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1. Einleitung

In den letzten Jahrzehnten stellte sich der Bereich der Gassensorik als ein stindig wachsendes
Arbeitsfeld dar. Gerade aus den Bereichen Sicherheit und Umweltschutz sind Gassensoren
nicht mehr wegzudenken. Aber auch in den Bereichen der industriellen Fertigung und zur
Steigerung der Produkt- und Lebensqualitit entsteht ein stindig wachsendes Interesse an
intelligenten Systemen wie z.B. an integrierten Gassensoren.

Gerade die Notwendigkeit, toxische und explosive Gase schnell und bereits in geringen
Konzentrationen nachzuweisen, erfordert intelligente und empfindliche Systeme. Diese sollen
dabei die Fahigkeit besitzen, selbst in stark verunreinigter Umgebung (Mischung aus vielen
Gasen) einzelne Gaskomponenten in ihrer Konzentration zu erkennen. Die Anwendung reicht
hier von der Kontrolle und Messung von Schadstoffemissionen bis hin zu Fritherkennung von
Storféllen wie Leckagen oder Schwelbrdnden.

Aber auch mit dem Wunsch, den meist subjektiven Eindruck der menschlichen Nase durch
geeignete Analysesysteme zu unterstiitzen, wichst das Interesse an einer sensitiven und
selektiven Gaserkennung. Anwendungsbereiche sind hier beispielsweise Frithwarnsysteme
zum Personenschutz, Bestimmungsmoglichkeiten hinsichtlich der Qualitidt und des Alters von
Nahrungsmitteln sowie Erkennungshilfen beziiglich der Luftgiite in der Automobil- und
Gebdudetechnik.

In diesen Applikationsfeldern haben die Gassensoren die Aufgabe, aus der vorliegenden
Konzentration eines spezifischen Gases oder Gasgemisches, dem sogenannten Analyt, ein
meist elektrisches Signal abzuleiten, welches einer Auswerteeinheit zugefiihrt werden kann.
Diese Signalumwandlung kann auf verschiedenen physikalischen wie chemischen Prinzipien
basieren. Anhand dieser unterschiedlichen Funktionsweisen lassen sich die verschiedenen
Sensortypen unterscheiden. Eine Zusammenstellung ist in der Tabelle 1.1 gegeben.

Sensortyp Genutzte physikalische Messgrofie
Halbleiter Gassensoren bzw. | Elektrische Leitfahigkeit (o)
katalytische Gassensoren

Feldeffekt Gassensoren Elektrische Spannung (V)

Organische Halbleiter Gassensoren | Elektrische Leitfahigkeit ()

Kapazitive Gassensoren Elektrische Kapazitét (C)

Elektrochemische Gassensoren Elektrische Spannung (V) oder Strom (I)

Optische Gassensoren Absorption, Emission, Reflexion, Anderung von
Wellenldnge oder Brechungsindex

Massensensitive Gassensoren Frequenz (f), Ddmpfung (db), Phase ()

Tabelle 1.1: Verwendete Sensortypen zur Detektion von Gasen.




Wird an den Oberfliachen eines Halbleiters (z.B. Zinndioxid) ein Gas adsorbiert, so kann es
durch eine reversible chemische Oberflidchenreaktion zu einer Anderung der spezifischen
Leitfahigkeit kommen. Diesen Effekt macht man sich bei Halbleiter-Gassensoren zu Nutze.
Bietet man zusétzlich einen Katalysator wie Platin an, so kann man unter Umstdnden diesen
Effekt verstirken und durch geeignete Materialwahl die Selektivitdt bzw. Sensitivitit der
Gassensoren erhdhen. Bei einem organischen Halbleiter-Gassensor verwendet man z.B.
Phthalocyanine. Dieses Material dndert ebenfalls seine Leitfdhigkeit durch
adsorptionsbedingte Oxidationsvorgédnge. Ist mit der Adsorption eines Gases jedoch eine
starke Verdnderung der dielektrischen Materialeigenschaften verbunden, so kann man diese in
einem kapazitiven Gassensor nutzen. Bei einem Feldeftekttransistor (FET) als Gassensor
besteht das Gatemetall aus einem Katalysatormaterial. Durch die Gasabsorption verschiebt
sich das Gatepotential und der Transistor dndert sein elektrisches Verhalten. Um eine grofe
Selektivitit zu erreichen, ist die Wahl bzw. Kombination der verwendeten Materialien von
entscheidender Bedeutung. Aufgrund der Temperaturabhidngigkeit der katalytischen Reaktion
am Gatemetall werden FET-Gassensoren meist bei hohen Temperaturen betrieben. Durch ein
Erhohen der Betriebstemperatur der Bauelemente erreicht man darliber hinaus eine
Reversibilitdt der Adsorption und beugt einer Vergiftung des Sensors vor.

Bei einem elektrochemischen Gassensor werden in einem galvanischen Element durch
Anwesenheit von Gasen elektrochemische Potentiale verschoben. Das resultierende Signal
kann entweder ein Strom I oder eine Spannung U sein. Bei optischen Gassensoren nutzt man
die Anderung von optischen Parametern bei Anwesenheit eines Gases. Dies kann durch
spektroskopische Untersuchungen des Gases an sich oder durch das Messen optischer
Eigenschaften des gasadsorbierenden Materials geschehen.

1.1 Massensensitive Gassensoren

Massensensitive Gassensoren basieren auf der Ubertragung akustischer Wellen in
Festkorpern. Breitet sich eine Akustische Welle im gesamten Volumen eines Festkdrpers aus,
so spricht man von einer Festkorperwelle. Als Oberflaichenwelle (OFW) bezeichnet man
dagegen den Fall, bei dem sich die akustische Welle an der Oberfliche des Festkorpers
ausbreitet. GemidR dieser Differenzierung unterscheidet man in Schwingquarze
(Volumenschwinger) und OFW-Bauelemente. Beide Bauelementtypen sind auf der Basis
piezoelektrisch aktiver Materialien aufgebaut. Der piezoelektrische Effekt beschreibt den
physikalischen Zusammenhang zwischen einem elektrischen Feld und der Dehnung oder
Stauchung eines Materials. Dieser Effekt tritt bei Kristallklassen auf, welche kein
Symmetriezentrum beziiglich ihrer Kristallstruktur besitzen. Mit einem elektrischen
Wechselfeld kann das Material mechanisch zum Schwingen angeregt werden. Diese
Schwingung wird bei massensensitiven Gassensoren dadurch beeinflusst, dass Gasteilchen
von der Bauelementoberflidche absorbiert und / oder adsorbiert werden. Die damit verbundene
Massenzunahme bzw. Anderung der physikalischen FEigenschaften verursacht eine
Verdnderung des Schwingverhaltens der Bauelemente.

Um eine moglichst hohe Aussagekraft liber Gasart und Konzentration des ad- bzw.
absorbierten Analytes zu erhalten, ist eine sehr groBe Selektivitit sowie Sensitivitit der
Bauelemente erforderlich. Ein moglicher Ansatz fiir diese selektive Ad- oder Absorption ist
durch das Schliissel-Schloss-Prinzip beschrieben. Das Modell dieses Prinzips ist in der
Abbildung 1.1 skizziert.
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Abbildung 1.1:  Schliissel-Schloss-Prinzip der Gasabsorption, Gasadsorption

Das Schliissel-Schloss-Prinzip sagt aus, dass in Abhédngigkeit der Oberfldchenbeschaffenheit
einer massensensitiven Schicht bestimmte, in die Oberflachenstruktur passende Gase ad- bzw.
absorbiert werden konnen. Die Qualitdt der Oberflichenbeschaffenheit wird also durch die
Eigenschaft beschrieben, dass jedes Gas wie ein Schliissel in sein zugehoriges Schloss passt.
In der Realitit sind die Unterschiede mancher Analyte jedoch so gering, dass zwei
unterschiedliche Gasarten denselben Platz auf der Oberfliche einnehmen konnen. Dieser
Effekt wird auch als Querempfindlichkeit beschrieben. Fiir den Betrieb eines Gassensors
miissen die oben beschriebene Sorptionsphdnomene dariiber hinaus reversibel sein. Das
bedeutet, dass in Abhéngigkeit der in der Gasphase befindlichen Gasteilchen eine bestimmte
Anzahl dieser Teilchen ad- oder absorbiert werden kann. Nimmt die Zahl der Gasteilchen in
der Atmosphire wieder ab, so findet eine Desorption von der Oberfldche statt. Die auf der
Oberfliche ad- bzw. absorbierte Zahl der Gasteilchen steht mit dem Partialdruck dieses
Analyts im Gleichgewicht. Unter realen Bedingungen gehen Analyte oftmals mit der
massensensitiven Schicht stabile, dauerhafte Bindungen ein, was zu einer Vergiftung dieser
massensensitiven Schicht fithren kann.

Das oben beschriebene Adsorptionsmodell findet bei Schwingquarz- und bei OFW-
Gassensoren seine Anwendung. Jedoch basieren die realen Sensoreffekte der Gasab- bzw.
adsorption neben einer reinen Massenzunahme auf der Anderung physikalischer
Eigenschaften der massensensitiven Schicht. So ist zu beriicksichtigen, dass sich durch
Chemisorptionen und den damit verbundenen Einbau von Gasmolekiilen das mechanische
wie elektrische Verhalten der massensensitiven Schicht dndern kann.

Die Untersuchungen zu dieser Arbeit wurden an massensensitiven OFW-Bauelementen
durchgefiihrt. Im Folgenden werden zur Ubersicht Schwingquarz- sowie OFW-Bauelemente
in ihrer Funktion als Gassensoren skizziert.




1.1.1 Massensensitive Schwingquarzbauelemente

Der prinzipielle Aufbau eines Schwingquarzbauelements ist in der Abbildung 1.2 dargestellt.

Quarzsubstrat

Goldelektrode
@
O ~ O
Spannungsquelle

Abbildung 1.2:  Prinzipieller Aufbau eines klassischen Schwingquarzbauelements

Das Schwingquarzbauelement besteht aus einem diinnen piezoelektrischen Plittchen, welches
auf beiden Seiten mit Elektroden versehen ist. Legt man eine oszillierende Spannung an, so
beginnt das Quarzpldttchen mechanisch zu schwingen. Beschichtet man nun dieses
Quarzplittchen mit einer massensensitiven Schicht, so kann es bei einer Gasadsorption zur
Verdanderung der mechanischen und elektrischen Eigenschaften der Beschichtung kommen.
Diese wiederum beeinflussen das mechanische Schwingverhalten des Bauelements, welches
als Messgrofle verwendet wird.

1.1.2 Massensensitive OFW-Bauelemente

In der Gassensorik erfahren OFW-Bauelemente als massensensitive Sensoren zunehmendes
Interesse. Mathematisch wurden Oberflaichenwellen erstmals von Lord Rayleigh beschrieben
[Ray85]. Darauf aufbauend entstand die erste technische Anwendung von Oberflichenwellen
durch den Gedanken von R.M. White (1965). Er schlug vor, mittels eines elektrisch-
mechanischen Wandlers auf einem piezoelektrisch aktiven Substrat eine Oberflichenwelle zu
erzeugen, um sie dann wieder mittels eines gegeniiberliegenden mechanisch-elektrischen
Wandlers in ein elektrisches Signal umzuwandeln [Whi65]. Das Design dieses Wandlers, die




sogenannten Elektrodenstrukturen, sollte die Frequenz der eingekoppelten bzw. detektierten
Welle bestimmen. Dieses Prinzip ist in der Abbildung 1.3 schematisch dargestellt.
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Abbildung 1.3:  Funktionsweise eines OF W-Bauelements

Mit dieser Uberlegung wurde der Grundstein zur Herstellung von Filterbauelementen mit
definierbarem Transmissionsverhalten gelegt. Heute sind OFW-Bauelemente aus der
Kommunikationstechnik  nicht mehr wegzudenken. Hier finden sie z.B. als
Verzogerungsleitungen, als Puls-Kompressionsfilter in der Radartechnik oder als taktstabile
Resonatoren Verwendung [Ash85]. Auch heute sind OFW-Bauelemente ein wesentlicher
Bestandteil der Analog- und Digitaltechnik. So sind sie beispielsweise im Mobilfunk, in
Modems, in Pagern, in Touchscreens, in der Multimedia-Technik (Paralleltonfilter) und in
Telemetriesystemen wichtige Bausteine. Auch in den Verfahren der Spreizbandtechnik und in
der Signalmodulation spieclen OFW-Bauelemente heutzutage eine wesentliche Rolle. Der
Frequenzbereich der heute verfiigbaren OFW-Bauelemente reicht von einigen hundert
Megaherz bis in den Gigaherz-Bereich.

Basierend auf den oben beschriebenen technischen Anwendung von OFW-Bauelementen
unterscheidet man Resonatoren von Verzogerungsleitungen. Beide Varianten werden in
Kapitel 2.3.1 und 2.3.2 niher beschriecben. Uber die Anwendung in der
Kommunikationstechnik hinaus finden OFW-Bauelemente heute als Transversalfilter oder
Resonatoren verstirkt im Bereich der Sensorik ihre Anwendung. Hier macht man sich zu
Nutze, dass eine Beeinflussung der physikalischen Eigenschaften des piezoelektrischen
Materials eine Auswirkung auf die Charakteristik der Oberflichenwelle des Filters hat. So
lassen sich zB. durch Deformation der Bauelemente Druck-, Kraft- und
Beschleunigungssensoren  herstellen. Setzt man die Bauelemente hingegen der
Umgebungstemperatur aus, so lassen sich aufgrund der vorliegenden Temperaturkoeffizienten
z.B. Temperatur- und Flusssensoren herstellen.

In der Tabelle 1.2 ist eine Ubersicht iiber die Finsatzgebiete von OFW-Bauelementen
gegeben.




Tabelle 1.2:

In der Abbildung 1.4 ist ein System, bestehend aus zwei OFW-Bauelementen entsprechend
der Abbildung 1.3 gegeben. Dabei ist ein OFW-Bauelement unbeschichtet (oben) und ein
weiteres mit einem massensensitiven Polymerfilm beschichtet (unten). Betrachtet man den
beschichteten Teil des OFW-Bauelements, so konnen Gasteilchen an dieser Oberfldache ad-
bzw. absorbiert werden. Damit ist zum einen eine Zunahme der Masse auf der Oberflache
gegeben, zum anderen zeigen sich gegebenenfalls verdnderte physikalische Eigenschaften der
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Ein Sensorelement entsteht, wenn man das OFW-Bauelement in eine zugehdrige Elektronik,

Analyt / Gas

Pl

= [T

= Ty

Mif | =

Signalver-

L] =

Funktionsweise eines OF W-Gassensors

bestehend aus der Signalerzeugung und Signalauswertung, integriert.




Mit der Tendenz, immer hdéhere Anforderungen an Selektivitit und Sensitivitit der
Gassensoren zu stellen, zeigen sich Effekte, welche das Betriebsverhalten der Bauelemente
beeintrachtigen, als besonders kritisch. Solche Effekte sind z.B. Querempfindlichkeiten auf
andere Analyte (z.B. Querempfindlichkeit auf Luftfeuchte). Diese begrenzen zum Teil
wesentlich die Selektivitit der Bauelemente. Dariiber hinaus beeinflussen Anderungen der
Umgebungs- und Bauelementtemperatur das Driftverhalten und die Sensitivitdt der
Bauelemente. Um diese Einfliisse zu reduzieren, werden OFW-Gassensoren tiblicherweise
mit einem insensitiven Referenzelement gekoppelt. Durch eine Differenzbildung beider
Signale kann z.B. eine storende Signaldrift durch eine sich &ndernde Umgebungstemperatur
verringert werden.

Neben dem beispielsweise durch Temperaturverdnderungen gegebenen Driftverhalten, kommt
es bei Gassensoren im Allgemeinen zu stérenden und die Lebenszeit des Bauelements
begrenzenden Langzeiteffekten. Gerade der Einsatz von Gassensoren in korrosiver
Umgebung stellt hohe Anforderungen an die Passivierung der Bauelemente, ohne deren
Sensitivitdt dabei entscheidend zu beeintrachtigen.

Ublicherweise werden in OFW-Bauelementen piezoelektrische Materialien wie Siliziumoxid
oder Lithiumniobat verwendet. Diese werden als Einkristall z.B. mit Hilfe des
Zonenschmelzverfahrens gewonnen und miissen mit teilweise aufwendigen hybriden
Aufbautechniken in die entsprechenden elektrischen Schaltungen integriert werden. Die
OFW-Bauelemente werden z.B. im Applikationsfeld der Gassensorik {iiblicherweise in
Gehduse oder direkt auf die zugehorige elektrische Schaltung geklebt und mittels
Bonddréihten elektrisch kontaktiert. Mit diesem erhohten Montageaufwand sind meist hohe
Fertigungskosten verbunden, was eine kostengiinstige Massenfertigung erschwert. Dariliber
hinaus sind mit der hybriden Integration gerade bei Bauelementen hoher Betriebsfrequenzen
storende parasitdre Effekte wie Bondkapazitdten und -induktivititen verbunden.

1.2 Monolithisch integrierbare OFW-Gassensoren

In der vorliegenden Arbeit wurden OFW-Gassensoren auf der Basis der Siliziumtechnologie
entwickelt und hergestellt. Gerade die Siliziumtechnologie bietet die Mdglichkeit einer
monolithischen Integration und somit einer wesentlichen Verringerung parasitirer Storgroflen
wie Kapazititen und Induktivititen. Diese parasitiren StorgroBen konnen z.B. durch die bei
hybriden Aufbautechniken notwendige Aufbau- und Verbindungstechnik (z.B. Bonddréhte)
hervorgerufen werden. Aulerdem besteht bei der monolithischen Integration die Aussicht auf
eine kostenglinstige Massenproduktion der Bauelemente durch die Integration der Herstellung
in den Standard CMOS-Prozess.

Zur Herstellung und Entwicklung der in dieser Arbeit verwendeten OFW-Gassensoren
wurden Zinkoxid sowie Aluminiumnitrid als piezoelektrische Diinnschicht abgeschieden.
Ublicherweise werden diese Schichten mit einer Hochfrequenz-Spannungsquelle gesputtert.
Hierbei ist, neben der teilweise geringen Abscheiderate, die Qualitdt bzw. die piezoelektrische
Auspragung der abgeschiedenen Schichten oft gering. Somit werden diese piezoelektrischen
Schichten oftmals in einem anschlieBenden Heitzschritt nachbehandelt. Die dazu notwendigen
Temperaturen zeigen sich jedoch als wenig CMOS kompatibel. In der vorliegenden Arbeit
wurde neben diesem Verfahren erstmals das Sputtern mit gepulster Gleichspannungsquelle
fiir die Abscheidung dieser Schichten angewendet und dem Sputtern mit Hochfrequenz-
Spannungsquelle gegeniibergestellt.




