprachen zu Beginn des Versuchs einer
Betriebstemperatur von ~800°C.

In Abb. 6.2 sind die Ergebnisse dieser Versuche dargestellt. Die obere Kurve zeigt die
Widerstandsdrift eines Heizers mit einer konstanten Heizleistung von 800 mW. Hier versagt
der Heizer bereits nach weniger als 18 h im Dauerbetrieb. Die untere Kurve im Diagramm
beschreibt die Widerstandsdrift eines Heizers bei einer konstanten Heizspannung von 13,1 V.
Durch die Widerstandserhéhung des Heizers wihrend des Versuchs, sinkt die Temperatur des
Emitters und somit verlangsamt sich die Degradation der Pt-Heizerstruktur. Der Heizer mit
konstanter Heizspannung versagt aus diesem Grund erst nach etwa 32 h. Beide Versuche
zeigen jedoch, dass Pt bei diesen Temperaturen eine hohe Degradationsrate aufweist.

Die Griinde fiir die Degradation sind zum einen im ,,Mismatch™ des thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten des Pt-Heizers zum Si der Stegmembran zu suchen [Eds.86]. Die Haupt-
ursache fiir diese schnelle Degradation liegt jedoch in einer Elektromigration des Heizer-
materials verursacht durch die hohen Stromdichten von bis zu 4-10° A/em? in Verbindung mit
den hohen Betriebstemperaturen®. Die Stromdichten resultieren hierbei aus der benétigten
Heizleistung von 800 mW in Kombination mit dem niedrigen spezifischen Widerstand des Pt

* Das Thema Elektromigration wird im Kapitel 2.3 ,,Mechanismen der Elektromigration* erliutert.
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von pp=10,6 pQcm bei 20°C [Goo]. Zu erwihnen ist, dass zur Versorgung der Emitter eine
Gleichstromquelle verwendet wurde [Bla.74]. Ein Betrieb mit Wechselstrom wiirde wahr-
scheinlich die Probleme der Elektromigration etwas abmildern, da die Stromrichtung und
somit die Migrationsrichtung permanent wechselt [Lie.02]. Die Resultate in Abb. 6.2 zeigen
dennoch, dass Pt fiir Betriebstemperaturen hoher als 700°C nicht geeignet ist [Kép.07].

Langzeitstabilitit bei T~800°C
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Abb. 6.2: Langzeittest von Emittern mit Pt-Heizern; (obere Kurve) Widerstandsdrift eines mit
einer konstanten Heizleistung von 800 mW betriebenen Heizers; (untere Kurve) Widerstands-
drift eines mit konstanten Heizspannung betriebenen Heizers. Durch die Widerstands-
erhéhung des Heizers sinkt die Temperatur des Emitters und verlangsamt somit die
Degradation der Pt-Heizerstruktur.

Aus diesem Grund muss eine alternative Heizermetallisierung gefunden werden, welche einen
langzeitstabilen Betrieb des thermischen IR-Emitters bei Temperaturen von iiber 800°C
ermoglicht. In den folgenden Abschnitten werden die Untersuchungen beschrieben, die zum
Auffinden eines geeigneten Heizermaterials gefiihrt haben.

6.3 Alternative Heizermaterialien fiir Mikroheizer

In diesem Abschnitt wird beschrieben, nach welchen Kriterien alternative Heizermetalli-
sierungen gesucht wurden. Hierbei wurde besonders auf die bereits genannten Degradations-
griinde, also thermischer Ausdehnungskoeftizient, Diffusion und Elektromigration, geachtet.
Materialien, die nach dieser ersten Betrachtung geeignet schienen, wurden im Folgenden
durch Heizversuche auf ihre Leistungsfahigkeit getestet.
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Die Experimente mit auf Pt basierenden Heizern haben ja bereits gezeigt, dass metallische
Heizer aufgrund des niedrigen spezifischen Widerstands und den dadurch resultierenden
hohen Stromdichten wenig geeignet sind [Spa.06]. Des Weiteren sollte das neue Heizer-
material eine bessere Haftung auf SiO, aufweisen als z.B. Pt [Pui.03, Joh]. Die Wahl eines
Materials wurde nach folgenden Kriterien durchgefiihrt:

e bessere Hafteigenschaften auf Si & SiO; bei hohen Temperaturen
e geringe Diffusion in Si & SiO; bei hohen Temperaturen
e hohere spezifische Widerstinde zur Vermeidung von Migrationseffekten

e Selbstpassivierend an Luft bei hohen Temperaturen

Eine mogliche Alternative fiir eine langzeitstabil hochtemperaturfdhige Heizermetallisierung
ist der Einsatz von Metallsiliziden wie beispielsweise Chromsilizid (CrSi) oder Platin-
silizid (PtSi) [Son.89]. Als Silizide sollten sie eine nur geringe Diffusionsneigung besitzen
und zudem relativ hohe spezifische Widerstinde aufweisen. Daneben sind auch andere
Metalle oder Legierungen eine interessante Materialklasse fiir hochtemperaturbestéindige
Heizermetallisierungen [Gui.02].

So besitzen Nickelchrom-Legierungen (NiCr) mit Beimengungen von Wolfram (W) und
Molybdin (Mo) einen um den Faktor 10 hoheren spezifischen Widerstand als Pt und bleiben
auch bei hohen Temperaturen stabil [Son.89]. Des Weiteren weisen sie bei héheren Tempera-
turen an Luft die Eigenschaft einer Selbstpassivierung, also der Bildung einer diinnen
schiitzenden Oxidschicht, auf. Wesentlich vielversprechender ist jedoch der Einsatz von
dotierten Halbleitermaterialien wie etwa hochdotiertes Si. Bei der Verwendung des Bor-
dotierten Si (Si:B) der Stegmembran sollten keine Probleme durch Diffusion auftreten. Das
Material weist mit ~5000 pQcm einen um den Faktor 500 hoheren spezifischen Widerstand
als Pt auf, wodurch Probleme durch Elektromigration minimiert werden [Lie.02]. Auch
bestehen keine Haftungsprobleme oder Probleme durch mechanischen Stress wegen unter-
schiedlicher thermischer Ausdehnungskoeffizienten [Eds.86]. In Tabelle 5 sind eine Reihe
potentiell interessanter Heizmaterialien fiir den Einsatz als hochtemperaturstabile Heizer-
metallisierung mit den wichtigsten Daten aufgefiihrt.

Die aufgefiihrten Legierungen, Metallsilizide und dotierte Halbleiter scheinen den Kriterien
zu entsprechen und wurden aus diesem Grund genauer untersucht. Zu diesem Zweck wurden
in ihrem Aufbau identische thermische IR-Emitter mit den aufgefiihrten Metallisierungen
hergestellt. In Heizversuchen wurden anschliefend die eingesetzten Materialien auf ihre
Eignung als Hochtemperatur-Metallisierung untersucht.
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Tabelle 5: Daten von alternativen Heizmaterialien fiir einen Hochtemperaturbetrieb [Goo, Lan.82, Ter.97].

Thermische Spezifischer Thermische

Ausdehnungs- Schmelz- Widerstand Leitfahigkeit Dichte
Material koeffizient [ppm/K] | punkt [°C] [nQcem] bei 20°C [W/mK] bei 20°C | [g/cm?’]
Pt 8,8 1772 10,6 72 21,09
CrNi 14 1400 110 13,4 8,4
NiCrWMo | 12,7 1301-1371 125 8,9 8,97
CrSi 1550-1770 ~600 5-6,4
PtSi 1100-1230 28-35 12,4-16,3
Si:B 2,6 1410 5-10-10° 150 2,33
Sn0O,:Sb 1 1920 5-44-10° -7,2:10° 5,6

In den folgenden Abschnitten werden einige exemplarische Resultate der durchgefiihrten
Heiztests erldutert. Im Anschluss daran werden die Ergebnisse zusammengefasst und
diskutiert.

6.3.1 Platinsilizid als Heizermaterial

Eine Metallisierung aus Platinsilizid (PtSi) sollte die Diffusion in das Silizium des Triger-
substrats reduzieren [Gui.92]. Gegeniiber metallischen Heizermaterialien besitzt das Material
einen hoheren spezifischen Widerstand, wodurch geringere Stromdichten und somit auch
geringere Probleme mit Elektromigration zu befiirchten sind [Bla.74].

Die PtSi-Metallisierung wurde bei EADS selbst hergestellt. Hierfiir wurde auf das Tréger-
substrat ganzflachig zuerst eine 120 nm dicke Siliziumschicht und anschlieend eine 90 nm
dicke Platinschicht in einem Aufdampfprozess abgeschieden und anschliefend trockenche-
misch durch Ionenstrahldtzen mit einer photolithographischen Maske strukturiert [Fre.92].
Durch eine anschlieende Temperung der Metallisierung in einer Stickstoffatmosphére (N»)
bei 900°C tiber 10 h, wurde eine Silizierung des Materials erreicht. Nach dem Temperungs-
prozess wurden die zuriickbleibenden Platinreste nasschemisch durch Konigswasser bei 93°C
entfernt. In Abb. 6.3 ist ein auf diese Weise hergestellter thermischer IR-Emitter mit PtSi-
Heizerstruktur dargestellt.

Die durchgefithrten Heizversuche zeigten deutlich, dass PtSi nicht als Hochtemperatur-
metallisierung geeignet ist. Die Widerstandsdrift verstérkte sich mit steigenden Temperaturen
und fiithrte binnen Kurzem zu einem Versagen der PtSi-Metallisierung. Die Resultate der
Versuche offenbarten, dass bis zu einer Betriebstemperatur von 700°C ein stabiler Betrieb
moglich ist. Oberhalb dieser Schwelle beginnt die Oxidation des Si, die sich in einer
Erhohung des Widerstands duflert [Feh.84]. Das freigesetzte Platin diffundiert dabei durch die
passivierende Schicht aus SiO; bis in das Si der Stegmembran [She.63].
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Abb. 6.3: Stegmembran des thermischen IR-Emitters mit einer auf PtSi basierenden Heizer-
metallisierung.

Abhéngig von den vorliegenden Temperaturen wird dadurch das Heizermaterial mehr oder
minder schnell zerstort. PtSi ist somit nur begrenzt geeignet fiir eine Heizermetallisierung.
Bedingung ist, dass die Betriebstemperatur unterhalb einer Schwelle von etwa 700°C bleibt.
Fiir Temperaturen, welche fiir einen Betrieb eines thermischen IR-Emitter benétigt werden, ist
es ungeeignet.

6.3.2 Thermischer IR-Emitter mit Si:B-Flachenheizer

Neben der Heizerstruktur aus verschiedenen Heizermaterialien, wurde auch die Stegmembran
selber als Fliachenheizer eingesetzt. Moglich wird dies erst durch den Einsatz von hochdotier-
tem Silizium als Material fiir die Stegmembran. Als Dotiermaterial wurde Bor verwendet. Der
spezifische Widerstand des Materials betrigt bei Raumtemperatur lediglich 5-10-10° pQcm.
Damit die Versorgungsspannung iiber die Membran und nicht etwa iiber die Stege abfillt,
erfolgt die Kontaktierung der Stegmembran durch Pt. Durch dieses niederohmige Material
wird sichergestellt, dass die Heizspannung iiber die Gesamtbreite der Membran abfillt.

Das Konzept eines solchen Flichenheizers hat einige Vorteile. Durch die gleichzeitige
Verwendung des Si:B als Trdgersubstrat und Heizermaterial, werden eine ganze Reihe der
bereits beschriebenen Degradationsmechanismen, wie etwa Haftungsprobleme, ungleiche
thermische Ausdehnungskoeffizienten sowie Diffusions- und Elektromigrationseffekte,
vermieden [Joh, Pui.03, Lie.02, Chr.94].

In Abb. 6.4 sind realisiertes Konzept und Betrieb des Flichenheizers aus Si:B dargestellt.
Verglichen mit anderen untersuchten Heizermaterialien zeigt sich dieses Konzept als tiber-
legen. Bei hohen Betriebstemperaturen von iiber 800°C besteht jedoch das Problem einer
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langsam fortschreitenden Oxidation der beheizten Membran aus Si:B [Feh.84]. Auch bei den
Kontaktbriicken aus Pt tritt bei lingerem Betrieb mit Temperaturen von iiber 800°C eine
Alterung durch Diffusionsprozesse ein, welche die Lebenszeiterwartung des Emitters
begrenzen [Chr.94].

1,0 mm

Abb. 6.4: (Links) realisierter Emitter mit Si:B-Flachenheizer. Kontaktiert wird die Steg-
membran aus Si:B durch beidseitige Platinstrukturen. Die Pt-Kontakte sind als hellgraue
Strukturen zu erkennen; (rechts) glihende Stegmembran betrieben mit 800 mW (~800°C).

Das Oxidationsproblem lésst sich jedoch prinzipiell durch eine Kapselung des thermischen
IR-Emitters in einer inerten Atmosphire aus N, oder Edelgasen 16sen. Eine Lebensdauerab-
schitzung fiir den nicht gekapselten Flichenemitter ist im Kapitel 6.5 ,, Lebensdauerab-
schéitzung der untersuchten Materialien  aufgefiihrt.

6.3.3 Weitere untersuchte Heizermaterialien

In den letzten Abschnitten wurde auf die Verwendung von Pt, PtSi und Si:B als Heizer-
material eingegangen. Neben diesen Materialien wurden weitere potentielle Heizermaterialien
untersucht, deren Ergebnisse hier kurz geschildert werden sollen. So wurden unter anderem
auch die Eigenschaften von auf CrSi oder NiCr basierenden Heizermetallisierungen unter-
sucht [Son.89]. Die in Abb. 6.5 dargestellten Resultate zeigen, dass diese Materialien sich
nicht als hochtemperaturfédhige Heizermetallisierung fiir Mikrosysteme eignen.

Wie im linken Bild in Abb. 6.5 an den dunkleren Bereichen des Heizers zu erkennen, wandelt
sich das CrSi bei Temperaturen oberhalb ~730°C zu Chromoxid, was zu einem schnellen
Versagen des Emitters fiihrte [Feh.84]. Ein anderes Bild zeigt sich bei der Verwendung von
NiCr als Heizermaterial. Ein Abschalten der Heizerversorgung bei einer Betriebstemperatur
von ~730°C fiithrte zur Zerstorung der auf Si basierenden Stegmembran, wohingegen die
Heizermetallisierung nur teilweise zerstort wurde. Dies deutet auf den sehr hohen thermischen
Stress zwischen der Heizermetallisierung und der Si-Stegmembran hin [Lor.97, Goo].
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Abb. 6.5: Degradierte Heizerstrukturen: (links) CrSi nach einem Heizerbetrieb bei ~730°C. In
den heiResten Bereichen deuten griine und schwarze Verfarbungen auf eine Bildung von
Chromoxid hin; (rechts) NiCr nach Abschalten der Heizversorgung bei ~730°C. Die Heizer-
struktur ist nur teilweise zerstort, die Si-Membran wurde jedoch entlang der urspriinglichen
Heizerposition durch die rasche Abkihlung zerrissen. Ein Zeichen fur den hohen thermischen
Stress zwischen den Materialien.

Durch das rasche Versagen der Materialien bei noch verhiltnisméBig niedrigen Betriebs-
temperaturen, sind diese ungeeignet fiir eine Anwendung in dem beabsichtigten Temperatur-
bereich von 800-1000°C. Aus diesem Grund wurden diese Materialien nicht weiter
untersucht. Im néchsten Abschnitt erfolgt ein Eignungsvergleich der in Frage kommenden
Materialien.

6.4 Vergleich der untersuchten Heizermaterialien

Um einen Vergleich der untersuchten Heizermaterialien zu erhalten, wurden beschleunigte
Alterungstests mit den verschiedenen Heizermaterialien durchgefiihrt. Aus den gewonnenen
Resultaten kann die Aktivierungsenergie En der Heizerdegradation bestimmt werden. Im
Folgenden wird die Durchfiihrung der Heizrampenversuche anhand eines Emitters mit Pt-
Heizer exemplarisch beschrieben. Anschliefend werden die unterschiedlichen Ea der einge-
setzten Heizermaterialien bestimmt und fiir eine temperaturabhéngige Lebenszeitabschétzung
dieser Metallisierungen verwendet.

6.4.1 Beschleunigter Alterungstest von Platin-Heizern

Zur Ermittlung der Aktivierungsenergie der verschiedenen Heizermaterialien, wurden die
ansonsten baugleichen Emitter einer stufenweise ansteigenden Heizleistung ausgesetzt. Die
Heizleistung wird dabei durch eine Gleichstromquelle realisiert. Wihrend der gesamten
Versuchsdauer wurde der Widerstand der Heizerstruktur kontinuierlich aufgezeichnet. Aus
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dem Grad der Widerstandsdrift als Funktion der Membrantemperatur, kann dann eine
Aktivierungsenergie fiir die stattfindende Degradation des Heizermaterials ermittelt werden.
Dieses Ea erlaubt in einem weiteren Schritt die Lebensdauer des Heizermaterials auch fiir
niedrigere Temperaturbereiche abzuschitzen. In Abb. 6.6 ist der Verlauf eines solchen
,beschleunigten Alterungstests* einer Heizermetallisierung aus Pt gezeigt.
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Abb. 6.6: Beschleunigter Alterungstest einer Metallisierung aus Pt: (unten) Heizleistungs-
rampe mit Temperatur- und Leistungsangabe; (oben) Widerstandsentwicklung des Pt-Heizers
mit 250 nm Dicke. Bereits bei T~900°C setzt eine deutliche Degradation ein, welche sich bei
erhdhter Heizleistung noch beschleunigt und schliellich zum Versagen des Emitters fuhrt.

Die Startleistung dieses Versuchs betrug 1000 mW und wurde alle 30 min um 50 mW ange-
hoben. Die Endleistung lag bei 1350 mW, was einer Temperatur von etwa 1020°C auf der
emittierenden Stegmembran entspricht. Man erkennt, dass die Pt-Metallisierung bereits bei
900°C eine deutliche Widerstandsdrift aufweist. Dies deutet auf eine schnelle Degradation des
Materials hin. Eine Erhéhung der Heizleistung und somit der Temperatur beschleunigt diesen
Effekt noch und fiihrt schlieBlich bei Temperaturen oberhalb von 1000°C sehr rasch zum
Versagen des Heizers.

Wie bereits im Kapitel 2.3.2 ,,Materialdiffusion durch Elektromigration® erléutert, ist der
Hauptgrund dieser raschen Degradation eine Elektromigration des Platins auf Grund der sehr
hohen elektrischen Stromdichten im Heizer in Kombination mit den vorliegenden hohen
Betriebstemperaturen [Bla.74, Lie.02]. Durch den niedrigen spezifischen Widerstand des
Platins (pp=10,6 pQcm bei 20°C) wird die Betriebstemperatur bzw. die benétigte
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Heizleistung tiberwiegend durch den Heizstrom realisiert. So betrigt die Stromdichte fiir eine
Betriebstemperatur von 900°C iiber 2,66-10° A/cm? bei einer Heizleistung von 1000 mW und
einer Versorgungsspannung von Uy, ~15 V.

In Abb. 6.7 ist ein thermischer IR-Emitter mit Pt-Heizer nach einem Heiztest dargestellt. Auf
den Bildern erkennt man die deutlichen Degradationseffekte der Platin-Metallisierung. Das Pt
wurde besonders in den Bereichen mit den héchsten Temperaturen durch Elektromigration
ausgediinnt. Durch diesen Degradationsprozess ist die Lebensdauer eines thermischen IR-
Emitters mit einer Heizermetallisierung aus Pt bei T > 600°C stark vermindert [Spa.06].

Abb. 6.7: (Links) im Durchlicht deutlich erkennbare Degradation des Platins; (rechts) durch
Elektromigration an den Hotspots geschadigte Heizermetallisierung [Lie.02].

Eine Anderung der verwendeten Schichtdicke der Heizerstruktur ist keine Losung, denn die
Stromdichte hingt einzig vom spezifischen Widerstand des Heizermaterials ab. Aus diesem
Grund sind Heizermaterialien mit einem wesentlich hoheren spezifischen Widerstand vorzu-
zichen, um Probleme mit Elektromigration durch zu hohe Stromdichten zu vermeiden
[Bla.74]. Bei diesen Materialien wird die benétigte Heizleistung zu einem bedeutenden Teil
durch die hohere Versorgungsspannung realisiert.

Die beschriebenen beschleunigten Alterungstests durch Heizleistungsrampen wurden auch
mit den anderen Heizermaterialien, wie den bereits vorgestellten PtSi- und Si:B-Heizern,
durchgefiihrt. Im folgenden Abschnitt wird mit Hilfe der erhaltenen Ergebnisse die Akti-
vierungsenergie der untersuchten Heizermaterialien bestimmt. Die gewonnenen Werte
erlauben einen direkten Vergleich der Hochtemperaturfihigkeit der untersuchten Heizer-
materialien.
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6.4.2 Aktivierungsenergie der Heizermaterialien

Die Aktivierungsenergie der Heizerdegradation steht im Verhiltnis zur Degradationsrate des
Heizermaterials abhéngig von der vorliegenden Temperatur. Sie fasst somit die Auswirkung
aller Degradationseffekte auf den Alterungsprozess des Heizermaterials zusammen. Eine hohe
Aktivierungsenergie steht dementsprechend fiir eine gute Hochtemperaturfihigkeit des
eingesetzten Heizermaterials.

Fiir ihre Bestimmung wurden die materialspezifischen Widerstandskennlinien der Heizer in
Abhingigkeit von der aufgebrachten Heizleistung aufgenommen. Anhand der Ergebnisse
dieser Degradationsuntersuchungen kann nun die Aktivierungsenergie der verschiedenen
Heizermaterialien bestimmt werden. Zu diesem Zweck wird die Driftgeschwindigkeit der
Heizerwiderstidnde in Abhingigkeit von der vorliegenden Betriebstemperatur bestimmt. Die
Arrhenius-Gleichung in Glg. 6.1 beschreibt hierbei die Temperaturabhéngigkeit der relativen
Degradationsgeschwindigkeit des Heizermaterials:

;E L Vo Verschiebefrequenz der Gitteratome
(.1 ar R, (T) =Voce bei T = co (Hahn/Meitner-Gesetz)
Arrhenius-Graph: E, Aktivierungsenergie fiir den
62 I drR 1 _-E, i (V ) Verschiebungsprozess
’ dt R(T)) ky-T 0

ks Boltzmann-Konstante (8,617-107 eV/K)

T Temperatur [K]

In Abb. 6.8 werden die Ergebnisse in einem solchen Arrhenius-Graphen illustriert. Hierbei ist
die temperaturabhingige relative Widerstandsdrift des Heizermaterials logarithmisch als
Funktion von 1000/T aufgetragen (siche Glg. 6.2). Fiihrt man anschlieBend eine lineare
Regression mit den Datenpunkten durch, so erhélt man eine Gerade, deren Steigung dem
negativen Quotienten von Ea/kp entspricht. Durch Multiplikation mit der Bolzmann-
Konstante kg erhilt man somit die Aktivierungsenergien E4 fiir die Degradation des Wider-
stands der untersuchten Heizermaterialien.

