TU llmenau Ausgabe: Oktober 2015
Fakultat fiir Elektrotechnik und Informationstechnik Dr. Ti., DI Scha., Dr. Ku
Institut fiir Werkstofftechnik

Schichtdickenmessung
(Schicht)

1 Versuchsziel

Einsatz von Schichten in der Technik und Kennenlernen von verschiedenen Verfahren zur Schicht-
dickenmessung und ihre Einsatzmoglichkeiten und Grenzen.

2 Versuchsgrundlagen

2.1 Diinne Schichten

Diinne Schichten werden erfolgreich in vielfaltiger Weise in allen Bereichen der Wissenschaft, der
Technik und der Medizin als Funktionsschichten eingesetzt, z. B. als Oberflachenschutz-, Verschleifs-
schutz-, Korrosionsschutz-, Hartstoff-, Haftvermittler-, Abschirm-, Barrieren-, Leitbahn-, Wider-
stands- und Passivierungsschichten, sowie zur Entspiegelung von optischen Bauteilen und als op-
tischer Filter.

Die eingesetzten Schichtmaterialien kdnnen u.a. Metalle, Legierungen, Halbleiter, Lacke, Kunst-
stoffe, Oxide, Nitride, Boride entsprechend des Verwendungszwecks sein. Die durch die unter-
schiedlichen Herstellungsverfahren (Aufdampfen, Elektronenstrahlverdampfung, Sputtern, Physi-
cal/Chemical Vapor Deposition, Galvanische Abscheidung) abgeschiedenen Schichten zeigen unter-
schiedliche Eigenschaften z. B. Haftfestigkeit, Korngrofse, Fehlordnungsdichte. Bei allen Applikatio-
nen spielt die Messung der Schichtdicke eine zentrale Rolle, da viele gewiinschte Betriebs- und Ge-
brauchseigenschaften eine Funktion der Schichtdicke dg sind, u.a. Reflexionsgrad, spezifischer elek-
trischer Widerstand, Haftfestigkeit, Dichte, innere Spannungen, Diffusionskonstante, Zugfestigkeit,
Schmelztemperatur, Durchschlagfeldstérke, Koerzitivfeldstéarke. Unterschiedliche nach verschiede-
nen physikalischen Prinzipien arbeitenden Messverfahren gestatten die Schichtdickenmessungen
im Bereich von 3nm — 50 pm.

2.2 Begriff der Schicht

Unter einer Schicht versteht man das Volumen eines festen (oder fliissigen) Materials, das vorwie-
gend zweidimensional ausgedehnt ist und nach Bild 1 von den beiden Grenzflichen

e zwischen der gasformigen oder fliissigen Umgebung und der Schicht

e zwischen der Schicht und dem Substrat (= Tréger, Unterlage u. &.) eingeschlossen wird.
Die Schichtdicke ds wird als der Abstand definiert, den die Schnittpunkte der Schichtnormalen mit

den beiden Grenzflichen aufweisen. Hierbei werden oft folgende Begriffe bei nicht ideal ebenen
Grenzflachen - mit einer Rauhtiefe R - unterschieden:

e wahre Schichtdicke: ds; nach der oben angegebenen Definition, meist aber nur auf 6rtlich sehr
begrenzte Flachen bezogen (lokale Grofse).
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Bild 1: Schemazeichnung zur Definition des Begriffs einer ,,Schicht* mit der Schichtdicke d

e mittlere Schichtdicke: Dickenangabe, die aus einer physikalischen Mefsgrofse - z. B. dem Fla-
chenwiderstand - ermittelt wird. Die Dicke und die Mefgrofe stehen dabei untereinander in
einem bekannten, reproduzierbaren und durch eine Funktion zu beschreibenden Zusammen-
hang. Die mittlere Schichtdicke stellt einen Mittelwert iiber die wahren Schichtdicken der
erfaften Fliche dar (integrale Grofe).