Aufgrund der teilweise starken pyroelektrischen Eigenschaften piezoelektrischer Materialen
haben die Umgebungsbedingungen meist einen erheblichen Einfluss auf das Betriebsverhalten
der OFW-Bauelemente. Zur Reduzierung z.B der Temperatureinfliisse werden iiblicherweise
bestimmte Kristallschnitte mit kleinen Temperaturkoeffizienten verwendet. Aber auch die bei
OFW-Gassensoren ausgenutzten Adsorptionsvorginge an z.B. massensensitiven Polymer-
schichten zeigen meist eine messbare Temperaturabhdngigkeit. Hierdurch kann die
Sensitivitit der Bauelemte unter realen Umgebungsbedingungen teilweise erheblich reduziert
werden.

Mit dem Ziel dieses Temperaturverhalten von OFW- Gassensoren zu untersuchen, wurden im
Rahmen dieser Arbeit erstmals temperaturregelbare OFW-Bauelemente auf dieser Basis
entwickelt und hergestellt. Durch den verwendeten monolithischen Aufbau konnte eine
Polysilizium-Widerstandsheizung integriert werden. Zum Messen der Oberfldchentemperatur
wurde ein Temperaturwiderstand auf der Oberfliche der Bauelemente vorgesehen. Als
massensensitive Schichten wurden verschiedene Polymere abgeschieden und deren Einfluss
auf das Betriebsverhalten untersucht. Bei der Detektion einer Komponente aus einem
Gasgemisch fiihren oft Querempfindlichkeiten dazu, dass ein bestimmtes Gas nicht oder nur
in einer hohen Konzentration nachweisbar ist. Hier werden iiblicherweise Arrays aus
unterschiedlichen OFW-Gassensoren zu einem Sensorsystem verkniipft, um eine Art Muster
aus den einzelnen Sensorsignalen ableiten zu konnen. Diese Vorgehensweise ist jedoch meist
sehr platzintensiv und aufwendig. Aus diesem Grund wurde in der vorliegenden Arbeit
erstmals der Temperatureinfluss auf das  gasspezifische  Adsorptions- und
Desorptionsverhalten verschiedener Polymere untersucht, um daraus eine zusitzliche Aussage
fiir das zu detektierende Gas ableiten zu kdnnen.

Neben den stindig wachsenden Anforderungen an die Sensitivitdt und die Selektivitidt von
OFW-Gassensoren ist deren Langzeitstabilitit von besonderem Interesse. Ublicherweise
zeigen gerade massensitive OFW-Gassensoren ein Driftverhalten in der Einschwingphase
sowie liber einen langen Zeitraum. Gerade der Einsatz der Bauelemente in z.B. korrosiver
Umgebung macht eine Passivierung der Bauelemente erforderlich. Hierzu wurden
verschiedene Beschichtungen und deren Einfluss auf das Betriebsverhalten sowie die
Stabilitdt der Bauelemente untersucht.




2. Theoretische Grundlagen

OFW-Bauelemente sind auf der Basis piezoelektrisch aktiver Werkstoffe aufgebaut. Durch
das Anlegen eines periodischen Spannungssignals an einen elektro-mechanischen Wandler
wird eine Oberflichenwelle erzeugt. Oberflichenwellen konnen in verschiedenen Moden
schwingen und entsprechend ihres Schwingungsmodus fiir verschiedene FEinsatzzwecke
verwendet werden. Horizontal verlaufende Oberflachenscherwellen (Schwingung parallel zur
Oberfliche) finden z.B. in der Fliissigkeitsanalytik ihre Anwendung. Oberfldchenscherwellen-
Bauelemente werden z.B. zur Bestimmung der Motorendlalterung in den Arbeitsgruppen um
Prof. F. L. Dickert am Institut fiir Analytische Chemie der Universitit Wien eingesetzt.
Oberflichenwellen, die in einer Ebene senkrecht zur Oberfliche schwingen, werden nach
Lord Rayleigh als Rayleigh-Wellen bezeichnet und finden im Bereich der Gassensorik ihre
Anwendung.

Ublicherweise werden OFW-Bauelemente auf der Basis von piezoelektrischen Einkristallen
wie Quartz oder Lithiumniobat hergestellt. In der vorliegenden Arbeit wurden OFW-
Bauelemente auf der Basis monolithisch abgeschiedener piezoelektrisch aktiver
Diinnschichten entwickelt und hergestellt. Dabei wurde auf eine Kompatibilitit zur
bestehenden Siliziumtechnologie geachtet. Als piezoelektrische Materialien wurden
Zinkoxid- (ZnO) und Aluminiumnitridschichten (AIN) abgeschieden. Um den
Temperatureinfluss auf das Betriebsverhalten der Bauelemente zu untersuchen, wurde eine
Widerstandsheizung monolithisch integriert. Der Schichtaufbau der OFW-Bauelemente ist in
der Abbildung 2.1 dargestellt.
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Abbildung 2.1:  Monolithischer Aufbau der OF W-Bauelemente

Der prinzipielle Aufbau der in dieser Arbeit entwickelten und hergestellten OFW-
Bauelemente besteht aus einem Siliziumwafer als Basismaterial. Auf diesem wurde eine
Widerstandsheizung und anschlieBend die piezoelektrisch aktive Diinnschicht abgeschieden.
Auf der Oberflache der piezoelektrischen Diinnschicht wurden die elektro-mechanischen




Wandler sowie die massensensitive Schicht abgeschieden. Auf den detaillierten Aufbau dieser
Bauelemente wird in Kapitel 3 eingegangen.

Um das Betriebsverhalten der Bauelemente zu beschreiben, werden im folgenden Kapitel 2.1
die Grundlagen von Oberfldchen- und Festkorperwellen beschrieben. Im Kapitel 2.2 werden
die Grundlagen zum piezoelektrischen Effekt dargestellt. Kapitel 2.3 befasst sich
anschlieBend mit dem Prinzip der elektro-mechanischen Wandlung, bzw. der Erzeugung von
Oberflachenwellen auf piezoelektrischen Oberflachen. In Kapitel 2.4 werden die Adsorptions-
bzw. Desorptionsvorginge an den Oberflichen massensensitiver Schichten beschrieben.
Kapitel 2.5 geht abschlieBend auf das Temperaturverhalten der OFW-Gassensoren ein.

2.1 Akustische Wellen in Festkorpern

Zur Beschreibung von akustischen Wellen in OFW-Bauelementen muss in Festkorper- und
Oberflachenwellen unterschieden werden. Festkorperwellen beschreiben die akustischen
Wellen, welche im gesamten Festkdrper iibertragen werden. Oberflichenwellen verlaufen in
der Ebene der Oberfliache, wie z.B. an einer Grenzfldche zwischen Festkorper und Gas. Bei
einem OFW-Bauelement konnen beide Wellentypen auftreten und tragen somit zum
Betriebsverhalten der Bauelemente bei.

2.1.1 Festkorperwellen

Festkorperwellen sind sich ausbreitende Storungen in elastischen Festkorpern und
unterscheiden sich in Druckwellen und Scherwellen. Beide Wellentypen unterscheiden sich
bzgl. der Bewegungsrichtung, welche auch als Polarisation bezeichnet wird [Aul73a]. Beide
Wellen-

typen sind in der Abbildung 2.2 dargestellt.
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Abbildung 2.2:  Akustische Wellen im Festkérper, Druckwelle (a) und Scherwelle (b)
[Aul73a]

Eine Druckwelle ist parallel zur Ausbreitungsrichtung polarisiert. Eine Scherwelle ist
hingegen senkrecht zur Ausbreitungsrichtung polarisiert. Beide  Ausbreitungs-
geschwindigkeiten sind gegeben durch:

vDruck = V cll /p b (21)

chher = Vc44 /p . (22)

Hierbei steht c;; fiir die Elastizitdit der kubischen Anordnung aus Abbildung 2.2 in
Ausbreitungsrichtung und cu4 fiir die Elastizitit in der dazu senkrecht stehenden Ebene. Die
GrofBe p beschreibt dabei die Massendichte des Festkorpers.

Bei einer Scherwelle unterscheidet man weiterhin den Anteil parallel zur Oberfldche
(horizontale Scherwelle) von dem Anteil senkrecht zur Oberflidche (vertikale Scherwelle)
verlaufender Wellen.

Das Diampfungsverhalten von Festkdrperwellen wird im Wesentlichen bestimmt durch
Beugungseffekte an Inhomogenitidten des Materials sowie durch thermische Reibungsverluste
der Gitterschwingung. Diese Beugungseffekte werden um so gréBer, je hoher die Frequenz
der Festkorperwelle ist. Aus diesem Grund eignen sich besonders Materialien mit hoher
Ausbreitungsgeschwindigkeit fiir die Anwendungen im Hochfrequenzbereich.

2.1.2 Oberflichenwellen

Auch Oberflachenwellen konnen sich aus den drei Wellenmoden Druck-, vertikale Scher- und
horizontale Scherwelle zusammensetzen. Daraus resultieren unterschiedliche Eigenmoden
von Oberflaichenwellen. Man unterscheidet generell in horizontale Schermoden und einer
Uberlagerung aus Druck- und vertikalen Scherwellen, den sogenannten Rayleigh-
Oberflichenwellen [Ray85]. Diese Eigenmode tritt bei den in dieser Arbeit verwendeten
Materialien auf. Die Effekte horizontaler Scherwellen sind dabei von geringer Bedeutung und
werden bei den folgenden Betrachtungen vernachldssigt. Die Abbildung 2.3 zeigt die
Erzeugung und Ausbreitung dieser Rayleigh-OFW-Eigenmode [Tam63]. Dabei bezeichnet ¢,
den kritischen Winkel, gegeben durch:

¢ =cos” (V, V). (2.3)

Vo bzw. Vi bezeichnen jeweils die Wellengeschwindigkeiten fiir die Oberflichenwelle und
Festkorperwelle. Das bedeutet, dass eine Oberflachenwelle nicht iiber den Winkel ¢, hinaus in
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den Festkorper eindringt, da akustische Oberflaichenwellen sich nicht schneller als mit Vg
ausbreiten konnen.
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Abbildung 2.3:  Erzeugung und Ausbreitung der Rayleigh—Eigenmode [Tam63].

Die Feldverteilung einer solchen Rayleigh Eigenmode ist in der Abbildung 2.4 gegeben. Es ist
gut zu erkennen, dass sich die Energiedichte der beiden gekoppelten Wellentypen (Druck-
und vertikale Scherwelle) hauptsédchlich bis zu einer Eindringtiefe von einer Wellenlidnge
konzentriert.
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Abbildung 2.4:  Feldverteilung einer Rayleigh—Eigenmode
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Die Eindringtiefe der Oberflaichenwelle ist gegeben durch:

1
N A AR

(2.4)

Der Wert x. beschreibt hierbei die Eindringtiefe und § die Wellenzahl der Oberflichenwelle.
Ist die Ausbreitungsgeschwindigkeit der Rayleigh-Oberflichenwelle Vo kleiner als die der
Festkorperwelle, so konzentriert sich die Energie gemidBl Gleichung 2.4 an der
Festkorperoberfléache.

Betrachtet man nun akustische Wellen in einem piezoelektrisch aktiven Werkstoff, so kommt
es neben einer werkstoffspezifischen mechanischen Kopplung zwischen Druck-, vertikalen
bzw. horizontalen Scherwellen zu einer Kopplung durch das elektrische Potential ¢. Dieses
Potential ¢ ergibt sich in piezoelektrischen Werkstoffen aus Polarisationen, welche durch eine
Deformation verursacht werden.

Die Verluste einer Oberflichenwelle werden wesentlich durch das Verhiltnis Vo zu Vg
bestimmt (siche Gleichung 2.4). Hieraus ergibt sich der Verlustanteil, welcher den
Oberflachenwellen als Festkorperwelle verloren geht.

2.1.3 Ausbreitung einer Oberflichenwellenfront

Man unterscheidet bei der Ausbreitung einer Oberflichenwelle in zwei Bereiche. Den
Fresnel- und den Fraunhofer-Bereich [Kin87]. Der Fresnel Bereich beschreibt jenen Teil, in
dem sich die Wellenfront nahezu gerichtet ausbreitet. Als Fraunhofer Bereich bezeichnet man
den Teil, in dem sich die akustische Wellenfront kreisformig ausbreitet. Der Ubergang x
beider Bereiche wird durch die Gleichung

x=(+p)W?* /A (2.5)

beschrieben [Kin87]. Hierbei beschreibt W die Uberlappung der Elektrodenanordnung, A die
Wellenlédnge und y den Anisotropiefaktor. Fiir isotrope Materialien ist y = 0 und geht fiir
anisotrope Materialien gegen y = .
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Elektrodenstruktur
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Abbildung 2.5:  Fresnel und Fraunhofer Zone einer OF W-Ausbreitung

Der oben beschriebene Beugungseffekt bzw. die Ausbreitung der Oberflaichenwellenfront
spielen gerade bei Verzogerungsleitungen mit groBem Abstand zwischen den
gegeniiberliegenden Elektrodenanordnungen eine entscheidende Rolle und sind bei der Wahl
der Elektrodenstruktur zu beriicksichtigen.

2.2 Die piezoelektrisch aktive Diinnschicht

Die in dieser Arbeit verwendeten OFW-Bauelemente sind auf der Basis piezoelektrisch
aktivem Zinkoxid und Aluminiumnitrid hergestellt worden. Beide Materialien haben eine
hexagonale Gitterstruktur. In den folgenden Kapiteln wird der piezoelektrische Effekt an
diesem Gittertyp beschrieben.

2.2.1 Der piezoelektrische Effekt

Der piezoelektrische Effekt tritt bei Festkorpern auf, bei welchen eine kristallische
Asymmetrie vorliegt [Aul73b]. Dadurch existieren im Festkorper Dipolmomente, welche sich
beim unbelasteten Festkorpergitter im Gleichgewicht befinden und somit gegenseitig
auftheben. Legt man nun eine mechanische Druck- oder Zugspannung am Kristall an, so
kommt es zu einer Deformation der Gitteranordnung. Dadurch verschieben sich die
intrinsischen Dipolmomente und es kommt zu einer Polarisation der Oberfldche. Dieser
Zusammenhang ist in der Abbildung 2.6 am Beispiel einer hexagonalen Gitterstruktur
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dargestellt. Zu sehen ist die Projektion auf die (110)-Ebene der Gitterstruktur (siche Kapitel
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Abbildung 2.6:  Hexagonale Gitterstruktur unter Druck- bzw. Zugbelastung

Dieser Zusammenhang wird auch als piezoelektrischer Effekt beschrieben. Normalerweise
ruft eine solche mechanische Druck- oder Zugspannung eine Deformation in allen drei
Raumrichtungen hervor. Eine mathematische Beschreibung des piezoelektrischen Effekts ist
durch die Tensorgleichung

D, =d,T, +¢, E, (2.6)

ik

gegeben. Dabei bezeichnet D; den dielektrischen Verschiebungstensor, dijx die
piezoelektrische Koeffizientenmatrix, Tj. den mechanischen Spannungstensor, E; den Tensor
des anliegenden elektrischen Feldes und gijT die Matrix der absoluten Dielektrizititszahl bei
konstanter mechanischer Spannung T. Die Indizes ijk stehen fiir die drei Raumrichtungen im
Festkorper. Legt man anstelle einer Druck- oder Zugspannung eine elektrische Spannung an
den Kristall an, so richten sich die Dipole im elektrischen Feld aus und es kommt zu einer
Deformation des Kristallgitters. Diesen umgekehrten Effekt bezeichnet man als inversen,
piezoelektrischen Effekt. Dieser Zusammenhang ist durch die Tensorgleichung

Sij = SijkmETkm + dijkEk (2.7)

gegeben. Hierbei bezeichnet die Matrix S;; die Lingenidnderung des Werkstoffs und SijkmE die
elastische Nachgiebigkeit bei konstantem elektrischen Feld E. Die Indizes k und m stehen fiir
die Kraftrichtung und Flachennormale der Beziehung Ty,=Fx/An. Die Gleichungen 2.6 und
2.7 beschreiben den linearen Zusammenhang bei Kleinsignalverhalten.

Setzt man eine piezoelektrische Probe einem sinusformigen elektrischen Wechselfeld aus, so
kontrahiert bzw. expandiert das Material bei kleinen Frequenzen in Phase mit dem erregenden
elektrischen Feld. Erhoht man die Frequenz, so findet man Resonanzen mit mdglichen
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Oberwellen fiir die zugehorigen Schwingungsmoden, welche durch die Geometrie der
untersuchten Probe bestimmt werden. Gerade im Bereich hoher Frequenzen treten z.B.
aufgrund der vorliegenden Massentragheit Schwingungsverluste sowie Phasenverschiebungen
auf.

Um das Wandlerverhalten in diesem Bereich zu beschreiben, fiihrt man den sogenannten
Materialkopplungsfaktor k ein. Dieser ist durch die Beziehung

dZ
2
kem :w (28)

gegeben. Betrachtet man den Resonanzfall einer Schwingung im piezoelektrischen Material,
so lésst sich dieser durch das in Abbildung 2.7 dargestellte Ersatzschaltbild beschreiben.

::Co %
Ry
|

Abbildung 2.7:  Ersatzschaltbild eines elektro-mechanischen Wandlers, Cy = Kapazitdt
der Wandleranordnung, C; = Federsteifigkeit, L; = Trdge Masse, R =
Reibungsverluste

C

1
L1

Fiihrt man nun den Begriff des effektiven elektromechanischen Kopplungsfaktors

P2 in mechanische umgewandelte elektrische Energie (2.9)
em e = . . . .
gesamte gespeicherte elektrische Energie
oder
kemze..ff _in elektrische umgewandelte mechanische Energie . (2.10)

gesamte gespeicherte mechanische Energie

ein, so kann man folgenden Zusammenhang aus der Abbildung 2.7 ableiten:
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2 2 —
k 2 f parallel _f seriell 2 fpamllel f?eriell
em e = > ~ .
f parallel fveriell

2.11)

Somit kann man den effektiven Kopplungsfaktor aus dem Frequenzabstand zwischen Serien-
(fserien) und Parallelresonanz (fparanier) der untersuchten Probengeometrie bestimmen.