Anhand des Arrhenius-Graphen wurden auf diese Weise die in Abb. 6.8 aufgefiihrten Ex-
Werte bestimmt. Diese Daten besagen, dass eine metallische Heizermetallisierung basierend
auf Pt einer Silizid-Metallisierung iiberlegen ist. Eine weitaus bessere Leistung erhédlt man
jedoch durch den Einsatz von hochdotierten Halbleitermaterialien.
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Fir die Heizerstrukturen aus Platin betrug die Ex ~2,2 eV. PtSi als Heizermaterial besitzt
lediglich eine E5 von ~1,1 eV und ist somit bedeutend weniger als hochtemperaturfihige
Heizermetallisierung geeignet. Dies entspricht auch den Ergebnissen der vorab durch-
gefiithrten Heizversuche. Die mit Abstand beste Leistung zeigt jedoch der Einsatz des Si:B mit
einer Ex ~4,3 eV. Wie bereits beschrieben, wurde hier das hochdotierte Silizium (Si:B) der
Stegmembran selber als Heizermaterial verwendet. Hierdurch werden Probleme durch unter-
schiedliche thermische Ausdehnungskoeffizienten vermieden, wie sie oft bei dem Einsatz von
metallischen Materialien auftreten [Eds.86]. Das Problem einer fortgesetzten Oxidation des
als Heizer eingesetzten Halbleitermaterials bleibt jedoch bestehen und schrinkt den Einsatz
dieser Materialien fiir hohe Temperaturbereiche (T > 800°C) ein [Feh.84, Spa.06].
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Abb. 6.8: Aktivierungsenergie E, fur die Degradation verschiedener Heizermaterialien. Platin
mit Ex~2,2 eV zeigt eine bessere Hochtemperaturfahigkeit als PtSi-Heizer mit lediglich 1 eV.
Eine betréchtlich bessere Leistung bei hohen Temperaturen zeigen die Si:B-Flachenheizer
mit Ex~4,3 eV.

Die bestimmten Aktivierungsenergien konnen fiir eine temperaturabhingige Lebensdauer-
abschitzung der untersuchten Emitter bzw. der eingesetzten Metallisierungen genutzt werden.
Im folgenden Abschnitt wird die Durchfithrung einer solchen Lebensdauerabschitzung
erldutert und deren Resultate diskutiert.
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6.5 Lebensdauerabschiatzung der untersuchten Materialien

Mit Hilfe der im vorherigen Abschnitt bestimmten Aktivierungsenergien fiir die Heizer-
degradation, kann nun eine von der Betriebstemperatur des thermischen IR-Emitters
abhingige Lebensdauerabschitzung durchgefiihrt werden (siehe Glg. 6.3). Durch Extrapola-
tion erhdlt man hierdurch auch fiir niedrigere Betriebstemperaturen eine wirklichkeitsnahe
Lebensdauerabschitzung. Eine Bestimmung dieser Werte iiber Langzeitversuche ist nicht
realistisch, weil die eingesetzten Heizermaterialien bei diesen Temperaturen mitunter einen
permanenten Betrieb der Emitter iiber mehrere Jahren hinweg erfordern wiirden. Fiir die
Lebensdauerabschitzung wurde folgende Formel eingesetzt:

A
63) T=4A7,=

5

kp
Vy-e

Die daraus resultierenden geschétzten Lebensdauern der Heizer sind in Abb. 6.9 illustriert.
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Abb. 6.9: Lebensdauerabschatzung fur die untersuchten Emitter betrieben mit Gleichstrom
und in Umgebungsluft. Die dargestellte Abschatzung der Lebenszeit mag zu optimistisch
sein. Sie zeigt jedoch, dass ein Betrieb von 10 Jahren bei 800°C fir die Si:B-Heizer als
realistisch betrachtet werden kann. Bei héheren Temperaturen verringert sich jedoch auch

die Lebenserwartung des Si:B-Heizers drastisch.
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Die in Abb. 6.9 hervorgehobene horizontale Linie steht fiir eine Lebensdauer von 10 Jahren.
Wie hieraus zu erkennen ist, variiert die iiber einen Zeitraum von 10 Jahren maximal einsetz-
bare Betriebstemperatur sehr betréchtlich. Bei thermischen IR-Emittern mit PtSi-Heizern
kann lediglich eine Temperatur von 280°C aufrecht erhalten werden. Dem gegeniiber erlaubt
Pt bereits eine maximale Betriebstemperatur von 580°C. Si:B kann dagegen iiber einen gleich
langen Zeitraum bei Temperaturen von bis zu 780°C betrieben werden[Spa.06, Gui.02].

Die hier aufgefiihrten Abschitzungen mogen zu optimistisch sein, da eine Degradation der
Stegmembran und der durch einen gepulsten Betrieb erzeugte thermisch/mechanische Stress
nicht mit beriicksichtigt wurden [Pui.03]. Dennoch zeigen die Daten, dass bei Si:B-Heizern
ein Langzeitbetrieb iiber 10 Jahre bei Betriebstemperaturen bis zu 800°C als realistisch
erachtet werden kann. Bei noch hoheren Temperaturen versagen jedoch auch der Si:B-Heizer
in relativ kurzer Zeit durch die dann einsetzende Oxidation des Si. Im Folgenden wird deshalb
ein Losungsansatz fiir die langzeitstabile Realisierung von Temperaturen iiber 800°C durch
den Einsatz von dotierten Metalloxiden aufgezeigt.

6.6 Dotiertes Metalloxid als Heizermetallisierung

In den vorangegangenen Abschnitten wurden eine Reihe von unterschiedlichen Heizer-
materialien untersucht und deren Aktivierungsenergien bestimmt. Die Resultate zeigen, dass
die Materialgruppe der dotierten Halbleiter in Form des Si:B der Stegmembran mit einer Ex
von ~4,3 eV die beste Leistung beziiglich Hochtemperaturfahigkeit und Langzeitstabilitdt
aufweist. So ermdglicht dieses Material einen theoretischen Dauerbetrieb des Mikroheizers
iiber 10 Jahre bei Betriebstemperaturen von bis zu 780°C. Mochte man jedoch noch hohere
Betriebstemperaturen fiir lidngere Zeit aufrechterhalten, so verringert sich auch die
Lebensdauer von Si:B auf inakzeptable Werte. So betrégt bei einer Betriebstemperatur von
900°C die geschitzte Lebensdauer nur noch ~15 Tage. Der Hauptgrund fiir die Degradation
bei diesen Temperaturen ist die Oxidation der als Heizer eingesetzten Siliziummembran.
Dieses Problem bleibt auch bei anderen als Heizermetallisierung eingesetzten dotierten
Halbleitern, wie etwa dotiertem Siliziumkarbid (SiC), bestehen [M61.96].

Ein moglicher Losungsansatz fiir das Problem der Oxidation stellt die Verwendung von
dotierten Metalloxiden als Heizermetallisierung dar. Bei der Verwendung eines dotierten
Metalloxids besteht die Problematik einer Oxidation bei hoheren Temperaturen nicht. Im
Gegenteil, die Oxidation des Heizermaterials kann sogar als ein permanenter Ausheilungs-
effekt angesehen werden. Daneben besitzt dieses Material eine ganze Reihe weiterer Vorteile,
welche hier kurz aufgefiihrt werden sollen. So sprechen fiir eine Verwendung als Metalli-
sierung auch die sehr guten Hafteigenschaften eines Metalloxids auf Si- und SiO,-Substraten.
Wird es dotiert, erhilt man einen spezifischen Widerstand, der in etwa dem von dotiertem Si
(~5000 pQcm) entspricht. Hierdurch ergeben sich wesentlich geringere Stromdichten im
Material, womit eine Zerstérung durch Elektromigration auszuschliefen ist [Lie.02]. Das
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Material ldsst sich technisch unproblematisch durch einen physikalischen Aufdampfprozess
aufbringen und die Strukturierung kann entweder durch einen Liftoff-Prozess mit Hilfe einer
vorab aufgebrachten Lackmaske oder trockenchemisch durch lonenstrahldtzen ausgefiihrt
werden.

Aus diesem Grund wird im folgenden Kapitel die Realisierung einer auf dotiertem Metalloxid
basierenden Heizermetallisierung beschrieben. Als Metalloxid wurde hierbei Zinnoxid (SnO,)
gewihlt. Das Metalloxid SnO, ist ein bekannter Halbleiter, der mit dem Metall Antimon (Sb)
durch thermische Prozesse dotiert werden kann [Cas.98]. Das mit Antimon dotierte Zinnoxid
(SnO,:Sb) ist, da es bereits oxidiert ist, immun gegen weitere Oxidation und weist zudem alle
Vorteile eines dotierten Halbleitermaterials auf [Sah.95]. Bereits im Vorfeld wurden
erfolgreich Versuche mit dotiertem SnO, als driftkompensiertes Sensormaterial durchgefiihrt.
Die Ergebnisse dieser Vorversuche zeigten, dass SnO,:Sb fiir die Anwendung als
Heizermetallisierung prinzipiell geeignet ist [Spa.06]. Jedoch existieren auch einige Nachteile
bei der Verwendung des Materials. So besitzt es kein metallisches Widerstandsverhalten,
wodurch eine einfache Temperaturbestimmung iiber den Heizerwiderstand verhindert wird
[Ter.97, Lan.82]. Daneben zeigt das Material eine Beeinflussung des spezifischen Wider-
stands durch die vorliegende Gaszusammensetzung. Durch die kompaktere Morphologie und
die wesentlich grofere Dicke der als Heizer verwendeten dotierten SnO,-Strukturen, fallt
diese jedoch erheblich geringer aus als bei den iiblicherweise undotierten, gassensitiven SnO»-
Schichten [W61.00].

Das folgende Kapitel beschreibt die Entwicklung einer Heizermetallisierung basierend auf
SnO,:Sb. Hierbei wird die Herstellung der Heizermetallisierung aufgezeigt und deren
materialspezifischen Eigenschaften erortert [Spa.07b]. AbschlieBend werden die Resultate der
durchgefiihrten Heizversuche und Materialanalysen erldutert und mit den bisherigen
Ergebnissen verglichen.
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7 Dotiertes Zinnoxid als Heizermetallisierung

Dieses Kapitel befasst sich mit der Herstellung und Analyse einer Heizermetallisierung aus
Antimon-dotiertem Zinnoxid (SnO,:Sb). SnO; ist, da es bereits oxidiert ist, immun gegen
weitere Oxidation. Weiterhin hat es einen deutlich héheren spezifischen Widerstand als Pt
oder Platinsilizid (PtSi). Daher ergeben sich wesentlich geringere Stromdichten im Material,
wodurch eine Zerstorung durch Elektromigration nahezu ausgeschlossen ist. Bereits im
Vorfeld wurden erfolgreich Versuche mit dotiertem Zinnoxid als driftkompensiertem Sensor-
material durchgefiihrt. Aus diesem Grunde wurden die bereits gewonnenen Erkenntnisse
genutzt, um Heizerstrukturen aus diesem Material zu erzeugen.

In den folgenden Abschnitten wird die Herstellung und Charakterisierung von SnO,:Sb als
neue Heizermetallisierung fiir hochtemperaturfiahige Mikroheizer beschrieben, dessen
Eignung als langzeitstabile Heizermetallisierung im Vergleich mit den bereits untersuchten
Heizermaterialien erértert, sowie die Degradationsmechanismen des SnO:Sb beim Einsatz
als Heizermaterial analysiert.

7.1 Herstellung einer Metallisierung aus Sn0,:Sb

Als Ausgangsmaterial diente ein mit Antimon (Sb) versetztes Zinndioxidpulver. Dieses wird
durch Elektronenstrahlverdampfen auf ein Substrat abgeschieden und nachfolgend bei einer
Temperatur von iiber 1000°C iiber mehrere Stunden ausgeheizt. Wihrend dieser Temperung
werden die vorhandenen Sauerstoff-Leerstellen ausgeheilt und die Sb-Atome in das Zinnoxid-
gitter integriert, wodurch sich ein fester spezifischer Leitwert des Materials einstellt.

Im Folgenden wird die Herstellung des Aufdampfmaterials und die Analyse des realisierten
SnO,:Sb erldutert. AnschlieBend wird das Aufbringen und Strukturieren des Materials mittels
Liftoff-Verfahren beschrieben.

7.1.1 Préaparierung des Aufdampfmaterials SnO,:Sbh

Fiir die Herstellung des Heizermaterials SnO;:Sb wurde eine klassische Aufdampfanlage
verwendet. Fiir diese Abscheidungstechnik (engl. Physical Vapour Deposition, kurz PVD)
muss das aufzudampfende Material in einen Aufdampftiegel eingebracht werden [Mes.04].
Zu diesem Zweck werden die Bestandteile der dotierten Metalloxidschicht in Form von
Antimon- und Zinnoxidpulver nach Gewichtsprozenten in dem gewiinschten Verhiltnis
zusammengemischt. Das Mischen der Komponenten erfolgt manuell in einem Becherglas. Da
Sb in Pulverform ein hoch toxisches Element ist, sind Schutzmainahmen bei der Herstellung
dieser Mischung zu treffen. Das Dosieren auf einer Prizisionswaage, sowie das anschlieBende
Zusammenmischen erfolgt unter Schutzabziigen. Zur Sicherheit werden Handschuhe, ein
Atemschutz, sowie ein Gesichtsschutz getragen.
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Im Anschluss wird die pulverformige Mischung mit Wasser versetzt. Die dadurch entstehende
Materialpaste ist besser zu verarbeiten und wird so in den Aufdampftiegel aus inertem
Kohlenstoff (Graphittiegel) umgefiillt.

Bevor das Aufdampfmaterial in die PVD-Anlage eingebaut werden kann, muss es noch
austrocknen. Dieser Prozess findet ebenfalls unter einem Schutzabzug statt. AnschlieBend
kann das Material in der PVD-Anlage durch Elektronenstrahlverdampfen auf die Substrate
abgeschieden werden. Die maximale Dicke der durch die Technik aufgebrachten Schicht ist
durch die Tiegelbefiillung begrenzt und fiihrt zu einer maximalen Schichtdicke von ~1 pm.
Damit das Mischungsverhiltnis des Aufdampfmaterials sich auch in der aufgedampften
Schicht wiederfindet, wurde immer der gesamte Tiegelinhalt aufgedampft [Fab.05].

Im Folgenden wird die Abhéngigkeit des spezifischen Widerstands der Schicht als Funktion
der Beimengung von Sb im Aufdampfmaterial untersucht. Ziel der Untersuchung war das
Erreichen eines moglichst geringen spezifischen Widerstands der abgeschiedenen und
getemperten SnO,:Sb-Schicht.

7.1.2 Spezifischer Widerstand als Funktion der Sb-Beimischung

Der spezifische Widerstand der aufgedampften und getemperten SnO,:Sb-Schicht hingt im
Wesentlichen vom Dotierungsgrad durch den Sb-Anteil der Schicht ab [Ter.97]. Aus diesem
Grund wurde in einer Versuchsreihe der spezifische Widerstand als Funktion der Sb-Beimen-
gung untersucht. Hierfiir wurde Aufdampfmaterial mit unterschiedlichen Sb-Konzentrationen
hergestellt und anschlieend in einer PVD-Anlage auf oxidierte Si-Substrate aufgedampft.
AnschlieBend wurden diese Substrate bei einer Temperatur von 1000°C iiber 2 Stunden in
einem Umluftofen ausgeheizt, wodurch die Sb-Atome in das Zinnoxidgitter integriert werden
und somit das Sb in seiner Funktion als Dotiermaterial aktiviert wird.

Die hierbei erreichte spezifische Leitfihigkeit des Materials ist von dem Sb-Anteil in dem
aufgedampften SnO, abhingig. Abb. 7.1 zeigt, wie der spezifische Widerstand abhingig von
der verwendeten Beimengung von Sb variiert und welchen Einfluss die zum Tempern
verwendete Temperatur T, auf den spezifischen Widerstand hat [Cas.98].

Abb. 7.1 zeigt auch den Widerstandsverlauf von nicht dotiertem Zinnoxid als Funktion von
T,. Die vertikale Messkurve auf der linken Seite des Diagramms zeigt, dass undotiertes
Material eine relativ hohe Leitfahigkeit direkt nach dem Aufdampfen besitzt. Wird das
Material anschliefend in Umgebungsluft bei immer hoheren Temperaturen ausgeheizt,
reduziert sich seine Leitfihigkeit jedes Mal um mehrere GréBenordnungen. Diesen Verlust an
Leitfahigkeit kann auf die Reduktion der Gitterdefekte im Material wihrend des Ausheizens
zurtickgefiihrt werden. Reines Zinnoxid verliert somit bei einer thermischen Nachbehandlung
seine Leitfahigkeit, da die Sauerstoff-Leerstellen, die fiir eine gewisse Leitfihigkeit bei dem
unbehandelten aufgedampften Material sorgen, ausgeheilt werden. Aus diesem Grunde wird
dieser Prozess auf englisch auch als Annealing-, also Ausheilungs-Prozess, bezeichnet.
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Auf Grund dieser thermischen Instabilitit kann eine Leitfahigkeit verursacht durch Gitter-
defekte nicht fiir eine hochtemperaturfihige Metallisierung genutzt werden. Eine aus-
reichende Leitfdhigkeit des Materials, auch fiir hohere Temperaturbereiche, kann somit nur
durch eine Dotierung des SnO; erreicht werden. Die Kurve auf der rechten Seite der Abb. 7.1
zeigt die Abhingigkeit der Leitfdhigkeit von der Beimengung des Dotiermaterials Sb im
Aufdampfmaterial. Bis zu einer Gewichtsbeimengung von 5% offenbart sich ein starker
Anstieg der Leitfahigkeit durch die zunehmende Konzentration des integrierten Sb im
getemperten SnO,. Wird die Beimengung jedoch weiter erhéht, so zeigt sich kein weiterer
Anstieg der Leitfdhigkeit, sondern es ist vielmehr eine leichte Abnahme der Leitfdhigkeit zu
beobachten. Ursache hierfiir ist die begrenzte Loslichkeit des Dotanden Sb im SnO,. Hohere
Sb-Konzentrationen fithren zur Bildung der Oxidphase des Dotiermaterials, welche dann nicht
mehr dotierend wirkt.
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Abb. 7.1: Spezifischer Widerstand des Zinnoxids in Abh&ngigkeit von der Beimischung von
Antimon im Ausgangsmaterial. Fir die Aktivierung des Dotiermaterials wurde das Material
nach dem Aufdampfen fiir 2 h bei T,=1000°C in Umgebungsluft getempert.

Mit Hilfe dieser Vorversuche wurde ermittelt, dass eine Beimischung von 5 Gewichtsprozent
Sb zu SnO; in das aufzudampfende Material, den geringsten spezifischen Widerstand der
abgeschiedenen SnO,:Sb-Schicht bewirkt. Der spezifische Widerstand einer solchen Schicht
betragt 4500 uQcm, was etwa dem 450-fachen Wert von Platin entspricht [Ter.97]. Hohere
und niedrigere Mischungsverhéltnisse fithren zu wesentlich hoheren spezifischen Wider-
stinden. Damit das Mischungsverhéltnis der aufgedampften Schicht dem des Aufdampf-
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materials, also der Tiegelbefiillung entspricht, wurde immer das gesamte Aufdampfmaterial
verwendet, wodurch die Dicke aller realisierten Schichten bei ~1 um lag. Der Antimongehalt
der Schichten wurde mit Hilfe der Elektronenstrahlmikroanalyse (abgekiirzt ESMA) unter-
sucht. Eine Gewichtsbeimengung von 5% Sb im Aufdampfimaterial ergab einen messbaren
Sb-Anteil der aufgedampften und getemperten SnO,:Sb-Schicht von etwa 3,5%.

Neben der Beimengung des Sb in das Aufdampfmaterial wurden auch die optimalen
Temperzeiten und -temperaturen untersucht. Die Resultate dieser Untersuchungen werden im
folgenden Abschnitt erldutert.

7.2 Kiristallinitat und thermische Aktivierung der Dotierung

Fiir eine optimale Leistungsfahigkeit des Materials ist zum einen eine gute Kristallinitit, als
auch eine grofitmogliche Aktivierung des Dotierstoffes wiinschenswert [Cas.98, Sah.95]. Wie
bereits beschrieben, erfolgt die Realisierung des SnO,:Sb durch Aufdampfen eines SnO,/Sb-
Gemisches mit anschlieBender Temperung der bedampften Wafer. Neben dem Anteil des
Dotierstoffes Sb in dem Aufdampfmaterial sind hierbei auch die Temperparameter von
Bedeutung. Die Temperung dient zur Aktivierung, also zum Einbau des Sb in das SnO,-
Gitter. Die verwendete Temperatur und Temperdauer haben somit einen direkten Einfluss auf
den resultierenden spezifischen Widerstand des abgeschiedenen und getemperten Materials.
Zur Optimierung dieses Prozesses wurden deshalb Versuchsreihen durchgefiihrt. Hierfiir
wurde ein Wafer mit einer abgeschiedenen SnO,:Sb-Schicht in mehrere kleinere Substrate
zerbrochen. Dies gewihrleistete, dass alle Proben in etwa die gleiche Schichtdicke und
Schichtzusammensetzung besaflen. Die einzelnen Proben wurden anschlieBend bei unter-
schiedlichen Temperaturen tiber einen gleichlangen Zeitraum getempert. Die durchgefiihrten
Temperungsversuche zeigten, dass mit einer Temperatur von 1050°C die besten Resultate in
punkto elektrischer Leitfdhigkeit zu erzielen sind. In Abb. 7.2 ist der im Folgenden
verwendete Temperungsverlauf dargestellt. Die Temperung der Proben erfolgt in einem mit
Umgebungsluft gefiillten Ofen. In einem ersten Schritt werden die Proben in 5 Stunden lang-
sam von Raumtemperatur (RT) auf die eigentliche Tempertemperatur von 1050°C gebracht.
Dieses beddchtige Hochfahren der Temperatur garantiert die Einstellung eines thermischen
Gleichgewichts und somit eine fiir alle Proben gleiche Temperaturrampe. Nach Erreichen der
maximalen Temperatur wird diese fiir 2 h beibehalten. Die durchgefiihrten Versuche zeigten,
dass spitestens nach diesen 2 h eine vollstindige Durchoxidation des Materials erreicht ist
[Feh.84]. Wihrend dieser Dauer stellt sich ein fester spezifischer Widerstand ein. Eine ldngere
Temperdauer fithrt durch thermische Degradationsprozesse wieder zu einer Verschlechterung
des spezifischen Widerstands. Nach der Temperung erfolgt das langsame Abkiihlen der
Probe. Diese experimentell bestimmte Temperatur von 1050°C wurde durch spéter durchge-
fithrte Materialuntersuchungen als optimal fiir eine vollstindige Aktivierung des Antimons in
der aufgedampften SnO,-Schicht bestitigt [Fab.05].
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Abb. 7.2: Temperaturverlauf der Temperung in einem mit normaler Umgebungsatmosphére
gespllten Keramikofen. Die Temperatur wird in 5 Stunden von Raumtemperatur (RT) auf die
eigentliche Tempertemperatur T, von 1050°C erhéht und 2 Stunden gehalten. AnschlieRend
lakt man die Probe wieder auf RT abkuhlen.

Die Resultate dieser Untersuchungen sind im folgenden Abschnitt aufgefiihrt. Sie geben
Aufschluss tiber die Kristallinitit des Materials vor und nach dem Temperschritt und zeigen
die Temperaturabhéngigkeit der Aktivierung des Sb als Dotiermaterial auf.

7.2.1 XRD-Untersuchungen der Kristallinitat

Fiir ein besseres Verstidndnis des eigentlichen Dotierungsprozesses wurden unter anderem
Untersuchungen mit Hilfe der Rontgenbeugungsanalyse (engl. X-Ray Diffraction, kurz XRD)
durchgefiihrt, wobei das Material jeweils vor und nach dem Temperprozess analysiert wurde
[Bor.97]. Die Ergebnisse einer durchgefiihrten XRD-Untersuchung sind in Abb. 7.3 darge-
stellt.
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Abb. 7.3: Die XRD-Untersuchungen verdeutlichen die unterschiedliche Morphologie der
aufgedampften SnO,/Sb-Schicht: (links) nach dem Aufdampfprozess bei Raumtemperatur;
(rechts) nach dem Temperschritt bei 1050°C [Sah.95].
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Abb. 7.3a offenbart, dass unmittelbar nach dem Aufdampfen keinerlei Kristallinitit des
Materials zu beobachten ist. Dagegen zeigt die Abb. 7.3b, dass das zuvor amorphe Material
durch die Temperung in eine polykristalline Schicht mit tiberwiegend rutiler Struktur
transformiert wurde [Fre.02]. Neben den gezeigten XRD-Untersuchungen wurden die Effekte
des Temperprozesses auch durch optische Absorptionsmessungen untersucht.