Bekannte Dickenmessmethoden ergeben eine mittlere Schichtdicke. Die Art der Mittelung ist dabei
von Methode zu Methode verschieden, je nachdem, welche Schichteigenschaften als unmittelbare
Messgrofie ausgenutzt wird. Beispielsweise wird durch Wagung ein Dickenwert gemessen, der ei-
ner Schichtdicke entsprechen wiirde, in der die bestimmte Masse homogen untergebracht ist. Im
eigentlichen Sinne wird hier Masse gemittelt. In analoger Weise werden bei Interferenzverfahren
Absténde gemittelt.

Die Darlegung lédsst deutlich werden, dass verfahrensbedingte Moglichkeiten der Mittelung zu
verschiedenen Messwerten bei der Schichtdickenbestimmung fiithren, die nicht auf eine fehlerhafte
Messung zuriickzufiihren sind.

Es erscheint deshalb sinnvoll, entsprechend dem Verwendungszweck der diinnen Schicht ein ent-
sprechendes Messverfahren geeigneter Mittelung aus der Vielzahl der moglichen Messverfahren
auszuwahlen, derart, dass die unmittelbar gemittelte Grofle dem Verwendungszweck entspricht.
Die Verwendung diinner Schichten in der Mikroelektronik stellt an den technologischen Herstel-
lungsprozess, z. B. Aufdampfen oder Sputtern im Hochvakuum bzw. Ultrahochvakuum, die For-
derung, die Reproduzierbarkeit der elektrischen Eigenschaften zu sichern. Demzufolge erscheint es
sinnvoll, eine elektrische Dicke zu messen.

2.3 Schichtdickenmelverfahren

Die Schichtdickenmeftverfahren lassen sich in zerstérende und zerstorungsfreie klassifizieren, wo-
bei die zerstérenden Absolutmefverfahren sind [1]|. Fiir viele Anwendungsgebiete haben sich als
vorteilhaft die zerstorungsfreien Schichtdickenmefverfahren erwiesen, da die zu messende Schicht
nahezu ohne Einschréankung erhalten bleibt.

Die Schichtdickenmessung umfafst zwei Aufgabenbereiche:

a) Schichtdickenmessung nach Fertigstellung der Schicht (z. B. im Rahmen einer Produktions-
iberwachung)

b) Schichtdickenmessung wihrend der Schichtherstellung zur Einstellung einer definierten Soll-
schichtdicke (bei Erreichen der Sollschichtdicke wird der Beschichtungsprozeft automatisch
unterbrochen).

Die kontinuierliche bzw. prozeflbegleitende Schichtdickenmessung ist von enormer Bedeutung in
der Mikroelektronik, der Mikrosystemtechnik und der Optik.
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Tabelle 1: Schichtdickenmessverfahren nach DIN EN ISO 3882 und DIN EN ISO 2808

zerstorend zerstorungsfrei
chemisch-mechanisch: elektromagnetisch:
- chem. Ablosen (Feinanzeiger) - Haftkraft
- chem. Ablosen (Gravimetrie) - magnetinduktive Verfahren
chemisch: - kapazitive Verfahren
- chem. Ablosen (Titration) - Wirbelstromverfahren
- chem. Ablosen (Atomabsorption) radiometrisch:
- Coulometrie - Betariickstreuverfahren
mikroskopisch: - Rontgenfluoreszenzverfahren
- Keilschnitt optisch:
- Querschliff - Lichtschnittverfahren
- Kalottenschliff - Lichtinterferenz

- Ellipsometrie

- Totalreflextion von Rontgenstrahlung
- Photothermisch, Thermowelle
akustisch:

- Quarzmonitor-Verfahren

- Ultraschallverfahren

mechanisch:

- Messuhren

- Profilometer

- am bewegten Messobjekt

Einen Uberblick iiber wichtige zerstérende und zerstérungsfreie SchichtdickenmeRverfahren, ge-
ordnet nach den physikalischen Wirkprinzipien, zeigt Tabelle 1.