2.2.2 Das hexagonale Gitter

Die in dieser Arbeit verwendeten piezoelektrisch aktiven Diinnschichten Zinkoxid (ZnO) und
Aluminiumnitrid (AIN) besitzen beide eine hexagonale Gitterstruktur der Raumgruppe
P63mc (186) nach Auld [Aul73a]. In der Abbildung 2.8 ist der Aufbau dieser Elementarzelle
am Beispiel des Zinkoxid skizziert. Schematisch unterscheidet sich der Aufbau einer
Aluminiumnitrid-Gitterzelle darin, dass der Platz der Zinkatome durch Aluminiumatome und
der der Sauerstoffatome durch Stickstoffatome besetzt ist.

¢ - Achse

@ Zink (Zn)

QO Sauerstoff (O)

a, - Achse

a; - Achse

as - Achse

Abbildung 2.8:  Elementarzelle eines hexagonalen Gittersystems

Die in der Abbildung 2.8 dargestellte Elementarzelle besitzt eine sechseckige Grundfldche
gleicher Kantenlidnge. In jeder Ecke dieses Sechsecks befindet sich abwechselnd ein Zink-
oder Sauerstoffatom. Die Ebene der Sauerstoffatome ist dabei hinsichtlich der Ebene der
Zinkatome entlang der c-Achse parallel verschoben. Somit hat jedes Zinkatom ein Sauerstoft-
atom als unmittelbaren Nachbarn. Die Gitterkonstanten einer Zinkoxid- bzw.
Aluminiumnitrid-Elementerzelle sind in der Tabelle 2.1 zusammengestellt.
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Gitterkonstante / Zinkoxid Aluminiumnitrid
Material
¢ — Achse 5,206 4,979
a— Achse 3,249 3,111
Tabelle 2.1: Gitterkonstanten einer ZnO- bzw. AIN-Elementarzelle

Aufgrund der vorliegenden Symmetrie kann jeder Punkt der obigen Elementarzelle iiber die
Koordinaten a;, a; sowie ¢ beschrieben werden. Auf eine Angabe der Koordinate a; kann zur
vollstdndigen Beschreibung also verzichtet werden.

In der Abbildung 2.9 sind die vier wichtigsten Netzebenen der hexagonalen Elementarzelle
dargestellt. Dies sind die linear unabhéngigen Netzebenen mit den Millerschen Indizes (hkl) =
(100), = (002), = (101), = (110).

Zur besseren Ubersichtlichkeit ist deren Lage im ersten Quadranten dargestellt, also fiir a,>0,
>0 und c¢>0. Dieser Quadrant, in der Abbildung 2.8 durch gestrichelte Linien
herausgehoben, besitzt ein Parallelogramm als Grundfldche.

100 - Ebene 002 - Ebene
AC - Achse AC - Achse
iz - Achse 2 - Achse
a; - Achse a; - Achse
101 - Ebene 110 - Ebene
AC- Achse AC" Achse
a, - Achse a, - Achse
' >
a; - Achse a; - Achse

Abbildung 2.9:  Netzebenen der hexagonalen Gitterstruktur
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In der Tabelle 2.2 sind die in der Abbildung 2.9 dargestellten Netzebenen mit ihren
Millerschen Indizes und den Literaturwerten ihrer Netzebenenabstdnde dyy aufgelistet.

Millerscher Index (hkl) Netzebenenabstand dy
Zinkoxid Aluminiumnitrid
(100) 2,8143 A 2,695 A
(002) 2,6033 A 2,49 A
(101) 2,4759 A 2,371 A
(110) 1,6247 A 1,5559 A
Tabelle 2.2: Netzebenen des hexagonalen Gitters mit den zugehdérigen Millerschen

Indizes und Literaturwerten fiir Netzebenenabstdnde.

Unter Beriicksichtigung der Symmetrieeigenschaften einer hexagonalen Gitterstruktur lassen
sich nach Schaumburg [Sch94] die Matrizen der Gleichungen 2.6 und 2.7 folgendermallen
darstellen:

E

s“Esles13 0 0 0
SIZESHESBEO 0 0
E E E
S, 8. S, 0 0 0
s, = 013 013 033 F o o , wobei sgs” =2 (311" —s12"), (2.12)
Sss
00 0 0s,° 0
00 0 0 0 s,°
0000d,O0
d;=| 00 0ds0 0]und (2.13)
dy dy, dy0 0 0
g, 0 0
g =0 &' 0 | (2.14)
0 0 &

Das piezoelektrische Verhalten des Werkstoffes wird dabei durch die Matrix d;; beschrieben.
Hierbei steht d;s fiir den Fall, bei dem ein elektrisches Feld senkrecht zur c-Achse vorliegt
(Scherungseffekte). Liegt hingegen ein elektrisches Feld in Richtung der c-Achse an und es
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erfolgt eine Lingendnderung im Kristallgitter senkrecht zur c-Achse, so ist dieser
Zusammenhang durch ds;; gegeben. Liegen sowohl das elektrische Feld als auch die
Langendnderung in Richtung der c-Achse, so beschreibt ds; diese Abhidngigkeit.

Mit den drei Koeffizienten d;s, d33, und ds; ist daher jede auftretende geometrische Anderung
eines Korpers mit hexagonalem Gitter unter dem Einfluss eines elektrischen Feldes
beschreibar. Die im Rahmen dieser Arbeit abgeschiedenen piezoelektrischen Schichten
wurden hinsichtlich der piezoelektrischen Konstanten ds;; untersucht. Diese Messungen
werden in Kapitel 4.3.1 dargestellt. Frithere Arbeiten haben gezeigt, dass fiir die Verwendung
in OFW-Bauelementen eine Vorzugsorientierung der c-Achse senkrecht zur Oberfliche
notwendig ist.

2.3 Die elektro-mechanische Wandlung

Zur Erzeugung akustischer Oberflichenwellen werden auf der Oberflidche piezoelektrischer
Materialien Metallelektroden abgeschieden. Man unterscheidet in Metallelektroden des Typs
neinfach und ,,zweifach® [Has00]. Diese beiden Elektrodenanordnungen sind in der
Abbildung 2.10 dargestellt.

UQuelle v UQuelle

¢ ¢

Masse Masse

Abbildung 2.10: Layout der Elektrodenanordnung. Typ ,, einfach* links, Typ ,,zweifach*
rechts

Die linke Elektrodenanordnung der Abbildung 2.10 zeigt einen elektro-mechanischen
Wandler mit einfacher Elektrodengeometrie. Das bedeutet, dass sich die Elektroden
unterschiedlicher Polaritit abwechseln. Betrachtet man die linke Struktur, so wird genau dann
die optimale Energie in die Oberfliche eingekoppelt, wenn die Wellenlinge A, der
einzukoppelnden Frequenz dem Abstand d entspricht. Mit dem Zusammenhang zwischen der
Phasengeschwindigkeit, der Wellenldnge und der Frequenz einer Welle ergibt sich die
Beziehung
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R (2.15)

0 dElektroden

Das bedeutet, dass die Frequenz einer in eine piezoelektrisch aktive Schicht eingekoppelten
Oberflichenwelle lediglich vom Abstand der Elektroden dgjekiroden abhingt [Coq66]. Die aus
der Gleichung 2.15 resultierende Frequenz beschreibt die Resonanz der Elektrodenanordnung.
Die Phasengeschwindigkeit ist vom verwendeten Festkorper abhdngig und somit nur bedingt
wihlbar bzw. variierbar.

Betrachtet man nun eine Oberflichenwelle, welche durch das elektrische Feld zwischen zwei
Elektroden unterschiedlicher Polaritit erzeugt wird, so wird sich diese in beide Richtungen
von dieser Quelle mit der Phasengeschwindigkeit vy, ausbreiten. Arbeiten, wie die von Bristol
et. al. haben gezeigt, dass mechanische Reflexionen an den Metallelektroden genau dann
auftreten, wenn der Abstand zwischen zwei Elektrodenkanten gerade A/4 betrigt. Dies ist bei
einer Elektrodenstruktur des Typs ,,einfach® erfiillt. Bei einer Elektrodenanordung des Typs
»zweifach®, wie sie im rechten Bild der Abbildung 2.10 dargestellt ist, treten wesentlich
weniger Reflexionen an den Elektrodenkanten auf. Bei einer ,,zweifach® Anordnung ist der
Abstand zwischen zwei Elektroden A/8. Somit heben sich die mechanischen Reflexionen der
Oberldachenwellen an den Elektrodenkanten auf [Bri72]. Reflexionen, wie sie bei Elektroden
des Typs ,.einfach* auftreten, wirken sich gerade bei elektro-mechanischen Wandlern mit
einer groen Anzahl symmetrisch angeordneter Elektroden aus. Die in dem linken Bild der
Abbildung 2.10 dargestellte Uberlappung der Elektroden W beeinflusst im Wesentlichen die
Ausbreitung der Oberflichenwelle. Eine gerichtete Ausbreitung einer planaren
Oberflachenwelle ist nur mit der Bedingung W >> A, zu erzielen.

Neben den obigen Betrachtungen unterscheidet man OFW-Bauelemente generell in
Verzogerungsleitungen und Resonatoren. Beide bestehen aus zwei gegeniiberliegenden
Elektrodenanordnungen zum Einkoppeln bzw. Auskoppeln einer Oberflachenwelle.

2.3.1 Resonatoren

Als Resonatoren bezeichnet man OFW-Bauelemente mit sehr schmalem Bandpassverhalten.
Der prinzipielle Aufbau ist am Beispiel eines Zweitorresonators in der Abbildung 2.11
dargestellt.

Der Zweitorresonator besteht aus zwei gegeniiberliegenden Elektrodenanordnungen. In dem
dargestellten Fall beschreibt die linke Elektrodenanordnung den elektro-mechanischen und
die rechte den mechanisch-elektrischen Wandler. Auf beiden Seiten der Wandler-
Elektrodenstrukturen befinden sich symmetrisch angeordnete Reflektoren. An diesen
Reflektoren werden die erzeugten Oberflichenwellen reflektiert. Koppelt man genau die
Resonanzfrequenz ein, welche durch die Elektrodenanordnung iiber die Gleichung 2.15
gegeben ist, so bildet sich eine stehende OFW aus. Diese OFW zeichnet sich gerade durch
eine sehr hohe Giite aus [Mon94]. Einen Resonator bezeichnet man als Gassensor, wenn
durch die Adsorp-tion von Gasen eine Anderung der OFW-Phasengeschwindigkeit
hervorgerufen wird. Dies erreicht man {iber die Beschichtung der Oberfliche mit einem
gassensitiven Film. Diese Adsorptionsphdnomene werden in dem Kapitel 2.4.1 dargestellt.
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Abbildung 2.11: Layout einer Elektrodenanordnung des Typs Resonator. Dargestellt sind die
Elektrodenanordnungen der elektro-mechanischen bzw. mechanisch-
elektrischen Wandlung, sowie die Reflektoren auf der linken und rechten
Seite.

2.3.2 Verzogerungsleitungen

Fir die in dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen zum Betriebsverhalten
massensensitiver Gassensoren wurden Verzogerungsleitungen hergestellt und optimiert.

Im Gegensatz zu einem Resonator befinden sich bei einer Verzogerungsleitung keine
Reflektoren an den Seiten der Wandlerstrukturen. Auch ist zwischen dem elektro-
mechanischen und dem mechanisch-elektrischen Wandler ein definierter Abstand vorgesehen.
Eine solche Verzogerungsleitung ist in der Abbildung 2.12 dargestellt.

Auch bei einer Verzogerungsleitung ist das Betriebsverhalten gemal3 der Gleichung 2.15 {iber
die Elektrodenstruktur gegeben. Die von dem elektro-mechanischen Wandler erzeugte OFW
breitet sich von diesem aus und gelangt zu dem mechanisch-elektrischen Wandler. Dort wird
sie wieder in ein elektrisches Signal umgewandelt. Kann man erreichen, dass aus einer
Gasadsorption eine Anderung der OFW-Phasengeschwindigkeit resultiert, so kann man eine
Verzogerungsleitung ebenfalls als Gassensor verwenden. Dies erreicht man durch die
Beschichtung mit einem massensensitiven Film.
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Abbildung 2.12: Layout einer Elektrodenanordnung des Typs Verzogerungsleitung.
Dargestellt sind die Elektrodenanordnungen der elektro-mechanischen bzw.
mechanisch-elektrischen Wandlung. Die freie Strecke zwischen zwei
gegeniiberliegenden Elektrodenanordnungen beschreibt die
Verzégerungsleitung.

Auch bei einer Verzogerungsleitung ist das Betriebsverhalten gemél der Gleichung 2.15 iiber
die Elektrodenstruktur gegeben. Die von dem elektro-mechanischen Wandler erzeugte OFW
breitet sich von diesem aus und gelangt zu dem mechanisch-elektrischen Wandler. Dort wird
sie wieder in ein elektrisches Signal umgewandelt. Kann man erreichen, dass aus einer
Gasadsorption eine Anderung der OFW-Phasengeschwindigkeit resultiert, so kann man eine
Verzogerungsleitung ebenfalls als Gassensor verwenden. Dies erreicht man durch die
Beschichtung mit einem massensensitiven Film.

Bei der Detektion von Gasen stehen bei einer Verzogerungsleitung im Wesentlichen die
Betriebsfrequenz sowie die Phasenverschiebung des iibertragenen Signals als Messgro3en zur
Verfligung. Dabei hidngt es im Wesentlichen vom Design des Bauelements ab, welche
MessgroBBe das qualitativ bessere Messsignal liefert. Beide Messsignale konnen auf eine
Anderung der OFW-Phasengeschwindigkeit zuriickgefiihrt werden. Fiir die im Rahmen der
vorliegenden Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen zum Temperaturverhalten der OFW-
Bauelemente wurde die Betriebsfrequenz als Messgrofle verwendet.

2.3.3 Elektrische Beschreibung des Transmissionsverhaltens

Zur Beschreibung des elektrischen Verhaltens einer elektro-mechanischen Wandlerstruktur
wurde das Verfahren der Streuparametermessung verwendet. Dieses Verfahren wird
iiblicherweise zur elektrischen Charakterisierung hochfrequenter Bauelemente beschrieben.
Zur Charakterisierung von hochfrequenten OFW-Bauelementen werden {iblicherweise
Netzwerk-analysatoren verwendet. Diese Messung der Streuparameter ist in der Abbildung
2.13 dargestellt.

23



OFW-Bauelement

a, I b,
b, a,

Abbildung 2.13: Darstellung der S-Parametermessung  einer  elektro-mechanischen
Wandlerstruktur

In der Abbildung 2.13 sind die in das OFW-Bauelement eingekoppelten Signale mit a; und die
reflektierten Signale mit b; bezeichnet. Dabei sind a; bzw. b; normalisierte Groen mit der
Einheit dBm. Die Quadrate dieser GroBen korrelieren mit der Leistung, so dass (0 dBm)*
gerade 1 mW ergibt. Kann man von einem linearen Netzwerk ausgehen, so ldsst sich der
dargestellte Zusammenhang iiber die Matrix

b, S S| [ 4 216
b, - Sy Sn) \@ (210

beschreiben. Hierbei beschreiben die Matrixelemente s die vom Netzwerkanalysator
bestimmten Streuparameter. Bei symmetrischen Bauelementen bzw. symmetrischer
Anordnung der elektro-mechanischen Wandler (siche Abbildung 2.12) gilt fiir die
Streuparameter s = s; und s;; = s [Mor85]. Den Streuparameter s;; = sp; bezeichnet man
als Transmissionskoeffizient und den Streuparameter s;; = sy bezeichnet man als
Reflexionskoeffizient.

2.3.4 Diffraktionserscheinungen und Resonatorgiite

Wie in Kapitel 2.1.3 beschrieben, lédsst sich die Ausbreitung einer Oberflichenwelle in den
Fresnel sowie in den Fraunhofer Bereich aufteilen. In den im Folgenden beschriebenen
Betrachtungen wird die als Fraunhofer Bereich bezeichnete Zone nédher beschrieben. In
diesem Bereich breitet sich die Wellenfront einer Oberflichenwellenfront tendenziell
kugelformig aus. Dies fiihrt zu dem in der Abbildung 2.14 schematisch dargestellten Effekt
der Diffraktionserscheinung.
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Abbildung 2.14: Schematische Darstellung der Diffraktionserscheinung am Beispiel einer
Elektrodenanordnung des Typs ,, einfach*.

Die Abbildung 2.14 zeigt den Ausschnitt aus einer Elektrodenanordnung des Typs ,,einfach®.
Dargestellt ist der Verlauf der Oberflichenwelle sowie die senkrecht dazu verlaufende
Wellenfront. Betrachtet man den Verlauf einer Oberflichenwellenlinie, so schneidet diese die
Elektrode am Ort x im Winkel ¢@4. Die Elektrode am Ort x + 1 wird dagegen durch die
kugelformige OFW-Ausbreitung in einem Winkel von ¢y geschnitten. Aus diesem Verlauf
der Oberflichenwellen-Ausbreitungsrichtung folgt unmittelbar die Beziehung @1 > @x.
Daraus folgt weiterhin, dass sich am Ort x der effektive Abstand zwischen den Elektroden zu
dx und am Ort x+1 zu dyy berechnet. Aus der Gleichung 2.15 folgt weiterhin fiir die am Ort x
bzw. am Ort x+l in ein elektrisches Signal umgewandelte Frequenz folgende Beziehung:

[fow = > oy =7 . (2.17)

'c x+/

Fiir das Transmissionsverhalten des OFW-Bauelementes bedeutet das, dass ihm Frequenzen
mit einer effektiven Bandbreite BWgfeksiy von

BW iy = Jocy = Socwearn [H1Z] (2.18)

zugrunde liegen. Die GroBe d beschreibt hierbei den Abstand zwischen zwei Elektroden-
paaren, wobei n die Zahl der Elektrodenpaare in einer elektro-mechanischen Wandlerstruktur
darstellt. Der Wert v, beschreibt die Phasengeschwindigkeit der Oberflichenwelle. Dieser
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Effekt der Bandverbreiterung des Ubertragungsverhaltens einer Oberflichenwelle wird
wesentlich durch die Uberlappung der Elektroden W (siche Abbildung 2.10) beschrieben. Bei
zu groBer Uberlappung W und zu groBer Anzahl der Elektroden kénnen diese Effekte zu einer
storenden Bandverbreiterung fiihren.