7.2.2 PDS-Untersuchungen der thermischen Aktivierung des Sb

Bei der Photothermischen Deflektionsspektroskopie (engl. Photothermal Deflection Spectro-
scopy, kurz PDS) wird ausgenutzt, dass sich die Probe aufgrund der absorbierten Licht-
leistung erwédrmt. Die aufgenommene Wérme wird an das umgebende Medium abgegeben, in
dem sich aufgrund der stationdren Wérmeleitung ein Temperaturgradient einstellt. Man wiahlt
hierbei ein Medium, dessen Brechungsindex stark von der Temperatur abhéngt. Durch dieses
Medium wird parallel zur Probenoberfldche ein Laserstrahl geschickt. Dieser wird infolge des
Brechungsindexgradienten senkrecht zur Probenoberfliche abgelenkt. Die Stirke der
Ablenkung ist ein direktes Mal3 fiir die absorbierte Lichtleistung und kann mit einem
positionsempfindlichen Detektor bestimmt werden [Jac.81, Cur.88].

Durch das Ausheilen der Gitterdefekte und das Integrieren des Sb in das entstehende Kristall-
gitter werden die Absorptionseigenschaften des Materials verdndert und erlauben somit Riick-
schliisse auf den Aufbau des Materials vor und nach dem Temperprozess. Fiir die PDS-
Untersuchungen wurden transparente Substrate aus Saphir verwendet, die entweder mit
reinem SnO; oder einem SnO,/Sb-Gemisch mit einer Beimengung von 5-Gewichtsprozent Sb
bedampft wurden. Damit sichergestellt ist, dass die fiir die Untersuchungen verwendeten
Substrate in ihrem Aufbau moglichst identisch sind, wurden diese Substrate im Folgenden in
kleinere Proben unterteilt und bei verschiedenen Temperaturen getempert. Die Resultate der
PDS-Untersuchungen sind in Abb. 7.4 dargestellt. Abb. 7.4a zeigt, wie sich das optische
Absorptionsverhalten der Substrate mit reinem SnO, abhingig von den bei der Temperung
verwendeten Temperaturen verdndert. Die schwarze Kurve in Abb. 7.4a illustriert, dass das
bei Raumtemperatur abgeschiedene und gemdB den Ergebnissen der XRD-Untersuchungen
amorphe Material, nicht die erwartete Bandliicke von ca. 3,5 eV aufweist. Stattdessen lassen
sich sehr breite exponentiell verlaufende so genannte Urbach Tails (Ey~480 meV) beo-
bachten. Der Absorptionskoeffizient otbs unterhalb der Energie Ey (Urbach Tail) hat einen
exponentiellen Verlauf gemaf:

a,,, o< exp[—constE, ] 7.1

al

Hierbei dient die Urbach Energie Ey zur Abschitzung der Zustandsdichteverteilung in den
Bandausldufern. Ein Ausheilen der Schicht bei 600°C offnet zwar die optische Bandliicke,
jedoch zndert sich die Breite des Urbach Tails dabei kaum. Eine signifikante Anderung der
Kristallinitdt kann erst bei einem Ausheilen der Schichten bei Temperaturen oberhalb der
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1000°C-Grenze beobachtet werden. Die rote und griine Kurve zeigt, dass nur bei derart
getemperten Schichten die fiir SnO, erwartete breite Bandliicke mit einer niedrigen Dichte
von lokalisierten Defektzustinden in der Bandliicke zu beobachten ist. Dies duflert sich auch
in der nun steil abfallenden Bandkante mit einem Ey von nur noch ~140 meV.

Abb. 7.4b zeigt die Resultate der SnO»-Schichten mit einer zusétzlichen Beimengung von 5%
Sb in das Aufdampfmaterial. Hierbei wurden die gleichen Temperaturen wie bereits bei dem
reinen SnO, verwendet. Dabei zeigte es sich, dass hier ein schnelleres Ausheilen der Schicht
gegeniiber denen mit reinem SnO, zu beobachten ist. So zeigt sich bereits bei einem Aus-
heilen bei 600°C (blaue Kurve) eine Bandliicke mit nur noch schwach ausgepriagtem Urbach
Tail. Gleichwertige Resultate wurden bei den undotierten Proben erst bei wesentlich héheren
Temperaturen von 1050-1200°C erreicht.
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Abb. 7.4: Optisches Absorptionsspektrum von SnO,-Schichten mit und ohne Sb-Dotierung
nach unterschiedlichen Temperaturbehandlungen: (a) SnO,-Schicht abgeschieden bei Raum-
temperatur und bei unterschiedlichen Temperaturen T, getempert; (b) SnO:Sb(5%)-Schicht
abgeschieden bei Raumtemperatur und getempert bei unterschiedlichen Temperaturen T,.

Der wichtigste Unterschied im Graph ist jedoch bei einer niedrigen Photonenenergie von
E,n <2 eV festzustellen. Unterhalb dieser Photonenenergie ist eine rapide anwachsende
Absorption zu beobachten, welche mit der gemessenen Leitfdhigkeit der verschiedenen
getemperten Proben korreliert. Diese Koexistenz legt nahe, dass die gemessene Absorption im
Bereich von Ep, <2 eV durch die Plasmaabsorption freier Ladungstriger verursacht wird.
[Ter.97, Gar.99]. Die PDS-Untersuchungen zeigen bei einer T,=1050° die gréfite Absorption
und bestitigen somit die bereits experimentell durch Leitwertuntersuchungen bestimmte

optimale Temperatur.
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7.3 Strukturierung der abgeschiedenen Sn0,:Sb-Schicht

Ein wesentlicher Punkt fiir die Verwendung eines Materials als Metallisierung ist seine
einfache Strukturierbarkeit. Aus diesem Grunde wurden fiir die Strukturierung verschiedene
Verfahren untersucht.

Bereits im Vorfeld dieser Arbeit wurden Schattenmasken zum strukturierten Aufdampfen von
SnO,-Schichten fiir Gassensoren verwendet. Die Auflosung dieser Methode von maximal
100 pm ist allerdings zu schlecht fiir eine Heizerstrukturierung. Deswegen wurden andere
Verfahren zur Strukturierung gepriift. Hierbei zeigte es sich, dass die Verwendung eines
Liftoff-Prozesses mittels einer vor dem Aufdampfen auf das Substrat aufgebrachten Lack-
maske sehr gute Resultate erzielt und wesentliche Vorteile mit sich bringt. Daher wurden alle
folgenden SnO,:Sb-Strukturen mit Hilfe des Liftoff-Verfahrens realisiert.

Zur Vorbereitung des Liftoff-Verfahrens wird auf das Substrat eine etwa 4,8 um dicke Nega-
tivlackschicht aufgebracht und photolithographisch strukturiert . Hierbei bilden sich negative
Lackflanken an den Strukturkanten der Photomaske aus [Zar.99]. Anschliefend werden die
belackten Substrate in eine PVD-Anlage eingebaut. Das Aufbringen der SnO,/Sb-Mischung
erfolgt in einer Elektronenstrahl-PVD-Anlage’. Hierbei wird eine SnO,/Sb-Schicht mit einer
Dicke von ~1 um abgeschieden, wobei der Aufdampfprozess bei Raumtemperatur, also ohne
ein Beheizen des Substrates, erfolgt. Erst diese Tatsache erméglicht die Verwendung einer
Photolackmaske. Der Strukturierungsprozess durch das Liftoff-Verfahren ist in Abb. 7.5
illustriert [Fab.05].

Abl6sung durch
Abgeschiedene Aceton Abgeschiedene

/’ SnO,:Sb-Schicht Sn0,:Sb-Schicht
Strukturierter ‘ ( Strukturierter
/ Fotolack (negativ) C ) -) Fotolack (negativ)
SiO,-Schicht SiO,-Schicht

Siliziumsubstrat Siliziumsubstrat

Abb. 7.5: Schematische Darstellung der SnO,:Sb Abscheidung auf Negativlack: (links)
Deposition einer Metallschicht auf einer strukturierten Negativliackschicht fur Liftoff-Verfahren;
(rechts) Ablésung des Fotolacks im Acetonbad (Liftoff-Verfahren).

Durch das Ausbilden von negativen Flanken an den Strukturkanten des Lackes wéhrend des
Lithographieprozesses entstehen geschiitzte Bereiche unterhalb der Lackflanken, die beim
gerichteten Aufdampfprozess nicht bedeckt werden. Diese Bereiche erlauben es anschlielend,
den restlichen Photolack in einem Losungsmittelbad an diesen Stellen anzugreifen und den
Lack samt des aufgedampften Materials zu entfernen. Ergebnis ist eine strukturierte SnO,/Sb-

> siehe obrigen Abschnitt 7.1 ,,Herstellung einer Metallisierung aus SnO2:Sb*.
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Schicht auf dem bedampften Trigersubstrat. Eine auf diese Weise realisierte Heizerstruktur
des thermischen IR-Emitters ist in Abb. 7.6 dargestellt. Das auf dem Lack befindliche
SnO,/Sb wurde von dem Substrat abgeldst und fortgespiilt. Aufgrund der guten Haftung des
abgeschiedenen Materials auf der SiO,-Grundschicht bleiben anschlieBend nur die
gewiinschten Heizerstrukturen erhalten. Im rechten Bild von Abb. 7.6 ist eine vergroferte
Ansicht einer SnO,:Sb-Leiterbahn illustriert. Sie veranschaulicht die Ausbildung von
abfallenden Flanken durch das Liftoff-Verfahren an den Réndern der Struktur.

500 ym

Abb. 7.6: (Links) REM Aufnahme des Emitterheizers aus SnO,:Sb, strukturiert mit dem Liftoff-
Verfahren; (rechts) Ausbildung von abfallenden Flanken an der abgeschiedenen Struktur
durch das Liftoff-Verfahren.

Neben der beschriebenen Strukturierung durch Liftoff, wurden auch eine trockenchemische
Strukturierung des aufgedampften SnO,/Sb-Schicht untersucht [Ger.97]. Grundsitzlich kann
eine Strukturierung auch mittels Ionenstrahldtzen (engl. Ion Beam Etching, kurz IBE)
durchgefiihrt werden [Fre.02]. Hierfiir wird ein Substrat zuerst ganzflachig mit SnO,/Sb
beschichtet, dann mit einer Photolackmaske versehen und anschlieBend trockenchemisch
geidtzt. Durch die Verwendung dieses trockenchemischen Prozesses kann eine etwas hohere
Auflosung der Strukturen erreicht werden. Ein Nachteil ist jedoch, dass auch der Trager durch
das Atzen angegriffen wird und hierbei die Oberflichenrauigkeit der SnO,/Sb-Schicht in das
Tragermaterial Gibertragen wird. Des Weiteren benétigt eine Strukturierung durch Ionenstrahl-
atzen wesentlich mehr Zeit. Durch eine geringe Abtragrate von ~11 nm/min werden Prozess-
zeiten von um die 90 min zum Atzen einer meist um die ~1 pm dicken SnO,/Sb-Schicht
bendtigt. Aus technischen Griinden muss hierbei jeder Wafer einzeln prozessiert werden.
Dagegen konnen mit dem Liftoff-Verfahren alle Wafer gleichzeitig strukturiert werden.

Somit wird durch die Verwendung des Liftoff-Verfahrens eine problemlose und schnelle
Strukturierung des abgeschiedenen SnO,/Sb-Gemisches erméglicht, wobei durch einen
optimierten Liftoff-Prozess eine Auflosung der Strukturen von bis zu 5 pm erreicht werden
kann. Nach der Realisierung der Heizerstrukturen erfolgt die Temperaturbehandlung der
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SnO,/Sb-Mischschicht in einem Oxidationsofen mit Umluft zur thermischen Aktivierung des
Sb als Dotierstoff. In der folgenden Abb. 7.7 ist ein realisierter thermischer IR-Emitter mit
einer Heizermetallisierung aus SnO,:Sb dargestellt. Der IR-Emitter verfiigt an den Enden der
Heizer iiber Aluminium-Kontaktpads und ist — bis auf das verwendete Heizermaterial — auf
gleiche Weise wie die IR-Emitter mit einer Heizermetallisierung aus Platin realisiert’.

Abb. 7.7: Realisierter IR-Emitter: (links) Vorderseite des Bauteils mit Stegmembran, SnO,:Sb-
Heizer und Alu-Bondpads; (rechts) Ansicht der 6 um dicken Si-Stegmembran des Emitters
von der Ruckseite.

Die Verfiarbung auf der Riickseite der Stegmembran im rechten Bild von Abb. 7.7 ist Folge
des trockenchemischen Atzprozesses zur Offnung der 6 um dicken Si-Membran, welche von
der Vorderseite des Wafers erfolgt [STS]. Nach dem Durchbruch der Atzung wird hierbei
auch das freiliegende Silizium auf der Riickseite der Stegmembran kurz angegriffen. Dies hat
jedoch keine negativen Auswirkungen auf die Leistungsfihigkeit des Bauteils. Nach der
Herstellung von IR-Emittern mit SnO,:Sb-Metallisierung, wurden diese auf ihre Eignung als
hochtemperaturfihige Mikroheizer untersucht. Der folgende Abschnitt beschreibt die zu
diesem Zweck durchgefithrten Versuche und vergleicht die Resultate mit den bereits
gewonnenen Ergebnissen einer Heizermetallisierung aus Pt.

7.4 Beschleunigter Alterungstest von SnO,:Sbh-Heizern

Zur Ermittlung der Lebensdauer der Heizermetallisierung aus SnO,:Sb wurden beschleunigte
Alterungstests durchgefiihrt. Wahrend des Versuchs wurden die Emitter einer stufenweise
steigenden Heizleistung ausgesetzt. Wie bereits in den vorangegangenen Versuchen, wurde

® siehe Kapitel 4 ,,Prozessierung des thermischen [R-Emitters ab Seite 41.
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die Heizleistung hierbei nach jeweils 30 min um weitere 50 mW erhoht. Als Versorgung
wurde wieder eine Gleichstromquelle verwendet.

Beginnend mit einer Heizleistung von 1000 mW wurde die Leistung bis 1400 mW gesteigert,
was einer Betriebstemperatur des Emitters von etwa 1050°C entspricht. Die resultierende
Heizerwiderstandsentwicklung ist in Abb. 7.8 abgebildet. Als Leistungsvergleich wird das
Alterungsverhalten einer auf Pt basierenden Heizermetallisierung ebenfalls dargestellt’. Beide
Emitter-Bauteile sind bis auf die verwendete Heizermetallisierung in ihrem Aufbau identisch.
Man erkennt deutlich, dass der Heizer aus Pt bereits bei 900°C eine starke Widerstandsdrift
aufweist. Verursacht wird diese Degradation des Heizermaterials durch eine einsetzende
Elektromigration des Materials in Kombination mit den hohen Betriebstemperaturen. Eine
Erhohung der Heizleistung und somit der Temperatur beschleunigt diesen Effekt noch und
fiihrt schlieBlich zum Versagen des Heizers aus Pt. Bei der SnO,:Sb-Metallisierung zeigte
sich dagegen ein anderes Verhalten. Auch hier konnte anfinglich eine lineare Drift des
Widerstandes beobachtet werden, die sich jedoch mit héherer Heizleistung abschwichte und
ab einer Heizleistung von 1300 mW, also ab ca. 1000°C, nicht mehr zu beobachten war.
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Abb. 7.8: (mittlere Linie) Heizleistungsrampe mit Temperaturen; (obere Linie) Widerstands-
entwicklung der Platin-Metallisierung mit 250 nm Dicke. Mit steigender Temperatur erhoht
sich die Pt-Degradation exponentiell; (untere Linie) Widerstandsentwicklung der SnO,:Sb-
Metallisierung mit 950 nm Dicke. Der Widerstand driftet bei niedrigeren Temperaturen,
stabilisiert sich jedoch bei héheren Temperaturen. Die Instabilitédt bei niedrigeren Tempera-
turen ist nicht durch Degradation, sondern durch eine resistive Gassensitivitdt des Materials
begriindet.

7 siche Kapitel 6.4.1 ,,Beschleunigter Alterungstest von Platin-Heizern* ab Seite 73.
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Da die Drift des SnO,:Sb kein irreversibler zerstorerischer Prozess darstellt, ist die Erklarung
in einer temperaturabhingigen Reaktion auf adsorbierten Sauerstoff zu suchen [Ahl.00,
Dol.03]. Bei SnO,-Sensoren bestimmt auf der Oberfldche adsorbierter Sauerstoff (in kiinst-
licher Luft; in Umgebungsluft auch Wasser) wesentlich den Grundwiderstand der Schicht, da
der Sauerstoff (O,) dem Material Elektronen entzieht. Die Menge und Art des adsorbierten O,
ist dabei von der Betriebstemperatur der Schicht abhingig. Experimente an SnO,-Schichten
zeigen, dass nach einer plotzlichen Anderung der Temperatur die Adsorbate auf der Ober-
fliche eine Anpassung an die neue Temperatur durchfiihren, die erst nach mehreren Stunden
zu einem Gleichgewicht finden. Dieser Effekt tritt auch hier zu Tage.

Bei steigender Temperatur sinkt die Adsorbatdichte, da die Desorption der Teilchen von der
Oberfliche weg durch hohe Temperaturen gefordert wird. Daher verschwindet die Drift bei
den fiir Adsorption extrem hohen Temperaturen um 1000°C. Dieser Heizleistungsversuch
zeigt die hohe Temperaturbestidndigkeit des eingesetzten SnO,:Sb gegeniiber einer metal-
lischen Heizermetallisierung. Durch die aufgetretenen gassensitiven Effekte und die geringe
Alterung des Materials, eignen sich die Resultate dieser Heizrampenversuche jedoch nicht,
um eine Aktivierungsenergie Ea fiir die Degradation zu bestimmen. Dennoch geben diese
Versuche einen guten Hinweis iiber das hohe Potential einer Heizermetallisierung basierend
auf SnO,:Sb [Spa.06].

Noch deutlicher wird der Unterschied zwischen Platin und SnO,:Sb in der Hochtemperatur-
bestindigkeit bei dem Vergleich der Heizermetallisierung nach mehrstiindigem Betrieb der
thermischen IR-Emitter. Im folgenden Abschnitt wird darum die Degradation einer SnO,:Sb-
mit einer Pt-Metallisierung nach einem mehrstiindigen Dauerbetrieb direkt verglichen.

7.4.1 Direkter Vergleich von Pt und Sn0O,:Sb nach Langzeitbetrieb

Im letzten Abschnitt wurde in Heizversuchen die Hochtemperaturfihigkeit von SnO»-Heizern
mit der Leistung von auf Pt basierenden Heizern gegeniibergestellt. Hierbei zeigte sich bereits
das tiberragende Leistungspotential einer Heizermetallisierung basierend auf SnO,:Sb. Im
Folgenden soll nun die Leistungsfahigkeit beider Materialien anhand eines Dauerheizversuchs
untersucht werden.

Zu diesem Zweck wurde ein Emitter mit Pt-Metallisierung fir tiber 32 Stunden mit einer
konstanten Temperatur von ~800°C betrieben. Daneben wurde ein Emitter mit auf SnO,:Sb
basierendem Heizer einer Betriebstemperatur von sogar 1000°C iiber 18 Stunden betrieben.
Im linken Bild von Abb. 7.9 ist ein aktiver Emitter mit SnO,:Sb-Heizer bei einer Temperatur
von T ~1000°C abgebildet. Das linke Bild zeigt deutlich die Hotspots auf der aktiv beheizten
Membran. Die Resultate der beiden Heizversuche sind im mittleren bzw. rechten Bild von
Abb. 7.9 dargestellt. Beim Vergleich beider Emitter bzw. deren Heizerstrukturen erkennt
man, dass der Pt-Heizer deutliche Degradationsspuren in Form einer zunehmenden Porositét
der Metallisierung an den beiden Hotspots aufzeigt. Bei dem SnO,:Sb-Heizer ldsst sich dage-
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gen optisch keine Degradation der Heizerstrukturen erkennen. Lediglich eine leichte Material-
verfirbung der Metallisierung auf den Stegen fiir die Heizerzufiihrung ist zu beobachten. Die
starke Degradation bei den Pt-Heizern ldsst sich durch Elektromigration aufgrund der hohen
elektrischen Stromdichte von iiber 2,4-10° A/cm? erkliren und wurde bereits in Kapitel 2.3
~Mechanismen der Elektromigration erldutert [Bla.74, Lie.02].

Abb. 7.9: Stegmembran der verwendeten Emitter nach mehrstiindigem Hochtemperatur-
betrieb: (links) SnO,.Sb-Emitter bei T~1000°C. Deutlich erkennbar sind die beidseitigen
Hotspots der Heizerstruktur mit einer lokal héheren Temperatur; (mitte) beim SnO,:Sb-Heizer
zeigt sich nach 18 h bei 1000°C keinerlei optisch erkennbare Heizerdegradation; (rechts)
nach 32 h bei ~800°C zeigt der Platinheizer deutliche Degradationsspuren an den beid-
seitigen Hotspots der Heizerstruktur [Lie.02, Pui.03].

Bei SnO,:Sb-Heizern besteht das Problem einer Elektromigration des Heizermaterials kaum.
Der Grund hierfiir ist der relativ hohe spezifische Widerstand des Materials von ~4500 pQcm.
Hierdurch wird die benétigte Heizleistung hauptséchlich durch die hohen Betriebsspannungen
erreicht. So wurde der in Abb. 7.9 gezeigte SnO,:Sb-Emitter fiir eine Temperatur von
~1000°C mit einer Heizleistung von 1300 mW betrieben, wofiir eine Versorgungsspannung
von 128 V mit einem resultierenden Heizstrom von ~10,1 mA benétigt wurde. Bei einer
Heizerdicke von 950 nm und einer Strukturbreite von 100 pm, betrdgt somit die Stromdichte
lediglich ~10* A/em?. Der direkte Vergleich der SnO,:Sb Heizer mit einem auf Pt basierenden
Heizer verdeutlicht somit erneut das Potential des SnO,:Sb als Heizermaterial. Weder die im
letzten Abschnitt beschriebenen Heizrampenversuche, noch dieser Dauerheizversuch zeigen
soweit eine Limitierung bei dem Einsatz des SnO,:Sb als Heizermetallisierung auf.

Im folgenden Abschnitt wird aus diesem Grund anhand von Temperungsversuchen die
thermische Degradation des SnO,:Sb als Heizermaterial untersucht und die Degradations-
mechanismen des Materials analysiert.

7.5 Thermische Stabilitdt von Sn0O,:Sb

Bereits die Ergebnisse zur Untersuchung der thermischen Aktivierung des Dotierstoffes Sb
haben gezeigt, dass eine optimale Leitfdhigkeit verbunden mit einer ausreichenden Kristal-
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linitdt durch eine Temperung bei 1050° erreicht wird. Versuche, eine noch hohere Leitfidhig-
keit durch eine Temperung bei 1200°C zu erreichen, fithrten zu einer Verschlechterung der
Leitfihigkeit. Die Daten der PDS-Messungen in Abb. 7.4b von unterschiedlich getemperten
SnO,:Sb-Schichten zeigen, dass diese Verringerung der Leitfdhigkeit nicht durch eine
Verschlechterung der Kristallstruktur begriindet sein kann. Folglich miissen andere Prozesse
fiir die Degradation der Leitfdhigkeit verantwortlich sein.