3 Schichtdickenmelverfahren (Auswahl)

3.1 Das magnetinduktive Messverfahren als elektromagnetisches
Schichtdickenmessverfahren [2, 3]

Unter Anwendung dieses Prinzips kénnen unmagnetische Beschichtungen (z.B. Zink, Chrom, Lack,
Emaille, Kunststoff) zerstorungsfrei auf ferromagnetischem Grundwerkstoff (Stahl, Eisen) gemes-
sen werden. Bild 2 zeigt den Aufbau einer bei diesem Verfahren verwendeten Messsonde. Ein
niederfrequenter Erregerstrom I (wenige 100 Hz) erzeugt im Sondenpol einen magnetischen Fluss
(gestrichelte Linien), der von der Messsonde durch die unmagnetische Deckschicht zum ferroma-
gnetischen Grundwerkstoff flieft. Der magnetische Fluf (und damit auch die gemessene Spannung
U) andert sich mit der Schichtdicke, weil die nichtferromagnetische Schicht einen wesentlichen
Beitrag zum magnetischen Widerstand R,, liefert. Die Anderung des magnetischen Flusses wird
in der Sonde gemessen und vom Messgerét als Schichtdicke angezeigt.

Wie auch beim Wirbelstromverfahren ist in modernen Mefigerdten der Zusammenhang zwischen
Schichtdicke und Sondensignal in Form einer normierten Kennlinie im Gerét gespeichert. Das
Mefsignal wird {iber diese Kennlinie in eine giiltige Schichtdicke umgewandelt.
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Bild 2: Schema einer Messsonde (Einpolsonde) fiir das magnetinduktive Verfahren

3.2 Das Wirbelstrommessverfahren als elektromagnetisches
Schichtdickenmessverfahren [2, 3]

Das Verfahren ist einerseits geeignet, elektrisch nichtleitende Beschichtungen (Farbe, Kunststoff,
Keramik, Eloxal) zerstorungsfrei auf nichtferromagnetischen aber elektrische leitenden Grundma-
terialien (u.a. Al, Cu, Messing) und andererseits elektrisch leitende Schichtmaterialien (u.a. Cu, Al,
Ag, Au) auf isolierenden bzw. schlecht leitenden Substraten (Glas) zu messen. Im Gegensatz zum
magnetinduktiven Mefiverfahren werden beim Wirbelstromverfahren Frequenzen bis in den MHz-
Bereich verwendet. Bild 3 zeigt die Wirkungsweise des Verfahrens. Die durch den hochfrequenten
Spulenstrom I im Grundmaterial erzeugten Wirbelstrome Iy verdindern die Impedanz R der das
hochfrequente Wechselfeld erzeugenden Spule. Die zur Erzeugung der Wirbelstréme erforderliche
Energie wird vom Magnetfeld der Spule geliefert. Das nimmt mit grofser werdendem Abstand
von der Oberflache der Grundschicht ab. Nach der LENZschen Regel iberlagert sich das von den
Wirbelstrémen erzeugte Magnetfeld mit dem Ursprungsfeld und schwéicht dieses. Damit dient die
Impedanzidnderung, die vom Abstand der Sonde vom Grundmaterial abhéngt, als Meftgrosse fiir
die Schichtdicke.
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Bild 3: Schematischer Aufbau einer Wirbelstrom-Messsonde

Genau wie beim magnetinduktiven Meftverfahren beeinflussen Substratwerkstoff und Geometrie
des Mefsgegenstandes die Mefgrofke. Moderne Mefsgerite enthalten Geratefunktionen, welche die
Eliminierung dieser Storgrofen ermoglichen.
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3.3 Rontgenfluoreszenzverfahren [4]

Die energiedispersive Rontgenfluoreszenzanalyse (RFA) ist eine Messmethode zur Schichtdicken-
messung und Materialanalyse. Sie lasst sich zur qualitativen und quantitativen Bestimmung der
elementaren Zusammensetzung einer Materialprobe und zur Messung von Schichten und Schicht-
systemen einsetzen. Im industriellen Alltag und im Labor ist dieses Verfahren heute lingst etabliert
und mit modernen Gerdten optimal nutzbar. Mit der RFA sind Schichten von weniger als 200 nm
bis weit iiber den 50 pm Bereich im Schichtdickenbereich analysierbar.

