ANWENDUNGEN UND EINSATZGEBIETE

Die sich rapide entwickefnde Mikrotachnik
stellt mit zunehmender Miniaturisierung der
Bauteile immer héhere Anforderungen an
die mechanischen Figenschaflen der verwen-
deten Werkstoffe. Das mechanische Verhal-
ten von Materialien in kleinen Dimensionen
(Mikeomaterialion) weicht jedoch erheblich
vom Verhalten derselben Materialien in
Makrodimensionen ab. £s werden neve
Testmethaden fir Mikromoierialien vorge-
sielft und einige typische mechanische
Besonderheiten basprochen. Im Interesse der
weiteren Entwicklung never Mikrowsrkstof-
fe, sowie der Zuverlissigkeit daraus herge-
stellter Komponenten erscheinen woitere
grundlegende Unfersuchungen auf diesem
Gebiel dringend angebrach.

Mechanical Properties and Reliability of
Muterials in Microdimensions

Rapid developments in microtechnology
place increasing demands on the mechanical
properiies of the materials involved as
componenis are furiher miniaturized. The
mechanical behavior of malerials in small
dimensions {,micromaterials"} can be
considerably different from the hehavior of
the same materiafs in bufk form. New
mechanical test methods for micromaterials
are presented and some of the speciaf
mechanical propertiss of these materials are
discussed, In order 1o contivnve the develop-
ment of new micromaterials as well as to
improve their reliability further fundamental
research in this area is urgently needed.

n modernen Technologien sind zuneh-

mend metallische, halbleitende, kera-
mische und polymere Werkstoffe gefragt,
die als Mikrokomponenten bestimmte
Funktionen zuvelissig tibernehmen kin-
nen. Beispiclsweise bestehen mikroelek-
tronische Bauelemente ans Diinnschich-
ten und Leiterbahnen, die hohen elek-
trischen Stromdichten ausgeselzt sein
ktnnen (Bild 1), z. B, [1]. Anl dem
Gebiet der Mikrosystemtechnik werden
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neverdings freistehende dreidimensiona-
le Mikrokomponenten gefertigt, die als
Bestandteile von Mikrosensoren und -
aktoren hohen Anforderungen standhal-
len miissen {2]. Im weiteren Sinne lassen
sich hier auch Oberflichenschichlen, wie
z. B. verschleiffbestiindige  Hartstoff-
schichten auf

hochbeanspruchten

Maschinenteilen exemplarisch anfilhren.
All diesen Fillen ist die ,Mikrodimensio-
nalitdl” gemeinsam: Die fuBeren Abmes-
sungen der Komponenten, die meist
durch Strukturierung von Diinnschichten
hergestellt werden, liegen in mindestens
einer Richtung im Mikrometerbereich
(und darunter), Wir bezeichnen im [ol-
genden die Materialien, die speziell fiir
solche miniahirisierte Komponenlen ent-
wickelt werden, als ,,Mikromaterinlien®,

Die Zuverlissigkeit von Mikromaleriali-
en ist entscheidend fiir die Funktion der
daraus hergestellien Bauteile. Die Ent-
wicklung des letzten Jahrzehats, insbe-
sondere auf dem Gebiet der Mikroelek-
tronik, hat gezeigt, daB die Versagensme-

chanismen im Mikrobereich nicht gusrei-
chend verstanden sind und daB viele
Zuverldssigkeitsprobleme sich mit fore
schreitender Miniaturisierung verschiir-
fen, Ein wichtiges Beispiel hierfiir ist die
Schidigung von Leiterbahnen aul inte-
grierten  Schaltkreisen  (Mikrochips)
durch Risse und Poren wihrend des

Abb. 1: Elektronenmi-
kroskopische Aufnahme
elner minfaturisierten
Leiterbahn (Breite 3
pm) nach dem Versagen
durch Poren- (rechts)
und Hilgelbildung
(links). Iiir die Funlti-
on und Zuverlissigkelt
spielen neben den
elastischen nuch die
mechanischen Eigen-
schaften elne wichtipe
Rolle.

Betriebs oder der Herstellung. Dabei kii-
stallisiert sich zunehmend heraus, daB die
mechanischen Eigenschaften — insbeson-
dere das Verhalten von Mikromaterialien
gegenilber 4uBeren und thermischen
Spannungen — neben den eigentlichen
Funktionskennwerten wie  elektrische
Leitfahigkeit, dielektrische Konstanten
ete. viel stirker als bisher bei der Mate-
rialentwickung berlicksichtigt werden
milssen. Die Einsicht, dafl Zuverlissig-
keit nur durch ein vertieftes Verstindnis
des mechanischen Verhaltens erreicht
werden kann, spiegelt sich anch an der
rapide wachsenden Zahl von Forsclngs-
projekten und Publikationen zu dieser
Thematik wider [3].

Metnll, 48, Jehrgang, Nv, 5/94



Kompliziert, aber auch interessant, wird
dieses junge Forschungsgebiet dadurch,
duf sich die mechanischen Eigenschaften
von Mikromaterialien in den wenigsten
Fillen aus denen desselben Werkstoffs in
Makrodimensionen ableiten lassen. Dies
wird hauptsiichlich durch unterschiedli-
che Werkstoffgefiige einerseits und durch
die geometrische Einengung der Kristall-
gitterdefekte andererseils bedingt, z B.
[4], Dariiberhinaus werden die mechani-
schen Eigenschaften stark durch Herstel-
lungsart und -parameter, sowie durch dag
Substrat beeinflufit. Um diese Effekte zu
erfassen, sind spezielle Priifmethoden
erforderlich, die den extrem geringen
Abmessungen der Pritfobjekte Rechnung
tragen,

In dieser Ubersicht werden zuniichst eini-
ge der neueren Priifverfahren filr Mikro-
materialien, insbesondere fiir die in Abb,
2 gezeigten Geometrien vorgestellt
(Kapitel 1). Danach erfolgt die Beschrei-
bung der bisher bekannten und sich
abzeichnenden Besonderheiten in den
mechanischen Eigenschaften, insheson-
dere in bezug auf elastisches und plasti-
sches Verformungsverhalten (Kapitel 2).
Schlieflich werden einige SchluBfolge-
rungen, die sich aus heutiger Sicht fiir die
Konstruktion mit Mikromaterialien erge-
ben, gezogen (Kapitel 3). Insgesamt soll
der Versuch unternommen werden, eine
<Momentaufnahme® der derzeit stilrmi-
schen Entwicklung eines neuen Zweigs
der Material- und Werkstoffwissenschaft
zu erstellen.