Aus diesem Grund wurde eine Reihe von weiteren Untersuchungen durchgefiihrt, um diese
Prozesse aufzudecken und zu verstehen. Hierfir wurde ein oxidierter Wafer mit einer
aufgedampften SnO,/Sb-Schicht mit 5%-Gewichtsbeimengung Sb durch Brechen in eine
Vielzahl von Substraten vereinzelt. Die Schichtdicke der SnO,/Sb-Schicht betrug dabei
~950 nm und wurde vor dem Vereinzeln bei einer Temperatur von 1050°C in einem Ofen mit
Umgebungsluft fiir 4 Stunden getempert. Dieses Verfahren stellte sicher, dass alle Proben in
ihrem Aufbau und ihrer Leitfdhigkeit anndhernd identisch sind. Die einzelnen Proben wurden
anschliefend bestimmten Temperaturen verschieden lange ausgesetzt, wobei die Tempera-
turen im Bereich von 1050°C bis 1200°C lagen. Nach dem Tempern wurde die Leitfahigkeit
der Proben durch eine Vier-Punkt-Messung bestimmt. Die gewonnenen Messergebnisse sind
in Abb. 7.10 zusammengefasst.
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Abb. 7.10: Veranderung des spezifischen Widerstands der SnO,:Sb Proben im Laufe einer
isothermen Temperung bei verschieden hohen Temperaturen.
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Wie in Abb. 7.10 zu erkennen ist, besitzen alle Proben am Anfang einen spezifischen
Widerstand von etwa ~3950 nQcm. Daneben zeigen die Daten, dass es durch eine ldngere
Temperung zu einer rapiden Verringerung der Leitfahigkeit kommt, wodurch der mit Gleich-
strom gemessene spezifische Widerstand aller Proben exponentiell ansteigt. Des Weiteren
veranschaulicht die unterschiedliche Steigung der abgebildeten Messreihen, dass es einen
Zusammenhang zwischen Temperatur und Degradation existiert. Um so hoher die Temperatur
ist, desto schneller verringert sich die Leitfihigkeit der Schicht. Hierbei ist zu betonen, dass
die Proben wihrend der Temperung keinerlei elektrischem Strom, etwa zum aktiven Beheizen
der Proben, ausgesetzt waren. Bei der Degradation handelt es sich somit um einen rein
thermischen Effekt.

Die Resultate in Abb. 7.10 zeigen, dass SnO,:Sb-Schichten an einer thermischen Degradation
leiden, wenn sie fiir lingere Zeit einer Temperatur von 1050°C und mehr ausgesetzt sind.
Anhand dieser gewonnenen Daten kann eine E, fiir die thermische Degradation bestimmt
werden. Bestimmung und Vergleich der E sowie die daraus resultierende Eignung als hoch-
temperaturfihige Heizermetallisierung werden im spiter folgenden Abschnitt ,,Bestimmung
der E, der thermischen Degradation® ab Seite 98 diskutiert.

Der nichste logische Schritt war es, nun den Grund fiir diese thermische Degradation der
Leitfahigkeit herauszufinden. Zu diesem Zweck wurden weitergehende Untersuchungen der
getemperten Proben durchgefiihrt. Unter anderem wurden an den Schichten Untersuchungen
mit Hilfe der Rontgeninduzierten Photoelektronenspektroskopie (engl. X-ray Photoelectron
Spectroscopy, kurz XPS) und PDS-Messungen durchgefiihrt [Hiif.82, Brig.90, Sch.96]. Die
Resultate dieser Messungen und ihre Interpretation sollen im Folgenden erortert werden.

7.5.1 XPS-Untersuchung der getemperten Schichten

Die in Abb. 7.11a dargestellten Resultate der XPS-Messung zeigen, dass der Scheitelpunkt
der Sn3d 5/2 Kurve kaum durch das Tempern bei den verwendeten hohen Temperaturen
beeinflusst wird [Spa.07b]. Dies offenbart, dass der Zustand des SnO, und seiner Stéchio-
metrie zumindest an der Schichtoberfldche sich fast gar nicht gedndert hat. Diese Tatsachen
entsprechen den Ergebnissen, welche man bereits bei den in Abb. 7.4 dargestellten PDS-
Messungen der Kristallinitdt vorgefunden hat. Auch hier wurde keinerlei Verdnderung der
Kristallstruktur oberhalb von 1050°C beobachtet.

Ein anderes Bild zeigen die Ergebnisse in Abb. 7.11b. Sie offenbaren, dass bei der Messkurve
des Sb3d 5/2 eine systematische Verringerung der Absorption abhédngig von der Temperatur
zu beobachten ist. Dies deutet auf eine thermisch bedingte Verarmung des Dotanden Sb in
den obersten Schichtbereichen hin, hochstwahrscheinlich verursacht durch ein langsames
Ausdiffundieren des Sb aufgrund der fiir das Tempern verwendeten hohen Temperaturen.
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Abb. 7.11 XPS Spektrum von Sn bzw. SnO,:Sb nach der Temperung bei unterschiedlichen
Temperaturen: (a) die Messergebnisse des Sn werden kaum durch die unterschiedlichen
Temperaturen beeinflusst; (b) die Scheitelnéhe der Sb-Messkurven verringert sich jedoch bei
héheren Temperaturen deutlich.

Durch die geringe Eindringtiefe der Elektronen erhdlt man bei einer XPS-Messung nur
Informationen iiber die obersten Nanometer einer Schicht [Hen.91, Ert.85]. Aus diesem
Grund kann diese Methode nicht angewendet werden, um eine eindeutige Aussage iiber den
Verlust des Sb als Dotiermaterial in der gesamten SnO,:Sb-Schicht der getemperten Proben
zu erhalten. Aus diesem Grund wurden zusétzliche PDS-Messungen mit den getemperten
Proben durchgefiihrt, deren Ergebnisse im Folgenden kurz erldutert werden sollen.

7.5.2 PDS-Messungen zur Untersuchung der Sb-Verarmung

Wie im vorherigen Abschnitt bereits erldutert, wurden zusétzliche PDS-Messungen durch-
gefiihrt, um eine eventuelle Verarmung des als Dotanden dienenden Sb in der gesamten
Schicht nachzuweisen [Jac.81]. In der Tat zeigen auch die in Abb. 7.12 dargestellten Ergeb-
nisse, dass eine Temperung der Proben oberhalb 1050°C zu einer Verringerung der Plasma-
absorption im niedrigen Energiebereich fiihrt. Die im vorherigen Abschnitt besprochenen
XPS-Ergebnisse werden hiermit bestitigt.

Die PDS-Daten belegen somit, dass bei Temperaturen oberhalb 1000°C die Diffusionslinge
des Sb eine zur Dicke der SnO,:Sb-Schicht vergleichbare GréBe erreicht und dass infolge-
dessen eine Verarmung des Sb durch Ausdiffundieren und Abdampfen aus der Schicht
stattfindet. Fir einen langzeitstabilen Betrieb von SnO,:Sb-Heizern muss deshalb deren
Temperatur auf Temperaturen unterhalb 1000°C limitiert werden. Diese Beschrankung liegt
jedoch weit iiber den moglichen Temperaturbereichen metallischer Heizelemente deren
Leistungsgrenzen bei ~600°C liegen.
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Abb. 7.12: Optisches Absorptionsspektrum einer SnO,:Sb Schicht nach Temperung bei
Temperaturen oberhalb von 1050°C. Die Verringerung der Plasmaabsorption bei niedrigen
Energien(hv < 2eV) kann auf einen Schwund des Dotiermaterials Sb zuriickgefuihrt werden.

Die bei der Untersuchung der thermischen Stabilitit gewonnenen Ergebnisse erlauben es, eine
Aktivierungsenergie E4 fiir die thermische Degradation zu bestimmen und eine Lebenszeit-
abschitzung von SnO,:Sb-Heizern durchzufiihren. Der folgende Abschnitt erldutert die dabei
gewonnenen Ergebnisse und vergleicht die Leistungsfdhigkeit und Lebensdauer des SnO,:Sb
mit anderen untersuchten Heizermaterialien.

7.6 Diskussion - Ex und Lebensdauer der SnO,:Sbh-Heizer

Nachdem die thermischen Degradationsmechanismen der SnO,:Sb-Schichten bekannt sind,
konnen die bei der Temperung gewonnenen und in Abb. 7.10 illustrierten Ergebnisse benutzt
werden, um die relative Widerstandsdrift (1/R)-dR/dt als Funktion der Temperatur zu bestim-
men. Mit Hilfe dieser Funktion wird es moglich, durch Extrapolation die Widerstandsdrift zu
Temperaturen hin zu extrapolieren, wo deren direkte Bestimmung durch Kurzzeitexperimente
nicht mehr moglich war. Durch Extrapolation kann somit die Leistungsfdhigkeit von
SnO,:Sb-Heizern mit derjenigen der zuvor untersuchten Heizermaterialien verglichen werden.
Des Weiteren kann anhand der Temperturabhingigkeit der Widerstandsdrift die Aktivierungs-
energie E5 der Degradation mittels Regression der Datenpunkte bestimmt werden.
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7.6.1 Bestimmung von E, der thermischen Degradation

Eine Gegeniiberstellung der verschiedenen potentiellen Heizermaterialien zeigt Abb. 7.13. In
dem Arrhenius-Diagramm werden die in Abb. 7.10 dargestellten Daten der relativen Wider-
standsdrift des SnO,:Sb mit den Daten der zuvor untersuchten Materialien verglichen.

Die Werte der anderen Materialien wurden, wie bereits in Kapitel 6 ,,Hochtemperaturfihige
Metallisierungen' bereits beschrieben, durch beschleunigte Alterungstests bestimmt. Fiir den
Vergleich des SnO,:Sb mit anderen Materialien wurden in Abb. 7.13 lediglich die Daten von
Si:B sowie Pt verwendet, da diese Materialien die beste Leistungsfihigkeit unter den bisher
untersuchten Materialien aufzeigten [Spa.06]. Aus den in Abb. 7.13 dargestellten Driftwerten
offenbart sich, dass Heizer aus Edelmetall eine schlechtere Leistung aufzeigen als Halbleiter-
basierte Heizer. Innerhalb der Gruppe der dotierten Halbleiter iibertrifft SnO,:Sb bei weitem
die Leistung von Si:B. Durch Regression kann anhand der Steigung des jeweiligen Arrhenius-
Graphen die Aktivierungsenergie E, fiir die Degradation der verschiedenen Materialien
bestimmt werden. Diese betrdgt fiir Pt ~2,2 eV, fiir Si:B ~4,3 eV und fiir SnO,:Sb ~9.,45 eV.
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Abb. 7.13: Temperaturabhdngigkeit der relativen Widerstandsdrift von SnO,:Sb. Die Steigung
des Arrhenius-Graphen bestimmt die E, des neuen Heizermaterials und erlaubt somit den
Vergleich der Hochtemperaturfahigkeit mit den bereits untersuchten Heizermaterialien.

Eine weitere Moglichkeit, die Leistung der unterschiedlichen Materialien zu vergleichen, ist
die Temperatur zu bestimmen, bei welcher die jeweilige Degradationsrate auf 107%/s
angestiegen ist. Diese Grenztemperaturen liegen fiir die aufgefiihrten Materialien bei 835°C
fiir Platin-Heizer, 1030°C fiir Si:B-Heizer und 1190°C fiir auf SnO,:Sb basierende Heizer.
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Als nichster Schritt kann nun anhand der bestimmten Eo von SnO,:Sb eine temperaturab-
hingige Lebenszeitabschitzung beim Einsatz als Heizermaterial fiir Mikroheizer erfolgen.

7.6.2 Vergleich der Lebensdauerabschidtzung von SnO,:Sb

Die erhaltenen E4 erlauben nun die Lebensdauer von Mikroheizern abzuschéitzen, die auf den
verschiedenen Materialien basieren. Als Lebensdauer wird hierbei die Zeit definiert, in der
eine eventuelle Widerstandsdrift nicht durch kurzzeitige Experimente festgestellt werden
kann. Fiir eine brauchbare Lebensdauerabschitzung wird als Grenzwertkriterium eine
akzeptable Widerstandsdrift von 5% relativ zum anfénglichen Widerstandswert gesetzt.
Hierdurch lassen sich nun die maximal haltbaren Betriebstemperaturen fiir eine bestimmte
Lebensdauererwartung zuverldssig abschétzen.
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Abb. 7.14: Lebenszeitabschatzung des SnO,:Sb bestimmt durch die Daten aus Abb. 7.13.
Die horizontale schwarze Linie definiert eine Lebensdauer von 10 Jahren. Die entsprechende
Temperaturbeschrénkung der einzelnen Materialien kann an der Abszisse abgelesen
werden. Die Fehlerbalken der SnO,:Sb-Werte entsprechen der Temperaturinhomogenitat auf
der beheizten Stegmembran des thermischen IR-Emitters.

Die in Abb. 7.14 dargestellten Lebensdauerabschitzungen veranschaulichen nochmals die
unterschiedliche Leistungsféhigkeit der verschiedenen Heizermaterialien. So definiert die im
Diagramm horizontal verlaufende schwarze Linie eine Lebenserwartung von 10 Jahren. Die
entsprechende Temperaturbeschrankung der einzelnen Materialien kann an der Abszisse
abgelesen werden. Um diese Lebenserwartung zu erfiillen, sollten Pt-Heizer folglich nicht mit
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mehr als 580°C betrieben werden. Fiir auf Si:B basierende Heizer ergibt sich eine maximale
Betriebstemperatur von 780°C, was somit eine Erweiterung des moglichen Temperatur-
bereiches um fast 200°C gegeniiber den Pt-Heizern darstellt. SnO,:Sb-Heizer versprechen
jedoch bei Betriebstemperaturen von bis zu 950°C einen Dauerbetrieb von 10 Jahren und
verdeutlichen somit ihre iiberlegene Leistungsfihigkeit bei diesen hohen Betriebs-
temperaturen. Die GroBe der dargestellten Fehlerbalken entspricht hierbei der beobachteten
Temperaturinhomogenitit auf der beheizten Stegmembran des thermischen IR-Emitters. Die
dargestellten Betriebstemperaturen entsprechen den durchschnittlichen Temperaturen des
betriebenen thermischen IR-Emitters®. Der nichste Schritt besteht nun in einer experimen-
tellen Uberpriifung der fiir die SnO,:Sb-Heizer erhaltenen Lebensdauerabschitzung. Hierfiir
wurden Langzeitheizversuche mit den realisierten Emittern mit SnO,:Sb-Heizern im
kritischen Temperaturbereich von T >900°C durchgefiihrt. Durchfithrung und Resultat dieser
Versuche werden im néchsten Abschnitt erldutert.

7.6.3 Validierung der Lebenszeitabschétzung

Um eine unabhingige Bestitigung der durchgefiihrten Lebenszeitabschitzungen zu erhalten,
wurden Langzeitversuche mit SnO,:Sb-basierten Emittern im Dauerbetrieb bei Betriebs-
temperaturen T >900°C durchgefiihrt. Damit gewihrleistet wurde, dass nicht duflere Einfliisse
das Ergebnis verfilschen, wurden die Emitter in ein mit Umgebungsluft gefiilltes Stahlrohr
eingebaut und dieses anschliefend luftdicht versiegelt. Die Daten in Abb. 7.15 zeigen die
Widerstandsentwicklung eines solchen langzeitbetriebenen SnO,:Sb-Emitters.

Betrachtet man die ersten 7 Wochen des Langzeitversuches mit den ersten beiden Behei-
zungsphasen von 930° und 990°, so zeigte sich am Anfang dieser Phasen sogar ein leichtes
Absinken und eine Stabilisierung des Heizerwiderstandes auf einen etwas niedrigeren Wider-
standswert. In diesen 7 Wochen verringerte sich der Heizerwiderstand somit nur leicht und
kann folglich nicht durch ein Ausdampfen des Sb-Anteils begriindet werden. Hierbei ist zu
betonen, dass die aufgefithrten Temperaturen die maximale Temperatur auf der beheizten
Stegmembran des thermischen IR-Emitters darstellen. Erst nach einer erneuten Erhohung der
Heizleistung auf 1030°C zeigte sich eine eindeutige Degradation des Heizerwiderstandes,
welche innerhalb von nur 24 Stunden zum Versagen des Emitters fiihrte.

Ein solches Verhalten ist auf den ersten Blick iiberraschend. Betrachtet man jedoch den sehr
hohen Wert der Aktivierungsenergie von 9,45 eV fiir die thermische Degradation und den
daraus resultierenden starken Abfall der Lebenserwartung bei einer Erhéhung der Temperatur,
so ist dieses Verhalten im Einklang mit den bisher aufgefiihrten Ergebnissen und ein schnelles
Versagen der SnO,:Sb-Heizer bei einer relativ nur geringfiigigen Temperaturerh6hung zu
erwarten. Bezug nehmend auf die Lebensdauerabschédtzung in Abb. 7.14 und in Anbetracht

8 siehe Kapitel 5.1 ,,Heizleistungscharakteristik des thermischen IR-Emitters” ab Seite 53.
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der Temperaturinhomogenitét auf der beheizten Stegmembran, dargestellt durch Fehlerbalken
von AT=£50°C, erwartet man eine nutzbare Lebenszeit bei 1030°C von 15 bis zu 350 h. Dass
die beobachtete Lebenszeit des Emitter nur knapp oberhalb der minimalen Lebenszeit-
einschitzung liegt ist nicht iiberraschend, da die Degradationsgeschwindigkeit durch die
Hotspots (siche Abb. 7.19) des Emitter-Designs bestimmt wird. Aus diesem Grunde stimmen
die Resultate des Langzeit-Heizversuches mit der Lebensdauerabschitzung iiberein und
bestitigen somit die Verwendbarkeit des im vorherigen Abschnitt beschriebenen Extrapola-
tionsverfahrens.
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Abb. 7.15: Ergebnis eines Dauerheizversuchs unter Verwendung eines thermischen IR-
Emitters mit Heizerstrukturen basierend auf SnO,:Sb. Wéhrend des Langzeitversuchs wurde
der Mikroheizer mit konstanter Heizleistung betrieben. Die hierbei stufenweise gesteigerte
Heizleistung wird durch die obere Kurve dargestellt.

Neben der eigentlichen Degradation, also der irreversiblen Widerstandsanderung der Heizer-
struktur, variiert der Widerstand des SnO,:Sb-Heizers auch durch duBere Einfliisse. So besitzt
SnO, eine resistive Gassensitivitit, welche von Temperatur des SnO, und den in der
Umgebung vorhandenen Gasen abhingt [Ahl.00, Mos.91]. Ein weiterer zu untersuchender
duBerer Einfluss auf die Leistungsfihigkeit einer SnO,:Sb-Metallisierung stellt eine génzlich
sauerstofffreiec Atmosphdre dar, da der fehlende atmosphérische Sauerstoff zu einem
Abdampfen des im SnO, gebundenen Sauerstoffs fithrt. Im folgenden Abschnitt werden diese
HuBeren Einfliisse auf das SnO,:Sb als Heizermaterial untersucht und die Resultate erldutert.
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7.7 AuRere Einfliisse auf die SnO,:Sb-Metallisierung

SnO, wird in der Mikrosystemtechnik auch fiir die Herstellung von Gassensoren verwendet.
Hierbei macht man sich die gassensitive Eigenschaft des Materials zu Nutze, indem sich je
nach vorhandenen Gaskonzentrationen der Widerstand des Materials erhéht oder verringert.
Aus diesem Grund ist es eine wichtige Frage, in wie weit sich diese resistive Gassensitivitit
auf die Funktion als Heizermetallisierung auswirkt. Des Weiteren wurde untersucht, welche
Auswirkung eine vollkommene Abwesenheit von O, in der Umgebungsluft fiir die Heizer-
metallisierung hat. In den folgenden zwei Abschnitten werden die durchgefiihrten Versuche
beschrieben und deren Resultate erlautert.

7.7.1 Gassensitivitat der SnO,:Sb-Metallisierung

Um den Einfluss verschiedener Gasatmosphiren auf den Widerstand einer Heizermetalli-
sierung aus SnO,:Sb zu untersuchen, wurden IR-Emitter mit SnO,:Sb-Heizern aktiv beheizt
und verschiedenen Stérgasen ausgesetzt. Die Versuche wurden in einer abgeschlossenen Gas-
kammer unter Raumtemperatur und Umgebungsdruck durchgefiihrt. Die eingeleiteten Stor-
gase Kohlenmonoxid (CO), Kohlendioxid (CO,), Propan (Cs;Hg), Stickstoffdioxid (NO,) und
relative Feuchte wurden durch eine Zufithrung direkt auf den beheizten Emitter gelenkt. Die
Betriebstemperatur des Emitters betrug wihrend des Versuches etwa 800°C, wobei eine
konstante Versorgungsspannung von 114 V verwendet wurde. Die Ergebnisse des Versuchs
sind in Abb. 7.16 dargestellt.
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Abb. 7.16: Relative Widerstandsentwicklung von SnO,:Sb in Abhé&ngigkeit von den
zugefuhrten Stérgaskonzentrationen bzw. bei unterschiedlicher Luftfeuchte. Die Betriebs-
temperatur des Heizers betrug etwa 800°C.
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Aufgetragen ist hier die relative Widerstandsentwicklung in Abhéngigkeit von den vorliegen-
den Gasen bzw. Luftfeuchtigkeiten und deren Konzentrationen. Hierbei werden die unter-
schiedlichen Gaskonzentrationen und Luftfeuchtigkeiten durch ihren Anteil am Gesamtfluss
von 1000 sccm von synthetischer Luft (80% N,/ 20% O,) ausgedriickt. Diese zugeschalteten
Gasfliisse wiesen je nach Gas folgende Konzentrationen auf: 2% CO, 2% CO,, 1% C;Hs,
100 ppm NO,. Zwischen den verschiedenen Stoérgasen wird die Messkammer 10 Minuten mit
synthetischer Luft gespiilt.

Man erkennt, dass der relative Widerstand des Emitterheizers in Abhéngigkeit von den
verwendeten unterschiedlichen Gaskonzentrationen zwar variiert, aber im Vergleich zu
kommerziellen Gassensoren eine nur sehr schwache Gassensitivitit besitzt. Die relative
Widerstandsverdnderung des Emitters variierte bei den unterschiedlichen Gasen, um bis
zu 0,6. Konventionelle Gassensoren weisen demgegeniiber relative Widerstandsédnderungen
von R/Rgit = 10-100 bei den verwendeten Gasen und Gaskonzentrationen auf [Mos.91].

Der geringe Einfluss der Gase lisst sich zum einen durch die glatte Oberfliche des SnO,:Sb
erkldren. Die Beschaffenheit der Materialoberfliche beeinflusst entscheidend das Mal3 der
Gassensitivitdit [W61.00, Keu.00, Ahl.06]. Je glatter das Material, desto geringer ist der
Einfluss der Oberflichenreaktionen auf den Gesamtwiderstand des Materials. Des weiteren
wird die Gassensitivitit auch durch die hohe Dotierung und die grofie Schichtdicke der
SnO,:Sb-Metallisierung von ~950 nm stark reduziert. Die resistive Gassensitivitit ist ein
Oberflacheneffekt und beeinflusst somit nur eine nur wenige nm dicke Oberfldchenschicht, in
die Oberflichenbandverbiegung einzudringen vermag. Letztendlich liegen die Betriebs-
temperaturen des Emitters von 800°C weit iiber den optimalen Temperaturen von 400-600°C
des gassensitiven Effekts [Gar.99, Ahl.00, Dol.03].