Beriicksichtigt man nun die Uberlegungen aus Kapitel 2.1.3, so kann man bei anisotropen
Festkorpern davon ausgehen, dass die Effekte der Diffraktion in der Zone des Fresnel
Bereichs vernachldssigbar sind. Erst bei zu groBem Abstand zwischen der -elektro-
mechanischen und der mechanisch-elektrischen Wandlerstruktur miissen diese Effekte
beriicksichtigt werden. Bei isotropen Festkorpern ist der Einfluss der Diffraktionserscheinung
wesentlich grofer, da der Fresnel Bereich vernachldssigbar klein ist. Somit treten diese
Effekte bereits bei kleinen Abstdnden auf.

Ublicherweise werden OF W-Bauelemente zur Detektion von Gasen als frequenzbestimmende
Komponente in einer Oszillatorschaltung als Resonator aufgebaut. Wie in Kapitel 2.3.2
beschrieben, fiihren Sorptionseffekte des zu detektierenden Gases zu einer Anderung der
Resonanzfrequenz. Gerade beim Nachweis kleiner Konzentrationen des zu detektierenden
Analytes ist es erforderlich, OFW-Bauelemente mit hoher Giite aufzubauen. Die Giite eines
OFW-Bauelements ist gegeben iiber die Beziechung

_ Jo
0=—2 (2.19)

und wird somit iiber die Bandbreite des OFW-Bauelements bestimmt [Col66]. Aus der
Gleichung 2.19 kann man ableiten, dass die Giite des OFW-Bauelements um so kleiner ist, je
grofler die Bandbreite der Resonanzfrequenz. Hat ein OFW-Bauelement z.B. eine recht hohe
Bandbreite, wie bei dem in der Abbildung 2.15 dargestellten Ubertragungsverhalten, so
konnen Frequenzen von etwa 321 MHz bis 329 MHz iibertragen werden.

12 Verzégerungsleitung
g B BW: 8 MHz
= | fp: 326 MHz
« -161Q: 40,7
e 1 Loss: -23,1 dB
5o
@ _20-
g
2
2z =244
= ]
g
g .28

280 300 320 340 360
Frequenz [MHz]

Abbildung 2.15: Bandbreite am Beispiel eines OFW-Bandpasses. Die Betriebsfrequenz
dieses Bauelements betrdgt etwa fyp = 325 MHz und die Bandbreite
BW =8 MHz.
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Wiirde die Sorption eines Gases eine Frequenzénderung von wenigen Hz hervorrufen, so
wiirde dieses Signal im Grundrauschen untergehen. Die Bandbreite eines OF W-Bauelements
kann gemiB der Gleichung 2.20

Vo
BW =—*2_ (2.20)
n*d

verringert werden, indem man einen elektro-mechanischen Wandler aus mdglichst vielen
Elektrodenpaaren aufbaut.

2.3.4 Der Substrateinfluss

Fritherere Arbeiten wie die von Venema [Ven81] haben gezeigt, dass das
Transmissionsverhalten von monolithisch aufgebauten OFW-Bauelementen nicht nur von der
Elektrodengeometrie abhiingt. Uber den in der Gleichung 2.15 dargestellten Zusammenhang
zwischen Elektrodenabstand und Betriebsfrequenz hinaus ist die Phasengeschwindigkeit der
OFW von den Dickenverhiltnissen der einzelnen Schichten monolithisch aufgebauter OFW-
Bauelemente abhingig. Dieser Zusammenhang wurde in Arbeiten wie der von Visser [Vis89]
gezeigt.

Visser stellte dariiber hinaus den Einfluss der Schichtdickenverhiltnisse auf die
Kopplungskonstante k dar. Dieser Zusammenhang ist in der Abbildung 2.16 am Beispiel der
von Visser untersuchten OFW-Bauelemente dargestellt. Bei den von Visser verwendeten
Bauelementen befinden sich die elektro-mechanischen Wandlerstrukturen zwischen der
piezoelektrischen Schicht und einer SiO,-Schicht.

Der linke Teil der Abbildung 2.16 =zeigt den Zusammenhang zwischen der
Kopplungskonstanten k und der normierten Dicke einer ZnO-Schicht. Dargestellt ist dieser
Zusammenhang flir das Schichtdickenverhéltnis hz,o / hsio. = 0,1 und hz,o / hsio. = 0,35. Zu
erkennen ist, dass der Wert der elektro-mechanischen Kopplung deutlich von den
Dickenverhéltnissen beeinflusst wird. Der groBere Wert bzgl. der elektro-mechanischen
Kopplung zeigt sich in dem Verhéltnis hz,o / hsio. = 0,35.

27



2,0 i
Zn0-Si02-Si
Schichtaufbau
1,6 —
1,2 — TN
g .
2
2
3
0,8 —
04
|
0,0 0,3 0,6 0,9 1,2 1,5

ohy, (10*rad m/s)

Abbildung 2.16: Zusammenhang zwischen der Kopplungskonstanten k bei einer Rayleigh-
Welle erster (durchgezogen) bzw. zweiter Ordnung (gestrichelt). Der linke
Teil zeigt diesen Zusammenhang fiir ZnO bei den Verhdltnissen
thO/hSiOg = 0,] und hzno/hgi()z = 0,35 [ViS89].

2.4 Ad- oder Absorption bzw. Desorption von Gasen

Um einem OFW-Bauelement sensitive Eigenschaften zu geben, ist eine sogenannte
massensensitive Beschichtung der Oberfldche notwendig. Dieser Aufbau wurde bereits in der
Abbildung 2.1 skizziert. Die gassensitiven Eigenschaften eines OFW-Bauelements beruhen
auf Sorptionseffekten an Oberflichen und damit verbundenen Anderungen der physikalischen
Eigenschaften der Oberfldchenschicht. Wie in der Einleitung dieser Arbeit beschrieben,
beeinflussen diese Anderungen das Ubertragungsverhalten eines OFW-Bauelements. Im
Folgenden werden dies Effekte beschrieben.

Die Gassensitivitit der OFW-Bauelemente beruht auf der Eigenschaft, dass Gasmolekiile aus
der Atmosphire an die Oberfldche gelangen und dort Bindungen eingehen. Diesen Vorgang
nennt man Adsorption. Hierbei wird zwischen der Physisorption einerseits und der
Chemisorption andererseits unterschieden.

Die Physisorption, auch physikalische Adsorption genannt, wird durch Dispersionseffekte und
Dipolwechselwirkungen bestimmt. Bei Dispersionseffekten handelt es sich um die
Wechselwirkung induzierter Dipole, wdhrend man als Dipolwechselwirkung die
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Wechselwirkung vorhandener Dipole bezeichnet. Bindungen auf der Basis von
Dipolwechselwirkungen werden durch Van-der-Waals-Kréfte beschrieben.

Die bei der Physisorption frei werdende Energie liegt im Bereich der Kondensationsenthalpie
von Gasen und somit in der Gréfenordnung von 20 kJ/mol. Diese Energie reicht nicht aus,
um Bindungen aufzubrechen. Das fiihrt dazu, dass physisorbierte Teilchen ihre Energie in
Form von Wirme abgeben und bei Zimmertemperatur nach einer sehr kurzen Verweildauer
(<< 1s) wieder desorbieren. Diese Verweildauer ist proportional zu e"(Eo/kT), wobei E, fiir
die Bindungsenergie, k fiir die Boltzmannkonstante und T fiir die Temperatur steht.

Bei der Chemisorption liegt meist eine exotherme, chemische Reaktion vor, bei der
wesentlich groBere Energien frei werden als bei der Physisorption. Die frei werdenden
Energien liegen hier in einer Gréflenordnung von etwa 200 kJ/mol. Diese Energie reicht aus,
um Bindungen aufzubrechen. Somit konnen die Gasteilchen eine chemische (kovalente)
Bindung mit der Oberfliache eingehen. Diese Bindungen sind gegeniiber der Physisorption
deutlich stabiler.

Die Wahrscheinlichkeit, mit welcher diese Adsorptionen stattfinden, ergibt sich aus dem
Quotienten s

_Adsorbierte Teilchen pro Zeiteinheit

s =
Auftreffende Teilchen pro Zeiteinheit (221

Mit zunehmender Bedeckung der Oberfliche nimmt die Adsorptionswahrscheinlichkeit ab.
Das liegt daran, dass die Gasteilchen iiber die Oberfliche wandern, bis sie einen unbesetzten
Platz finden. Dariliber hinaus verkleinert sich die Adsorptionswahrscheinlichkeit mit
zunehmender Temperatur. Steigt die Temperatur, so konnen die Gasteilchen keine Energie
abgeben und werden teilweise direkt desorbiert. Andere nehmen thermische Energie auf und
iiberwinden so die zur Desorption notwendigen Aktivierungsenergien. Die Lage des sich
einstellenden Gleichgewichts zwischen Adsorption und Desorption ist also einerseits von der
Oberfldchenbeschaffenheit der massensensitiven Schicht und andererseits von der Haufigkeit
der auf die Oberflidche auftreffenden Teilchen (= dem Partialdruck des Adsorbats) abhédngig.

Wie oben beschrieben, bildet sich zwischen den adsorbierten und desorbierten Gasteilchen ein
dynamisches Gleichgewicht aus. Eine Beschreibung der Partial- bzw. Gesamt-
druckabhéngigkeit wird hierbei durch die verschiedenen Modelle fiir Adsorptionsisotherme
gegeben.

Die Langmuirsche-Adsorptionsisotherme basiert auf der Annahme, dass alle Adsorptions-
pliatze dquivalent sind und die Adsorptionswahrscheinlichkeit nicht vom Besetzungsgrad der
Nachbarplitze abhidngt. Eine mathematische Beschreibung des dynamischen Gleichgewichts
ist durch die Gleichung 2.22

3=K-p/(1+K - p) (2.22)

gegeben, wobei K = Adsorptionsgeschwindigkeit / Desorptionsgeschwindigkeit, 3 die
Langmuirsche-Adsorptionsisotherme und p der Partialdruck der adsorbierten Gasart ist.

Ist die Adsorption zusitzlich mit einer Dissoziation verbunden, so ist die Adsorption nicht
mehr nur druckabhidngig, sondern auch von der Wahrscheinlichkeit abhingig, freie
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Bindungsplétze zu finden. Die Desorption ist proportional zur Wahrscheinlichkeit, mit der
sich die adsorbierten Gasatome auf der Oberfldche begegnen.

Die Adsorptionsisotherme errechnet sich somit durch
9=(K-p)? /(1 (K- p)%j. (2.23)

Die Langmuirsche-Adsorptionsisotherme zeigt eine Sattigung der massensensitiven Schicht
bei sehr hohen Partialdriicken und néhert sich dem Wert 1.

Berticksichtigt man den Effekt, dass eine adsorbierte Schicht von Gasteilchen als Basis fiir
eine weitere Adsorption dienen kann, so zeigt sie auch bei hohen Partialdriicken keine
Sattigung. Diese weiteren Sorptionen basieren meist auf der Physisorption. Eine
Beschreibung dieses Effekts ist durch die BET-Isotherme (benannt nach S. Brunauer, P.
Emmett und E. Teller) gegeben.

VIV, =cz/[(1-z)1-(1-c)z)] (2.24)

Hierbei bezeichnet V das gesamte adsorbierte Volumen, V., das Volumen der ersten
adsorbierten =~ Monoschicht, ¢ das  Verhéltnis zwischen  Adsorptions-  und
Desorptionsgeschwindigkeit sowie z das Verhéltnis aus Gleichgewichtsdruck und
Dampfdruck der adsorbierten Substanz.

2.5 Temperaturstabilitit der OFW-Bauelemente

Bei der Betrachtung von Temperatureffekten soll im Folgenden in zwei Bereiche
unterschieden werden. Der erste Bereich beschreibt den Temperatureinfluss auf das
Ubertragungsverhalten einer Oberflichenwelle. Dabei kann eine Temperaturerhdhung zu
einer Frequenzdnderung der OFW fiihren. Dieser Zusammenhang wird iiber den
Temperaturkoeffizienten der Betriebsfrequenz TCF, wie in der Gleichung 2.25 vereinfacht
dargestellt, beschrieben.

TCF = £ 6817’: . (2.25)

Dabei bezeichnet f; die Resonanzfrequenz des OFW-Bauelements und T die Temperatur.
Oftmals wird die Temperaturabhingigkeit bei OFW-Bauelementen jedoch iiber die
Verzogerungszeit beschrieben. Dieser Zusammenhang ergibt sich analog zur Gleichung 2.25
aus:
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TCD=7"22 . (2.26)
T

Die aus den Gleichungen 2.25 und 2.26 resultierenden Temperaturkoeffizienten TCF und
TCD konnen durch den Schichtauftbau der OFW-Bauelemente, durch die
Materialeigenschaften der piezoelektrischen Schicht sowie der massensensitiven Schicht
hervorgerufen werden.

Der zweite Temperatureffekt beschreibt den Einfluss der Temperatur auf die Adsorption bzw.
Desorption von Gasen an den sensitiven Oberflichen. Von einem Gleichgewichtszustand
spricht man bei Sorptionseffekten, wenn in einem Zeitintervall gleich viele Teilchen von der
Oberfldche desorbiert wie adsorbiert werden. Dabei ist dieses Gleichgewicht im Wesentlichen
von den Partialdriicken der vorliegenden Gase abhingig (siehe Kapitel 2.4.1). Fiihrt man nun
eine Proportionalitétskonstante Kadsorption €10, S0 ergibt sich nach Butler [But96]

. . E
Konzentration der adsorbierten Komponente =

K = efT (2.27)

Adsorption

Konzentration des Trdgergases

Hierbei beschreibt E, die Bindungsenergie des adsorbierten Gases und R die ideale
Gaskonstante. Bindungen an sensitiven Oberflichen konnen dabei als Physisorptionen mit
einer Bindungsenergie kleiner 40 kJ/mol oder als Chemisorptionen mit einer Bindungsenergie
von etwa 80 kJ/mol vorkommen. Physisorptionen konnen z.B. durch Van-der-Waals-
Wechselwirkungen hervorgerufen werden. Diese kommen z.B. bei polaren Gasen wie z.B.
Alkoholen hiufig vor. Chemisorptionen bezeichnen deutlich stabilere Bindungsarten wie z.B.
die n-rt Orbitalbindung. Fiir die Verwendbarkeit in einem massensensitiven OFW-Gassensor
miissen die vorliegenden Bindungseffekte jedoch reversibel sein.
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3. Herstellung der OFW-Bauelemente

In diesem Kapitel wird der Aufbau und die Herstellung der in dieser Arbeit verwendeten
OFW-Bauelemente beschrieben. Fiir die Untersuchungen in dieser Arbeit wurden
Zweitorresonatoren sowie Verzogerungsleitungen auf Siliziumbasis hergestellt.

Die piezoelektrisch aktiven Diinnschichten sowie die Metallisierung der Interdigitalstruktur
wurden mittels eines Sputterprozesses hergestellt. Fiir das Betriebsverhalten der OFW-
Bauelemente sind die Qualitidt bzw. die physikalischen Eigenschaften der piezoelektrisch
aktiven Schicht wie beispielsweise die piezoelektrische Kopplungskonstante von
entscheidender Bedeutung. Diese hdngen stark von der Prozessfiihrung sowie von der Art und
Beschaffenheit des darunter liegenden Substrates ab. Dariiber hinaus ist ein grofler Einfluss
der elektromechanischen Wandlerstruktur auf das Betriebsverhalten der Bauelemente
gegeben. Diese wurden ebenfalls in einem Sputterprozess hergestellt und hingen somit in
ihren Materialeigenschaften wie z.B. dem spezifischen Widerstand von den verwendeten
Sputterparametern ab.

3.1 Verwendete Prozessfithrung

Bei dem in dieser Arbeit verwendeten Sputterprozess handelt es sich um einen plasma-
gesteuerten Prozess. Die Beschaffenheit und Eigenschaften dieses Plasmas werden im
wesentlichen von dem verwendeten Prozessgas, der Spannungsquelle zur Plasmaerzeugung
sowie der Anlagengeometrie, bestimmt.

Unter der reaktiven Prozessfiihrung versteht man das Sputtern mit einem Prozessgasgemisch
aus Inertgas (z.B. Argon) und einer reaktiven Gaskomponente (z.B. Sauerstoff). Der
Sauerstoff reagiert dabei wihrend des Abscheideprozesses mit dem Targetmaterial zur
Bildung dielektrischer oder piezoelektrischer Diinnschichten. Unter einer nichtreaktiven
Prozessfiihrung versteht man das Sputtern mit Inertgas als alleinige Gaskomponente. Dieses
Verfahren kommt vorwiegend bei der Abscheidung metallischer Diinnschichten zur
Anwendung.

Dariiber hinaus werden Sputterprozesse hinsichtlich der zur Plasmaerzeugung verwendeten
Spannungsquelle, der sogenannten Entladungsart, unterschieden. Diese hat einen
wesentlichen Einfluss auf den in der Prozesskammer vorliegenden Potentialverlauf. In dieser
Arbeit wurden Hochfrequenz-, gepulste Gleichspannungs- und Gleichspannungs-Magnetron-
Sputterprozesse eingesetzt.

Eine Zusammenstellung der in dieser Arbeit verwendeten Sputterprozesse ist in der Tabelle
3.1 gegeben. Zur Beschreibung der in dieser Arbeit verwendeten Sputterprozesse und der
dabei ausgenutzten Effekte wird eine Unterscheidung gemal des verwendeten Prozessgases in
reaktives bzw. nicht reaktives Sputtern vorgenommen.
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Entladungsart Hochfrequenz | gepulste Gleichspannung
Gleichspannung

Prozessgase

Argon mit
reaktiver X X
Gaskomponente
Argon ohne

reaktive X
Gaskomponente

Tabelle 3.1: Kombinationsmoglichkeiten der Prozessfiihrung, dargestellt sind die im
Rahmen dieser Arbeit verwendeten Sputtervarianten.