1 Priifverfahren zur Ermittlung
mechanischer Eigenschafiten von
Mikromaterialien

Ziel diegser Melhoden ist es, | klassische”
mechanische Werkstoftkenngroflen wie

Matall, 48, Jahrgang, N, 5/24
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Abb. 3: Evmittlung
von Schichispanngn-
gen mit der Substrat-

J kriimmungsmetho-

de: Auf optischem
Weg wird die
Verkritmmung der
Schicht-Sabstrate
Panrung gemessen
und in die Spannung
inn der Diinnschicht
umgerechnet, Dureh
‘Temperaturiinderun-
gen mit efnem Oten

kénnen Spannungs-
Temperatur-Kuryen

aufgenommen
werden (Abb. 4),

PI77777 777777777744

abenos Subatat

Elastizititsmodul, Streckgrenze, Tirte,
Bruchfestiglkeit, Bruchdehnung, usw. an
kontinvierlichen wnd  strukturierten
Diinnschichten zu ermitteln, Dabei ergibt
sich aufgrund der Wechselwirkung mit
dem Substrat die Besondecheit, daB der-
artige Materinlien groflen mechanischen
wvorspannungen® ausgesetzt sein kiin-
nen. Diese enlsteben elnerseits dadurch,
dafl wihrend der Schichtabscheidung
zundchst Nichl-Gleichgewichtsstrukturen
entsiechen, die sich danach umbilden
(.Wachstumsspannungen”, z.B. {[3,4]).
Andererseits kbnnen unterschiedliche
Wirmeansdehnuugskoeffizienten  von
Schicht und Substrat bei Temperaturiin-
derungen thermische Debnungen und
Spannungen hervorofen, z. B. [4,5].

Die Kenntnis sowie die Koutralle dicser
Spannungen in Dinnschichten ist von
grofler Wichtigkeit, da sie alleinc — oder
nach Uberlagerung mit mechanischen

Zusatzspannungen — zZum Versagen,

fiihren konnen. Ein praktisches Beisplel
ist die Porenbildung in Leiterbahnen
fediglich aufgrund des Temperaturwech-

Abb. 2¢

Wichtige Geometricn
fiirr Mikromuleriallen,
wie sie in mikroelek-
tronischen Bauteilen
Verwendung finden:
1) kontinuierliche
DNiinnschicht, 2) zun
Leiterbahnen struliu-
rierte Diinnschicht,

3) mit Deckschicht
geschiltzte Leiterbah-
ncn. Das mechanische
Verhalten st in diesen
Dimensionen (typl-
scheryeise im Mikro-
melerbereich) stark
von Geometrieeinfliis-
sen gepritgt,

" Substrat + Schicht

sels von der Herstellungs- zur Einsafz-
temperatur, z. B. [7]. Methoden zur
Ermittlung  dieser Spannungen, sowie
anderer Eigenschalten, werden im fol-
genden besprochen und an ausgew#hlten
Beispielen illustrierl. Wir orientieren uns
dabei an den experimentellen Mgglich-
keiten, die in vnserem Mikro- und Nano-
mechanik-Labor Inzwischen zur Verfii-
gung sichen,

1.1 Spannungsmessung nach der Sub-
stratkriimmungsmethode

Diese Methode wurde speziell fiir die
Pridfung von diimmen Schichten ent-
wickelt. Sie nutzt die Tatsache, dal} cine
diinne, unter Spanmung stehende Schicht
gipe Krilmmung des Substraies bewirkt,
aug der die Schichispannung @ nach fol-
gender Gleichung berechnet werden kann

8]:

% oL, (0

waobei R der Kriimmungsradivs des
Schichtsystems, E, und v, der E-Modul
und die Poissonzzhl des Substrates, t,
und t; die Dicken von Substrat und
Schicht sind. A ist eine dimensionslose
Geometrdekonstante. Je nach angestreb-
ter Genauigkeit kommen verschiedene
Verfahren der Krimmungsmessung zur
Anwendung, - Im einfachsten Fall kann
die Durchbiegung eines diinnen, langen
Testsubstrates direkt mit einer Mikrome-
terschraube gemessen werden. Sehr hohe
Genauigkeiten erreichen Verfahren, bei
denen die Durchbiegung auf kapazitivem
[9,10] oder optischem [8] Weg gemessen
wird, Solche Methoden wurden bereits
bei einer Vielzahl von Diirnschichten mit
Erfolg angewendet [6, 8, 10, 11, 12, 13,
14, 15, 16, 17, 18].

Abb. 3 zeigt eine Prinzipskizze der Ver-

n
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Abb. 4; Typischer
Verlauf der Schichtspan-

300

200 }

—
]
o

nungen als Funktion der
Temperator withrend
Aufheiz- (1) und Abkithl-
phase (2}, wic sie als
Ergebnis von thermi-
scher Dehnung und
Spannungsrelaxations-
mechanismen entstehen.
Die Analyse dieser
Hysteresekurven erlaubt

o

' , Spannung [MPa]

100

die Bestimmung von

. elastischen und plnstl-
schen Kenndaten Fiic die
Diinnschicht. Die viel
niedrigere Streckgrenze
von Aluminium ver-
gleichbarer Reinheit in

I T

0 100 200

300

massiver Form ist
strichiert eingezeichnet.