Die Funktion der hochtemperaturfihigen Heizermetallisierung wird somit nur minimal durch
eventuell vorliegende Storgase beeinflusst. Ein stabiler Betrieb bei hohen Temperaturen und
in unterschiedlichen Umgebungen ist trotz der leichten Gassensitivitit somit problemlos
moglich. Eventuelle Schwankungen des Heizerwiderstands durch einen gassensitiven Effekt
konnen durch das Anpassen der Betriebsspannungen, also einer Kontrolle der verwendeten
Heizleistung, leicht kompensiert werden.

7.7.2 Heizerdegradation unter Sauerstoffabschluss

Bei den bisher beschriebenen Untersuchungen der Heizermetallisierung aus SnO,:Sb waren
die Emitter Umgebungsluft ausgesetzt. Hierbei zeigte es sich, dass bei den hohen
Betriebstemperaturen von bis zu 1000°C in sauerstoffhaltiger Atmosphédre ein permanenter
Ausheilungsprozess der Heizermetallisierung stattfindet. Wie verhélt sich jedoch diese
Heizermetallisierung in einer sauerstofffreien Atmosphére?

Um diese Frage zu kldren, wurde eine Messung bei normalem Umgebungsdruck in einer
offenen, aber permanent mit N, gespiilten Testrohre durchgefithrt. Der Emitter wurde
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wihrend des Betriebs im ungekapselten Zustand vermessen, wodurch er einem stetigen
Ny-Fluss ausgesetzt war. Abb. 7.17 zeigt den relativen Widerstandsverlauf des SnO,:Sb-
Heizers wihrend des Versuchs.
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Abb. 7.17: Entwicklung des relativen Widerstands der Heizermetallisierung aus SnO,:Sb. Der
Heizer wurde konstant mit 114 V Betriebsspannung beheizt, was zu Beginn einer Heiz-
leistung von 900 mW bzw. T ~800°C im N-Fluss entsprach. Wahrend des Betriebs nahm der
Heizerwiderstand zuné&chst stetig ab und stieg danach auf etwa den Ursprungswert wieder
an. Danach erfolgte ein rapides Versagen des SnO,:Sb Heizers.

Der Widerstandsverlauf legt dar, dass das SnO,:Sb unter diesen Bedingungen ein anderes
Verhalten zeigt als in einer sauerstofthaltigen Atmosphire. Der Emitter wurde wihrend des
Versuchs mit einer konstanten Heizspannung von 114 V betrieben. Diese Spannung entsprach
anfénglich einer Heizleistung von 900 mW bzw. einer Betriebstemperatur von etwa 800°C im
N,-Fluss. Wihrend des Versuchs verringerte sich der Widerstand der Metallisierung kontinu-
ierlich, wodurch sich die vorliegende Heizleistung und die Emittertemperatur erhohte. Dieser
Effekt verlangsamte sich und ging schlieBlich in eine fortschreitende Widerstandserhhung
der Metallisierung iiber, die sich bis zur Zerstorung des Heizers noch beschleunigte (siche
Abb. 7.18). Die SnO,:Sb-Metallisierung versagte unter diesen Umsténden bereits nach 12,5
Stunden bei Heizleistungen von maximal 1000 mW.

Das Verhalten der SnO,:Sb-Heizer ldsst sich wie folgt erkldren. In der sauerstofffreien
Atmosphire wird das Zinnoxid reduziert. Die entstehenden Sauerstoff-Leerstellen erhéhen
zuerst die Leitfihigkeit des Materials. AnschlieBend wird jedoch in dem entstehenden Zinn
von den hohen auftretenden Stromdichten Elektromigration verursacht. Dadurch steigt der
Heizerwiderstand an und fiihrt schlieBlich zum Versagen des Heizers [Hen.91, Ter.97].
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Abb. 7.18: (Links) Vorderseite des Emitters mit deutlich sichtbarer Degradation im Bereich
der Hotspots; (rechts) mit Durchlicht betrachtete Riickseite des degradierten Emitters.

In Abb. 7.18 wird deutlich, dass die Degradation der Heizermetallisierung besonders an den
beidseitig vorhandenen Hotspots des Heizer-Designs stattfand. Die héheren Temperaturen in
diesen Bereichen fiihrten zu einer beschleunigten Ausdiffusion des Sauerstoffs aus dem
SnO,:Sb bis zum endgiiltigen Versagen des Emitterheizers. Demzufolge ist fiir den Einsatz
einer Heizermetallisierung aus SnO,:Sb die Anwesenheit von O, erforderlich bzw. eine
Kapselung des Mikroheizers notwendig, um eine Reduktion des Metalloxids SnO, zu
verhindern.

7.8 Maximale Betriebstemperatur von SnO,:Sb-Heizern

Wurde bisher die Langzeitstabilitdt des SnO,:Sb als Heizermetallisierung untersucht und mit
der Leistungsfahigkeit anderer Heizermaterialien verglichen, so soll hier die fur kurze Zeit
maximal erreichbare Temperatur der realisierten thermischen SnO,:Sb-Emitter ermittelt
werden. Zur Ermittlung dieser Temperaturen wurden I(U)-Heizerkennlinien aufgenommen.

In Abb. 7.19 zeigt das linke Bild einen Emitter mit SnO,:Sb-Heizer. Die SnO,:Sb-Metalli-
sierung hebt sich dabei griinlich von der darunterliegenden violetten SiO,-Passivierungs-
schicht ab.

Auf dem rechten Bild ist die Stegmembran eines mit 2,4 W betriebenen Emitters abgebildet.
Diese Heizleistung entspricht einer Temperatur von fast 1400°C. Die verwendete CCD-
Kamera gibt nicht die wirkliche Helligkeit der strahlenden Stegmembran wieder, vermittelt
jedoch ein gutes Bild iiber die vorliegende Temperaturverteilung auf der Stegmembran. Das
Bild illustriert daneben auch, dass der Heizer aus dotiertem Metalloxid eine hohere
Emissivitit als SiO, besitzt.
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1,0 mm

Abb. 7.19: (Links) 6 um dicke Si-Stegmembran des IR-Emitters mit SnO,:Sb-Metallisierung;
(rechts) Stegmembran des aktiven Emitters bei einer Heizleistung von 2,4 W mit T~1400°C.

Wihrend dieser Versuche wurde die Versorgungsspannung Uy, von 0 V ausgehend alle 0,5
Sekunden um 1 V erhéht, bis der verwendete thermische IR-Emitter versagte. Die aufgenom-
mene [(U)-Kennlinie des Heizers ist in der folgenden Abb. 7.20 dargestellt. Aus der abge-
bildeten Kennlinie des Heizers in Abb. 7.20 ist bis zum Versagen des Emitters kein Hinweis
auf eine Degradation der Heizerstruktur erkennbar.
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Abb. 7.20: 1(Upei,)-Kennlinie bis zum Versagen des SnO,:Sb-Emitters bei 180 V bzw 2,56 W
Heizleistung; (rot) I(Uneiz)-Kennlinie; (blau) P(Upeiz)-Kennlinie.
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Dies deutet darauf hin, dass nicht die SnO,:Sb-Metallisierung bei den hohen Temperaturen
versagt hat, sondern dass der Triger — also die Stegmembran aus Silizium — geschmolzen ist.
Die Ergebnisse der durchgefiihrten Experimente zeigen somit, dass das SnO,:Sb eingesetzt als
Heizermetallisierung einen Temperaturbereich erschliefit, der zumindest kurzzeitig tiber der
Schmelztemperatur von Silizium von 1410°C liegt. Abb. 7.21 zeigt den IR-Emitter nach dem
Schmelzen der Stegmembran aus Si. Die SnO,:Sb-Metallisierung weist an den intakten
Heizméandern keine feststellbaren Degradationsdefekte, wie z.B. etwa Einschniirungen oder
Verfarbungen des Materials auf.

1,0 mm .

Abb. 7.21: Defekter IR-Emitter nach der Aufnahme der I(U)-Kennlinie: (links) Vorderseite der
geschmolzenen Stegmembran. Auf der intakten linken Seite der Stegmembran zeigt der
SnO,:Sb-Heizer keinerlei Degradationsspuren; (rechts) Riickseite der geschmolzenen Steg-
membran.

Die maximale Heizleistung des Emitters bis zum Versagen der Silizium-Stegmembran betrug
P=2,56 W. Die in Kapitel 5.1 ,,Heizleistungscharakteristik des IR-Emitters” abgeschitzte
notwendige Heizleistung fiir eine Temperatur von 1410°C, also der Schmelztemperatur von
Si, betrug ~2,8 W, was mit dem experimentell bestimmten Wert relativ gut iibereinstimmt.
Durch den Einsatz von Siliziumkarbid (SiC) als Triagermaterial anstatt von Si lieen sich mit
einer SnO,:Sb-Heizermetallisierung zumindest kurzzeitig Temperaturen von iiber 1400°C
erreichen. SiC besitzt, neben einer hoheren mechanischen Stabilitdt, eine Temperatur-
besténdigkeit von bis zu 2300°C [M61.99, Kr6.96, Dat.91]. Das folgende Kapitel beschreibt
die Realisierung eines solchen Mikroheizers basierend auf SiC.
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8 Hochtemperatur-Mikroheizer basierend auf SiC

Im vorangegangenen Kapitel wurden die Grenzen einer auf Si basierenden Plattform-
technologie verdeutlicht. Aus diesem Grunde wird in diesem Kapitel das Konzept und die
Realisierung eines mikromechanischen Mikroheizers fiir Gassensoren basierend auf einer
Stegmembran aus Siliziumkarbid (SiC) beschrieben und die Vorteile und Nachteile des SiC
gegeniiber Si erldutert, sowie die Eignung des SiC fiir die Mikrosystemtechnik diskutiert.
Anhand der Realisierung eines auf SiC basierenden Mikroheizers fiir Hochtemperaturgas-
sensoren wird die Praxistauglichkeit des Materials untersucht.

Ziel hierbei war die Entwicklung einer hochtemperaturfihigen SiC-Technologie fiir die
Herstellung von anwendungsadaptierten Mikrosystemen, die sich fiir den Einsatz in
mechanisch, thermisch sowie korrosiv belastenden Umgebungen eignen. Im Vergleich zu
konventionellen makroskopischen Sensoren zeichnen sich diese Mikrostrukturen zudem
durch einen geringen Heizleistungsverbrauch und sehr geringen thermischen Zeitkonstanten
aus.

8.1 Siliziumkarbid als Material

Siliziumkarbid ist eine natiirlich vorkommende Verbindung, welche sich unter bestimmten
Vorraussetzungen aufgrund der Affinitdt zwischen Silizium und Kohlenstoff (C) bildet
[Cho.97]. SiC existiert als Einkristall in mehr als 170 Polytypen mit kubischer, hexagonaler
und rhomboedrischer Struktur. Der einzige Polytyp, der mit einer kubischen Gitterstruktur
vorkommt, wird als 3C-SiC oder als B-SiC bezeichnet. Alle anderen sind unter dem Namen
a-SiC zusammengefasst. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ausschlielich kubisches SiC
hergestellt und verwendet. Aus diesem Grunde wird sich nur mit den Eigenschaften und der
Herstellung des kubischen SiC (3C-SiC) beschéftigt.

Abb. 8.1: Darstellungen der Gitterstruktur des kubischen Siliziumkarbids (3C-SiC).
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Im Folgenden ist deshalb mit der Bezeichnung SiC immer kubisches SiC gemeint. 3C-SiC
zeichnet sich, genau wie Si, durch eine fcc-Gitterstruktur aus (siche Abb. 8.1). Im Gegensatz
zum Si ist jedoch beim kubischen Siliziumkarbid jedes zweite Siliziumatom durch ein
Kohlenstoffatom ersetzt. Solche SiC-Schichten kénnen unter anderem heteroepitaktisch als
polykristalline Schichten auf Siliziumsubstraten aufgewachsen werden [Kr$.99, M61.99].

Im nidchsten Abschnitt soll hier auf die Eigenschaften von 3C-SiC eingegangen und dessen
Vorziige im Vergleich zu Silizium herausgestellt werden. Insbesondere soll die Eignung des
Materials fiir mikromechanisch hergestellte hochtemperaturfihige Mikrosysteme erldutert
werden. AnschlieBend wird auf die Herstellung und Verfiigbarkeit von Siliziumkarbid einge-
gangen und die verwendete Herstellungstechnologie bei EADS beschrieben.

8.1.1 Eigenschaften von SiC im Vergleich zu Silizium

Kubisches Siliziumkarbid hat aulerordentliche Materialeigenschaften und wird hauptséchlich
bei hohen Temperaturen und in chemisch aggressiven Umgebungen zum Einsatz gebracht.
Wegen der grolen Bandliicke weist es auch bei hdheren Temperaturen und héheren Span-
nungen, im Gegensatz zu Si, Halbleitereigenschaften auf. So besitzt es auch noch bei 600°C
die elektronischen Eigenschaften eines Halbleiters wihrend bei Si ab 200°C die Eigenleitung
iberwiegt und es somit seine charakteristischen Halbleitereigenschaften verliert. Des
Weiteren zeichnet sich SiC durch seine hohe mechanische Stabilitit bis 1000°C aus. Durch
seine im Vergleich zu Si zehnfach hohere Bruchfestigkeit und seine Unempfindlichkeit
gegeniiber aggressiven Medien ist der Einsatz von SiC-basierender MST auch in bisher nicht
denkbaren Bereichen moglich. Ein Beispiel fiir solch ein Einsatzgebiet sind etwa Druck-
sensoren in Motoren und Flugzeugturbinen, aber auch in der Flussigkeitssensorik z.B. als
Sensoren in Hydrauliksystemen von Flugzeugen [M61.99, Ult.04].

Der fiir die Entwicklung von hochtemperaturfdhigen Mikrosystemen wichtigste Punkt ist
jedoch die hohe Temperaturbestindigkeit des Materials. Silizium besitzt einen im Vergleich
zu SiC niedrigen Schmelzpunkt von 1410°C und wird bei Temperaturen oberhalb von 500°C
plastisch verformbar. SiC dagegen behilt seine Elastizitit auch noch bei Temperaturen von
mehr als 800°C und zersetzt sich erst ab einer Temperatur von 2300°C durch Sublimation
[Dat.91]. In der folgenden Tabelle 6 sind die physikalischen Eigenschaften von Silizium-
karbid und Silizium vergleichend zusammengefasst [Sze.81, Miin, Lan.82]. Die in Tabelle 6
aufgefiihrten Eigenschaften zeigen jedoch auch die Schwierigkeiten des Materials in Zusam-
menhang mit der Prozessierung SiC-basierender Mikrosysteme. Bei dem kombinierten
Einsatz beider Materialien fithren die unterschiedlichen Gitterkonstanten zu kritischen Span-
nungen im Silizium, welche zu Gitterversetzungen im Si und im Extremfall zum Verbiegen
des ganzen Substrates fithren konnen. Des Weiteren stellt die Unempfindlichkeit von SiC
gegeniiber aggressiven Medien ein Problem bei der mikrotechnischen Strukturierung von
SiC-Schichten dar.
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Waurden fiir die Strukturierung von Si-basierten Strukturen meist nasschemische Atzverfahren
verwendet, miissen nun andere Technologien Anwendung finden. Dennoch verdeutlichen die
in Tabelle 6 aufgefithrten Eigenschaften das grofie Potential und die Vorteile von SiC- im
Vergleich zu Si-basierenden Mikrosystemen. Ein Material muss aber nicht nur die
gewiinschten Eigenschaften mitbringen, sondern auch zum Einsatz in der Mikrosystemtechnik
geeignet sein. Inwieweit Siliziumkarbid diese Bedingungen erfiillt, wird in dem folgenden
Abschnitt erldutert.

Tabelle 6: Physikalische Eigenschaften von 3C-SiC im Vergleich mit Si [Sze.81, Lan.82, Mar.73].

Silizium Siliziumkarbid (3C-SiC)

I
Struktur A

é,;;’f
Bandliicke [eV] 1,1 2,2
Indirekt 1,110 (300K) 2,22 (300K)
Direkt 3,4 (77K) 6,0 (300K)
Brechungsindex 3,6 2,6
Gitterkonstante [nm] 0,54310 0,43596
Schmelzpunkt [°C] 1410 Sublimiert ab T~2300°C
Atzrate in 30% KOH
bei 80°C [nm/min] 1317 <0,008
Krit. Bruchzihigkeit [Mpa®®] | 0,4 4
Hirte [kg/mm’] 1000 3300
Wirmeleitfihigkeit [W/emK] 1,45 4,9
Durchbruchfeldstirke [V/em] | 2,5-10° 2:10°

8.1.2 Eignung von SiC zum Einsatz in der Mikrosystemtechnik

Im vorherigen Abschnitt wurden die Eigenschaften von SiC mit denen von Silizium
verglichen und die Vorteile aufgefiihrt, die SiC bzw. ein auf SiC basierendes System
mitbringen wiirde. Zwingend fiir den Einsatz des Materials in der Mikrosystemtechnik ist
jedoch dessen Eignung zur Herstellung mikromechanischer Strukturen.
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Fur die Realisierung von mikromechanisch hergestellten Membranen bzw. Stegmembranen
als Plattformen fiir Mikroheizer muss das Material eine Zugspannung aufweisen und
hochtemperaturstabil sein. Daneben muss es kombinierbar sein mit anderen Materialien, vor
allem aber mit dem Tridgermaterial Silizium. Auch Moglichkeiten zur Herstellung und
Strukturierung des Materials miissen gegeben sein.

All diese Voraussetzungen erfiillt SiC als Material. Es kann epitaktisch auf Siliziumsubstraten
in ausreichender Dicke in Form polykristalliner Schichten abgeschieden werden. Hierbei
liegen die Abscheidetemperaturen mit ~1200°C weit iiber den veranschlagten Betriebs-
temperaturen. Das auf dem Siliziumsubstrat abgeschiedene Material weist eine Zugspannung
auf und ermdglicht so die Realisierung von Membranen. Daneben ist SiC, wie auch Silizium,
selbstpassivierend, d.h. es bildet eine natiirliche Oxidschicht auf der Oberfldche aus, wodurch
eine elektrische Isolation des Materials gegeniiber einer spiter aufgebrachten elektrisch leit-
fahigen Schicht, z.B. einer Heizerstruktur, gegeben ist. Auch lisst es sich auf gleiche Weise
wie Si dotieren. Eine Strukturierung der abgeschiedenen SiC-Schichten ist zum einen durch
trockenchemische Atzprozesse méglich [Ric.97]. Zum anderen ist auch eine ,,in situ* Struktu-
rierung bereits wihrend der Abscheidung der SiC-Schicht méglich [Eic.99a]. Diese Methode
der selektiven Epitaxie wurde im Rahmen dieser Doktorarbeit zur Realisierung der SiC-
Strukturen eingesetzt und wird detailliert im folgenden Abschnitt 8.4.1 beschrieben. Der
groe Vorteil liegt in der einfachen Strukturierung des SiC. Diese Methode erspart eine
spétere technisch weit aufwendigere Strukturierung des harten Materials und mindert die
mechanischen Spannungen zwischen der SiC-Schicht und dem Si als Triagermaterial. Im
Folgenden wird nochmals zusammengefasst, warum SiC als Material zur mikromechanischen
Herstellung von hochtemperaturfahigen Mikrosystemen geeignet ist:

e  Epitaktische Abscheidung von Polykristallinem SiC auf Si-Substraten mdglich.
e Abscheidetemperatur des Materials liegt bei T>1000°C.

e Diinne Membranen mit Zugspannung realisierbar.

e  Elektrische Leitfihigkeit durch Dotierung einstellbar (P,N).

e Selbstpassivierende Oberflache (SiO,).

e Chemisch inert gegeniiber den meisten Sauren und Laugen.

e Strukturierbar durch trockenchemische Atzung und selektive Epitaxie.

SiC kann also zur Realisierung von mikromechanisch hergestellten hochtemperaturfihigen
Mikrosystemen eingesetzt werden. Bedingung ist jedoch die Verfiigbarkeit solcher Schichten.
Daher wird im Folgenden die Herstellung dieser Schichten mit Hilfe der eigens bei EADS
entwickelten Abscheidetechnologie erldutert.
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8.2 SiC Depositionstechnologie bei EADS

Im Rahmen mehrerer Vorgéngerprojekte wurde bei EADS ein Niederdruckabscheidereaktor
bzw. kurz ein LPCVD-Reaktor (LPCVD steht fiir engl. Low Pressure Chemical Vapour
Deposition) entwickelt, der es ermoglicht, SiC in Form polykristalliner Diinnschichten hetero-
epitaxial auf Siliziumsubstraten abzuscheiden [Kr§.95a, Kr6.98 Nie.00, Cet.03]. Der
entwickelte Reaktor ermoglicht zu diesem Zweck Prozesstemperaturen von bis zu 1300°C,
wodurch neben der hohen Qualitdt der Schichten auch die Moglichkeit einer selektiven
Epitaxie des SiC erdffnet wird [Eic.99a].

In den folgenden Abschnitten werden die entwickelte SiC-Technologie und deren Einsatz
beschrieben. AnschlieBend wird auf den Abscheideprozess und die dabei ablaufenden
physikalischen Prozesse eingegangen.

8.2.1 Abscheidetechnologie zur Herstellung von SiC-Schichten

Fiir die Abscheidung von SiC-Schichten auf Siliziumsubstraten steht bei EADS ein Eigenbau-
Reaktor zur Verfiigung, in dem Siliziumsubstrate mit Hilfe einer Strahlungsheizung auf
Temperaturen von bis zu 1300°C erhitzt und in einer Niederdruckabscheidung (LPCVD)
beidseitig mit SiC beschichtet werden konnen (siche Abb. 8.2).

Abb. 8.2: (Links) Versuchsreaktor fiir die Heteroepitaxie von SiC auf Siliziumsubstraten;
(rechts) Foto des LPCVD-Reaktors sowie dem Kontrollpaneel [M61.99].
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Bedingt durch die Abmafle der Anlage ist die GroBe der zu verwendeten Substrate auf
40 x 40 mm® begrenzt. Die Substrate werden aus 100 mm Si-Wafern mit Hilfe einer
Wafersige hergestellt. Aus einem 100 mm Wafer lassen sich so bis zu sechs Substrate fiir den
Abscheideprozess erzeugen. Um eine erneute Oberfldchenbelegung des gereinigten Substrats
zu verhindern, wird nach dem Einbau des Substrates der Abscheidereaktor bis zu einem
Innendruck von unter 2:10°° mbar abgepumpt. Das Abpumpen geschicht mit einer Dreh-
schieberpumpe, die als Vorpumpe dient, und einer Hochvakuumturbopumpe.

Abb. 8.3 zeigt den schematischen Aufbau des LPCVD-Reaktors. Wie man erkennt, handelt es
sich um einen sogenannten Querstrom-Kaltwandreaktor. Fiir die Gaszufiihrung sorgt ein in
der Kammer angebrachter gabelformiger Diffusor als Gaseinlass, der fiir eine besonders
homogene Einbringung der Reaktionsgase iiber dem Drehteller (Suszeptor) und dem Substrat
sorgt. Dies ist fiir ein homogenes Wachstum der SiC-Schicht entscheidend. Die Reaktor-
winde werden aktiv durch Wasserleitungen gekiihlt. Dadurch wird eine Prozessgasabschei-
dung an der Reaktorwand vermieden und zudem eine Uberhitzung der Anlage verhindert. Das
zu beschichtende Si-Substrat wird in der Mitte des Suszeptors eingebaut, wobei es nur mit
den seitlichen Kanten aufliegt. Es hingt somit frei in dem Suszeptor und ermdglicht dadurch
eine beidseitige Beschichtung des Substrates. Zusitzliche Hitzeschilder aus Graphit unterhalb
des Suszeptors gewihrleisten eine gleichmiBige Temperaturverteilung im Reaktor.

Dies ist entscheidend fiir ein gleichméBiges Schichtwachstum auf beiden Seiten des Substrats.
Ein Pyrometer auferhalb des Reaktors kontrolliert und regelt die Temperatur wihrend des
Abscheideprozesses kontaktlos durch ein Quarzfenster im Reaktordeckel.