3.2 Verwendete Sputteranlage

Bei der in dieser Arbeit verwendeten Sputteranlage handelt es sich um eine Nordiko 2550 des
Typs ,,Bottom to Top* (Target unten, Substrat oben). Der prinzipielle Aufbau dieser Anlage
ist in der Abbildung 3.1 dargestellt.

4 - 3
e e )

Substrattisch e

(Sputteranode)\ _ o Spannungs-
\\\‘ - \/ quelle

Strahlungs-

heizung

Target
(Sputterkathode)

Abbildung 3.1:  Prinzipieller Aufbau der Sputteranlage
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Die Substrate werden an der Unterseite des Substrattisches hdngend befestigt. Um eine
groBBere Homogenitit der Schichtdicken zu erreichen, rotiert der Substrattisch wéhrend der
Abscheidung. Die Rotation hat auch zur Folge, dass mehrere Substrate in einem
Prozessdurchlauf beschichtet werden konnen. Die Shutterblende dient zur Abdeckung der im
Prozess nicht verwendeten Targets. AuBBerdem kann das aktive Target durch die Shutterblende
vor dem Prozessstart abgedeckt und riickgesputtert (gereinigt) werden, ohne die Substrate
dabei zu verunreinigen bzw. zu besputtern.

In der Prozesskammer der verwendeten Sputteranlage konnen drei unterschiedliche Targets,
die sogenannten Sputterkathoden, montiert werden. Die Sputteranode besteht aus dem
Substrattisch, der Sputterblende sowie dem gesamten Prozesskammergehduse. Beziiglich der
Sputterelektroden (Anode und Kathode) handelt es sich folglich um einen asymmetrischen
Autfbau.

Die Sputteranlage ist mit einer Strahlungsheizung und mit DC-, pulsed DC- sowie HF-
Sputterquellen ausgestattet. Darliber hinaus wurde die Anlage hinsichtlich der
Reproduzierbarkeit und Stabilitdt der Filmabscheidung optimiert. Alle Targets sind mit einem
Magnetron ausgestattet. Dieses befindet sich auf der Targetriickseite und erzeugt ein
Magnetfeld auf der Targetoberfliche. Dieses Magnetfeld induziert eine zusétzliche
Energiekomponente ins Plasma und erhoht z.B. die Abscheiderate.

Die Heizung der Prozesskammer besteht aus drei Heizstrahlern, welche jeweils zwischen den
Targets, also um 120° versetzt, angeordnet sind. Es handelt sich um eine dreikanal, Thyristor-
gesteuerte Strahlungsheizung. Hierdurch kann die Temperatur in drei Zonen der
Prozesskammer unabhingig geregelt und nahezu ein beliebiges Temperaturprofil eingestellt
werden.

Die in der Abbildung 3.1 dargestellte Bottom-to-Top-Anordnung hat den Vorteil, dass eine
Kontamination der Substratoberfliche durch eventuell herabfallende Partikel weitestgehend
vermieden wird.
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3.3 Der Sputterprozess

In einem elektrisch neutralen Gas ist immer ein gewisser Anteil elektrisch geladener
Gasteilchen vorhanden. Die geladenen Teilchen konnen durch ein elektrisches Feld
beschleunigt werden. In Abhédngigkeit des Gasdruckes und somit auch der freien Weglidnge,
der Welleneindringtiefe sowie des Streuquerschnittes werden nun lawinenartig Gasteilchen
durch elastische Stofe angeregt oder ionisiert. Ein Plasma kann so durch Anlegen einer
Hochspannung geziindet werden.

Der Sputterprozess (Kathodenzerstiubung) basiert auf dem Effekt, dass die im Plasma
erzeugten lonen in Richtung der Sputterkathode (Target) beschleunigt werden und dort durch
Impulsiibertragung Atome herausschlagen (zerstduben). Zur Erzeugung eines Plasmas konnen
verschiedene Spannungsquellen verwendet werden. In dieser Arbeit wurden Hochfrequenz-,
Gleichspannungs- sowie gepulste Gleichspannungsquellen verwendet (siehe Tabelle 3.1). Mit
der Wahl der Spannungsquelle wird der zeitliche Verlauf der Raumladungsverteilung
wiahrend des Prozesses beeinflusst. Dieser hat einen wesentlichen Einfluss auf die
Energieverteilung der Plasmateilchen und somit auch auf die Qualitit und Eigenschaften der
gesputterten Schichten.

Im Plasma stellt sich ein Gleichgewicht zwischen erzeugten und rekombinierten
Ladungstrdgern ein. Die zugrunde liegenden Verlustmechanismen, welche bei der
Sputteranwendung fast zu gleichen Anteilen auftreten, sind die Rekombination der
Ladungstrdger sowie die Diffusion zu den Prozesswidnden und Elektroden. Die
Rekombination der Ladungstriger im Plasma zeigt sich als Leuchterscheinung und ist in
seiner Farbe und Intensitidt vom Prozessgas (lonisierungsenergien) und vom Prozessgasdruck
abhingig [Mos78].

Die frei wéhlbaren Prozessparameter und die gegebene Geometrie der Prozesskammer haben
einen grofBen Einfluss auf die physikalischen Eigenschaften der deponierten Diinnschichten
(Stress, Piezokonstante, Temperaturkoeffizient, spezifische Leitfahigkeit, usw.). Der Einfluss
der Geometrie wird dabei im Wesentlichen durch die Anordnung der Sputteranoden und
Sputterkathoden bzw. durch die Prozesskammer und des sich daraus ergebenden
Raumladungspotentials bestimmt.

Je nach Prozessgasdruck und der damit gegebenen StoBwahrscheinlichkeit der Gasteilchen
kann man von einem isothermen oder nichtisothermen Plasma ausgehen. Von einem
isothermen Plasma spricht man, wenn eine homogene Temperaturverteilung im Plasma
vorliegt. Bei einem Niederdruckplasma konnen unterschiedliche Temperaturen fiir
Elektronen, lonen und das Gas angenommen werden. Bei diesen Plasmen gelten die Gesetze
des thermodynamischen Gleichgewichts nur teilweise oder gar nicht mehr (die Grenze liegt
bei etwa 10mTorr).
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3.3.1 Der reaktive bzw. nicht reaktive Sputterprozess

Der nicht reaktive Sputterprozess wurde im Rahmen dieser Arbeit zur Metallisierung der
Interdigitalstruktur verwendet. Als Sputterquelle diente hier eine Gleichspannungsquelle. Die
Targets liegen hierbei in metallischer Form vor. Bei diesem Prozess werden Inertgasteilchen
(Argon) im elektrischen Hochspannungsfeld ionisiert und in Richtung des zu sputternden
Kathodenmaterials (Target) beschleunigt. Dort regen sie ihrerseits Teilchen an oder schlagen
diese aus dem Festkorper heraus (Kathodenzerstiubung). Diese energetisch angeregten
Teilchen kondensieren auf den zur Verfiigung stehenden Oberflichen (Substrat) und konnen
dort kovalente Bindungen eingehen.

Durch diesen Ladungstransport stellt sich, im Falle eines Gleichgewichts, ein konstanter
Kathodenstrom sowie eine konstante Plasma-Brennspannung ein. Unter der Brennspannung
versteht man die sich einstellende Potentialdifferenz zwischen der Kathode und der Anode bei
gegebenem Plasmastrom. Diese Parameter werden iliber die Plasmaquelle eingestellt. Die
elektrische Impedanz wird durch das Plasma selbst vorgegeben.

Zur Abscheidung piezoelektrisch aktiver Schichten wie AIN und ZnO wurden reaktive
Sputterprozesse verwendet. Dabei ist die Wahl sowie die Zusammensetzung des Prozessgases
entscheidend fiir die Stochiometrie der deponierten Schichten. Als Reaktivgaskomponenten
kamen hier N, und O, mit variierten Partialdricken zum Einsatz. Die verwendeten
Sputterquellen waren hier Hochfrequenzspannungsquellen sowie gepulste
Gleichspannungsquellen. Das Target kann als Metall (z.B. Al), Isolator oder Halbleiter (z.B.
ZnO) vorliegen. Das Prozessgas setzt sich aus dem Inertgas Argon und einer reaktiven
Komponente (O, oder N,) zusammen. Diese reaktive Gaskomponente wird im elektrischen
Feld ebenfalls energetisch angeregt, ionisiert und auf die Sputterkathode beschleunigt. Sie
geht hierbei auf der Kathodenoberfliche, auf dem Weg zum Substrat oder auf der
Substratoberfliche feste, kovalente Bindungen mit dem Kathodenmaterial ein. Die
gewlinschte Stochiometrie wird iiber das Partialdruckverhiltnis zwischen Inertgas und
Reaktivgas eingestellt. Eine Kondensation erfolgt ebenfalls auf der Substratoberfliche unter
Bildung kovalenter Bindungen.

Dadurch, dass die reaktive Gaskomponente Bindungen auch auf der Targetoberfldache eingeht,
entstehen dort elektrisch isolierende Oxid- oder Nitrid-Schichten. Diesen Effekt bezeichnet
man auch als ,,Vergiftung® der Targetoberfliche. Diese Isolationsschicht wirkt wie ein
Flachenkondensator, wodurch die Ladungstriger aus dem Plasma nicht mehr ungehindert
abgeleitet werden konnen. Aus diesem Grund baut sich eine hohe Oberflichenspannung auf,
welche im Extremfall zu unkontrolliertem ,,Arcing* fithren kann. Als Arcing bezeichnet man
Spannungsdurchschlidge und damit verbundene Potentialeinbriiche auf der Targetoberfldche.
Spannungsdurchschldge entstehen, wenn die Oberflichenspannung der Kathode die
Durchbruchsfeldstiarke iibersteigt. Es kommt zu unkontrollierten, lokalen Entladungen. An
diesen Stellen der Targetoberfliche verdampft die isolierende Schicht, sowie das darunter
liegende Material und der Prozess wird instabil. Ein Beispiel fiir die Auswirkung dieses
»Arcing“-Effekts auf die Plasma-Brennspannung ist in der Abbildung 3.2 dargestellt.
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Abbildung 3.2: Der Effekt des ,, Arcing* auf die Plasma-Brennspannung bei einer DC-
Einkopplung von U = -300V

In der Abbildung 3.2 ist ein DC-Kathodenpotential von U = -300V gegeben. Durch einen
Spannungsdurchbruch bricht das Potential {iber einen Zeitraum von t = 0,05 s auf einen Wert
von U, =-298 V zusammen.

Dieser Effekt kann durch die Verwendung geringer Partialdriicke der reaktiven
Gaskomponente oder durch den FEinsatz einer anderen Gasentladungsart des Plasmas
(gepulste Gleichspannung oder Hochfrequenz) vermieden werden.

Neben der Unterscheidung in reaktive und nicht reaktive Prozesse unterscheidet man
Sputterprozesse auch hinsichtlich der Plasmaquelle (sieche Tabelle 3.1). Diese hat einen
wesentlichen Einfluss auf den Gasentladungsmechanismus im Plasma, welcher seinerseits die
Qualitdt und Eigenschaften der gesputterten Schichten beeinflusst. Da die Abscheidung der
gesputterten Schichten im Wesentlichen von der Raumladungsverteilung und den
Stromdichten im Plasma beeinflusst wird, kann dieser Zusammenhang iiber die
Elektrodenpotentiale und den zugehdrigen Kathodenstrom beschrieben werden.

Im Folgenden werden die drei in dieser Arbeit verwendeten Verfahren (HF-, DC- sowie
gepulste DC-Magnetron-Sputterprozesse) hinsichtlich ihrer Plasmaeigenschaften und den
daraus resultierenden Einfliissen auf die Wahl der Prozessparameter beschrieben.
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3.3.2 Der HF-Magnetron-Sputterprozess

Unter der HF-Einkopplung versteht man das Anlegen einer sinusformigen Wechselspannung
an die Sputterkathode (Target) und an das Substrat (Anode). Die Anode liegt in der
verwendeten Anordnung auf Masse. In dieser Arbeit wurde ein HF-Generator des Typs AEI
RF 30S (Advanced Energy Industries) mit einer Arbeitsfrequenz von 13,56 MHz eingesetzt.
Diese Quelle hat eine Ausgangsimpedanz von 50 Ohm. Da jedoch am Quellenausgang keine
Leistungsanpassung vorgenommen wird, muss bei einer HF-Spannungsquelle ein zusédtzliches
Anpassnetzwerk verwendet werden.

Bei einer Feldfrequenz von 13,56 MHz koénnen die trigen Gasionen den schnellen
Richtungsdnderungen des elektrischen Feldes nicht mehr folgen. Die Plasmafrequenz liegt fiir
das verwendete Inertgas Argon bei etwa ® = 3 MHz. Somit folgen lediglich die freien
Elektronen dem elektrischen Wechselfeld, jedoch mit einer Phasenverschiebung von fast 90°
(induktives Verhalten). Das elektrische Verhalten des Plasmas muss daher iiber einen realen
wie komplexen Anteil beschrieben werden. Erst dadurch, dass die Elektronen mit anderen
Plasmateilchen zusammenstofen, weicht deren Phasenverschiebung wesentlich von 90° ab.
Somit dndert sich die Betrachtung vom rein induktiven Fall in Richtung eines ohmschen
Verhaltens und die Elektronen konnen Energie aus dem Hochfrequenzfeld aufnehmen. Durch
weitere elastische StoBe nehmen die Elektronen immer mehr Energie aus dem elektrischen
Feld auf, bis sie hinreichend angeregt sind, um Gasteilchen ionisieren zu konnen.

Mit der wachsenden Zahl an ionisierten Gasteilchen steigt auch die Anzahl der
Rekombinationen im Plasma. AuBerdem diffundieren die geladenen Teilchen zur Kathode
bzw. Anode, wo sie sich ebenfalls entladen. Normalerweise ist der Diffusionskoeffizient der
Elektronen D, viel groBer als der Diffusionskoeffizient der Ionen D;. Die hohe Beweglichkeit
der Elektronen fiihrt im elektrischen Feld zu einer Ladungstrennung im Plasma. Hierdurch
entstechen wiederum Coulombkrifte zwischen den Elektronen und den positiven
Ionenriimpfen bis gerade diese Krifte, verursacht durch das dullere Feld, kompensiert werden.
Hierdurch stellt sich eine gemeinsame Diffusion mit dem Diffusionskoeffizienten
D.,=D.=D; ein. Die sich in diesem Falle einstellende, einheitliche
Diffusionsgeschwindigkeit vp im Plasma bezeichnet man als ambipolare Diffusion. Ein
solches Plasma nennt man auch Lorentz-Plasma.

Betrachtet man die in der Abbildung 3.1 dargestellte Anordnung der Elektroden so wird klar,
dass es sich bei der Einkopplung der elektrischen HF-Leistung um einen kapazitiven Aufbau
handelt. Dadurch kommt es je nach der Targetbeschaffenheit zu einer mehr ohmschen
(metallische Kathode) oder kapazitiven (isolierende Kathode) Ladungsiibertragung in das
Plasma. Besteht das Target jedoch aus einem Halbleiter oder Isolatormaterial, so ist von einer
rein kapazitiven Einkopplung auszugehen. In diesem Fall stellt sich aufgrund der
unsymmetrischen Elektrodenanordnung (vgl. Abbildung 3.1) eine Gleichspannung an der
Sputterkathode relativ zur Sputteranode ein. Dieses sich einstellende Potential wird auch als
Schwimmpotential bezeichnet, da es sich in Abhédngigkeit der Sputterparameter einstellt. Das
Aufladen der Sputterkathode erkldrt sich durch die wesentlich groBBere Beweglichkeit der
Elektronen im Vergleich zu den schwereren Ionen [K6h85]. Ein anliegendes elektrisches
Hochfrequenzfeld induziert somit eine Ladungstrennung in der Ndhe der Kathodenoberfldche.
Die gleiche Uberlegung gilt fiir das Verhalten an der Anodenoberfliche. In Abhingigkeit der
Prozessgasparameter stellen sich somit die in der Abbildung 3.3 dargestellten
Schichtkapazititen Ckamoge Und Canode an den Elektrodenoberflichen ein. Diese zeigen sich
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jeweils durch ein sogenanntes Dunkelfeld. Als Dunkelfeld bezeichnet man den Abstand von
der Kathode, iiber den das sich einstellende Schwimmpotential abfillt. In diesem Raum zeigt
das Plasma keine Leuchterscheinung.

e M ——
QD Plasma-
Anodenschild E“EZ quelle
(RAnode, CAnode, DiOdeAnode) BE
Plasma (Rpiasma) []
Kathodenschild — Anpass-
(RKathode, Ckathode, DiOdeKathode) netzwerk

Abbildung 3.3:  Schichtkapazitiiten an den Elektrodenoberflichen

Die Abbildung 3.3 zeigt auch das elektrische Modell der oben beschriebenen Hochfrequenz-
entladung. Die Elektrodenschilde bestehen hierbei aus den Schildkapazititen (Canode und
Ckathode), den Leitfahigkeiten (Ranode, Rkathode) SOWie der Diodencharakteristik (Diodeanode und
Diodexkatnode)- Die Dioden beschreiben die sich einstellende Schildspannung, bedingt durch die
oben beschriebene Ladungstrennung. Der Plasmabereich wird durch den Plasmawiderstand
Rprasma beschrieben. Die GroBe der Schildkapazititen ist von der Wahl der Prozessparameter
(Druck und Gaszusammensetzung) sowie von der gegebenen Elektrodengeometrie abhéngig.
Die Schwimmspannung an der Sputterkathode kann aus der Gleichung 3.1 errechnet werden,
wenn man die ohmschen Verluste bei einem Target aus einem Isolator- oder Halbleiter-
material vernachléssigt.

U _ Cranode = Cotnode U (3.1

Gleich — Wechsel
C +C

Kathode Anode

Dieser Effekt kann auch dadurch erreicht werden, dass man zur galvanischen Entkopplung
einen Trennkondensator in die Zuleitung zur Sputterkathode einbaut. Hierduch wird ebenfalls
verhindert, dass die entstehenden Oberfldchenladungen abflieBen. Somit stellt sich ebenfalls
ein Schwimmpotential auf der Sputterkathode ein.