500

400

Temperatur [°C]

suchsanordnung, die eine Weilcrentwick-
lung frilherer Apparaturen darstellt [8].
Ein Laserstrah] wird von einem rolieren-
den Spiegel entlang einer Geraden (lber
das Substrat-oder die Schicht gelenkt.
Die Optik ist so justiert, daf Abweichun-
gen von der Planaritdt des Schichtsy-
stems als Strahlavslenkungen von einer
Pholozelle registriert werden, Mit Hilfe
dieser Anordnung Bt sich eine Aufig-
sung in der Messung des Krimmungsra-
dius von 10~m erreichen, was einer typi-
schen Genauigkeit von etwa 2 MPa in der
Spannungsmessung entspricht, Eine sol-
che Spannungsmessung dauert nur zwi-
schen 1 und 2 sec,

Die Versuchsprobe ist auf drei Auflage-
punkten in einem Ofen mit Schutzgasat-
mosphiire (N,, Ar) gelaget. Aufgrund der
unterschiedlichen  Wirmeausdehnungs-
koeffizienten von Schicht und Substrat
werden durch gezielte Temperaturinde-
rungen thermische Spannungen in der
Schicht erzeugt, die sich bei rein elasti-

schem Werkstoffverhalien folgender-
mafien errechnen:
_E
o=—1- AT Ax (2)
l—ve

Hierbei ist AT die Temperaturinderung,
Ag die Differenz der Wirmeaudehnungs-
koeffizienten sowie E; und v; der E-
Modu} und die Poissonzahl der Schicht.
Abb. 4 zeigt als typisches Beispiel das
Spannungs/Temperaturverhalten ~ einer
0,5 pm dicken Al-Schicht auf einem oxi-
dierten Si-Substrat [11]. Die Ausgangs-
spannung bei Ranmtemperatur, das
Ergebnis aus- Wachstums- und thermi-
schen Spannungen, betriigt 240 MPa. Da
der Wirmeausdehnungskoeffizient von
A] (25:1079K-1) wesentlich heher als der
des Si-Substrates (3-10~%K-!) ist, nehumen
beim Aufheizen dic Spannungen in der
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Al-Schicht ab und gehen schlieBlich in
den Druckspannungshereich iiber. Die
Verformung erfolgt zunidchst elastisch
enisprechend Gl. (2) enflang der in Abb.
4 eingezeichneten ,thermo-elastischen®
Geraden. Nachdem sich geniigend hohe
Druckspannungen  aufgebaut  haben,
weicht die MeBkurve vom linearen Ver-
lauf ab: Die Al-Schicht hat die ,,Streck-
grenze* iiberschritten und beginnt, sich
plastisch zu verformen. Mit weiter stei-
gender Temperatur nehmen die Druck-
spannungen autfgrund vermehrt stattfin-

dender thermisch aktivierter Verfor-
mungsprozesse ab.
Beim Abkiihlen wird eine dhnliche

Sequenz durchlaufen. Die zuniichst rein
clastische Verformung geht beim Brrei-
chen einer bestimmten Zugspanmumng in
eine plastische iiber. Im Abkithlzyklus
durchliuft die Spannungs/Temperatus-
kurve kein Maximum, da die Fliefspan-
nung mil fallender Temperatur ansteigt.
Mit dieser Melhade lassen sich also das
elastische und plastische Verhalten der
Schicht bestimmen und mit einem Zng-
bzw, Druckversuch an Massivmaterialien
vergleichen. Im Unterschied dazu wird
der Versuch an Diinnschichten jedoch
nicht unter isothermen Bedingungen
durchgefiibrt, und der aufgebrachte
Spannungszustand ist nicht einachsig,
sondern zweinchsig. Inleressanterweise
neigen Materfalien in Dilnnschichtform
dazu, wesentlich hdhere Festigkeiten avf-
Zuweisen als in massiver Form (siche
strichlierte Kurve in Abb. 4). Diese Tat-
sache wird in Kap, 2 ausfiihrlich bespro-
chen.

Ein wesentlicher Vorteil der Substrat-
kriimmungsmethode liegt in der hohen
MeBgeschwindigkeit, die es eclaubt, auch
das Spannungsrelaxtionsverhalten in situ
zu untersuchen, Dabei wird die Tempera-
tur konstant gehalten und der Abbau der

Spannung als Funktion der Zeit gemes-
sen. Aus den so erhaltenen Zeitgesetzen
lassen sich Hinweise auf die avftretenden
Verformungsmechanismen gewinnen
[8.16]. Als Nachleil dieser Methode
erweist sich die Tatsache, da nur Span-
nungen in kontinuierlichen Schichten
untersucht werden kodnuen. Die Untersu-
chung der Spannungen in strukturierten
Schichten [19] ist aufwendig und nichs
unumstritten [7]. Ebensowenig lassen
sich die Spannungen in Schichtsystemen
mit mehreren  {ibereinanderliegenden
Schichten getrennt voneinander bestim-
men.

1.2 Réntgenographische
Spannungsmessung

Mechanische Spannungen bewirken cine
Verinderung des Gitterabstandes von
Nelzebenen in einem Kristall, Steht eine
diinne Schichl auf einem Substrat unter
Zugspannung, so wird der Abstand der
Netzebenen senkrecht zur Schichtober-
fliiche gegeniiber dem spannungsfreien
Ebenenabstand  aufgeweitet. Aufgrund
der Querkontraktion nimmt gleichzeitig
der Abstand parailel zur Schichtober-
fldche liegender Ebenen ab. Dies wird
bei der réntgenographischen Spannungs-

d])k]

Abb. 5: Rantgenographische Spannungsmes-
sung: Der Abstand d,,, einer Netzehenenschar
(hk!) wird in Abhiingiglkeit von cer Orientie-
ring (') der Ebencn in der Schicht gemessen.
Ausg der Anftragung von dy, gegen sin¥ 11t
sich die Schichtspannung ermitteln,

messung ausgenutzt, indem der Netzebe-
nenabstand einer bestimmten Ebenen-
schar in Abhfngigkeit von der Orientie-
rung dieser Ebenen in der Schicht gemes-
sen wird (Bild 5). Bei einer Auftragung
des Netzebenenabstandes d(\I¥) gegen
sin®¥, wobei ¥ der Verkippungswinkel

Metall, 48. Jahrgang, Nr. 5/94
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Abb, G:
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der Netzebene pegeniiber der Probeno-
berfliiche ist, kann aus der Steigung der
sich ergebenden Geraden die Spannung
in der Schicht ermittett werden [20]:

d(y) =4, (Lryo sin? - g | 3)
E; E; :

Hierbei ist d; der Netzebenanabstand fiir
den spannungsfreien Fall. Diese Methode
ist fiir die Untersuchung von Eigenspan-
nungen an makroskopischen Proben
bereits gut etabliert; in der Anwendung
auf Mikromaterialien ist den kleinen Pro-
benvolumina entweder durch Iingere
Belichtunpszeilen oder stirkere Strahlen-
quellen Rechnung zu tragen.