Das Prinzip der RFA beruht darauf, dass die Atome in einer Materialprobe durch die primére
Rontgenstrahlung zur Aussendung von (Sekundéir)Rontgenstrahlung angeregt werden. Dazu wer-
den Elektronen aus den inneren Schalen des Atoms herausgelost. Die dabei entstehenden Liicken
werden durch Elektronen aus weiter aufen liegenden Atomschalen aufgefiillt. Bei diesen Ubergéin-
gen entsteht eine fiir jedes Element charakteristische Fluoreszenzstrahlung. Diese wird vom Detek-
tor erfasst und gibt Aufschluss iiber die Zusammensetzung der Probe. Die messbare Intensitét der
Rontgenfluoreszensstrahlung der Schichtbestandteile ist als Mafs fiir die Schichtdicke verwendbar
und kann durch den Vergleich mit bekannten Schichtdicken gleicher Materialzusammensetzung
bei gleichen Untersuchungsbedingungen kalibriert werden. Beim senkrechten Bestrahlen der Pro-
be durchdringt der Rontgen-Primérstrahl die Schicht/ Mehrfachschicht und das Substrat. Dabei
wird der Rontgenstrahl im Werkstoffsystem absorbiert. Die Energie der Strahlung (z.B. 50kV)
bestimmt die Eindringtiefe und begrenzt die maximal erreichbaren Analysendicken. Die Absorp-
tion der charakteristischen Strahlung bestimmt, aus welchen Tiefen die Rontgenstrahlung die
Probe noch verlassen kann. Die gemessenen Impulsraten dndern sich mit der Schichtdicke. Die
Schichtimpulsraten nehmen mit zunehmender Schichtdicke zu, sodass die Impulsrate des Substra-
tes abnimmt. Bei Mehrfach-Schichtdicken &ndert sich die Impulsrate der Deckschicht mit allen
darunter liegenden Schichten.

Bei sehr diinnen Schichten werden nur schwache Rontgenintensitaten erzeugt. Um diese messen zu
kénnen, sind hochauflésende Detektoren erforderlich, die auch im niederen Energiebereich emp-
findlich sind. Oder es ist die Einwirkzeit des Primérstrahls deutlich zu verldngern.

Grundmaterial

- ]Schicht

Grundmaterial-
strahl

Detekto

Schicht- == = K o|limator
strahl

Rontgenrohre

=

Bild 4: Prinzipskizze des Rontgenfluoreszenzverfahrens
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Vorteile der energiedispersiven Rontgenfluoreszenzanalyse sind:

Schnelle und zerstérungsfreie Messung von Schichtdicken (Einzel- und Mehrfachschichten)
Analyse von Feststoffen, Pulvern und Fliissigkeiten von Al bis U

Spurenanalyse von Schadstoffen

Hohe Prézision und Richtigkeit, mit sehr breitem Anwendungsbereich

Unabhéngig von magnetischen und elektrischen Eigenschaften des Grundwerkstoffs

Keine oder sehr einfache Probenpréaparation

Sichere Methode ohne umweltgefdhrdende Chemikalien

e Kostengiinstig

Die Wiederholprézision infolge der Streuung der Messwerte, die sich bei mehreren Messung mit
einem Gerdt an einer Probe unter identischen Bedingungen ergeben, wird bei der RFA durch
die Zahlstatistik (s o< v/N) bestimmt. Somit sind Reproduzierbarkeit und eine minimale Streu-
ung der Messwerte an einer Probe bei der Schichtdickenmessung durch mehrere Messungen stets
einzuhalten. Die systematische Abweichung der Messwerte zum ,wahren Wert erfolgt durch ei-
ne anschliefsende durchzufiihrende statistische Berechnung. Exakte Ergebnisse von Schichtdicken
konnen nur durch vergleichende Messungen an Referenzmaterialien ermittelt werden.