In der Abbildung 3.4 ist das symmetrische, bipolare Spannungssignal (13,56 MHz), welches
am Ausgang der HF-Quelle anliegt (gestrichelte Linie), dem der Kathode (durchgezogene
Linie) gegeniibergestellt. Dieser Potentialverlauf wurde wéhrend der HF-Entladung eines
ZnO-Sputterprozesses aufgezeichnet.
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Abbildung 3.4: Kathodenpotential — bei  bipolarer =~ HF-Plasmaanregung: 1) am
Quellenausgang, 2) an der Kathode

Neben einer Phasenverschiebung der Kathodenspannung zum Quellenausgang, welche vom
kapazitiven Verhalten der Kathode sowie vom Trennkondensator verursacht wird, ist das
negative Schwimmpotential von etwa Uscwimm = -100 V zu erkennen. Bei genauerer
Betrachtung scheint sich das Potential an der Kathode aus der Uberlagerung zweier
Potentialverlaufe zusammen zu setzen. Nach obiger Betrachtung handelt es sich hierbei um
die generell kapazitive Einkopplung (Target, Trennkondensator), sowie um das
plasmabedingte Potential, welches durch die Schichtkapazitit Cgamode aus Gleichung 3.1
verursacht wird. Diese Schichtkapazitit verursacht eine Aufladung der Targetoberfliche.
Dartiiber hinaus wird eine Asymmetrie im Potentialverlauf (spitzer Berg, breites Tal) durch die
asymmetrische Elektrodenanordnung hervorgerufen.

Die kleinere Amplitude der Kathodenspannung erkldrt sich durch die Plasmaleitfahigkeit
[Lit54] und die damit verbundenen Verluste der Kathodenladung.
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3.3.3 Netzwerkanpassung

Der Ladungstransport im Sputterprozess wird gemél3 der Abbildung 3.3 von zwei Vorgingen
beeinflusst. Einerseits werden die Elektronen im elektrischen Hochfrequenzfeld beschleunigt
und konnen zur Leitfdhigkeit Gpjekronen 1M Plasma beitragen. Andererseits werden die
geladenen Teilchen im Schwimmpotential der Kathode beschleunigt, woraus die Leitfahigkeit
Gionen resultiert. Beide Effekte lassen sich allgemein aus der Beweglichkeit b der geladenen
Plasmateilchen und der damit verbundenen Leitfdhigkeit ¢ errechnen. Dieser Zusammenhang
ist in der Gleichung 3.2 dargestellt.

o=enb (3.2)

Die GroBle e beschreibt hierbei die Elementarladung und n die Anzahl der Elektronen bzw.
Ladungen. Daraus errechnet sich die Plasmastromdichte j in Abhédngigkeit des elektrischen
Feldes E gemil der Gleichung 3.3 zu:

j=ocE. (3.3)

Anhand dieser Betrachtung wird klar, dass die Wahl der Prozessparameter direkt das
Impedanzverhalten von Plasma und Elektrodengrenzflidche beeinflusst (siche Abbildung 3.3).
Dariiber hinaus stellen alle koaxialen Zuleitungen zur Kathode bzw. Anode weitere
Impedanzen dar. Hieraus resultiert ein komplexer Lastwiderstand der Anordnung, welcher an
den Ausgang der HF-Quelle (50Q) angeschlossen ist. Diese mehr oder weniger grof3e, von
den Prozessparametern abhingige, elektrische Fehlanpassung verursacht Reflexionen der
einzukoppelnden Wechselspannung. Zur Kompensation dieser Fehlanpassung wurde ein L-
Netzwerk, bestehend aus zwei verstellbaren Induktivititen und einer Kapazitit in die
Zuleitung geschaltet [Roo83]. In diesem Anpassnetzwerk wird in Abhdngigkeit der zu
drehenden Phasenlage eine Wirkleistung verbraucht, welche dem Plasma verloren geht.

3.3.4 Der DC-Magnetron-Sputterprozess

Bei der DC-Einkopplung legt man ein negatives Gleichspannungspotential an die
Sputterkathode an. In dieser Arbeit wurden Gleichspannungsquellen des Typs AEI (Advanced
Energy Industries) MDX 5K und MDX 10K verwendet. Beide Typen unterscheiden sich
lediglich hinsichtlich der maximal mdglichen Ausgangsleistung von 5 kWatt bzw. 10 kWatt.

Bei dieser Entladungsart 16sen sich Elektronen aus der Oberfliche der negativ geladenen
Kathode und werden im angrenzenden Raumladungspotential stark beschleunigt. Nach bereits
kurzer Beschleunigungsstrecke, dem Astonschen Dunkelraum, haben die Elektronen
genligend Energie, um Atome anzuregen. Noch weiter entfernt von der Kathodenoberfldche
haben die Elektronen sogar geniigend Energie, um Gasatome zu ionisieren. Hierbei werden
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weitere Elektronen erzeugt. Dieser Bereich an der Kathodenoberfldche wird als ,,Crookescher
Dunkelraum* bezeichnet.

Die so freigesetzten Elektronen werden nun ihrerseits im Feld von der Kathode weg
beschleunigt und tragen zur weiteren lonisierung bei. Die erzeugten lonen werden hingegen in
Richtung Kathode beschleunigt und erzeugen dort sekundir Elektronen durch elastische Stof3e
oder zerstduben die Kathodenoberfliche.

Steigt die Spannung an der Kathode an, so wird der Strom sehr groB3 und es erfolgt ein
Durchbruch. Es bildet sich im Bereich der Kathodenoberfliche eine positive
Raumladungszone aus, wodurch die Elektronen stark beschleunigt werden. Dadurch ist die
Elektronendichte n. in dieser Region fast Null. Da es deswegen in diesem Bereich zu keiner
Rekombination der Gasionen kommt (Photoemission), nennt man diesen Bereich auch
generell Dunkelraum oder Kathodenschild. Die Schilddicke ds wird durch die Gleichung 3.4
bestimmt und gibt die Strecke an, welche die y Elektronen bendtigen, um Gasatome ionisieren
zu konnen.

d L (1 + l} (3.4)
ap y

Hierbei beschreibt o den priméren (Gas abhéngigen) und y den sekundéren (Gas und Target
abhingigen) Townsendschen Ionisierungskoeffizienten. Die Variable p beschreibt den
anliegenden Prozessgasdruck.

Aufgrund der Tatsache, dass ds wesentlich groBer als die freie Wegldnge der Elektronen ist,
besitzen die Elektronen beim Erreichen des Abstandes ds eine Energieverteilung. Aus der
Gleichung 3.4 kann entnommen werden, dass die Schilddicke ds mit zunehmendem Druck p
kleiner wird, wobei sie mit steigendem o und gleichzeitig sinkendem y zunimmt.

Ist der Punkt des Durchbruchs erreicht, so reichen die aus der Kathode austretenden
Sekundirelektronen aus, die Gasentladung zu erhalten. Zusammen mit den Rekombinationen
im Plasma und an den Elektroden stellt sich nun ein Gleichgewicht ein.

Beim DC-Sputterprozess spricht man auch von einer anomalen Entladung, da sowohl die
Stromdichte als auch die Schilddicke vom Spannungsabfall in direkter Nidhe der
Kathodenoberfliche (Dunkelraum) abhéingig sind. Aus diesem Grund wird hier die meiste
Energie an die Teilchen iibertragen. Diese Zusammenhinge werden in Little [Lit54] und
Davis [Dav63] eingehender beschrieben.

Neben der obigen Betrachtung des Kathodenschildes treten zwei Bereiche (negative
Gliihzone, Faradayscher Dunkelraum) in einem DC-Plasma auf. Die negative Gliihzone
beschreibt den quasineutralen Bereich des Plasmas zwischen Kathode und Anode. Hier wird
der groBte Teil der Ladungstriger erzeugt. In diesem Bereich liegt wegen des
Elektronenbeschusses aus dem Kathodenschild, welche sich aus energiereichen und
energiearmen Sekunddrelektronen sowie thermisch angeregten Elektronen zusammensetzen,
keine Homogenitdt vor. Dies ldsst sich dadurch erkldren, dass sich die Elektronen des
Kathodenschildes energetisch unterscheiden und unterschiedlich tief in die Glithzone
eindringen [Cha80].

Gegen die Anode (Substrat, Prozesskammergehduse) kann sich eine negative Raumladung,
der sogenannte Faradaysche Dunkelraum (Anodenschild), in Abhédngigkeit des
Elektrodenabstandes und der Gaszusammensetzung bzw. des Druckes ausbilden [Weh70].
Dieser kann jedoch nicht wesentlich groBer werden als das lonisierungspotential des
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Prozessgases. Hier schlieBt sich letztendlich der Stromkreis hinsichtlich des
Ladungstransportes im Plasma. Die resultierende Stromdichte im Plasma wird durch die
Gleichungen 3.2 und 3.3 beschrieben.

Der sich einstellende Gleichspannungwert Ugamode €rgibt sich gemiB des Zusammenhangs
P = U? /R aus der gewihlten Sputterleistung und der Leitfahigkeit des Plasmas aus Gleichung
3.2.

3.3.5 Der gepulste DC-Magnetron-Sputterprozess

Unter der gepulsten DC-Entladung versteht man eine DC-Einkopplung mit periodisch
wechselnder Polaritdt. Der Spannungsverlauf entspricht einem Rechteckpotential. Dieser
Potentialverlauf ist in der Abbildung 3.5 dargestellt. Als Sputterquelle wurde eine ,,pulsed
DC*-Quelle pinnacle plus des Herstellers AEI (Advanced Energy Industries) verwendet.

Bei der gepulsten DC-Entladung hingt es von der Arbeitsfrequenz sowie vom zeitlichen
Verhiltnis des Umkehrzykluses (duty cycle) zum Sputterzyklus (sputter cycle) und von der
Targetbeschaffenheit ab, ob die Entladungsart mehr der einer DC-Einkopplung oder der einer
HF-Einkopplung gleicht. Der Ubergang wird hierbei durch die Plasmafrequenz der Gasionen
beschrieben. Beide Mechanismen wurden in den Kapiteln 3.3.3. und 3.3.4. bereits diskutiert.
Unter dem Sputterzyklus versteht man das Zeitintervall, in dem es an der Targetoberfldche
durch Tonenbeschuss zur Kathodenzerstdubung kommt (= -300 V in der Abbildung 3.5).
Unter dem Begriff Umkehrzyklus versteht man den Zeitintervall, in dem ein positives
Potential an die Kathode gelegt wird. Dadurch wird die positive Oberflaichenladung der
Kathode, welche sich im Sputterzyklus aufgebaut hat, durch das Plasma entladen. Aufgrund
der viel groBeren Beweglichkeit der Elektronen kann der Umkehrzyklus wesentlich kiirzer als
der Sputterzyklus gewéhlt werden [SchO1].

Der Verlauf dieses rechteckformigen Kathodenpotentials ist in der Abbildung 3.5 dargestellt.
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Abbildung 3.5:  Kathodenpotential bei gepulster Gleichspannungseinkopplung
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Dieser wurde bei einem reaktiven Sputterprozess mit einem metallischen Target
aufgenommen und zeigt alle wesentlichen Plasmazyklen der gepulsten Gasentladung. Der in
der Abbildung 3.5 dargestellte Einschwingvorgang (a) am Anfang des Sputterzyklus (von
einer Spannung U; = -400 V auf eine Spannung von U, = -300 V) resultiert aus einem
geringen Partialdruck der reaktiven Gaskomponente. Nach einem Zeitintervall von etwa 5 pus
(b) trat eine Vergiftung der Targetoberfliche ein. In der stindig steigenden Vergiftung der
Targetoberflache ist auch der leicht steigende Potentialverlauf (c¢) wéhrend des gesamten
Sputterpulses begriindet. Mit steigender Vergiftung sinkt die Leitfdhigkeit des Targets.
Dadurch wird die aus der Rekombination mit positiven Plasmaionen resultierende
Oberfliachenladung von der Kathode schlechter abgeleitet.

Der Uberschwinger am Anfang des Umkehrpulses (d) resultiert aus dem Schaltvorgang und
dem leicht kapazitiven Verhalten des Quellenausgangs. AuBlerdem kann auch das Target als
Kapazitit wirken und in den Schaltvorgdngen Resonanzen hervorrufen (s. oben).

Die Restwelligkeit des Potentials resultiert aus dem lastabhdnigen Ausgangsrauschen der
gepulsten Gleichspannungsquelle.

Die Vorteile dieser Entladungsart liegen darin, dass wéhrend des relativ langen Umkehrpulses
ein negatives Anodenschildpotential am Substrat anliegt und das Substrat mit Ionen
beschossen wird. Der damit verbundene Energieeintrag kann zu einer Vermehrung kovalenter
Bindungen sowie zur verstirkten Ausbildung einer Vorzugsorientierung der Kristallite fiihren.
Aufgrund des rechteckigen Potentialverlaufs erreicht man auBlerdem konstante Raum-
ladungspotentiale wihrend der Zeitintervalle tgutercycle UNd tautycycle-

3.3.6 Einfluss des Magnetrons auf die Schichtabscheidung

Ublicherweise wird dem Plasma bei Sputterprozessen iiber die in den Kapiteln 3.3.3 bis 3.3.5
beschriebene Einkopplung elektrischer Energie ein zusétzlicher magnetischer Energieeintrag
zugefiihrt. In der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Sputtergeametrie wurden ringformige
Permanentmagnete verwendet, welche auf der Targetriickseite befestigt waren. Dieser
Permanentmagnet wird auch als Magnetron bezeichnet. Dieses Magnetron erzeugt in der
Néhe der Targetoberfliche ein, beziiglich der Fldchennormalen rotationssymmetrisches,
Magnetfeld, wodurch die Energieverteilung sowie die Dichteverteilung der geladenen
Teilchen in Tragetndhe beeinflusst werden. Im Folgenden wird am Beispiel der HF-Entladung
der Einfluss des Magnetronfeldes auf die in das Plasma eingekoppelte Energie beschrieben.
Dieser Zusammenhang kann jedoch gleichermapen auf die in Kapitel 3.3.3 beschriebene
Gleichspannungs- sowie die in Kapitel 3.3.4 beschriebene gepulste Gleichspannungs-
entladung ibertragen werden. Um den Einfluss des Magnetronfeldes auf die
Leistungseinkopplung in das Sputterplasma darzustellen, wird die Prozessfithrung ohne
Magnetronfeld derjenigen mit Magnetronfeld gegeniibergestellt.

Fir den HF-Sputterprozess ohne Magnetronfeld ergibt sich ein groBer Einfluss des
Prozessgasdruckes auf die vom Plasma absorbierte Wirkleistung P,u. Dieses beschreibt genau
jene Leistung, welche die Elektronen im gesamten Plasmavolumen aufnehmen. Diese
Leistungsaufnahme wird durch die absorbierte Leistung pro Volumeneinheit Pyy/V (W/m®)
beschrieben [Jan92]. Die Abhdngigkeit der absorbierten Leistung von z.B. der eingekoppelten
Feldstirke und deren Frequenz ist in der Gleichung 3.5 dargestellt.
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Hierbei ist e die Elementarladung, n. die Dichte der Elektronen, m. die Elektronenmasse, V
die Volumeneinheit [m’], E die effektive Feldstirke, v, die StoBfrequenz [Hz] der Elektronen
und f= @ /2 e © die Anregungsfrequenz des Plasmas (hier 13,56MHz).

o

Die genauere Betrachtung der Gleichung 3.5 zeigt, dass sich ein Maximum fiir die absorbierte
HF-Leistung bei v/om=1 ergibt. Diese ist bei der Wahl des Prozessgasdruckes zu
berticksichtigen. Diese Existenz eines Maximums der Leistungsabsorption erklért sich aus der
Tatsache, dass fiir kleine Stoffrequenzen (v/®m <1), d.h. bei niedrigem Prozessgasdruck,
Pabs = V/@” gilt. Das bedeutet wiederum, dass die ins Plasma eingekoppelte Leistung mit der
StoBfrequenz und somit dem Prozessgasdruck abnimmt. Fiir groe Stoffrequenzen (v/® > 1)
gilt P,,s = 1/v, wonach die eingekoppelte Leistung mit steigendem Prozessgasdruck ebenfalls
abnimmt.

Legt man ein zusitzliches statisches Magnetfeld B, an (Magnetronfeld), so besitzt das Plasma
neben der oben beschriebenen Elektronensto3frequenz v, auch die Elektronen-
zyklotronfrequenz ®.. Die Zyklotronfrequenz der Elektronen wird beschrieben durch die
Winkelgeschwindigkeit, mit der die Elektronen eine Drehbewegung um die magnetischen
Feldlinien des Magnetrons ausfiihren [Sput Ola]. Durch diesen Effekt erweitert sich die
Gleichung 3.5 zu folgender Gleichung:

1%
Py e’ n, ® I3 (3.6)

ECNC)
1_ ce + _
[ [

Hierdurch kann in Abhéngigkeit der Magnetfeldstirke B, bereits bei kleineren
StoBfrequenzen v, und somit bei kleineren Prozessgasdriicken hinreichend Wirkleistung in
das Plasma eingekoppelt werden. Physikalisch erklért sich dieser Zusammenhang daraus, dass
die Elektronen nun mit den Feldvektoren um die vorhandenen Magnetfeldlinien rotieren und
so zusdtzlich Energie aufnehmen kdnnen [Nol90].

Neben dem oben beschriebenen Einfluss auf die Verteilung der Energiedichte, wirkt sich das
Magnetronfeld auch auf die Dichteverteilung der geladenen Plasmateilchen aus.

Diese Effekte sind bei der Wahl der Prozessparameter, wie beispielsweise hinsichtlich des
Elektrodenabstandes zu beriicksichtigen, um moglichst homogene Schichten abzuscheiden.
Die Effekte eines Magnetronfeldes sind in der Abbildung 3.6 dargestellt. Der linke Teil der
Abbildung zeigt einen Schnitt durch die Mitte des Targets. Der rechte Teil skizziert die
Ansicht einer Targetkante.

45



Bereiche des grofBiten
Energieeintrages Magnetfeld B

Magnetfeld- @
linien

,race tracks‘

_m
>77

Magnetron L

I n

Abbildung 3.6:  Wirkungsweise eines planaren Magnetrons

Durch das Anlegen eines Magnetfeldes wird den beschleunigten, geladenen Teilchen
zusitzliche Energie in Form von Rotationsbewegung um die Feldlinien zugefiihrt. Hierdurch
kommt es jedoch zu einer inhomogenen Plasmadichte in der Ndhe der Kathodenoberfldche.
Dies fiihrt wiederum zu einem ungleichmiBigen Zerstduben des Targets. Dafiir verantwortlich
sind zwei Effekte, welche in der Abbildung 3.6 skizziert sind [Tho68, Sev86].