Der Vorteil der riintgenographischen
Spannungsmessung besteht darin, dal im
Gegensatz zur Substratkriimmungsme-
thode schon kleine Probenstiicke fir eine
Spannungsmessung geeignet sind und
dal eine Spannungsanalyse sowohl an
durchgehenden als auch an struklurierten
Schichten (Leiterbahnen) ducchgefithrt
werden kann, Dies ist selbst dann noch
miglich, wenn sich die Leiterbahnen
unter einer schiltzenden Passivierungs-
schicht befinden, z. B. [21]. Die Span-
nungsmessung an Leiterbahnen erfordert
zwei Messungen, d. h. eine Messung in
Leiterbahnrichtung und eine weitere quer
dazu. Ein typisches Beispiel hierfiir,
gemessen an passivierten Al-Leiterbah-
nen sowie einer passivierten Al-Diinn-
schicht, ist in Abb. 6 dargestellit. Die
Genauigkeit, die mit Hilfe der réntgeno-
graphischen Spannungsmessung erzielt
wird, liegt bei typischerweise 10 MPa fiir
diinne Schichten und 20 MPu filr Leiter-
bahnen. Insbesondére an passivierien
Leiterbahnen werden sehr hohe Spannun-
gen gemessen (mehrere [00 MPa), was
ebenfalls in Kap. 2 nither diskutiert wer-
den soll.

Von Nachteil ist bei der réntgenographi-
schen Spannungsmessung die gegeniiber

Melull, 48, Jahrgang, Nr. 5/94
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der Substratkrimmungsmethode lange
MefBzeit, die zwischen einigen Minuten
und mehreren Stunden liegen konn. Dies
beschriinkt teilweise die in-situ Beobach-
tung dynamischer Prozesse wie der Span-
nungsrelaxation und der plastischen Ver-
formung.

1.3 Ultramikrohiirte- und
Nanohfirtemessungen

Bei der klassischen Makrohfirtemessung
wird ein spitzer  Eindrucksktirper
(,Indenter*) mit der Kraft F in ein Mate-
rial gedriickt und nach dem Entlasten die
Fliche A des Eindrucks bestimmt. Die
Hiirte H berechnet sich dann als H = F/A.
Fiir eine Reihe von Materialien, wie z. B.
die meisten reinen Metalle, 1iBt sich die
Streckgrenze Y nach folgender Glei-
chung mit der Herte korrelieren: Y = F/3
[22]. Um die Eigenschaften immer klei-
nerer Bereiche und Volumina messen zu
konnen, flihrte die Entwicklung zu ldei-
neren EBindrockludfren (,,Mirkohtirte®,
LHUltramikrohiirte”, |, Nanohfirte®). Ein-
4 ‘Magnet~n]
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Alb. 7: Prinzipskizze des ,,Nanoindenters",
einer hochempfindlichen Hiirtemefappavatur
zur Bestimmung elastischer und plastischer
Kenngrofen von Mikrumalerlalien.

druckexpetimente im Nanometerbereich
sind notwendig, um die mechanischen
Eigenschaften von diinnen Schichien und
Mikrostrukturen zu bestinunen. Dazu
sind heute cinige kemmerzielle Appara-
turen verfiigbar [23,24,25]. Im folgenden
wird der Nanoindenter II der Firma Nano
Instruments (Abb. 7) beschrieben, der fiir
solche Problemstellungen  eingesetzt
wird.

Eine Diamantspilze sitzt anf einem an
sehr weichen Blattfedern anfgehangten
Schaft, auf den Kriifte induktiv mit einer
Genauigkeit van ca. 0,25 N aufgebracht
werden konnen. Die Verschiebung des
Schafts wird iiber einen kapazitiven
Wepnufnehmer mit einer Qrtsempfind-
lichkeit von etwa 0,2 nm gemessen, Die

el Do B L N b ozsnind ik

Abb. 8: Nanoindentereindruck in einer 5 jpm
hreiten Leiterbohn, Zur Deynonstration ist die
Eindrucktiele grofer gewliblt ols zur Messung
{ibiich,

gelagert, der einer Genauigkeit von 0,3
Wm verschoben werden kann. Um
Meflartefakten vorzubeugen und die
Treffergenanigkeit in  komplizierten
Strukturen zo erhdhen, ist die Unterbrin-
gung der Appacatur in einem konstant
temperierten Raum erforderlich.

Die Eindrilcke des Nawnoindenters sind
viel zu klein, als dafl ihre Fliche optisch
bestimmt werden konnte. Es werden
daher die vom Indenter tibertragene Krafi
und seine Verschiebung kontinuierlich
aufgezeichnet. Abb. 8 zeigt einen exakt
positionierten Bindruck in eine 5 pm
breite Al-Leiterbahn. In Abb. 9 wird das
Kraft/Verschiebungs Diagramm eines 0,2
lm tiefen Eindrucks in dieselbe Leiter-
bahn wiedergegeben, Wihrend die Kraft
mit einer vorbestimmten Rale aufge-
bracht wird, findet sowohl elastische als
auch plastische Verfonmung stall. Bei der
Entlastung wird die elastische Dehnung
zunehmend abgebaut,

Zur Bestimmung der Hirte muB die
Fliche des Eindrucks nach vollstéindiger
Entlastung aus dem Diagramm ermittelt
werden. Eine exakte Bestimmung ist des-
halb nicht méglich, weil weder die Geo-
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metrie des Indenters im unmittelbaren
Bereich der Spitze, noch die Kontakt-
fliche des Indenlers mit dem Material
beim Eindruck bekannt ist [26]. Neben
der exakten Kalibrierung der Apparatur
sind Modellrechnungen notwendig, um
die Kontakt/liche hinreichend genau zu
bestimmen [27,28]. Ml demy Nanoinden-
ter lassen sich auf diese Weise nicht nur
die Hiirte, sondern ans der Steigung der
Entlastungsgeraden (Abb. 9) auch elasti-
sche Eipenschaften ermitteln. Nach die-
sem Prinzip kéinnen die mechanischen
Eigenschaften kleiner Probenvoluming,
wie dreidimensionale Mikrostrukturen,
ermitteit werden, derzeit aber nur bei
Reumtemperatur. Allerdings ist das Priif-
verfahren aufwendig und bedarf einer im
Vergleich zur herktimmlichen Malaohtir-
te weitaus kompetenteren Betrenuag.