3.4 Kalottenschliff [5]

Bei diesem zerstorenden Verfahren wird mit einer rotierenden Stahlkugel (Radius R = 10 —40 mm,
Drehzahl 10 - 3000 1/min), die mit einer Schleifmittelsuspension befeuchtet ist, eine sphérische
Abriebkalotte in das beschichtete Bauteil geschliffen. Die Kontaktkraft zwischen Kugel und Probe
wird aus dem Gewicht der Kugel abgeleitet. Die Praparation ist beendet, wenn die Eindringtiefe
der sphirischen Kalotte grofer als die Schichtdicke ist. Durch den flachen Schleifwinkel, der mit
steigendem Kugelradius immer kleiner wird, kann die Schicht so bis um den Faktor 100 vergrofert
dargestellt und ausgemessen werden.

Ein geniigend hoher Kontrast zwischen den unterschiedlichen Materialien, die die Schicht und
das Substrat bilden, ist eine Voraussetzung fiir das Verfahren, um die Erkennung der Grenzflache
zwischen der Schicht und der Oberflache zu erméglichen. Die Probekorper sollten entweder eben
oder zylindrisch sein. Sie kdnnen als ausreichend eben angesehen werden, wenn der entsprechende
Kriimmungsradius des Probekorpers, Rg, der Beziehung Rg > 100 - R (Fehler < 1%) gentigt.

Polierkugel

Mikroskopisches Bild

Antriebswelle

Substrat ~ Schicht

Bild 5: links: Prinzipskizze Kalottenschliffverfahrens, rechts: Abbildung eines Kalottenschliffs im
Lichtmikroskop mit Substrat (hell), Schicht (grau) und Probenoberfliche (schwarz)
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Es konnen unterschiedliche Schleifmittel (z. B. Diamant, Aluminumoxid, Siliciumdioxid) und han-
delsiibliche Suspensionen auf der Basis von Alkohol, Ol oder Wasser benutzt werden. Die Korngrofe
des Schleifmittels muss gering sein, um ein Aufrauen der Kalottengrenzen zu vermeiden.

Typische Arbeitsparameter
(andere Parameter sind ebenfalls in Abhéangigkeit von Schichtmaterial und -dicke moglich):

Kugeldurchmesser: 25 mm

Kontaktkraft: 0,25 N

Drehzahl: 100 1/min

Zusammensetzung der Schleifsuspension: Diamantpaste (1 pm Koérnung), in Ethanol
suspendiert

Konzentration der Schleifsuspension: 1:4

Zugaberate der Suspension: 20 Tropfen/min

Priifdauer: 5 min

Aus den ermittelten Grofen der Verschleiftformen (Breite der Gesamtkalotte D und der Substrat-
kalotte d) bzw. dem bekannten Radius der Kugel R kann mittels Gleichung 1 die Schichtdicke s

bestimmt werden.
d? D?
=4/4R? — — —(/4R? — — 1
s \/ R 1 \/ R 1 (1)