Aufgrund des rotationssymmetrischen Aufbaus des Magnetrons verlaufen dessen Feldlinien,
wie im linken Bild dargestellt, von innen nach auflen. Sie beschreiben kreisformige Bahnen in
der Ebene senkrecht zur Targetoberfliche. Die Komponente der magnetischen Energie-
einkopplung wird durch das Kreuzprodukt zwischen dem Vektor der Ladungstrager-
Bewegungsrichtung und dem Magnetfeldvektor beschrieben. Da das elektrische Feld
senkrecht zur Kathodenoberflache steht, ist der grofBte Energiebeitrag des Magnetfeldes
geben, wenn dessen Feldlinien senkrecht zur Bewegungsrichtung stehen. Diese Bereiche
groflen Energieeintrages sind im linken Bild der Abbildung grau unterlegt. Sichtbar ist dieser
Effekt durch ein scheinbar ringformiges Plasma auf der Targetoberfldche. Dieser Ring zeigt
sich auch in der Abnutzung des Targets.

Im rechten Bild der Abbildung 3.6 sind die Bewegungsbahnen der Plasmaionen in der Nédhe
der Targetoberfliche dargestellt. Diese sich bildenden ,;race tracks® lassen sich folgender-
maBen erkliren:

In dem magnetischen Feld des Magnetrons erfahren die auf das Target beschleunigten
Plasmaionen eine Kraft. Dieser Zusammenhang wird durch die Lorentzgleichung 3.7
beschrieben.

ﬂ:—e—O(E+v0+BO) (3.7)
dt m

Die magnetische Kraftkomponente fiihrt zu einer Rotationsbewegung der Plasmaionen um die
magnetischen Feldlinien mit der Cyclotronfrequenz .. Die gesamte Bewegung der
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Plasmaionen beschreibt also eine Helix. Der Radius dieser Bewegungsbahnen nimmt mit
zunehmendem Abstand zur Kathodenoberfliche und mit schwicher werdendem Magnetfeld
zu. Aufgrund der Inhomogenitit des Magnetfeldes in der Ndhe der Targetoberfliche kommt
es zu einem ortsabhingigen Bewegungsradius der Plasmaionen (siche rechter Teil der
Abbildung 3.6). Mit dieser inhomogenen Magnetfeldverteilung ist somit auch eine
inhomogene Verteilung der Plasmadichte in der Nédhe der Targetoberfliche verbunden.
Diesen Effekt bezeichnet man auch als Bildung von ,,race tracks* auf der Targetoberflache.

In den Bereichen der grofiten Plasmadichte wird mehr Materie aus der Targetoberfliche
zerstdubt, als in den Bereichen mit kleiner Plasmadichte. Dies kann bei einer nicht optimalen
Prozessfilhrung zu Inhomogenititen bzgl. der auf den Substraten abgeschiedenen
Schichtdicke fiihren. Da in der verwendeten Anordnung das Magnetronfeld von einem
Permanentmagneten erzeugt wird, ist eine Optimierung dieser Schichtdickeninhomogenititen
nur Uber die Prozessparameter wie dem Substratabstand zum Target, dem Prozessgasdruck
sowie der Anordnung der Sputterblendengeometrie moglich.
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3.4 Monolithischer Aufbau der OFW-Bauelemente

Die in dieser Arbeit verwendeten Sensor-Bauelemente wurden auf der Basis der
Siliziumtechnologie entwickelt und hergestellt. Eine Ubersicht der dazu verwendeten
Prozesse ist ihrer Abfolge nach in der Abbildung 3.7 skizziert. Eine detaillierte Beschreibung
der verwendeten Herstellungsprozesse erfolgt in den folgenden Kapiteln.

1. Schritt 2. Schritt

Oxidation der Silizium- Polysiliziumabscheidung auf
oberfliache der oxidierten Waferoberfldache
3. Schritt 4. Schritt

Ab§cheidung d'es. LPCVD- Abscheidung der piezo-

Oxids zur Passivierung elektrisch aktiven Schicht

5. Schritt 6. Schritt

Abscheidung der Interdigital- Abscheidung der funktionalen /

struktur mittels Lift-Off-Prozess =~ massensensitiven Polymerschicht

- . o

Abbildung 3.7:  Verwendeter Prozessablauf zur Herstellung der OF W-Bauelemente
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Im ersten Schritt wurde ein n-dotierter (100) Silizium-Wafer des Durchmessers von 100 mm
mit einem etwa 500 nm dicken Feldoxid passiviert.

Im zweiten Schritt wurde eine etwa 500 nm dicke dotierte Polysiliziumschicht auf der
oxidierten Waferoberfliche monolithisch abgeschieden. Diese dient als Widerstandsheizung
im OFW-Bauelement.

Im dritten Schritt wurde zur Isolierung ein 500 nm dickes LPCVD Oxid (Low Pressure
Chemical Vapor Deposition) deponiert.

Im vierten Schritt wurde die piezoelektrisch aktive Schicht abgeschieden. Hierzu wurden
Zinkoxid bzw. Aluminiumnitrid Diinnschichten ganzfldchig gesputtert. Die Charakterisierung
sowie die darauf aufbauende Optimierung der piezoelektrisch aktiven Schichten wird in
Kapitel 4 beschrieben.

Im flinften Schritt des Herstellungsprozesses wurden auf der Oberfliache der piezoelektrisch
aktiven Schicht die Elektrodenstrukturen (elektro-mechanische Wandler) sowie die
Diinnfilmwiderstdnde zur Ermittlung der Oberflichentemperatur der OFW-Bauelemente
abgeschieden. Diese wurden in einem Sputterprozess metallisiert und mittels eines Lift-Off-
Prozesses strukturiert. Das Design der IDT-Strukturen bestimmt in Verbindung mit den
physikalischen Eigenschaften der darunter liegenden Schichten das Frequenz- und
Betriebsverhalten der OFW-Bauelemente (siehe Kapitel 5).

Im sechsten Schritt wurde die massensensitive Schicht aufgebracht. Hierzu wurden
verschiedene Polymere auf der Oberfliche abgeschieden. In Abhidngigkeit von der
Polymerbeschaffenheit werden von diesen Schichten Gase adsorbiert. Wiinschenswert ist
hierbei ein moglichst selektives Verhalten bzgl. der Gasdetektion. Das Aufbringen dieser
massensensitiven Polymerschichten wurde auf komplette Wafer sowie auf vereinzelte und
bereits gebondete OFW-Bauelemente in einem Spin-On-Prozess aufgeschleudert.

Die Abbildung 3.8 skizziert einen Querschnitt der Bauelemente, welche mit der Prozessfolge
nach Abbildung 3.7 hergestellt wurden. Die integrierte Polysilizium-Widerstandsheizung ist
zur elektrischen Isolierung in zwei Oxidschichten eingebettet. Darauf befindet sich die
piezoelektrisch aktive Schicht mit den zur Erzeugung von Oberfldchenwellen notwendigen
Interdigitalstrukturen. Auf bzw. zwischen diesen elektro-mechanischen Wandlerstrukturen ist
die abgeschiedene massensensitive Schicht schematisch dargestellt. Im Folgenden werden die
verwendeten Prozessschritte ihrer Abfolge nach beschrieben.
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piezoelektrisch aktive Schicht
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Polysilizium, 500 nm

Nassoxid, 500 nm

Silizium Substrat, (100), n-dotiert
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Abbildung 3.8:  Skizze des monolithischen Aufbaus am Beispiel einer Verzogerungsleitung.

3.5 Aufbau der integrierten Polysilizium-Widerstandsheizung

Die Schichten fiir die integrierte Polysilizium-Widerstandsheizung, eine Oxidschicht, eine
Polysiliziumschicht sowie eine Planarisierungsoxidschicht, wurden am Zentrum fiir
Mikrotechnologien (ZfM) der Technischen Universitdt Chemnitz abgeschieden.

LPCVD Oxid

Polysilizium
Siliziumdioxid

Siliziumsubstrat

Abbildung 3.9: REM-Aufnahme  der  Schichten  einer integrierten  Polysilizium-
Widerstandsheizung
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Die Abbildung 3.9 zeigt die REM-Aufnahme (Raster-Elektronen-Mikroskop) einer Bruch-
kante eines 4 Zoll Wafers. Dabei sind die beiden Oxidschichten sowie die integrierte
Polysiliziumschicht gut zu erkennen.

3.5.1 Das Feldoxid

Autbauend auf einem 100 mm, n-dotierten Silizium-Wafer der Kristallorientierung (100)
wurde ein etwa 500 nm dickes Feldoxid ganzfldchig deponiert. Hierzu wurde der Prozess der
Nassoxidation verwendet. Bei einer Temperatur von etwa 1000°C wurden die Silizium-Wafer
in einer Wasserdampf-Atmosphére oxidiert. Unter der chemischen Reaktion aus Gleichung
3.8 entsteht hierbei eine Oxidschicht, welche sich durch einen hohen spezifischen Widerstand
(>5 ¢ 10" Qcm) und eine hohe Durchbruchfestigkeit (3  10° V/cm) auszeichnet [Til80].

Si + 2H,0 — SiO, + H, (3.8)

3.5.2 Die Polysiliziumschicht

Auf dem Feldoxid wurde die Polysiliziumschicht abgeschieden. Diese wurde in vier
Prozessschritten hergestellt: 1. der Abscheidung von reinem Polysilizium, 2. einer
thermischen Oxidation der Polysiliziumoberfliche, 3. der lonenimplantation von Bor sowie 4.
einem abschlieBenden Temperschritt zum Einbau der Fremdatome in die Polysiliziumschicht.

Im ersten Schritt wurde auf dem Feldoxid eine etwa 500 nm dicke Polysiliziumschicht
pyrolytisch abgeschieden. Hierzu wurde in einem LPCVD-Prozess (Low-Pressure-Chemical-
Vapour-Deposition) bei einer Temperatur von etwa 600°C und einem Druck von 770 mbar
Silan {iber die oxidierte Waferoberfldche geleitet.

SiH4 —> Si+2 H, (3.9)

Gemdll der Gleichung 3.9 zersetzt sich Silan bei hohen Temperaturen zu Silizium und
Wasserstoff. Die Siliziumatome kondensieren auf der Waferoberflache und es bildet sich dort
eine polykristalline Siliziumschicht [Har84].

Im zweiten Schritt wurde ein etwa 70 nm dickes, thermisches Oxid abgeschieden. Hierzu
wurde bei einer Temperatur von etwa 950 °C Sauerstoff iiber die Polysiliziumoberflidche
geleitet und diese oxidiert. Diese Oxidschicht soll wéhrend des abschlieBenden
Temperschritts nach der Ionenimplantation verhindern, dass das verwendete Dotiergas wieder
an die Umgebung abgegeben wird (Diffusionssperre) [Lu86].

Im dritten Prozessschritt wurde tiiber die Ionenimplantation von Bor der gewiinschte
spezifische Schichtwiderstand eingestellt. Da Bor ein Element der dritten Hauptgruppe ist und
im Gitter drei Valenzelektronen fiir Bindungen zur Verfligung stellt, wirkt es im
polykristallinen Silizium als Donator. Dadurch erzeugt es Elektronenldcher im Gitter und
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tragt somit zur elektrischen Leitfdhigkeit bei. Die Leitfahigkeit des Polysiliziums ist folglich
von der gewidhlten Borkonzentration abhéngig.

Im Prozess werden Borionen beschleunigt bzw. energetisch angeregt. Diese schlagen mit
hoher Energie auf die Polysiliziumoberfldche. In Abhéngigkeit ihrer Energie ergibt sich deren
Eindringtiefe ins Polysiliziumgitter [Kau86].

Fiir die in dieser Arbeit verwendeten Bauelemente wurde ein spezifischer Schichtwiderstand
von etwa o =2kQ/cm® errechnet. Friihere Arbeiten haben gezeigt [Aul73a], dass dieser
Schichtwiderstand bei einer Implantationsenergie von etwa Ej,, = 100 keV und einer Bor-
Konzentration von etwa Cpor = 6 10'* Teilchen / cm? erreicht wird.

In einem abschlieBenden vierten Prozessschritt wurden die Polysiliziumschichten thermisch
aktiviert. Dies bedeutet, dass bei einer Temperatur von etwa 1000°C die implantierten Bor-
Atome ins Gitter des Polysiliziums eingebaut werden. Dieser Temperschritt wurde in
Stickstoffatmosphére {iber einen Zeitraum von 30 Minuten durchgefiihrt.

3.5.3 Das Planarisierungsoxid

Auf der oben beschriebenen Polysiliziumschicht wurde zur elektrischen Isolierung und
Planarisierung ein etwa 500 nm dickes Siliziumoxid abgeschieden. Die dazu verwendete
Reaktion ist in der Gleichung 3.10 gegeben.

Si(OC,Hs)s — Si0; + Restprodukte (3.10)

Bei einer Temperatur von 700°C wird gasformiges TEOS (Tetraethoxy-Silan) in einem
LPCVD Reaktor liber die Waferoberfliche geleitet und zur Reaktion gebracht [Hup79]. Es
bildet sich dabei eine Siliziumdioxidschicht. Die Restprodukte werden abgefiihrt.

Das auf diese Weise hergestellte Silizium Substrat mit integrierter Widerstandsheizung aus
Polysilizium dient als Substrat fiir die im Folgenden beschriebenen Herstellungsprozesse. Alle
beschriebenen Prozesse mit Ausnahme jener, die in Kapitel 3.3 dargestellt sind, wurden im
Labor fiir Mikrostrukturintegration des IWE I Aachen durchgefiihrt.
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3.6 Deposition der piezoelektrisch aktiven Schichten

In diesem Kapitel wird die Herstellung der piezoelektrisch aktiven Schicht beschrieben. Als
piezoelektrisch aktive Schichten wurden ZnO (Zinkoxid) bzw. AIN (Aluminiumnitrid) mittels
eines reaktiven Magnetron-Sputterprozesses abgeschieden. Wie in Kapitel 2.2.2 beschrieben,
ist fir die Anwendung dieser Schichten in einem OFW-Bauelement eine (002)-
Vorzugsorientierung notwendig (c-Achse des Kristallgitters senkrecht zur Substratoberfldche,
siche Kapitel 2.2.2). Dariliber hinaus wurde die Deposition hinsichtlich der Abscheiderate
optimiert.

Die Wahl der abgeschiedenen Dicke der piezoelektrischen Diinnschichten erfolgte unter
Beriicksichtigung der Uberlegungen aus Kapitel 2.3. Hier wurde zwar gezeigt, dass das
Betriebsverhalten der Bauelemente im Wesentlichen {iber das Design der Interdigitalstruktur
bestimmt werden kann. Aber auch Dicke und Qualitét der piezoelektrischen Schichten haben
ihrerseits einen grofen Einfluss auf das Transmissionsverhalten der Bauelemente. Eine
Charakterisierung der abgeschiedenen Diinnschichten ist in Kapitel 4.2.2 gegeben.

Die ZnO-Schichten wurden in einem reaktiven Hochfrequenz-Magnetron-Sputterprozess
abgeschieden. Als Target wurde ein Zinkoxid-Target verwendet. Die AIN-Schichten wurden
in einem reaktiven Hochfrequenz Magnetron sowie in einem gepulsten Gleichspannungs-
Magnetron-Sputterprozess abgeschieden. Als Target wurde in beiden Féllen ein Aluminium -
Target verwendet.

3.6.1 Bildung gesputterter Diinnschichten

Beim Wachstum einer gesputterten Diinnschicht unterscheidet man fiinf Stadien: die
Nukleation, das Inselwachstum, die Koaleszenz, die Kanalbildung sowie die Agglomeration
[Tho75]. Nukleation bezeichnet die Bildung kleinster ,,Cluster unter der Adsorption
einzelner Monomere bzw. Atome. Unter Inselwachstum versteht man die Phase, in der
Oberflichendiffusionen dominieren und zur ,,Cluster*-Bildung fiihren. Diese Inseln wachsen
nun unter Adsorption weiterer Monomere bzw. Atome dreidimensional weiter.

Oft ist jedoch die Wachstumsgeschwindigkeit parallel zur Oberfliche grofer, wodurch die
Inseln sich irgendwann beriihren. Diese Phase wird als Koaleszenz bezeichnet. Diese Inseln
konnen sich dann zu groferen Inseln vereinen und es entstchen Korner. Die fiir die
Kornbildung notwendigen Diffusionsvorginge, Verdampfungs- und Kondensations-
phénomene sind in der Verringerung der Oberfldchenenergie begriindet. Fiir diese Startphase
der Abscheidung piezoelektrisch aktiver Diinnschichten sind Transportphdnomene auf der
Oberfliache besonders wichtig. Hierunter ist die Moglichkeit zu verstehen, dass sich an der
Oberfldche anhaftende Teilchen ordnen und in den wachsenden Festkorper geordnet einbauen
konnen. In diesem Stadium (bis zur Phase der Koaleszenz) ist die Wahl der Sputterparameter
von besonderer Bedeutung und hat auf das darauf aufbauende Schichtwachstum einen groflen
Einfluss.

Dieses Schichtwachstum zeigt sich bei gesputterten ZnO- bzw. AIN-Diinnschichten in einem
kolumnaren Wachstum senkrecht zur Oberflache, ist jedoch nicht gleichzusetzen mit einer
texturierten Abscheidung. Der Einfluss der Prozessparameter auf dieses Wachstum bei
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gesputterten ZnO-Schichten wurde unter anderem von Krzesinski [Krz86] untersucht und
veroffentlicht.

3.6.2 Deposition piezoelektrischer ZnO-Schichten

Die piezoelektrisch aktiven ZnO-Diinnschichten wurden in einem reaktiven HF-Magnetron-
Sputterprozess, d.h. unter Zugabe von Sauerstoff, abgeschieden. Hierzu wurde ein ZnO-
Target der Reinheit 5N (99,999%) verwendet. Da ZnO die elektrischen Eigenschaften eines
Halbleiters besitzt, ist eine rein ohmsche Einkopplung nicht mdglich. Deswegen konnten
weder DC noch gepulstes DC als Entladungsart eingesetzt werden. Bei diesen
Entladungsarten wire das Auftreten des ,,Arcing“-Effektes unvermeidbar.