1.4 Weitere Untersuchungsmethoden

Neben diesen Verfahren wurde noch eine
Reihe weitcrer Verfnhren entwickelt, wie
z, B. der ,Bulge Test” [30,31] und die
Mikrozugmaschinen  [32,33,34]  zur
Untersuchung {reilragender Schichten,
sowie die Mikrobalken-Verbiegungs-
Methode |35], bei der eine balkenférmi-
ge Mikrostruktur mit einem Indenter ver-
bogen wird, woraus sich die elastischen
Bigenschaften bestimmen Jassen. Auch
Verfahren zur Bestimmung der inneren
Reibung von Schichten wurden ent-
wickelt [29). Diese Verfahren werden
jedoch nur fiir ganz bestimmte Untersu-
chungen eingesetzt, da entweder die Pro-
benpriiparation sehr aufwendig oder die
Versuchsdurchfiilivung schwierig ist.,

1.5 Vergleich der Priifverfahren

In Tub. 1 werden die besprochenen Prif-
verfahren zusammenfassend dargestellt
und miteinander verglichen. Abhiingig
davon, welche Materinleigenschaften
bestimmt werden sollen, haben die
Untersuchungsverfabren ihre Vorziige
und Nachteile. Die Untersuchung lokaler
Eigenschaften ist nur mit dem Nanoin-

Tab. 1: Ubersicht der besprochenen Priifverfalwen zur Ermittlung mecha-

nischer Eigenschaften von Mikromaterialien

Abb. 9:
0.8 - T 7 T Kruft-Verschichungs-
Eindruck in Aluminium Leiterbahn tHapraga filreinen
0.7 L u - Naneindenterversuch
. - an efner 5 um breiten
o6l  Breile5 um . i Al-Leiterbahn auf
Dicke 0.5 jLm it Silizium, Aus diesen
s " Daten lussien sich die
o o T Hiirte und elastische
u" Eigenschalten mit
= 04 | o - hoher Ortsauflisung
pre | d .
5 o" ermitteln,
03 3 o =
02 [ ot -
Belast, 7 7
i b /.‘i: . Eﬂtiﬂst. | |
2 .ﬂ - L & i
0 -tl"'. | 1 1 L
0 50 100 150 200 250
Eindringtiefe (nm).

Schicliten, Die Charakterisierung struktu-
rierter Schichten, wie zum Beispiel von
Leiterbahnen, ist nur mit der Rontgendif-
fraktometrie und dem Nanoindenter még-
lich. AbschlieBend mufl gesagt werden,
dafl die hier besprochenen Untersu-
chungsmethoden einander ergiinzen und
flir eine vollstindige Charakterisierung
der mechanischen Eigenschaften von
Mikromaterialien méglichst in Kombina-
tion angewancdt werden sollten.

denter mdbglich; hizrmit kénnen elasti-
sche Konstanten und — itber die Hiirte -
auch die FlicBgrenze bestimmt werden.
Elastische Konstanten kiinnen prinzipiell
auch mit dem Bulge Test bestimmt wer-
den, im Gegensatz zum Nanoindenter
Jjedoch nicht mit lokaler Aufldsung.

Zur Messung von Spannungen, auch in
AbhHngigkeit von der Temperalur, eignen
sich sowohl die Riéntgendiffraktometrie
als auch die Substratkrimmungsmetho-

Abb. 14;

Modell der plastischen
Ver{ormung einer
diinnen Schicht, in der
die Versetzungshewe-
gung dureh das
Substrat und eine
Oberfliichenschichi
behindert wird [4,41],
Es ergibt sich cine
Flieflspannung, die
umgekehrt proportio-
nal zur Schichtdicke
ist.

Mechanisches Verhalten von
Mikrosirukturen: Ausgewshlte
Beispiele und Tendenzen

de. Bei letzerem Verfahren lassen sich
auch Aussagen Uber die FlieBgrenze
gewinnen, was auf rntgenographischem
Wege aufgrund der in manchen Fillen
relativ langen MeBzeit nur bedingt mog-
lich ist. Alle vier Methoden eignen sich
zur  Untersuchung  kontinuierlicher

In den letzten Jahren wurden verschie-
denste Mikromaterialien mit den oben
beschriebenen und Hhnlichen Methoden
untersucht. Es kristallisierte sich dabei
zunehmend heraus, daf3 das mechanische
Verhalten von Mikromalerialien gegenii-

: kontinuicrliche/ | lokate | Hoeh- rml.éngrém Elastische ber Masslv.malenuher? einlge wichtige
it | strakfurlecte | Blpendchafien [tempernturs Konsianten Besonderheiten aufweist, die im folgen-
Priifmuthuden | Sehichten |- anwendung e den aus heutiger Sicht skizzierl werden,
Substiat-** R nein B B I azin
kriimmang o ; : : i g e 2.1 Spannungen aufgrund von
ROnigens, il VS el aneini: ] e [ bedingt el Substrateffelten
diffrakomeprie], " s i o s ;

.o ale, bedingt . ; P i .

RS Bl e ol Je Kontinuierliche und strukturierte Dinn-
T ] A el - i schichten, die mit einem Substrat fest
— : verbunden dazu hohe
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mechanische Spannungesn auszubilden,

dic in dieser Form flir Massivinaterialien

untypisch sind. Fir die Funktion und

Zuverlissigkeit von Mikromeaterialien

gind dicse Spannungen von grofer

Bedeutung, insbesondere wenn  sich

ihmen noch zusitzliche Spannungen, z. B,

aufgrund von hohen elekirischen Strom-

dichten [36,37] iiberlagern. Bei der Her-
stellung freitragender Mikrokomponen-
ten durch Ablésen von einem Substrat
konnen diese Spanoungen auBerdem zum
unerwiinschten Verzug des Bauteils
fiihren [38]. Das Verstdndnis jhrer Ursa-
chen und die méglichst kontrollierte Bin-
stellung der Schichtspannungen sind
daher von groflem technischen Interesse.