Pyrometer
Fenster H -

\ Graphitheizer

T mim
. Substrat
Pumpen «— =1 Gascinla8

C Graphitwirme-
| ] schilder

Abb. 8.3: Schematischer Aufbau des LPCVD-Reaktors [M61.99].
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Die notwendige Prozesstemperatur wird durch den méanderférmigen Graphitheizer mit einer
Heizleistung von bis zu 8 kW gewihrleistet. Durch das Strahlungsspektrum des Graphit-
heizers wird dabei auf die aktuelle Temperatur geschlossen und der Leistungsverbrauch der
Graphitheizer entsprechend angepasst. Da es sich um eine Strahlungsheizung handelt, hat das
Substrat wihrend des Prozesses keinen Kontakt mit dem Heizer. Um eine groBtmogliche
laterale Homogenitit bei der Abscheidung zu erreichen, wird der Suszeptor mit dem Substrat
wihrend der Abscheidung mit 5 Umdrehungen pro Minute gedreht.

Eine Drehschieberpumpe erzeugt das Vorvakuum und eine Turbomolekularpumpe TPS 3300
von Balzers erzeugt den Basisdruck von 10" mbar. Die Drehschieberpumpe ist gleichzeitig
auch die Prozesspumpe. Der Prozessdruck wird mit Hilfe eines Schmetterlingsventils
geregelt. Die Stellung des Ventils bestimmt den Rohrquerschnitt und variiert somit das Saug-
vermodgen der Prozesspumpe. Eine Druckregeleinheit der Firma MKS gewéhrleistet wéhrend
des Prozesses einen konstanten Prozessdruck. Der Gasfluss der einzelnen Gase wird durch
Massenflussregler der Firma MKS bestimmt, hierdurch lassen sich die Partialdriicke der
einzelnen Gase genau einstellen.

Die Analyse der abgeschiedenen SiC-Schichten zeigt, dass sich mit dem beschriebenen
Reaktor nahezu monokristalline 3C-SiC-Schichten auf Silizium realisieren lassen. Diese hohe
Qualitit wird zum einen durch die hohen Prozesstemperaturen, im Wesentlichen aber durch
die Verwendung eines so genannten Karbonisierungsschrittes vor der eigentlichen
Abscheidung der SiC-Schicht begriindet [Kr5.95a]. Die hierbei bestimmenden Parameter sind
Temperatur, Prozessdruck und die Gaszusammensetzung der Gasflussmenge. Durch die
Variation der genannten Parameter wird die Qualitit der aufgewachsenen SiC-Schicht
entschieden. Aus diesem Grund wird im néchsten Abschnitt detailliert auf den angewendeten
Abscheideprozess und dessen Physik eingegangen.

8.2.2 Epitaktisches Aufwachsen von SiC auf Si-Substrate

Fir die Herstellung der SiC-Schichten wurde ausschlieBlich der im letzten Abschnitt
vorgestellte Versuchsreaktor verwendet. Als Tragersubstrate wurden Si-Substrate mit einer
Abmessung von 2 cm x 4 cm und einer Dicke von 300 um hergestellt. Die Grofe der Proben
ergab sich durch die vorgegebene Dimensionierung des Versuchsreaktors [M61.99].

Als Tragermaterial wurde ausschlieBlich Si mit <100> Orientierung verwendet. Wird <110>
oder <111> orientiertes Silizium als Tragersubstrat verwendet, so besteht eine grole Tendenz
zur Rissbildung in den aufgewachsenen SiC Filmen wegen der bis zu doppelt so groflen
thermischen Verspannung gegeniiber <100> Si-Substraten [Nis.95, Mat.88, Lia.84]. Der
Grund sind Unterschiede bei den kristallrichtungsabhéngigen elastischen Konstanten. Die
thermische Verspannung Gpem, ergibt sich aufgrund der unterschiedlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten o von Si und SiC [Sch.68].
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Nach Glg. 8.1 ergibt sich bei der Verwendung von <100> Si bei einer Abscheidetemperatur
von um die 1200°C eine Zugspannung von 1,72-10° N/m? [Lia.84]. Aus der Gleichung folgt
auch, dass die thermische Verspannung des Substrats direkt proportional zu der verwendeten
Abscheidetemperatur ist.

E
[xxx]

- UP(J isson

Cuerm. = thermische Verspannung, Ao=1-1 0° K' mittlerer Unterschied der thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten von Si & SiC, E = Young Modul, Vpyis.n = Poissonzahl, [xxx] = Kristallrichtung, (E/(1-V));1009 =
1,441-10" N/m?, (E/(1-V)) 111y = 2,572-10" N/m?

Werden wéhrend der Abscheidung Temperaturen verwendet die nahe an dem Schmelzpunkt
des Siliziums liegen, so treten in Kombination mit thermischen Verspannungen auch
Kristalldefekte in Form von Versetzungen im Silizium auf. Bei einer auf beiden Seiten nicht
gleichmiBig erfolgten SiC-Abscheidung kommt es zu einer Verbiegung des Substrats und zur
Ausbildung von mechanischen Spannungsfeldern, die das Wandern und die Ausbreitung der
Versetzungen durch das ganze Substrat hindurch begiinstigen. Diese Versetzungen wirken
sich negativ auf die Qualitdt spiterer Arbeitsschritte, insbesondere auf das nasschemische
anisotrope Membranitzen, aus. Dieser Sachverhalt wird im folgenden Abschnitt 8.4.4
beschrieben. Unnétig hohe Abscheidetemperaturen sollten aus diesem Grunde vermieden
werden. Durch Entwicklung eines Abscheideprozesses basierend auf Methylsilan im
Gegensatz zu den meist verwendeten SiHs/Kohlenwasserstoff-Prozessgasgemischen, konnte
bereits eine deutliche Reduzierung der notwendigen Abscheidetemperaturen erreicht werden
[M51.96, Kr5.95b].

Vor dem Einbau der Substrate in den Abscheidereaktor erfolgt noch ein Reinigungsschritt.
Dabei werden die Proben von evtl. vorhandenen Verunreinigungen befreit. Zur Reinigung
wird ein zehnminiitiges Bad in 120°C heifler Caro-Siure (Schwefelsdure:Wasserstoft-
peroxid = 2:1) durchgefiihrt [Vos.78]. Hierbei werden organische Riickstinde wie z.B. Lack-
reste aufgeldst, aber auch durch das Sprudeln der Losung anorganische Verunreinigungen
entfernt. Anschliefend wird die maximal 4 nm dicke natiirliche Oxidschicht auf dem Silizium
durch einen 30 sec andauernden Atzschritt in gepufferter Flusssiure entfernt, in destilliertem
Wasser gespiilt, danach mit Stickstoff trocken geblasen und sofort in den Reaktor eingebaut
[Nic.82]. Nach dem Einbau wird der Reaktor auf einen Basisdruck von 2:10°° mbar
abgepumpt. Nach dieser Préparation erfolgt die Abscheidung des SiC auf das Si-Substrat.

Die Abb. 8.4 beschreibt die bei dem Prozessablauf verwendeten Prozessparameter. Der
aufgefiihrte Prozessverlauf beschreibt die Herstellung von undotierten heteroepitaktisch
gewachsenen SiC-Schichten auf Siliziumsubstraten, wobei eine optimale Kristallqualitét des
aufgewachsenen SiC angestrebt wird. Der Abscheideprozess ist aus diesem Grund in zwei
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Phasen aufgeteilt. In der ersten Phase wird eine so genannte Karbonisierung der Si-Oberfliche
durchgefiihrt. Durch den Karbonisierungsschritt wird eine Transformationsschicht aufge-
wachsen, die einen sanften Ubergang von der Gitterkonstante des Si (5,43 A) zu der
schmaleren Gitterkonstante des SiC (4,36 A) bewirkt. Hierdurch wird eine wesentlich hohere
kristalline Qualitét der anschlieBend abgeschiedenen SiC-Schicht erreicht. AnschlieBend wird
in einer zweiten Phase das SiC in der geforderten Dicke aufgewachsen.

Phase | — Karbonisierung

* T=1215°C
¢ p=0,2 mbar
* 50 sccm C,H, + 50 sccm Argon

* t=30 sec
NS

Phase Il — SiC-Abscheidung

* T=1195°C

¢ p=0,5 mbar

* 3 sccm Methylsilan + 300 sccm H,
* t=30 min (entspricht ~2um SiC)

Abb. 8.4: Verwendete Prozessparameter fir den heteroepitaktischen
Abscheideprozess von 3C-SiC auf Si [M61.99].

Der Karbonisierungsprozess wird mit Ethylen(C,Hs) verdiinnt in Argon durchgefiihrt, weil
Wasserstoff die heile Si-Oberfliche angreifen wiirde. Fiir die Karbonisierung werden die
Prozessgase in den Reaktor eingelassen und auf einen Kammerdruck von 0,2 mbar geregelt.
Anschliefend wird das Substrat moglichst schnell auf eine Prozesstemperatur von 1220°C
aufgeheizt und diese nach Erreichen fiir 30 sec gehalten. Das Aufheizen des Reaktors benotigt
etwa 70 sec. Dieser Karbonisierungsschritt ist fiir die spétere Qualitit des abgeschiedenen SiC
entscheidend. Das abgeschiedene SiC fungiert als eine Art Interfaceschicht zwischen dem Si
des Substrats und dem im zweiten Prozessschritt aufwachsendem SiC. Wie bereits erwihnt,
ermoglicht die Interfaceschicht einen langsamen Ubergang von dem Siliziumgitter mit einer
Gitterkonstante von 5,43 A hin zu der mit 4,36 A kleineren Gitterkonstante von SiC. Dabei
wird die Kristallgitterinformation weitergegeben.

Nachdem diese Interfaceschicht realisiert wurde, kann diese als Startschicht fiir das weitere
Aufwachsen des SiC dienen. In diesem zweiten Prozessabschnitt findet die eigentliche SiC-

117



Kapitel 8 Hochtemperatur-Mikroheizer basierend auf SiC

Abscheidung statt. Hierbei wird eine Prozesstemperatur von 1195°C verwendet bei einem
Kammerdruck von 0,5 mbar. Als Prozessgase wird das Gas Mono-Methylsilan (H3C-SiH3)
verdiinnt im Trigergas Wasserstoff verwendet. Die Wachstumsrate betréigt dabei ~4,6 um pro
Stunde. Durch die ganzflichige Abdeckung des Si-Substrates mit SiC wird garantiert, dass
das Triagergas Wasserstoff nicht das Silizium angreift. Nach Erreichen der benétigten
Schichtdicke werden die Gasventile geschlossen, der Heizer abgeschaltet und der Rezipient
abgepumpt. Nach einer Abkiihlphase von etwa 15-20 min kann die Probe abschliefend
ausgebaut werden. Die Prozessabfolge und —parameter sind hierbei sehr exakt einzuhalten,
weil das Parameterfeld sehr eng ist. Die Herstellung von Siliziumkarbidschichten und seiner
Physik wurde bereits im Rahmen anderer Dissertationen untersucht [Mo6l.99, Eic.99b].
Weiterfiihrende detaillierte Informationen zur SiC-Abscheidung findet man auch in folgenden
Referenzen [Kr5.96, Nie.00, Sol.00, Cet.03].

Nach der Abscheidung wurde die Kristallqualitdt des abgeschiedenen SiC untersucht. Die
Ergebnisse erlauben sich ein Bild von der Qualitit und der Beschaffenheit der abgeschiedenen
Schichten zu machen und ermdéglichen somit die zur Abscheidung verwendeten Prozess-
parameter zu optimieren. Des Weiteren geben die Untersuchungen Aufschluss iiber die Ober-
flichenbeschaffenheit des SiC und den Einfluss des Abscheideprozesses auf die Kristall-
qualitét des Siliziumsubstrates. So wurde die Qualitdt der erhaltenen SiC-Schichten mit Hilfe
von rontgenkristallographischen Untersuchungen analysiert. Hierbei sind lediglich die beiden
Reflexe [200] und [400] von kubischem SiC zu beobachten. Es liegt somit entweder eine dem
Siliziumsubstrat folgende [100]-Textur vor oder die Schichten sind bereits als einkristallin zu
betrachten. Die gemessenen Halbwertsbreiten der Rockingkurven deuten dabei eher auf
einkristallines, als auf polykristallines Wachstum hin [Fre.02].

Diese Resultate verdeutlichen die hohe Qualitdt der abgeschiedenen SiC-Schichten und ihrer
resultierenden guten Hochtemperaturstabilitidt. Die gemessenen kristallographischen Eigen-
schaften des heteroepitaktisch gewachsenen 3C-SiC sind folgende:

e Die Schichten zeigen eine sehr ausgepragte [100]-Textur.
e Die Halbwertsbreiten der [200]-Reflexe des SiC liegen bei
aus 2:1 — Diffraktogramm  0,25°
aus Rockingkurve 0,33°

e Die Halbwertsbreite des [400]-Reflexes vom Si betrigt  0,18°

Im Folgenden wird anhand eines konzipierten SiC-Mikroheizers fiir Gassensoren die Eignung
von SiC als Trigermaterial fiir hochtemperaturfahige Mikrosysteme untersucht. Als Heizer-
material wird die zuvor entwickelte und im vorherigen Kapitel beschriebene langzeitstabil
hochtemperaturféhige Heizermetallisierung aus SnO,:Sb eingesetzt.
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8.3 Design und AbmaRe des SiC-Mikroheizers

Autbauend auf den Ergebnissen des realisierten thermischen IR-Emitters wurde ein Gassensor
basierend auf einer SiC-Stegmembran konzipiert. Das Design des fertigen SiC-Mikroheizers
ist in Abb. 8.5 dargestellt. Beheizt wird die Stegmembran durch zwei Heizméander (weif3),
welche die gassensitive Schicht in der Mitte der Stegmembran umschlieen. Die gassensitive
Schicht wird dabei mit Hilfe einer fingerformigen Struktur von beiden Seiten kontaktiert
(orange). Als elektrische Passivierung dient eine SiO,-Schicht auf der Stegmembran
(hellblau) bzw. auf dem Si-Substrat (violett).

Aufgrund der hohen Wirmeleitfihigkeit des SiC — sie ist dreimal so hoch wie bei Si — ist die
Verwendung eines Stegmembrandesigns zwingend, um den Wirmeabfluss von den beheizten
Bereichen zum kalten Siliziumrahmen des Sensors auf ein Minimum zu reduzieren [Lan.82,
Bra.00, Sol.01] und somit einen niedrigen Heizleistungsverbrauch mit dennoch kurzen
thermischen Ansprechzeiten zu ermdglichen. Generell muss eine solche Membran wegen der
hohen Betriebstemperaturen bis zu 1000°C aus einem Material bestehen, welches fihig ist,
diese Temperaturen fiir einen ldngeren Zeitraum ohne Schaden zu verkraften [Kr6.99]. In
dieser Hinsicht eignet sich SiC hervorragend als Basismaterial fiir einen hochtemperatur-
fahigen Mikroheizer [Kr6.95a, M61.99].Wie bei Si, bildet sich auf SiC in Umgebungsluft ein
natiirliches Oxid auf der Oberflidche aus, dessen Wachstum diffusionskontrolliert und somit
selbstlimitierend ist. Hierbei hat SiC den Vorteil einer geringeren Oxidationsrate, die in dem
relevanten Temperaturbereich um den Faktor von 5-10 kleiner ist als die von Si [Feh.84,
Eic.99b]. Daneben besitzt SiC eine um einen Faktor 2 groflere Bandliicke. Aus diesem Grund
ist zu erwarten, dass die kritische Temperatur fiir eine plastische Verformung sich von 600°C
bei Si auf iiber 1200°C im Falle von SiC basierenden Strukturen verschiebt [Lan.82, M61.99].

Abb. 8.5: (Links) Vorderseite des hochtemperaturfahigen Mikroheizers fir Gassensoren
basierend auf einer Stegmembran aus SiC. Die Metallisierung des Mikroheizers besteht aus
zwei seitlichen Heizerstrukturen (weil3) sowie zwei Strukturen zum Kontaktieren der gas-
sensitiven MOX-Schicht in der Mitte der Stegmembran (orange); (rechts) Ruckseite des
Bauteils mit dem Membranfenster und die SiC-Schicht (hellgriin) auf dem Siliziumrahmen,
welche wahrend des Herstellungsprozesses als Atzmaske fungiert.
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Alle relevanten geometrischen Parameter des in Abb. 8.5 gezeigten Mikroheizers sind in
Tabelle 7 aufgelistet. Sie geben eine Vorstellung von der Dimensionierung des gesamten
Bauteils und seiner einzelnen Komponenten. So besitzt die aufgehdngte Membran eine Grofe
von 400 x 400 pm? und ist an 400 um langen und 40 pm breiten Stegen aufgehéngt.

Tabelle 7: Geometrische Daten des Mikroheizers basierend auf SiC.

Kantenldnge des Bauteiles 2500 pm
Kantenldnge des Membranfensters 1200 pm
Kantenlidnge der Stegmembran 400 pm
Lange der Membranaufhingung 400 pm
Breite der Membranauthidngung 40 pm
Dicke der SiC-Strukturen 2 um
Dicke der Heizermetallisierung (SnO,:Sb) 950 nm

Der Herstellprozess des Mikroheizers basierend auf SiC wird im folgenden Abschnitt anhand
einer Serie von Abbildungen erléutert.

8.4 Prozessierung des SiC-Mikroheizers

Fiir die Realisierung des Mikroheizers wurde ein Gesamtprozess konzipiert, bei dem die SiC-
Struktur der Stegmembran mit Hilfe einer SiO,-Maske direkt tiber selektive Epitaxie erzeugt
wird [Eic.99a]. Durch dieses Vorgehen wird eine direkte Strukturierung des &tztechnisch
extrem resistenten SiC vermieden. Das gewihlte Design wurde bereits in Abb. 8.5 dargestellt.
Die Einzelschritte des Herstellprozesses sind in einer Serie von Abbildungen in Abb. 8.6
illustriert. Fiir eine einfache Herstellung des Mikroheizers wurden vornehmlich bekannte
Standardprozesse verwendet [Cet.03].

Als Ausgangsmaterial wurden Si-Substrate von 20 x 40 mm? und einer Dicke von 300 pm
verwendet. Der spezifische Widerstand des <100> Si betrug bei Raumtemperatur 30-50 Qcm.
Zur Realisierung der SiC-Strukturen wird zunéchst auf Vorder- und Riickseite des Si-Wafers
durch thermische Oxidation eine qualitativ hochwertige SiO,-Schicht erzeugt und diese
photolithographisch strukturiert. An Stellen, an denen das einkristalline Si-Substrat offen
liegt, kann dann in dem nachfolgenden Epitaxie-Prozess SiC aufwachsen. Die so entstandene
SiC-Struktur wird dann in einem feuchten Oxidationsprozess mit einer hochwertigen
elektrischen Passivierung aus SiO, iiberzogen. Anschlieend werden Metallisierungen der
Heizer bzw. der Kontaktierung aufgebracht und strukturiert. Auf diese Kontakte kann optional
noch eine sensitive Metalloxidschicht in diesem Prozessabschnitt abgeschieden werden.
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Vorderseite Ruckseite

Si-Substrat als Ausgangsmaterial

Realisierung einer SiO,-Schicht
durch thermische Oxidation

Strukturierung der SiO,-Schicht
auf Vorder- & Ruckseite

Selektive Epitaxie von SiC

Passivierung der SiC-Strukturen
durch thermische Oxidation

Metallisierung der Vorderseite und
Offnung des Si der Riickseiten

Nasschemisches Entfernen des Si
von der Rickseite des Substrats

Offnung der Membran und
Vereinzelung der Bauteile

Abb. 8.6: Schematischer Gesamtprozess der Herstellung des SiC-Mikroheizers. Der Prozess
beginnt mit einem einfachen Si-Substrat und endet mit der Fertigstellung eines auf SiC
basierenden Mikroheizers fiir Gassensoren.
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Alternativ hierzu kann die Abscheidung einer sensitiven Dickschicht auch am Ende des
Gesamtprozesses mit Hilfe einer Schattenmaske erfolgen. Diese alternative Variante der
Aufbringung des Metalloxids am Ende der Prozesskette ist im Sinne einer Prozessmodu-
larisierung wiinschenswert. Sie bietet die Moglichkeit, eine industrielle Wertschopfungskette
zu etablieren, bei der Mikrosystem-Foundries und klassische Dickschicht-Sensorhersteller
arbeitsteilig die Fertigung von Mikrogassensoren und Mikrogassensor-Arrays iibernechmen.
Um letztendlich eine thermisch isolierte SiC-Stegmembran zu erzeugen, wird auf der Riick-
seite des Bauteils das freiliegende Silizium durch anisotropes Atzen mit KOH oder TMAH
herausgelost. In einem abschlieBenden Prozessschritt wird die SiO,-Membran entfernt,
welche die Vorderseite des Mikroheizers wihrend des nasschemischen Atzens geschiitzt hat.
Danach erfolgt noch die Vereinzelung der Bauteile mit Hilfe einer Siliziumsége.

Im Folgenden werden die Technologien und Prozessschritte beschrieben, welche fiir die
erfolgreiche Realisierung eines auf SiC basierenden Mikroheizers als Technologieplattform
notwendig sind.

8.4.1 Selektive Epitaxie von SiC-Schichten auf Si

Ein Nachteil bei dem Einsatz von SiC in der Mikrosystemtechnik ist die Schwierigkeit, das
abgeschiedene Material zu strukturieren. SiC ist durch seine Harte und Unempfindlichkeit
gegeniiber Atzen und Laugen nicht durch die bei Silizium eingesetzten nasschemischen Atz-
prozesse zu strukturieren. Auch trockenchemische Atzprozesse, wie etwa das Tonenstrahl-
dtzen, (engl. lon Beam Etching, kurz IBE) verlangen wegen der Hirte des Materials
inakzeptabel lange Atzzeiten und besitzen keine Selektivitit gegeniiber dem Trigermaterial
Silizium. Durch ein selektives Aufwachsen des SiC auf einen Siliziumtrdger, kann eine
Strukturierung des SiC bereits wahrend des Aufwachsen realisiert werden [Eic.99a].

Die Methode der selektiven Epitaxie von SiC auf Si nutzt eine auf der Oberfliche des Si-
Substrats vorab aufgebrachte diinne SiO,-Schicht aus, welche mit Hilfe einer Lackmaske
durch einen einfachen nasschemischen Atzprozess strukturiert wurde. Fiir die selektive
Epitaxie des SiC ist ausschlaggebend, dass die Abscheidetemperatur wahrend des LPCVD-
Prozesses sowohl die Aufwachsrate des SiC als auch die Verdampfungsrate des SiO, auf dem
Siliziumsubstrat beeinflusst. Bei der verwendeten Abscheidetemperatur von 1195°C wichst
SiC mit guter Kristallqualitdt auf ein blankes Si-Substrat mit <100> Orientierung auf; ein
polykristallines oder amorphes Aufwachsen von SiC auf SiO,-Schichten wird jedoch durch
das gleichzeitige Abdampfen des SiO, wihrend des Prozesses verhindert. Das Ergebnis eines
solchen selektiven Epitaxie-Prozesses ist in Abb. 8.7 dargestellt.