Die Genauigkeit der Messung héngt von der Rauigkeit der Oberflachen, auf denen sich die Grenzen
der Schicht darstellen, ab. Durch die Rauheit kénnen die Grenzen der Schicht(en) unter Umsténden
nicht exakt bestimmt werden. Es sollte dann die ,beste* Schiatzung der Mittellinie einer Grenze
benutzt werden. Nach DIN EN 1071-2 [5] miissen mindestens 5 Messungen durchgefiihrt werden,
um die Wiederholprézision der Messung zu bestimmen. Die Grundkalotte ist bei der hochsten
Vergroferung und maximalem Kontrast, bei der die vollstandige abgeschliffene Kalotte sichtbar ist,
zu priifen. Ublicherweise wird dazu ein optisches Auflichtmikroskop benutzt, aber es kann auch ein
Rasterelektronenmikroskop benutzt werden, z. B. wenn es nicht moglich ist, zwischen der Schicht
und dem Substrat mit anderen Mitteln zu unterscheiden. Im Fall eines optischen Mikroskops kann
der Kontrast zwischen dem Substrat und der Schicht durch Atzen erhoht werden.

Die Dicke einzelner Schichten in einem Vielschichtensystem kann nach diesem Verfahren bestimmt

werden, wenn die oben angegebenen Definitionen auf die inneren und &ufleren Kalottenkreise
angewendet werden, die die zu untersuchenden Schichten abgrenzen. Die Genauigkeit dieses Ver-
fahrens liegt bei ca. 0,3 - 0,5 um. Bedingt durch die Messanordnung und den Kugelradius liegen
die darstellbaren Schichtdicken je nach Materialsystem im Bereich von minimal 0,5 ym bis (in
Abhéngigkeit von den Mikroskopiebedingungen) in den hohen pm-Bereich.

4 Vorbereitungsaufgaben

1. Nennen Sie fiinf Kriterien bei der Auswahl des geeigneten Schichtdickenmessverfahrens!

2. Was versteht man beim Wirbelstromverfahren unter der ,, Findringtiefe“ und der ,kritischen
Schichtdicke*? Wodurch werden diese Grofen beeinflusst?

3. Nennen und beschreiben Sie zwei Schichtdickenmessverfahren wiahrend der Abscheidung!

4. Ab welcher Ordnungszahl sind Untersuchungen von Schichten mittels RFA in Normalatmo-
sphére bzw. im Vakuum moglich? Begriinden Sie Thre Antwort!
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5. Welche optischen Anforderungen an Multischichtsysteme miissen fiir die Schichtdickenmes-
sung mittels Totalreflexion von Rontgenstrahlen erfiillt sein?

6. Vervollstandigen Sie das beigefiigte Arbeitsblatt mit den fiir die angegebenen Grundmateri-
al/Schicht-Systeme zur Schichtdickenmessung einsetzbaren Messverfahren! Verwenden Sie
dazu u.a. die in der Anleitung angegebenen Normen.

5 Praktikumsaufgaben

1. Wirbelstrommessverfahren: Bestimmen Sie mit dem DUALSCOPE die Dickenwerte von ver-
schiedenen Lack-, Eloxal-, Schutzlack- und Zinkschichten. Bilden Sie dabei fiir jede Probe
den Mittelwert aus 20 Schichtdickenmesswerten.

2. Rontgenfluoreszenzverfahren: Bestimmen Sie die Dicke von Gold- und Nickelschichten auf den
gegebenen Bronzestreifen. Nehmen Sie dazu an verschiedenen Stellen eines Bronzestreifens
20 Messwerte auf und zeichnen Sie eine Haufigkeitsverteilung der bestimmten Schichtdicken.

3. Kalottenschliff: Bestimmen Sie an zwei Kalottenschliffen die jeweilige Dicke der Schicht(en).
Verwenden Sie dazu das Auflichtmikroskop im Raum 3.2.311 (Versuch Metallographie). Ver-
messen Sie die sichtbaren Schichten in drei verschiedenen Richtungen, d.h. Lagen der Durch-
messer und mitteln Sie pro Schicht die Ergebnisse.

4. Diskutieren Sie mogliche Aufldsungsgrenzen der eingesetzten Verfahren!

Eine detaillierte Aufgabenstellung liegt am Versuchsplatz
im Meitnerbau Raum 3.2.309 bzw. 3.2.312 aus!
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