Spannungen in Diinnschichten entstehen

durch Materialprozesse, die eine relative

Lingeniinderung zwischen Schicht und

Substrat herbeifithren wollen, welche

jedoch wegen der festen Verbindung zum

Substral behindert ist. Im wesentlichen

kommen dafiir zwei Mechanismen in

Frage:

g) Temperaturinderungen in Verbindung
mit unterschiedlichen Warmeausdeh-
nungskoeffizienten von Schicht und
Substrat fiihren zu thermischen Span-
nungen. Viele Schichten werden bei
Temperaturen weit oberhalb der spiite-
ren  Anwendungsiemperatur  herge-
stellt. Auf melallische Schichten auf
Keramik- oder Halbleitersubstraten
(Optik, Mikroelektronik) wirken daher
im Einsarz Zugspannungen, wilirend
keramische Schichten auf metalli-
schen Substraten (Verschleiff-, Korro-
sionsschutzschichten) meist Druck-
spannungen ausgesetzt sind, Bxlrem
hohe Zugspannungen kénnen auf die-
se Weise in Leiterbahnen auf integrier-
ten Schalikrcisen entstehen, wenn sie
zusitzlich mit einer keramischen
Schutzschicht (,,Passivierung™) iiber-
zogen sind (Tahb. 2). Der Abbau dieser
Spannungen ist dadurch erschwert,
dafi einerseits der hydrostatische
Spannungsanteil betrichtiich, anderer-
seits der Lanfweg der Gitlerversetzun-
gen durch die Mikrodimensionalitit
geometrisch eingeengt ist. Die Folge
ist daher die Bildung von Paren
(,,»Stress Voiding"), die zum Versagen
der Leiterbahnen flihren konnen, z. B.
[71.

b) Die zweite wichtige Ursache fiir Span-
mungen in Schichten Hegl in Gefii-
gedinderungen wihrend oder nach der
Herstellung,  wodurch  meistens
geringfiigige Volumenéinderungen ent-
stehen. Wihrend dieser Effekt in Mas-
sivmaterialien in vielen Fiillen ohne
Bedeutung ist, werden bei der
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Tab. 2: Réntgenographisch bestinimte Spannungswerte in .5 pm dicken
und 1,5 um breiten Al-Leiterbahnen nul Silizium in Liings- (x) und Quer-
tichtung (y) der Leiterbahnen, sowic senkreeht zur Schichtebene (2) [39].

o, [MPA] o, [MPA] o, [MPA]
unpassivicrt 330 100 0
. passiviert 570 535 200
Abscheidung  von Schichten, z.B. b) Dic geometrische Begreuzung eines

durch Sputtern oder Aufdamplen, so
hohe Dichten von Defekten erzeug,
daB sie selhst oder ibr Ausheilen oft zu
betiiichtlichen Spannungen fiibwen
(,.Wachslumsspannungen'), z. B.
[5.9]. Phasenumwandlungen und Aus-
scheidungsreaklionen kéinnen dhnliche
Auswirkungen haben.
Insgesamt mufl man festhalten, dal auf
dem technisch %o wichtgen Gebiet der
Schichtspannungen noch viele grundle-
gende Fragen ungeklirt sind. Die Zuver-
lissigkeit derart beanspruchter Mikvoma-
terialien 1st besonders dadurch gefihrdet,
dul} die Spannungswerte meist betriicht-
lich ilber denen liepen, die Massivpraben
iihnlicher Zusammensetzung ohue plasti-
schen Flieflen ertragen kénnen, Die Ursa-
chen dafiir sind Gepgenstand des folgen-
den Ahschnitts,

2.2 Plastizitiit und Festigkeit

Plastische Verformung wird in Mikroma-
terialien durch dieselben Mechanismen
bewirkt wie in Massivmaterialien, nim-~
lich vorwiegend durch Versetzungsglei-
ten und Diffusionskriechen. Dennoch
zeigen viele Materialien in Mikrodimen-
sionen wesentlich hshere Streckgrenzen

und Festigkeiten (siehc z. B. Abb. 4).

Dies ist aus Sicht der Zuverldssigkeit

zuniichst von Vorteil, erschwert aber auch

den Abbau hoher elastischer Verzetrun-
gen.

Diescs mechanische Verhalten 4Rt sich

im wesenllichen auf zwei Ursachen

zuriickfihren:

a) Aufgrund des Herstellprozesses ist das
Getiige von Schichtmaterialien durch
eine kleine Korngréfle, die oft weit
unter der Schichtdicke (z.B. in der
GriRenordnung 10 nm—-[ gm) lieg,
gekennzeichnet. Wie auch in Massiv-
materialien wird die Verselzungsbe-

wegung  durch Korngrenzen stark
behindert (Hall-Petch-Effekt) [40].
Obwohl der genaue funktionale

Zusammenhang zwischen Sireckgren-
ze und Korngrifie in diesem Bereich
nicht als gesichert gilt, ist es erwiesen,
dnf) dicser Effekt einen wichtigen Bei-
trag zum Widerstand gegen plastische
Verformung diinner Schichten liefert.