Auf der linken Seite von Abb. 8.7 ist das Si-Substrat mit der strukturierten SiO,-Schicht
dargestellt. Fiir das selektive Aufwachsen des SiC wurde das SiO, durch einen gewéhnlichen
nasschemischen Atzprozess in den hellen Bereichen komplett entfernt. Auf der rechten Seite
von Abb. 8.7 erkennt man das gleiche Substrat nach dem LPCVD-Abscheideprozess.
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Die aufgewachsene SiC-Schicht ist dunkel hervorgehoben. Sie ist lediglich auf dem zuvor
freiliegenden Si entstanden und zeigt bereits die Struktur der spiteren Stegmembran mit
Kontaktpads und Zuleitungen. In den Bereichen ohne SiC liegt noch die SiO,-Maskierung
vor. Sie verhinderte durch ein stetiges Abdampfen des SiO, wihrend des Prozesses das
Aufwachsen von SiC.

Abb. 8.7: (Links) nasschemisch strukturierte SiO,-Maske auf der Oberflache eines Si-
Substrates zur Definition der spéateren SiC-Stegmembran; (rechts) Substrat nach dem
LPCVD-Prozess bei 1195°C. Lediglich auf dem zuvor freiliegenden Si wurde selektiv SiC
abgeschieden [Eic.99a].

Auf diese Weise wird die Struktur einer Stegmembran aus SiC schon wihrend des Abscheide-
prozesses in-situ realisiert. Durch dieses Vorgehen wird eine direkte Strukturierung des
itztechnisch extrem resistenten SiC vermieden [Mar.73, Sei.90]. Nach dem Abscheideprozess
wird die SiO,-Maskierung mit gepufferter Flusssdure vollstédndig entfernt, um das Substrat fiir
den néchsten Prozessierungsschritt vorzubereiten.

8.4.2 Elektrische Passivierung der SiC-Oberflache

Die auf SiC basierende Stegmembranstruktur soll als thermisch und elektrisch isolierter
Triger fir die Metallisierung und die gassensitiven Metalloxidschichten fungieren. Die
realisierten SiC-Schichten sind jedoch wegen ihres halbleitenden Charakters und einer nicht
vernachldssigbaren Hintergrunddotierung elektrisch relativ gut leitend. Infolgedessen ist es
notwendig, die Oberfldche mit einem thermischen Oxid zu passivieren [Miil.03].

Zu diesem Zweck wurden mit SiC beschichteten Si-Substraten Prozessreihen mit trockener
und feuchter Oxidation durchgefiihrt und anschliefend die Isolationsfihigkeit der entstan-
denen Oxide getestet. Generell ist das Trockenoxid qualitativ hochwertiger, da es gegeniiber
dem Feuchtoxid eine hohere elektrische Durchbruchfestigkeit aufweist. Von Nachteil ist
jedoch die sehr niedrige Aufwachsrate des Trockenoxids, was zu einer sehr langen Prozess-
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dauer fiihrt. In der Tabelle 8 sind die Prozessschritte und die Parameter fiir ein Trocken- und
Feuchtoxid vergleichend dargestellt.

Tabelle 8: Prozessschritte der trockenen und feuchten Oxidation von SiC-Schichten [Feh.84].

Trockenes Oxid Feuchtes Oxid
1. Starttemperatur 800°C 1. Starttemperatur 800°C
2. Aufheizen auf 1150°C in 70 min (5°C/min) | 2. Aufheizen auf 1150°C in 70 min(5°C/min)
3. 8 h auf T=1150°C halten 3. 6 hauf T=1150°C halten

4. Abkiihlen auf 950°C in 50 min (4°C/min) 4. Abkuhlen auf 950°C in 50 min (4°C/min)

5. Langsameres Abkuhlen auf 800°C 5.3 h auf T=950°C halten
in 50 min (3°C/min) 6. Langsameres Abkuhlen auf 800°C

in 50 min (3°C/min)

Oxiddicke auf SiC: ca. 200 nm Oxiddicke auf SiC: ca. 600 nm

Die Leckstrome durch die diinnen Oxide (doxig < 200 nm) des trockenen Oxidierungsprozesses
sind leicht messbar und bei Temperaturen grofer als 200°C von dhnlicher Grofenordnung,
wie die zu erwartenden Strome durch die sensitiven Metalloxidschichten. Da dickere Oxid-
schichten nur tiber inakzeptabel hohe Temperaturen bzw. vollig unrealistische Zeiten zu
erreichen sind, wurde zu feuchten Oxidationen tibergegangen.

Durch dieses Verfahren konnten bei vergleichbaren Temperaturen und Oxidationszeiten sehr
viel dickere Oxide realisiert werden. Durch diese Oxide hindurch waren keinerlei Leckstrome
mehr detektierbar. Die Leckwiderstinde waren selbst bei 600°C grofier als 15 GQ (Leckstrom
<2 nA bei 30 V angelegter Spannung). Feucht oxidierte SiC-Hotplates erscheinen damit auch
fir den Einsatz sehr hochohmiger Metalloxidschichten elektrisch ausreichend isoliert
[So0l.00]. Deshalb wurde zur elektrischen Passivierung der SiC-Struktur des Mikroheizers
ausschlieBlich der beschriebene Prozess der feuchten Oxidation eingesetzt.

8.4.3 Aufbringen der Heizer- und Kontaktmetallisierung

Nach der Abscheidung des SiC und der Realisierung einer elektrischen Passivierung kénnen
nun die Heizer- bzw. Kontaktstrukturen des Mikroheizers verwirklicht werden. Als Metalli-
sierung der Mikroheizer wurde vor allem SnO,:Sb verwendet. Wie bereits in den vorherigen
Kapiteln gezeigt, besitzt SnO,:Sb als Metalloxid sehr gute Haftungseigenschaften, ist hoch-
temperaturstabil und verursacht kaum mechanische Spannungen, da es einen #hnlichen
thermischen Ausdehnungskoeffizienten wie das Tragermaterial besitzt [Sah.95].

Das Heizermaterial wird in einem Aufdampfprozess auf das Substrat abgeschieden. Die
Strukturierung erfolgt durch einen Liftoff-Prozess mit Hilfe einer vorab aufgebrachten und
strukturierten Lackmaske. Fiir den Liftoff-Prozess wird das Substrat in Aceton gelegt. Durch
das Aceton zersetzt sich der Lack und fithrt zum Ablosen des iiberfliissigen Heizermaterials
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von dem Substrat. Abb. 8.8 zeigt die aufgebrachte und strukturierte Metallisierung. Beim
linken Bild ist die Metallisierung durch die hohe Rauhigkeit des SiC nur schwach zu
erkennen; man sieht aber die Heizmédander und andeutungsweise die Kontaktstrukturen in der
Mitte. Die beiden seitlichen Pads dienen zur Kontaktierung der Heizerstruktur auf der
Zentralmembran. Das obere und untere Pad dient zur Kontaktierung der gasempfindlichen
Schichten, welche auf die Interdigitalkontakte (IDK) aufgebracht werden koénnen. Das
mittlere Bild zeigt eine VergroBerung dieser IDK. Sie besteht aus Kontaktfingern mit einer
Breite und einem Abstand von jeweils 10 pm. Das rechte Bild stellt die spitere Stegmembran
vergroBert dar. Seitlich befinden sich die beidseitigen Heizerstrukturen. Auf der zentralen
Interdigitalstruktur wurde bereits eine gassensitive Metalloxidschicht in einem zusétzlichen
Aufdampf- und Liftoff-Prozess aufgebracht.

Kontaktfinger
mit Abstand
und Breite
von 10 ym sl o
p— 1,0 mm_ : i B um

i Vi 5, T4

Abb. 8.8: (Links) Metallisierung auf den passivierten SiC-Strukturen; (mitte) vergréRerter
Ausschnitt des zentralen Bereiches mit den IDK-Strukturen der Metallisierung; (rechts)
Gesamtansicht der Stegmembran aus SiC mit gassensitiver Metalloxidschicht Gber den
Kontaktstrukturen in der Mitte eingefasst von den beidseitigen Heizerstrukturen.

Fiir eine bessere elektrische Kontaktierung wurde noch eine 800 nm dicke Alu-Schicht auf
den Kontaktpads aufgedampft. Die Strukturierung dieser Alu-Pads erfolgte in einem nass-
chemischen Atzprozess mit Hilfe einer Lackmaske. Im Anschluss an die Metallisierung folgt
die Realisierung der Stegmembran durch einen anisotropen nasschemischen Atzprozess von
der Riickseite des Substrats.

8.4.4 Nasschemische Offnung des Substrates

Zur Realisierung der Stegmembran ist es notwendig, das gesamte Silizium unterhalb der SiC-
Struktur zu entfernen, so dass nur noch die Stegmembran iibrig bleibt. Zu diesem Zweck
wurde bereits wihrend der selektiven Abscheidung des SiC durch SiO,-Fenster auf der
Riickseite der Substrate das Aufwachsen von SiC unterbunden. Somit lassen sich diese
Membranfenster durch einen einfachen nasschemischen Atzprozess mit gepufferter HF bei

125



Kapitel 8 Hochtemperatur-Mikroheizer basierend auf SiC

Raumtemperatur 6ffnen, so dass das Si fiir die Membran-Atzung freiliegt. Als Atzpassierung
des Siliziumrahmens sollte das thermisch oxidierte SiC dienen.

Es war urspriinglich vorgesehen, fiir die nasschemische Atzung KOH (Kalilauge) zu
verwenden. Vorteil von KOH gegeniiber TMAH ist eine geringe laterale Atzrate. Als Atz-
passivierung sollte das abgeschiedene SiC auf der Riickseite dienen. Es zeigte sich jedoch,
dass es keine ausreichende Atzpassivierung fiir die Verwendung von KOH vorliegt. Grund
hierfiir ist die vor der Membran-Atzung durchgefiihrte thermische Oxidation der Oberfliche.
Die realisierte SiO»-Schicht dient zur elektrischen Isolation der Metallisierung gegeniiber dem
Substrat. Bedingt durch die relativ raue SiC-Oberfliche wurde das SiC hierbei teilweise voll-
stindig durchoxidiert. Eine flichendeckende Atzpassivierung durch das SiC war somit nicht
mehr gegeben und fiir eine Atzpassivierung durch das SiO, erwies sich die Oxiditzrate der
KOH als zu hoch. Wie in Abb. 8.9 dargestellt, wurde das durchoxidierte SiC wéhrend der
Membranitzung stellenweise durchbrochen und die SiC-Schicht dadurch unteritzt. Das
Zusammenwachsen der fehlerhaften Stellen fithrte dann schlieBlich zur Zerstorung des
Substrates.

00021362 —— 500 pm s 00021357 w&o

Abb. 8.9: REM-Aufnahme nach abgebrochener Membrandtzung: (links) zwischen den
Membranfenstern ist die SiC-Schicht an vielen kleinen Stellen defekt. Hierdurch wird das
darunterliegende Si angegriffen; (rechts) VergréfRerung einiger Defekte. Durch das
zunehmende Unteratzen der SiC-Schicht wachsen die Defekte zusammen und zerstéren
wahrend des Atzprozesses das gesamte Substrat.

Als Ersatz fiir die KOH wurde TMAH zur Entfernung des Si verwendet. Diese hat eine
deutlich geringere Oxid-Atzrate, wodurch ein Durchitzen der Oxidschicht auf dem SiC
verhindert wird. Nachteil ist jedoch eine hshere {111}-Ebenen-Atzung, was zu einer lateralen
Unterdtzung der vorhandenen SiC-Strukturen fiihrt. Die Membran féllt dadurch etwa 60 pm
groBer aus, als durch die Atzmaske vorgesehen.

Weitere Probleme traten wihrend der anisotropen Atzung aufgrund der zahlreichen Kristall-
fehler in den Si-Substraten auf. Diese Kristallfehler sind durch die grolen Unterschiede in der
Gitterkonstante zwischen Si und SiC (20%) an der SiC/Si Grenze und den hohen Abscheide-
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temperaturen begriindet, wodurch sich die Storungen bzw. Versetzungen durch das gesamte
Si-Substrat fortsetzen. Die Atzrate im Material hingt stark von der Kristallorientierung des Si
ab und reagiert somit empfindlich gegeniiber Storungen der Kristallstruktur. Abb. 8.10
illustriert zum einen die laterale Unterdtzung der SiC-Struktur, zum anderen verdeutlicht es
die Storung in den Kristallebenen, wodurch die Selektivitit der Atzung gegeniiber der {111} -
Ebene zur {100}- und {110}-Ebene verringert wird [Sei.90].

Um diese Probleme zu verringern, wurde die Grée des Membranfensters auf der Riickseite
des Substrates der lateralen Unterdtzung angepasst. Das Problem der Versetzungen im
gesamten Si-Substrat bleibt jedoch bestehen. Durch einen Einsatz alternativer Atztechniken,
wie etwa trockenchemische Atzprozesse, welche nicht von der Kristallorientierung abhingen,
konnen diese Probleme in der Zukunft vermieden werden.

Abb. 8.10: REM-Aufnahme der Membranflanke welche die Qualitit des anisotropen Atz-
prozesses demonstriert. Man erkennt eine laterale Unterdtzung der SiC-Schicht, sowie
Stérungen in der eigentlichen Atzung, hervorgerufen durch wahrend des CVD-Prozesses bei
1200°C entstandene Kristalldefekte bzw. Versetzungen in der Orientierung des Si.

Abb. 8.11 zeigt einen derart realisierten SiC-Mikroheizer. Das gesamte Bauteil besitzt eine
GroBe von 2,5 x 2,5 mm”. Das SiC hat eine Dicke von ~2 pm. Die Stegmembran ist an sechs
40 um breiten und 400 pm langen Stegen aufgehdngt. Auf der Membran sind die seitlichen
Heizer-, sowie die zentralen Kontaktstrukturen zu erkennen. Auf den Bondpads wurde Alu
aufgebracht, um eine bessere elektrische Kontaktierung zu ermdoglichen.
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Auf dem rechten Bild zeigt der weile Rahmen das zur Kompensation der Unterdtzung und
der Versetzungen verkleinerte Membranfenster auf der Riickseite des Bauteils. Es besteht aus
einer SiO,-Schicht auf dem Si-Substrat.

Abb. 8.11: (Links) Vorderseite der SiC-Stegmembran nach der Membranatzung. Man erkennt
die Stegmembran mit den Heizer- und Kontaktstrukturen; (rechts) Rickseite des Bauteils.
Der dunkle duRRere Bereich zeigt das thermisch oxidierte SiC. Der weilRe Rahmen verdeutlicht
die Verkleinerung des Membranfensters.

8.5 Betrieb des SiC-Mikroheizers

Nach Fertigstellung des Mikroheizers wurde dieser auf seine Heizeigenschaften untersucht.
Als Heizermetallisierung wurde SnO,:Sb verwendet. Der realisierte Mikroheizer stellt somit
die Zusammenfiihrung einer robusten hochtemperaturstabilen Technologieplattform aus SiC
mit der entwickelten hochtemperaturfahigen Heizermetallisierung dar.

Fiir den Betrieb des Mikroheizers wurden die Kontaktpads der Heizerstrukturen mit Nadeln
kontaktiert. Abb. 8.12 illustriert den kontaktierten und den aktiv beheizten Mikroheizer. In der
linken Darstellung erkennt man die aufgehéngte Stegmembran mit den umliegenden Kontakt-
pads auf dem Siliziumrahmen des Bauteils. Die Kontaktpads wurden fiir eine bessere
Kontaktierung mit einer etwa 800 nm starken Aluminiumschicht verschen. Seitlich werden
die Kontaktpads der beiden Heizermdander mit Nadeln kontaktiert. Die oben und unten zu
sehenden Kontaktpads gehéren zur Kontaktierungsstruktur der sensitiven Schicht. Das rechte
Bild zeigt die aktiv beheizte Stegmembran bei einer Heizleistung von Ppei;=600 mW. Die
vorliegende Temperatur liegt bei tiber 1000°C. Fiir den Betrieb wurden beide Heizméaander
parallel geschaltet. Der Gesamtwiderstand der parallelgeschalteten Heizerwiderstinde betragt
bei Raumtemperatur Rge=18 kQ. Die Temperaturen der glithenden Stegmembran wurden
uber eine Glithfarbentabelle abgeschitzt. Sie zeigen, dass die in Abb. 8.12 dargestellte
glithende Stegmembran aus SiC eine Temperatur von weit tiber 1000°C aufweist. Das etwas
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hellere Leuchten der rechten Membranhilfte resultiert aus einer geringen Widerstands-
differenz der beiden Heizerstrukturen. Durch die Parallelschaltung der beiden Heizer geht ein
etwas groferer Teil der Heizleistung an den rechten Heizer, wodurch dieser eine etwas hohere
Temperatur aufweist.

| n

Abb. 8.12: (Links) mit Nadeln kontaktierter Mikroheizer; (rechts) aktiv beheizte SiC-Membran
mit SnO,:Sb-Metallisierung bei einer Betriebstemperatur von tber 1000°C.

Ein bemerkenswertes Argument fiir die Kombination von SiC-Technologie und SnO,:Sb-
Metallisierung liegt darin, dass alle wesentlichen Prozessierungsschritte deutlich oberhalb der
spéteren Betriebstemperatur von 800-1000°C liegen. Die Abscheidung des SiC erfolgt bei
einer Temperatur von 1180°C, die anschlieBende Passivierung der SiC-Stegmembran-
strukturen durch eine thermische Oxidation geschieht bei 1150°C und die Temperung der
SnO,:Sb-Metalliserung wird bei einer Temperatur von 1050°C durchgefiihrt. Die hohen
Prozesstemperaturen sorgen implizit dafiir, dass es bei den spiteren hohen Betriebstempera-
turen von bis zu 1000°C nicht zu Verdnderungen in den Materialien kommt.

Durch die Zusammenfithrung der entwickelten SiC-Technologie und der neuen SnO,:Sb-
Hochtemperaturmetallisierung konnte der Entwurf eines hochtemperaturfihigen Gassensors
erfolgreich umgesetzt und demonstriert werden. Durch die Verwendung von SiC basierenden
Membranen als Technologietrdger lassen sich auch Mikrosysteme fiir Anwendungen in
Bereichen mit besonders aggressiver Umgebung, groBen mechanischen Belastungen und
hohen Driicken realisieren.

Durch die Kombination mit der entwickelten hochtemperaturstabilen Heizermetallisierung
aus SnO,:Sb lassen sich diese Systeme langzeitstabil bei Temperaturen von bis zu 1000°C
betreiben. Durch die gegeniiber Si dreimal héhere Wirmeleitfahigkeit lassen sich zudem
wesentlich héhere Modulationsfrequenzen fiir thermischen IR-Emitter erreichen [Sol.01].
AuBlerdem kann der Leistungsverbrauch gegeniiber Si basierenden Systemen durch die
wesentlich diinneren SiC-Membranen deutlich gesenkt werden.
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Vorraussetzung fiir den groBeren Einsatz von SiC basierenden Mikrosystemen ist jedoch die
Verfiigbarkeit von hochwertigen SiC-Schichten auf Si-Wafern. Des Weiteren miissen die
Probleme gelost werden, welche durch die Versetzungen im Si-Substrat aufgrund des CVD-
Prozesses aufgetreten sind. Eine Umstellung der Membrandtzung auf trockenchemische
Atzverfahren stellt hier einen Losungsansatz dar [Zen, Kiic.02]. Im folgenden Kapitel 9
Potentielle Anwendungsfelder wird eine Auswahl der vielen interessanten Anwendungs-
gebiete fiir die entwickelten hochtemperaturfihigen Mikroheizer vorgestellt.
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9 Potentielle Anwendungsfelder

Bisher wurden mikromechanisch hergestellte Mikroheizer vorwiegend als Heizerplattform fiir
Gassensorsysteme mit sensitiven Metalloxidschichten verwendet [Mos.91, Tho.93]. Diese
Systeme bendtigen zum Betrieb lediglich Temperaturen von bis zu 600°C, welche problemlos
durch einfache metallische Heizerstrukturen langzeitstabil realisiert werden kénnen [Stan.04].
Erst durch die Entwicklung einer neuartigen Heizermetallisierung aus SnO,:Sb, kénnen nun
auch Betriebstemperaturen bis anndhernd 1000°C langzeitstabil realisiert werden.

Durch die stark verbesserte Hochtemperaturféhigkeit der prasentierten hochtemperaturfdhigen
Mikroheizer, werden nun eine Reihe bisher nicht moglicher Anwendungsgebiete fiir die
Mikrosystemtechnik er6ffnet und bestehende Anwendungsfelder erweitert. Die im Rahmen
dieser Doktorarbeit entwickelten Systeme eines thermischen IR-Emitters basierend auf SOI
und eines auf SiC basierenden Hochtemperatur-Gassensors présentieren hierbei nur zwei der
vielen moglichen Anwendungsfelder dieser neuen Technologie [Yua.97, Ohl.01, Lut.97,
Ras.95]. Wie in Abb. 9.1 gezeigt, erlaubt diese Technologie die Entwicklung von starken
thermischen Infrarotemittern mit kurzen Pulszeiten. Diese hohe Pulsfrequenz wird erst durch
den Einsatz von sehr diinnen Heizermembranen (einige pm) und der hohen thermischen
Leitfdhigkeit der auf Si bzw. SiC basierenden Membranen erméglicht. Solche Emitter sind ein
essentieller Bestandteil nicht-dispersiver Infrarot (NDIR) Gassensorsysteme [Ion.00].

Abb. 9.1: (Links) thermischer IR-Emitter bei 900°C; (rechts) aktiv beheizte SiC-Stegmembran
eines Hochtemperatur-Gassensors mit SnO,:Sb-Metallisierung mit Betriebstemperaturen von
Uber 1000°C [Cet.03].

Eine besonders interessante Methode der NDIR-Gasdetektion ist ein photoakustischer (PA)
Gassensor [Fer.01, Ohl.01, Schj.06]. In Abb. 9.2 wird das Wirkungsprinzip eines solchen
Gassensorsystems erldutert. Das System besteht aus einem gepulsten thermischen Infrarot-
Emitter, einem optischen Absorptionspfad und einer photo-akustischen Zelle. Diese Zelle
besteht aus einer kleinen Gaskammer, welche mit dem zu detektierenden Gas gefiillt ist und
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ein hochsensibles Mikrofon und einen Temperaturfithler beinhaltet. Als grundsitzliches
Prinzip gilt, dass wenn ein Gas mit Infrarotstrahlung beleuchtet wird, es ein Teil der Strahlung
abhingig von seinen charakteristischen Absorptionsspektren absorbiert. Die Menge der
absorbierten Strahlung ist hierbei eine Funktion der Gaskonzentration, der Pfadlinge und des
spezifischen Absorptionskoeffizienten des Gases. Fiir die Gasdetektion wird die gepulste IR-
Strahlung des Emitters durch das Probengas im Absorptionspfad gelenkt. AnschlieBend
gelangt es durch ein Fenster in die abgeschlossene Priifkammer der photo-akustischen Zelle.
In der hermetisch abgeschlossenen Priifkammer wird die absorbierte Strahlung thermisch
umgesetzt, was zu einer kurzzeitigen Druckerhohung fiihrt. Diese Druckerhéhung kann
wiederum mit einem empfindlichen Drucksensor detektiert werden. Werden die gasspezi-
fischen Absorptionsspektren der Strahlung jedoch bereits in dem Absorptionspfad des
Probengases absorbiert, so schwicht sich der messbare Druckimpuls ab. Durch die Stirke des
Drucksignals kann nun auf die Konzentration des zu priifenden Gases in dem Probengas
geschlossen werden. Das System fungiert somit als ein hochselektiver Gassensor, der auf das
charakteristische Absorptionsspektrum des zu detektierenden Gases abgestimmt ist.