Mikromaterials, insbesondere durch
Oberfichenschichten und/oder das mit
ihm verbundene Subsirat, fithrt zor
Einengung der Versetzungsbewegung
(Abb. 10). Um zur Verformung beizu-
tragen, miissen Versetzungen einen
Kriimmungsradius  annehmen, der
etwa der Schichidicke entspricht
[4,41]. Daraus ergibl sich, daf3 die
Spannungen in der Schicht nur bis zu
einem bestimmten Betrag, der umge-
kehrt proportional zur Schichtdicke
ist, abgebaut werden kénnen, Obwohl
dieser Effekt fiir Mikrobauteile noch
nicht ausreichend untersucht ist, deun-
tel sich damit an, dafB die Flielgrenze
eines Mikromaterinls unter bestimm-
ten Randbedingungen mit zunehmen-
der Miniaturisierung steigen wird.
Bei hohen Temperaluren miissen zusktz-
lich Kriechprozesse, vor allem das Diffu-
sionskriechen, berlicksichtigt werden
[42,43]. Die hohen Dichten an Korngren-
zen kommen diesem Mechanismus ent-
gegen, da diese als schnelle Diffusionspl-
ade dienen. Es ist daher im allgemeinen
damit zu rtechnen, dall das plastische
FlieBen bel hohen Temperaturen in
Mikromaterinlien eher erleichlert wird,
wie z. B. bei Cu-Schichten [16]. Genaue-
re mechanistische Uberlegungen dazo
stehen aber noch aus.

2.3 Elastische Eigenschallen

Das elastische Verhalten eines Matetiuls
wird durch die Eigenschaften und die
Dichte der interatomaren bzw. intermole-
kularen Bindungen bestimmt und ist
daher in erster Niherung strukturunab-
hingig: Dies bedeutet, dall bei konstanter
Zusammensetzung sich die elastischen
Eigenschaften iiber die gesamle Spann-
weite moglicher Defektdichten, dic iiber-
licherweise in Massivimaterialien auftre-
ten, nicht signifikant Hndern. Auch die
hohen Deflekidichten, die zum Teil in
gesputterten Schichlen and Mikrostiuk-
turen auftreten, sollten normalerweise
nicht zu gréBeren Anderangen des elasti-
schen Verhalten fithren. Ausfithrliche
systematische Untersuchangen, die dies
bestitipen konnten, sind jedoch nicht
durchgefither worden,

3735




Mechanische Eigenschaften und Zuvverliss

igkoit von Materialien in Mikradimensionen

2.4 Bruchverhalten, Zihigkeit und
Ermitdung: miigliche Tendenzen

Willuend das Brochverhalten von Massiv-
materialien auvsfiibilich untersucht ist,
gibt es nur sehr wenige detaillierte Arhei-
ten {iber dus von Mikromateriniien. Fol-
gende Effckte der Mikrodimensionalitit
sind denkbar: Der Dukiilbrach eines
Materials wird durch ,Griibehen-8il-
dung”, meist an Binschlilssen oder ande-
ren  Spannungskonzenlrationen,  aus-
gelost, wobei sich ein charakteristischer
Gritbchen-Abstand einstellt. Sinkt die
Bauteilgrofe unter diesen, im Massivma-
terial beobachteten Abstand, dann ist zu
erwarten, dal der Bruchmechanismus zu
einem sproden Verhalten umschligt.

In einem spriden Material wird die
Bruchspannung von der Ausdehnung des
kritsichen Defekts oder Risses und der
Bruchziihighkeit bestimmt. Fir Mikroma-
terinlien ergibt sich nun folgende interes-
sante Situalion: Einerseits erreicht die
GrtiBe der Prozefizone vor der RiBspitze
unter Umstinden die Bauteilgréfie,
wodurch sich der Zihigkeitswerl gegen-
tiber dem in Massivmaterialien stark ver-
indern kann [44]. Andererseits kann das
Bauteil selbst kleiner als der mittlere
Fehlerabstand sein, so daf sich die Feh-
ler- und damit die Bruchstatistik stark
verschieben (,,Volumeneffekt™). Daraus
folgt im Prinzip, daB die meisten Mikro-
bauteile frei von kritisclien Fehlern sein
werden, whhrend cin zofillig auftreten-
der Effckt gro} gegentiber der Dimension
des Bauteils ist und daher zu raschem
vorzeitigem Versagen fiibren sollte.
Ahnlich spekulative Uberlegungen Tassen
sich beziiglich des erwarteten Ermii-
dungsverhallens anstellen. Obwohl der
Volumeneffekt die Mikromaterialien in
Bezug auf RiBinitiierung im Probeninne-
ren begiinstigen kdnnte, muB aufgrund
des grifieren Oberflichen/Volumen-Ver-
hilltnisses mit vermehrter Oberfliicheni-
nitijerung gerechnet werden. Grundle-
gende Untersuchungen dieser Effekie,
die Itir die Langzeitzuverliissigkeit z. B,
von Mikrosensoren und -aktoren wesent-
lich sein konuen, erscheinen dringend
erforderlich.

3. Ausblick: Einige Konsequenzen
fiir Entwicklung und Einsatz, fiir
Mikromaterialien

Obwohl im Verstindnis des mechani-
schen Verhaltens von Mikromaterialien
noch wesentliche Fragen offen sind, kon-
nen bereits einige vorliufige SchluBfol-
gerungen gezogen werden. Aufgrund der
varliegenden Ergebnisse verstitkt sich
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zZunehmend der Eindruck, daB dic mecha-
nischen Eigenschaften und die Zuverliis-
sigkeit von Mikromaterialien nicht ein-
fach aus dem Verhalten von Massivpro-
ben abgeleitet werden kiinnen, Vielmehr
mufl mil einer Vertinderung des EGipen-
schaftsspektrums, insbesondere hin zu
htheren Flicfigrenzen und Spannungen
bei noch unklaren Auswirkungen auf das
Bruchverhalten, gerechner werden. Kine-
tische Effekte, wie Diffusion und damit
verbundene Mechanismen (Kornwachs-
tum, Diffusion, etc.), spielen aller Vor-
aussicht nach aufgrund der kleinen
Dimensionen eine wesentlich gréiBere
Rolle und kiinnen zu gréferen zeitlichen
Anderungen der Eigenschaften fiihren.
Die Entwicklung neuer Mikromaterialien
kann nur dann gezielt erfolgen, wenn die-
se Effekte ausreichend verstanden und in
weiter Konsequenz bewuBt ausgenutzt
werden. Deshalb ist eine tefergehende,
systematische Erfassung der Miniaturi-
sierungseffekte in hezug auf das mecha-
nische Verhalten dringend geboten.
Wichtige Zielsetzung ist die Entwicklung
von neuen Teststrukturen, Untersu-
chungsmethoden und Erklérungsansit-
zen, die aul dem bekannten Verhalten
von Massivmaterialien aufbanen, aber
die Besonderheiten von Mikromateriali-
en beriicksichtigen. Fiir den gezielten
Werkstoffeinsatz werden uuch adaptierte
.Design Rules* sich als unumginglich
erweisen,

Insgesamt wird es cine Ishnende Aufga-
be fiir die Malerislforschung sein, der
sich rapide weiterentwickelnden Mikro-
technik eine Werkstoffpalette zur Verfii-
gung zu stellen, die fiber die schon einge-
setzten Materialien hinausgeht. Aufgrund
der bisherigen Entwicklung dwf man
erwarten, daB dies auch zunehmend fiir
solche Anwendungen gelten wird, in
denen die mechanische Funktion und
Zuverldssigksit noch nicht im Vorder-
grund stelen, :

Literatur

{11 Thompson C.V, Lloyd JR.: MaL Res. Soc.
Bulletin 18, Nr. 12 (1993) 19

(21 Menz W, Bley P: Mikrosystemtechnik fiir
Ingenieure, VCH Verlagsgesellschaft mbH,
Weinheim, 1993

[3]1 Materials Research Society, Pittshurg, Pennsy-
lvania (Hrsg.): Thin Filns: Siresses and
Mechanical Properties I-IV, Muter, Res. Soc.
Symp, Proc.,, 130 () (1989); 188 (1) (1950);
239 (I1T) (1992); 308 (IV) (1993)

[4] Nix W.D.: Mel. Truns, 204 (1989)2217

[51 Doerner MLF, Nix W.D.: CRC Critical Revie-
wy in Solid State end Materials Sciences, 14
wotresses and Deformntion Processes in Thin
Filma on Substrates" (1988) 225

{6] Abermann R.: Mater, Res. Soc. Proc.,, Pitls-
hurgh, 230 (1592) 25

[71 Flinn PA. Sauter Muck A., Besser ER,,

Marieb T.N.: Mat. Res, Soc. Bulletin 18, N,
12 (1993) 26

[8] Flinn PA., Gardner D.S., Nix W.D.: IEEE
Trans. on Electron Devices 34 (1987) 689

[9] Pill-Kauffmann, W.: Dissertation, Rheinisch-
Westfilische Teehnische Hochschule Aschen,
1980

[L0] Moske M., Samwer IL: Rev. Sei. Tnsttum, 59
(1988) 2012

[11] Bader 8, Flinn PA,, Arzt E., Nix WD.: J,
Malt. Res. 9 (1904} 3/8

[12] Murakami M., Kuan T.-S., Blech LA,: Trentise
on Materials Science and Techoology 24
(1982) 163

{13] Venkutraman R., Bravman J.C., Nix W.D.,
Davies P.W,, Tlinn P.A., Fraser D.B.: J. Elee-
tronic Materials 19 (1990} 1231

[14] Venkatraman R., Chen 8., Bruvmum JLC.; J.
Vac. Sci. Technal. A 9 (1991) 25356

[16] Thouless M.D., Gupta J., Harper IME.: I.
Mat. Res. 8 (1993) 1845

[17] Flinn PA.: J. Mat. Res, 6 (159]) 1408

[18] von Preissig FJ, Nix W.D.: Mat. Res. Soc.
Symp. Proc. 239 (1992) 207

[19] Moske M.A., Ho P.S., Mikalson D.J., Cuoma
J.1.: 1. Appl. Phys 74 (1993) 1716

[20] Glocker R.: Materjalprtfung mit Rintgen-
strohlen, 4. Auflage, Springer-Verlag, Berlin
(1958) 8. 355

[21] Flinn PA., Chiung C.: 3. Appl. Phys. 67
(1990) 2927

122] Tabor D.: The Hardness of Metals, Oxford
University Preys, London, 1951

[23] Nano Indenter I, Nano Instroments, Inc.,
Knoxville, Tennessee, USA

{24] UMIS-2000, CSIRO, Linfeld, NSW 2070,
Australien

[25] Fischerscope, Helmut Fischer Gmbll, 71069
Sindelfingen

[26] Balker S.F.: Mat Res. Soc. Symp. Prac,, Pitts-
burgh, 308 (1993) 209

[27] Doerner MLE, Nix W.D.: J, Maler. Res. 1
(1986) 601

[28] Oliver W.C., Phorr GM.: J. Mater. Res. 7
(1992) 15064

[29] Prieler M,, Bohn H.G., Schilling W, Trink-
haws H.: Mal Res. Soc. Symp. Prac., Pitts-
burgh, 308 (1993) 305

[30] Small M.K., Nix W.D.: I, Muter. Rs. 7 (1992)
1553

[31] Viassak I.I., Nix W.D.: ), Mater, Res, 7 (1992)
3242

[32] Ruud, J.A., Josell D, et al.: J. Matter, Res. §
(1993) 112

[33] Noyun L.C., Sheikh G.: I, Mater. Res. 8 {1993
764

[34] Read D.T., Dally .W.: 1. Mater. Kes. § (1993)
1542

[35] Weihs TP, Hong S. et al.: J. Muter, Res. 3
(1988) 931

[36) Blech JR., Twi K.L.: Appl. Phys. Let 30
(1977) 387

[37] Arzt E., Nix W.D.: I. MuL. Res. 6 (1991) 731

[38] Menz W., Bley B: Mikrosystemtechnik fir
Ingenieurs, VCH Verlagsgeseilschuft mhbH,
Weinheim (1993) §, 212

[39] Kuschke W.-M., Atzt B.: Appl. Phys. Lett. 64
Vol. 9 (1994)

[40] Venkatraman R., Bravian J,C.: I, Mater, Res.
7 (1992) 2040

[41] Freand LB.: J. Appl. Mech. 54 (1987) 553

[42] Gibbs G.B.: Philas. Mug. 13 (1966) 580

[43] Frost H.I., Ashby M.F: Deformation-Mecha-
nism Maps, Pergamon Press, Oxford (1982) 8.
26

[44] Brock D.. Elementary Engineering Fracture

Mechanics, Mariinus Nijhoft Publishees. Dor-
drecht (1986) S, 116

Metall, 48, Juhrgang, Nr. 5/94