Die Leistungsfihigkeit eines solchen Systems ist im rechten Bild von Abb. 9.2 veran-
schaulicht. In dem Versuch wurde eine mit Kohlendioxid (CO,) gefiillte PA-Zelle verwendet.
Wihrend des Versuchs wurde die Selektivitit des Gassensorsystems anhand verschiedener
Gase mit unterschiedlichen Konzentrationen untersucht. Als Gase wurden hierbei CO,,
Kohlenmonoxid (CO), die Kohlenwasserstoffe Methan (CH4) und Ethan (C,Hg) sowie Stick-
stoffdioxid (NO,) verwendet.
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Abb. 9.2: (Links) Aufbau eines photo-akustischen Gasdetektors bestehend aus einem IR-
Emitter, einem optischen Absorptionspfad und einer mit dem zu detektierenden Gas gefilllten
Zelle mit integriertem Mikrofon und Temperaturfihler [Ohl.01]; (rechts) Resultat einer Gas-
messung mit einer CO,-befiliten Zelle. Das Ergebnis bestatigt die hohe CO,-Selektivitat des

Gassensors gegenuber anderen Gasen.

Die in Abb. 9.2 dargestellte Gasmessung belegt, dass die photo-akustische Zelle fast
ausschlieBlich auf die CO,-Konzentrationen reagiert und bestitigt somit die hohe Selektivitit
des Sensorsystems. Ein Anstieg der CO, Konzentration kann ein Indikator fiir ein offenes
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Feuer sein. Aus diesem Grund ist die Messung von CO, relevant fiir die Feuerdetektion.
Somit kann diese Art der Gasdetektion bereits verwendete Warnsysteme, wie etwa
Rauchmelder, ergénzen. Diese Systeme bestehen meist aus Streulichtdetektoren, welche die
Anwesenheit von Rauchpartikeln detektieren. Bei starker Staubbelastung der Luft fiihrt dieses
Prinzip jedoch oft zu Fehlalarmen, wodurch z.B. Frachtflugzeuge zu einer unplanméBigen
Landung gezwungen werden, was einen erheblichen Kostenfaktor in der Luftfahrtbranche
darstellt. Durch eine zeitgleiche Detektion von Rauch und CO, konnte die Fehlalarmrate
solcher Systeme erheblich verringert werden. Die Einfithrung solcher Systeme erfordert
jedoch die Verfiigbarkeit von miniaturisierten Systemen mit geringem Energieverbrauch.
Diese Anforderungen kénnen durch die Verwendung des mikromechanisch hergestellten IR-
Emitters erfiillt werden. Die NDIR-Methode kann in zahlreichen weiteren industriell bedeut-
samen Monitorsystemen eingesetzt werden. Ein Anwendungsbeispiel ist die Uberwachung
der Partikelbelastung der Umgebungsluft in Rauchmeldern [Grim, Hel.06]. Eine andere
Anwendung ist die Qualitdtskontrolle von Hydraulikélen in der Flugzeugindustrie und Auto-
branche [Ult.04]. Durch den Einsatz dieser Technologie lassen sich miniaturisierte Systeme
entwickeln, welche durch Spektroskopie den Wassergehalt in den Medien im laufenden
Betrieb iiberpriifen konnen und dabei selber nur geringe Betriebsleistungen bendtigen.
Bedingung fiir diese Systeme ist jedoch der Einsatz einer bei hohen Temperaturen zuverlédssig
zu betreibenden langzeitstabilen IR-Strahlungsquelle.

Ein weiteres potentielles Anwendungsgebiet, das einen langzeitstabilen Betrieb bei Tempera-
turen von ~1000°C an Umgebungsluft erfordert, ist ein flammenloser lonisationsdetektor
[Lut.97] bzw. eine Anwendung der Mikroheizer als Oberflichenionisatoren (engl. ,,surface
ionisation devices*) [Ras.95]. Beide Methoden der Gasdetektion versprechen eine sehr hohe
Sensitivitdt — vergleichbar mit dem Geruchssinn des Hundes — und Selektivitit gegeniiber
einer Vielzahl von aufschlussreichen Gasarten [Ras.96]. Aus diesem Grund wird das Prinzip
der Tonenmobilititsspektroskopie eingesetzt, um Spuren von chemischen Waffen, Explosiv-
stoffen und illegalen Drogen aufzuspiiren [Ice.94, G6b.05]. AuBlerdem wird diese Technik
von der NASA fiir die Luftqualitétsibberwachung an Bord der Internationalen Raumstation
ISS verwendet [Res.99]. Das linke Bild in Abb. 9.3 zeigt den Aufbau eines aktuellen Ionen-
Mobilitats-Spektrometers (IMS). Die zwei Schliisselkomponenten des IMS sind die Ioni-
sationskammer und die Driftrohre. In der Ionisationskammer wird das zu untersuchende
Probengas ionisiert und stoBweise in die Driftrohre injiziert. Die Driftrohre wird dabei mit
einem neutralen Gas gespiilt. Dies verhindert ein Eindringen des nicht ionisierten Probengases
in die Driftkammer. Die ionisierten Bestandteile werden jedoch durch ein elektrisches Feld in
die Driftrohre gezogen. Wihrend die unterschiedlichen Ionen Richtung Kollektor beschleu-
nigt werden, kollidieren sie hdufig mit den Gasmolekiilen des Driftgases (meist gefilterte
Umgebungsluft), was zu einer konstanten Driftgeschwindigkeit abhéngig von Masse und
rdumlicher Struktur der lonen fiihrt. Bei der Rekombination am Kollektor verursachen die
Ionen ein messbares Stromsignal. Anhand der unterschiedlichen Flugzeit der Ionen kann auf
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deren Materialbeschaffenheit geschlossen werden. Als Resultat erhdlt man ein Driftzeit-
spektrum wie es im rechten Bild von Abb. 9.3 dargestellt ist. Anhand der Charakteristik des
Spektrums kann nun auf die detektierten Substanzen geschlossen werden. Durch seine relativ
einfache Gasfiihrung und dem Betrieb bei normalem Luftdruck kann das System gut
transportiert werden und benétigt nur wenig Energie [Ras.96a].
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Abb. 9.3: (Links) Aufbau eines aktuellen lonen-Mobilitats-Spektrometers (IMS). Diese Gerate
werden zur Detektion von Drogen und Sprengstoff eingesetzt und verwenden als lonisations-
quelle vorwiegend eine radioaktive Quelle, wie etwa *Ni; (rechts) typisches IMS Spektrum.
Abhéangig von der unterschiedlichen Driftzeit der Substanzen wird durch die Rekombination
der lonen ein elektrischer Strom am Kollektor gemessen.

In der Vergangenheit wurden hauptsichlich radioaktive Materialien wie etwa “Ni zur
Tonisation fiir die IMS-Technologie verwendet [Ice.94]. Solche Ionenquellen sind klein,
mechanisch robust und benétigen keine elektrische Versorgung. Fiir einen grofflichigen
Einsatz ist die Verwendung von radioaktiven Materialien jedoch nicht akzeptabel. Zum einen
unterliegen radioaktive Materialien strengen Sicherheitsregulierungen und kénnen nur sehr
eingeschrinkt in kommerziellen Produkten verwendet werden. Zum anderen werden durch die
hohen Ionisationsenergien des radioaktiven Zerfalls alle moglichen Molekiile im Probengas
ionisiert. Als Konsequenz werden die aufgenommenen Driftspektren unnétig komplex, selbst
dann, wenn nur eine ganz spezifische Substanz als Verunreinigung im Probengas vorliegt. Die
entwickelte hochtemperaturfihige Mikrosystemtechnik hat das Potential, die radioaktiven
Quellen durch thermische lonisationsquellen zu ersetzen [Sea.87, Ras.95]. Hierdurch ldsst
sich das Detektionsprinzip miniaturisieren, was einen grof3flichigen kommerziellen Einsatz
dieser Technik erméglicht. Des Weiteren kann durch die verwendete Temperatur und
Materialbeschaffenheit der beheizten Oberflachen bereits eine Vorselektion der zu ionisier-
enden Substanzen durchgefiihrt werden [Ice.94, Ras96a, Ras.96b].

Neben den vorgestellten Beispielen gibt es noch eine Vielzahl weiterer Anwendungsfelder fiir
hochtemperaturfihige Mikrosysteme. So ist z.B. auch der Einsatz solcher hochtemperatur-
fahiger Mikroheizer als miniaturisierte katalytische Gaskonverter denkbar [Bec.00]. Die auf-
gefiihrten Anwendungsbeispiele haben jedoch bereits deutlich gezeigt, dass durch den Einsatz
einer Hochtemperaturmetallisierung aus SnO,:Sb neue interessante Anwendungsfelder auf
dem Gebiet der Hochtemperatur- und Gassensor-Mikrosysteme erdffnet werden.
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10 Nachwort

Die im Rahmen der Doktorarbeit gewonnenen Erkenntnisse fiihrten zur Entwicklung einer
hochtemperaturfahigen Heizermetallisierung fiir Mikrosysteme, welche einen permanenten
Betrieb bei Temperaturen von bis zu 950°C iiber einen Zeitraum von mindestens 10 Jahren
ermoglicht. Die Verwendung von SnO,:Sb als Heizermetallisierung steigert somit die
Betriebstemperatur von Mikrosystemen von bisher maximal 600°C — welche momentan durch
den Einsatz von auf Pt basierenden Heizern erreicht werden — auf langzeitstabil realisierbare
Temperaturen von bis zu 950°C.

Die mechanischen, thermischen und elektrischen Eigenschaften von SnO,:Sb machen es zu
einer, im Vergleich zu den bisher gebrauchlichen Heizermaterialien, weit {iberlegenen Heizer-
metallisierung fiir die Realisierung von hochtemperaturfédhigen Mikrosystemen. Das Material
kann bei Raumtemperatur aufgedampft werden. Dies ermdglicht den Einsatz eines einfachen
photolithographischen Liftoff-Prozesses zur Realisierung der Heizerstrukturen. AnschlieBend
wird das Material in einem Temperschritt bei 1050°C aktiviert.

Als ein Halbleitermaterial mit einer Bandliicke von ~3,5 eV bleibt SnO; bis zu Temperaturen
von iiber 1400°C extrinsisch und kann durch Einbringen von Elementen der Gruppe V, wie
etwa dem verwendeten Sb, dotiert werden. Die dabei erreichte Leitfahigkeit entspricht mit
~4500 pQcm etwa der von hochdotiertem Silizium. Als ein stochiometrisches Oxid kann
SnO, auch bei sehr hohen Temperaturen nicht durch Oxidationseffekte — im Gegensatz zu
anderen Halbleitermaterialien — zu Schaden kommen. Hierdurch kann SnO,:Sb als Heizer-
material direkt in Umgebungsluft eingesetzt werden. Diese Tatsache macht eine aufwendige
Kapselung des Heizers in inertem Gas oder Vakuum tiberfliissig.

SnO,:Sb als ein entartet dotiertes Halbleitermaterial besitzt eine elektrische Leitfahigkeit, die
um etwa zwei Gréfenordnungen geringer ist, als die von metallischen Materialien. Dadurch
wird eine Degradation der Heizer durch Elektromigration bei den hohen Betriebstemperaturen
in Folge einer zu hohen elektrischen Stromdichte innerhalb der Heizermetallisierung
vermieden. Die Analyse der thermisch beanspruchten SnO,:Sb-Strukturen zeigte, dass die
Leistungsfihigkeit des SnO,:Sb als Heizermaterial lediglich ab Temperaturen groBer als
950°C durch eine einsetzende Schichtdiffusion und Verdampfen des Dotanden Sb aus der
SnO,:Sb-Schicht limitiert wird.

Die in dieser Arbeit erzielten Ergebnisse zeigen somit, dass SnO,:Sb als Heizermetallisierung
eine wertvolle Ergéinzung zu der existierenden auf Silizium basierenden Mikrosystemtechnik
darstellt, und dass durch deren Einsatz in der Mikrosystemtechnik ein weites Feld neuer
interessanter Anwendungsgebiete im Hochtemperaturbereich erschlossen wird.

Jedoch fiihrte die verwendete Heizerstruktur durch den — gegeniiber Metallen — relativ hohen
spezifischen Widerstand von SnO,:Sb zu hohen Versorgungsspannungen. Die erforderlichen
Versorgungsspannungen stellen fiir einen industriellen Einsatz einen Nachteil gegeniiber
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metallischen Materialien dar. Aus diesem Grunde sollten zukiinftige Mikroheizer als Flachen-
heizer mit einer auf SnO,:Sb basierenden Heizermetallisierung konzipiert werden.

Aufgrund der realisierbaren hohen Betriebstemperaturen von SnO,:Sb basierenden Heizer-
systemen stolen Mikroheizer aus Si zunehmend an ihre Grenzen. Deshalb wurde wihrend
dieser Arbeit auch ein Mikroheizer basierend auf SiC entwickelt und erfolgreich demonstriert.
SiC besitzt die Vorteile einer groBeren mechanischen Belastbarkeit, sowie einer noch héheren
Temperaturbestiandigkeit. Es weist eine 10-fach so grole mechanische Belastbarkeit auf und
bleibt auch bei Temperaturen oberhalb von 800°C noch elastisch. Durch die Verwendung von
SiC basierenden Membranen als Technologietrdger lassen sich auch Mikrosysteme fiir
Anwendungen in Bereichen mit besonders aggressiver Umgebung, groflen mechanischen
Belastungen und hohen Driicken realisieren. Durch die Kombination mit der entwickelten
hochtemperaturstabilen Heizermetallisierung aus SnO,:Sb lassen sich diese Systeme langzeit-
stabil bei Temperaturen von bis zu 1000°C betreiben. Durch die gegeniiber Si dreimal héhere
Wirmeleitfdhigkeit lassen sich zudem wesentlich hohere Modulationsfrequenzen fiir
thermische IR-Emitter erreichen.

Vorraussetzung fiir den grofleren Einsatz von SiC basierenden Mikrosystemen ist jedoch die
Verfligbarkeit von hochwertigen SiC-Schichten auf Si-Wafern. Des Weiteren miissen die
Probleme geldst werden, welche durch die Versetzungen im Si-Substrat aufgrund des CVD-
Prozesses aufgetreten sind. Eine Umstellung der Membranitzung auf trockenchemische
Atzverfahren stellt hier einen Losungsansatz dar.

An dieser Stelle ist zu betonen, dass die entwickelten Prozesse und Techniken vom Prinzip
her auf Standardtechnologien beruhen und somit direkt auf bereits bestehenden Prozesslinien
von Sensorherstellern und Silizium-Foundries umsetzbar sind. Wéhrend der Arbeit wurde ein
optimierter Prozessablauf fiir die Realisierung der auf SOI basierenden Mikroheizer
entwickelt. Tests mit Parametern, wie die geometrischen Abmessungen der Hotplates, fiihrten
zu einem konsolidierten Satz von Masken, der es erlaubt, optimierte Heizleistungen bei
optimalem Prozess-Yield (nahezu 100%) zu erreichen. Eine industrielle Umsetzbarkeit dieser
Mikrosysteme ist somit durch die Verwendung von Standardprozessen fiir den gesamten
Technologieablauf gegeben. Somit konnen auf der SOI-Technologie basierende hochtempera-
turfdhige MST-Bauteile komplett von einer Silizium-Foundry gefertigt werden.

Eine endgiiltige industrielle Umsetzung dieser Technologie von hochtemperaturgeeigneten
Mikroheizern fiir die Mikrosystemtechnik verlangt somit lediglich die Koordination der
Arbeit von Silizium-Foundries sowie Gehdusungs- und Elektronikfirmen. Auf dem Weg zur
industriellen Umsetzung ist das eine Hiirde, aber auch eine Herausforderung, die es sich zu
meistern lohnt. Hierbei ist zu erwihnen, dass das entwickelte Prinzip zur Uberwachung der
Heizeralterung durch zusétzliche Referenzsensoren auf dem Siliziumrahmen patentrechtlich
geschiitzt wurde.
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Anhang

Prozessprotokoll — thermischer IR-Emitter

Anhang — Prozessprotokoll des IR-Emitters

Prozessprotokoll des thermischen IR-Emitters basierend auf SOI-Wafer mit einer Heizer-

metallisierung bestehend aus Antimon-dotiertem Zinnoxid (SnO,:Sb):

thermischer IR-Emitter

Betreuer: J. Spannhake IW-S1 Tel:
Chargen-Bezeichnung: EMT/IE2 Datum:
Chargenfreigabe erteilt: p ja p nein

PS Kurzbeschreibung

aktuelle Prozessparameter

Datum / Sign.

1. Wafer — Bereitstellung

Vorderseite = Ring am Rand

SOI (350 pm handle, 300 nm BOX,
ca. 6 pm top Si, Boron 1-10 Ohmem)

1050°C (feucht)
Dicke: 780 nm

2. Thermische Oxidation — FOXE1050

Rohr: 1E3 d=
Fahrt.
Zeit:

Etchback RS — NEB Maske

HMDS + AZ 1514 H
Lackdicke: 1,3 pm

Hardbake: Hotplate 120°C, 300 sec

3. Schutz-Belackung auf Vorderseite (VS) Programm: 2
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Prozessprotokoll — thermischer IR-Emitter

4. Belackung auf Riickseite (RS) Programm: 2
HMDS + AZ 1514 H
Lackdicke: 1,3 pm
Prebake: Hotplate 90°C, 90 sec
s. Belichtung: MA 45 auf RS Belichtungszeit: 8 sec
Proximity Proximityabstand:
Maske: EMT309A1-NEB Belichtungsintensitit:
Justage zu: Flat Maskenwechsel:
6. Entwicklung: AZ 351 B (3:1)
Zeit: 60 sec
Hardbake: Ofen 120°C, 1 h
7. Optische Kontrolle — Lack-Justage
Mikroskop (HE/DF)
Nasséitzung des Oxids
8. RS: Oxiditze
780 nm therm. Oxid
Si0-Etch 10 min
9. Nasschemie: Reinigung — Tauchbecken
auf Leitwert spiilen
10. Trockenschleuder
11. Plasmaverascher 30 min
Programm 9
12. Optische Kontrolle
Mikroskop (HF/DF)
Justagestruktur
13. Schutz-Belackung auf Riickseite (RS) Programm: 2

HMDS + AZ 1514 H
Lackdicke: 1,3 pm
Hardbake: Hotplate 120°C, 300 sec
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Anhang Prozessprotokoll — thermischer IR-Emitter

14. Belackung auf Vorderseite (VS)
HMDS + AZ 1514 H
Lackdicke: 1,3 pm
Prebake: Hotplate 90°C, 90 sec

15. Belichtung: MA 25 \A Belichtungszeit: 10 sec

Proximityabstand:

Maske: EMT309A1-JUS Belichtungsintensitiit:
Justage zu: Flatjustage: NEB auf RS Maskenwechsel:

16. Entwicklung: AZ 351 B (3:1)
Zeit: 60 sec
Hardbake: Hotplate 120°C, 300 sec

17. Optische Kontrolle — Lack-Justage Opt. Kontrolle
Mikroskop (HF/DF)

18. Nasschemie: Reinigung — Tauchbecken
auf Leitwert spiilen

19. Trockenschleuder

Nassdtzung des Oxids

20. VS: Oxiditze
780 nm therm. Oxid
SiO-Etch 10 min
21. Nasschemie: Reinigung — Tauchbecken
auf Leitwert spiilen
22. Trockenschleuder
23. Plasmaverascher 30 min
Programm 9
24. Optische Kontrolle
Mikroskop (HF/DF)
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Prozessprotokoll — thermischer IR-Emitter

Metallisierung (SnQO,:Sb)

Vorbereitung der VS

25. Belackung auf VS Prog 5 mit 3500 U/min
HMDS + ma-N440
33
2 100 2
35
1 350 35
325
Lackdicke: ~5 pm
Prebake: Hotplate 95°C, 330 sec
26. Belichtung: MA 45 Belichtungszeit: 270 sec
Kontakt Proximityabstand
Maske: EMT309A1-ME1 Belichtungsintensitit:
Justage zu: JU Maskenwechsel:
27. Entwicklung: ma-D332s
Zeit: 240 sec
kein Hardbake!
28. Optische Kontrolle — Lack-Justage
Mikroskop (HF/DF)
29, Sn0,:Sb Bedampfung >900 nm
mit Waferrotation
sehr langsam aufdampfen!
(SnO,:Sb-Heizer)
30. Liftoff-Prozess
Aceton 60 min
31. Optische Kontrolle - Lackreste
Mikroskop (HF/DF)
32. Alpha stepp Dickenmessung SnO,:Sb
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33. Temperung im Keramikofen 5h Rampe
2h 1050°C
Uber Nacht abkiihlen lassen!

Alupads (optional)
Vorbereitung der VS

34. Belackung auf VS Prog 5 mit 3500 U/min
HMDS + ma-N440
33
2 100 2
35
1 350 35
325
Lackdicke: ~5 pm
Prebake: Hotplate 95°C, 330 sec
35. Belichtung: MA 45 Belichtungszeit: 270 sec
Kontakt Proximityabstand
Maske EMT309A1-PAD Belichtungsintensitit:
Justage zu: JU Maskenwechsel:
36. Entwicklung: ma-D332s
Zeit: 240 sec
kein Hardbake!
37. Optische Kontrolle — Lack-Justage
Mikroskop (HF/DF)
38. Alu Bedampfung ~800 nm
mit Waferrotation
(Kontaktpads)
39, Liftoff-Prozess
Aceton 30 min
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Anhang Prozessprotokoll — thermischer IR-Emitter
40. Optische Kontrolle - Lackreste
Mikroskop (HF/DF)
41.

Alpha stepp Dickenmessung Alu

Dicke

nm

Membran-/i'tzung

42. TMAH - Atzen Konzentration: 25 %
mit SiO-Etch fiir 150 sec Temperatur: Ty, 93 °C
nach Einbau in Atzhalter
Atzhalter gut mit Wasser ausspiilen!
=  Testwafer zuerst! Daver:
. Lo . . Testwafer: ~6 h (300 pm Si-Wafer)
Nach Einbau: SiO-Etch fiir 3 min !! SOL-Wafer: ~7 h (350 um SOI-Water)
Entfernung des Oxids, das entstanden S e
durch Annealing von SnO,:Sb Oxiddicke: ~160 nm
43. Nasschemie: Reinigung - Tauchbecken
auf Leitwert spiilen
44. RS: Oxiditze
300 nm BOX
Si0-Etch 5 min
45. Nasschemie: Reinigung - Tauchbecken
auf Leitwert spiilen

Aufbringen der SS2-Lackmaske

Vorbereitung der VS

46.

Belackung auf VS
HMDS + AZ 1514 H
Lackdicke: 1,3 pm

Prebake: Hotplate 90°C, 90 sec
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Mikroskop (HF/DF)

47. Belichtung: MA 45 Belichtungszeit: 8 sec
Kontakt Proximityabstand
Maske: EMT309A1-SS2 Belichtungsintensitit:
Justage zu: JU Maskenwechsel:

48. Entwicklung: AZ 351 B (3:1)
Zeit: 60 sec
Hardbake: Ofen 120°C, 1 h

49, Optische Kontrolle — Lack-Justage

VS-Atzung bei Microfab

Mikroskop (HF/DF)

50. Trockenitzen VS 780 nm Oxid
6 um Silizium
51. Lack veraschen: TePla 200 - M Wafer mit Abstand aufstellen!
O, - Plasma
Leistung: 300 W Zeit: 20 min
52. Plasmaverascher 30 min
Programm 9
53. Optische Kontrolle - Lackreste

Bauteile separieren

Prebake: Hotplate 90°C, 90 sec

54. Belackung von Testwafer (VS) Programm: Schutzlack
HMDS + AZ 1514 H
Lackdicke: 1,80 pm

s5. SOI-Wafer up-side-down auflegen
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56. Belackung von beiden Wafern Programm: Schutzlack
(Einbettung der Hotplates)
AZ 1514H
Lackdicke: 1,80 pm

57. Postbake
Ofen: 110°C, 60 min

58. Ségen in 5x5 mm” Chips

59. Ablacken der Chips
Acetonbad Dauer: 1 h
Spiilen mit IPA - DI-Wasser

-Ende-
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