ZnO hat eine hexagonale Gitterstruktur. Fiir die Anwendung in OFW-Bauelementen ist die
Ausrichtung der (002)-Ebenen senkrecht zur Oberfliche von besonderer Bedeutung. Diese
Ausrichtung ist jedoch nicht zu verwechseln mit dem unter Kapitel 3.6.1 beschriebenen
kolumnaren Wachstum. In den Untersuchungen dieser Arbeit zeigten selbst Schichten ohne
erkennbare Vorzugsorientierung kolumnares Wachstum.

Fiir das Sputtern stark (002)-texturierter ZnO-Diinnschichten wurden die in der Tabelle 3.2
tabellarisch dargestellten, optimierten Prozessparameter gefunden. Das Anlegen einer
Biasspannung war aufgrund der Oberflichenladung der Kathoden und dem damit bereits bei
sehr niedrigen zusétzlichen DC-Potentialen auftretenden ,,Arcing*-Effekt nicht moglich (siehe
Kapitel 3.3.1).

Entladungsart: | HF

Target: 8 ZnO-Target
Temperatur: 150°C

Leistung: 500 W

Gas: 80% Ar, 20% O,
Druck: 2 10 mbar

Abscheiderate: 300 nm/h

Tabelle 3.2: Optimierte Prozessparameter zur Abscheidung (002)-texturierter Schichten

Die Abbildung 3.10 zeigt eine Raster-Elektronen-Mikroskop-Aufnahme (REM) der
Bruchkante einer etwa 5 pm dicken ZnO Diinnschicht, welche auf einem oxidierten
Siliziumwafer abgeschieden wurde. Das kolumnare Wachstum der gesputterten Schicht ist gut
zu erkennen.
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Abbildung 3.10: REM-Aufnahme der Bruchkante einer 5 um dicken ZnO-Schicht

In einem anschlieBenden Annealing-Schritt wurden die ZnO-Schichten getempert. Hierzu
wurden die Schichten bei einer Temperatur von T =450°C und einer Argon-Sauerstoffatmos-
phére im Verhiltnis 4:1 iiber einen Zeitraum von vier Stunden ausgeheizt.

3.6.3 Deposition piezoelektrischer AIN-Schichten

Fiir die Deposition piezoelektrisch aktiver AIN-Schichten wurde ein HF- und ein gepulster
Gleichspannungs-Magnetron-Sputterprozess verwendet. Als Target wurde ein 200 mm-
Aluminiumtarget der Reinheit 5N (99,999%) eingesetzt. Der Prozess wurde reaktiv, d.h. unter
Zugabe von Stickstoff, durchgefiihrt.

Bei Aluminiumnitrid handelt es sich ebenfalls um ein Material mit hexagonaler Gitterstruktur.
Daraus resultiert auch hier eine fiir die OFW-Bauelemente notwendige Vorzugsorientierung
der (002)-Netzebenen senkrecht zur Oberfliche des Substrates.

Zur Abscheidung piezoelektrisch aktiver, (002)-orientierter AIN-Schichten wurden die in der
Tabelle 3.3 dargestellten, optimierten Prozessparameter gefunden. Auch hier war ein
zusitzliches Anlegen einer Biasspannung wegen des Arcing-Effekts nicht moglich. Bereits
bei sehr geringen Stickstoff-Partialdriicken wurde die Targetoberfliche hochohmig und eine
DC-Einkopplung unmdéglich.

Mit der gepulsten DC-Entladung wurden nahezu doppelt so groBe Abscheideraten erzielt wie
bei der HF-Entladung. Bei beiden Entladungsarten wurde ein metallisches Aluminium-Target
verwendet.
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Entladungsart: HF Gepulstes DC
Target: 8 Al-Target 8 Al-Target
Temperatur: 200°C 150°C
Leistung: 900 W 800 W, 90 kHz
Gas: 50% Ar, 50% O, | 50% Ar, 50% N,
Druck: 9 10” mbar 7 10” mbar
Abscheiderate: 310 nm/h 600 nm/h
Tabelle 3.3: Optimierte Prozessparameter zur Abscheidung (002)-texturierter AIN-
Schichten

Abbildung 3.11: REM-Aufnahme der Bruchkante einer 5 um dicken AIN-Schicht

In der Abbildung 3.11 ist die Raster-Elektronen-Mikroskop-Aufnahme (REM) der
Bruchkante einer etwa 2 pm dicken AIN-Schicht dargestellt. Diese Schicht ist auf der
integrierten Polysilizium-Widerstandsheizung abgeschieden. Das kolumnare Wachstum der
gesputterten Schicht ist auch hier gut zu erkennen.

Auch die AIN-Diinnschichten wurden in einem abschlieBenden Prozessschritt bei einer
Temperatur von T =450°C und iiber einen Zeitraum von vier Stunden getempert. Als
Prozessgas wurde ein Gemisch aus Argon und Stickstoff ebenfalls im Verhiltnis von etwa 4:1
Anteilen verwendet.
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3.6.4 Herstellung der Elektrodenstruktur

Die Deposition der Interdigitalstruktur sowie des Temperaturwiderstands erfolgte in einem
Lift-Off-Prozess. Die Einzelschritte des Prozesses sind in der Abbildung 3.12 skizziert.

Photolack

1. Schritt

E<_

piezoelektrisch aktive Schicht

Metallisierung

2. Schrit _

piezoelektrisch aktive Schicht

Lift-Off

v
3. schrite [

piezoelektrisch aktive Schicht

Abbildung 3.12: Strukturierung der elektro-mechanischen Wandler mittels eines Lifi-Off-
Prozesses

Zur Belichtung wurde der Photolack AZ 5214 mit einer Dicke von dpae = 1,2 pm
aufgeschleudert. Strukturiert wurde er durch die Belichtung mit einer Negativ-Fotomaske.
Der so behandelte Fotolack wurde fiinf Minuten bei T =90°C ausgeheizt. Anschliefend
wurde eine Umkehrbelichtung durchgefiihrt. Der Lack wurde zwei Minuten bei 120°C
ausgeheizt und mit dem Entwickler AZ 326 MIF entwickelt. Eine Aufstellung der
verwendeten Lithografie-Parameter ist in der Tabelle 3.4 gegeben.

Belichtungszeit: 4,5s
Umkehrbelichtungszeit: 14,5s
Entwicklungszeit: 22's

Tabelle 3.4: Parameter des Lithografie-Prozesses zur Lift-Off-Strukturierung der
Elektrodenstruktur
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Die Abbildung 3.13 zeigt eine REM-Aufnahme der Bruchkante eines mit Fotolack
strukturierten Substrates nach der Metallisierung. In dem dargestellten Fall wurde eine 100
nm dicke Platinschicht als Elektrodenmaterial verwendet. Als Haftvermittler zwischen der
piezoelektrisch aktiven Schicht und der Elektrodenmetallisierung dient eine etwa 15 nm dicke
Titanschicht.

Ti/Pt-
Metallisierung

Photolack

piezoelektrisch-
aktive Diinnschicht

Wafer mit Poly-
siliziumwiderstands-
heizung

Abbildung 3.13: REM-Aufnahme der Bruchkante eines mit Fotolack strukturierten
Substrates, Fingerbreite d = 2 um

Mit diesem Prozess wurden Strukturgréfen (Breite der IDT) von dipr = 1 pm erreicht. Auf
der strukturierten Fotolackschicht wurden die Substrate in einem DC-Magnetron-
Sputterprozess ganzflichig metallisiert. Als Elektrodenmaterial wurde Platin verwendet.
AbschlieSend wurde der Fotolack und das darauf befindliche Metall mit Aceton entfernt.

Die Abbildung 3.14 zeigt Lichtbild-Mikroskop-Aufnahmen einer Verzdgerungsleitung. Der
Fingerabstand der dargestellten IDT-Struktur betrdgt dringer = 1,5 pm.

58



Doppelte Elektrodenstruktur Einfache Elektrodenstruktur
aus Ti/Pt aus Ti/Pt

Abbildung 3.14: Lichtbild-Mikroskop-Aufnahme  einer ~ OFW-IDT-Struktur  des  Typs
Verzégerungsleitung (linkes Bild), Ausschnittsvergrofserung der IDT-
Doppelfinger mit einem Fingerabstand von d = 1,5 um

Die Abbildung 3.15 zeigt die Anordnung eines Temperaturwiderstands zwischen zwei IDT-
Strukturen. Dieser dient zum Messen der Betriebstemperatur der Bauelementoberfliache.

Der Temperaturwiderstand hat eine Breite von 15 pm und zieht sich iiber die gesamte Lénge
des Bauelements. Die hellen Flachen dienen als Kontaktierungsflachen der Bauelemente und
haben eine Flache von Fgope = 150 pm x 150 pm.

Kontaktierungsflache

Elektroden-
struktur

Temperatur-
widerstand

Abbildung 3.15: Lichtbild-Mikroskop-Aufnahme eines Temperaturwiderstands zwischen zwei
IDT-Strukturen des Typs Verzogerungsleitung
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Mit dem Lift-Off-Prozess konnten OFW-Bauelmente mit Arbeitsfrequenzen von bis zu
fo = 700 MHz hergestellt werden. Hierbei wurde ein minimaler Fingerabstand von d =1 pm
iiber eine Fingerldnge von w = 1 mm erreicht (siehe Kapitel 2-3).

In der Tabelle 3.5 ist eine Ubersicht der verwendeten Bauelemente gegeben.

OFW-Bauelemente

Betriebsfrequenz Wellenlidnge Ao Grofle
250 MHz A=12 um 4 x 6 mm
350 MHz A =8 um 3 x5 mm
450 MHz A=6um 2 X 2 mm
700 MHz A=4pum 2 x 2 mm
Tabelle 3.5: Tabellarische Auflistung der hergestellten OF W-Bauelemente

3.6.5 Aufbau und Verbindungstechnik

Fir die in Kapitel 4 beschriebenen Untersuchungen zum Betriebsverhalten der OFW-
Gassensoren wurden diese in TO-12 Gehduse geklebt und elektrisch kontaktiert. Wie in der
Abbildung 3.7 dargestellt, wurde die Siliziumoxidschicht zur elektrischen Isolierung sowie
die piezoelektrisch aktive Diinnschicht ganzflachig auf der Polysiliziumschicht abgeschieden.
Zur Kontaktierung der Polysiliziumschicht wurden die dariiber liegenden Schichten an den
vorgesehenen  Kontaktstellen nasschemisch entfernt. AnschlieBend wurden die
Kontaktflichen der Polysisliziumschicht metallisiert und elektrisch kontaktiert. Als
Kontaktmetall wurde eine Platinschicht verwendet. Diese Abfolge ist in der Abbildung 3.16
dargestellt.

Im ersten Schritt wurde die LPCVD-Oxidschicht in einem Fenster am Rand der Bauelemente
freigelegt und die piezoelektrisch aktive Schicht weggeitzt. Die verwendeten Reagenzien
sowie die erreichten Atzraten sind in der Tabelle 3.6 dargestellt.

Zn0O AIN
Atzldsung | Verdiinnte H3PO4 (0,5 %) Verdiinnte HF (0,1%)
Atzrate 1 pm / min 0,5 um / min
Tabelle 3.6: Atzlosungen und Atzraten der piezoelektrisch aktiven Schicht
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Abbildung 3.16: Kontaktierung der Polysilizium-Widerstandsheizung (oben), Aufsicht auf ein
OFW-Bauelement (unten)

5. Schritt

Im zweiten Schritt wurde die darunter liegende LPCVD-Oxidschicht mittels Fotolack
strukturiert, beschichtet und die Schicht unter den lackfreien Stellen mit einer verdiinnten
Amoniumfluoridldsung AF 91 nasschemisch weggeitzt. Als Atzstop dient die unter dem
LPCVD-Oxid liegende Polysiliziumschicht. Diese wird von der Amoniumfluoridlésung nur
sehr langsam angegriffen. Die eingestelle Atzrate betrug 70 nm pro Minute. Nun wurde das
freiliegende Polysilizium mittels Sputtern metallisiert. Zur Metallisierung wurde eine 200 nm
dicke Platinschicht verwendet. Als Haftschicht diente eine etwa 15 nm dicke Titanschicht.
Nach dem Atzschritt bildet sich an der Luft auf dem Polysilizium sofort eine diinne
Oxidschicht. Durch einen Riicksputterprozess wurde diese entfernt. Nun wurde eine etwa
100 nm dicke Platinschicht aufgesputtert. Als Haftvermittler wurde zuvor eine etwa 15 nm
dicke Titanschicht abgeschieden.

Die Abbildung 3.17 zeigt eine Lichtbildmikroskopaufnahme der Polysilizium Kontaktierung.
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ety _
| LPCVD-Oxid

Abbildung 3.17: Lichtbildmikroskopaufnahme der Polysilizium-Kontaktierung

In der Abbildung 3.18 ist eine REM-Aufnahme der Atzkante dargestellt.

ZnO / AIN

LPCVD - Oxid

Polysilizium

Abbildung 3.18: REM-Aufnahme der Atzkante eines Kontaktierungsfeldes

In der Abbildung 3.19 st die Bauelemtoberfliche mit den beschriebenen
Kontaktierungsflachen schematisch dargestellt.
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Elektrodenanordnung

Kontaktierungsflachen
der Polysilizium-
Widerstandheizung

Temperaturwiderstand

Kontaktierungsflachen
mit Bonddraht

Abbildung 3.19: Lichtbild-Mikroskopaufnahme der OFW-Bauelemente. Gezeigt sind die
Kontaktierungsflichen der Polysiliziumwiderstandsheizung sowie die
Elektrodenanordnungen und der Temperaturwiderstand.

Zum Messen des Betriebsverhaltens wurden die OFW-Bauelemente, wie in der Abbildung
3.20 dargestellt, in ein TO-12-Gehduse eingeklebt und gebondet. Die Bauelemente wurden
mit einem Acrylatkleber in das Gehduse geklebt. Als Bonden bezeichnet man das elektrische
Kontaktieren des Bauelementes im Gehduse. Zum Bonden der OFW-Bauelemente stand der
Wedge-Wedge-Bonder vom Typ 4526 des Herstellers Kulicke und Soffa zur Verfiigung.
Beim Bonden wurde ein 25 pm dicker Golddraht verwendet. Die zum Verbinden dieses
Goldrahtes mit den Kontaktflichen notwendige Energie wurde mittels Ultraschall
eingekoppelt.

Die Abbildung 3.20 zeigt eine Lichtbild-Mikroskopaufnahme eines OFW-Gassensors in
einem TO-12-Gehduses. Bei dem Bauelement handelt es sich um eine doppelte
Verzogerungsleitung mit einer Betriebsfrequenz von fy = 250 MHz. Zur Ermittlung der
Oberflachentemperatur befindet sich zwischen den beiden Elektrodenstrukturpaaren der
Diinnfilmwiderstand aus Platin. Dieser dient zur Ermittlung der Oberfldchentemperatur der
Bauelemente. Am oberen und unteren Bauteilrand befinden sich die Kontaktierungsflachen
der Polysilizium-Widerstandsheizung. Die Fliache des gesamten OFW-Bauelements betriagt
etwa 3 x 4 mm.
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Abbildung 3.20: Lichtbildmikroskopaufnahme eines OFW-Bauelements des Typs doppelte
Verzégerungsleitung. Das Bauelement ist in ein TO-12-Gehduse geklebt und
gebondet.

3.7 Die massensensitive Schicht

Zur Charakterisierung des Betriebsverhaltens der OFW-Gassensoren wurden Gase aus der
Gruppe der Alkohole, sowie der Aromaten verwendet. Um ein Funktionsmuster beziiglich
Selektivitdt und Sensitivitit zu erhalten, wurden die OFW-Bauelemente mit polaren wie
unpolaren Polymeren beschichtet. Molekiile werden als polar bezeichnet, wenn sie aufgrund
ithrer Struktur Dipole beinhalten. Bei unpolaren Molekiilen liegen hingegen keine Dipole vor.
Zur Detektion von polaren Gasen (Alkohole) wurden Polyurethane und zur Detektion von
Aromaten wie Benzol, Toluol und Xylol wurden sogenannte ,,Imprinted Polymers® als
massensensitive Schicht hergestellt und abgeschieden. Diese Polymerschichten wurden durch
das Aufschleudern von Precursoren aufgebracht.

Dariiber hinaus wurde Poly-Para-Xylene (PPX) pyrolythisch abgeschieden und hinsichtlich
des sensitiven Verhaltens untersucht.
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3.7.1 Pyrolythische Gasphasenabscheidung

Pyrolithisch abgeschieden wurden Derivate des unpolaren Polymers Poly-Para-Xylen. Das
Reaktionsschema ist am Beispiel des Polymers PPX-N des Herstellers SCS (Special Coating
Systems Inc., USA) in der Abbildung 3.21 dargestellt.

CH, CH,
CH, CH,
Di-Para-Xylen Para-Xylen Poly-Para-Xylen
(Dimer) (Monomer) (Polymer)
Monomeri- Polymeri-

sierung

Verdampfung | ——3p sierung —_—

Abbildung 3.21: Prozessablauf der pyrolithischen Gasphasenabscheidung

Die Abscheidungsreaktion basiert auf der pyrolythischen Monomerisierung des Dimers (Di-
Para-Xylen) bei einer Temperatur von etwa 650°C. Beim anschliefenden Abkiihlen
polymerisieren die in der Gasphase vorliegenden Monomere (Para-Xylen) an allen zur
Verfiigung stehenden Oberflichen des Reaktionsraumes. Im Rahmen dieser Arbeit wurden
Para-Xylen C (Parylen C) Schichten verwendet. Parylene C ist ein einfach chlorsubstituiertes
Derivat.

3.7.2 Abscheidung geloster Polymere

Die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten 16slichen Polymere wurden auf die OFW-
Bauelemente aufgeschleudert. Zur Detektion von polaren Gasen (Alkohole) wurde ein
Polyurethan-Polymer abgeschieden, wéhrend zur Detektion von Aromaten wie Benzol, Toluol
und Xylol unpolare ,,Imprinted Polymers* als massensensitive Schichten verwandt wurden.
Unter ,,Imprinted Polymers* versteht man Polymere, bei welchen das zu detektierende Gas
auch als Losungsmittel beim Aufschleudern verwendet wird. Somit entstehen beim Ausgasen
bzw. Aushérten des geldsten Polymers spezifische Locher im Polymer, welche somit dem Gas
entsprechen, das die Polymerschicht selektiv adsorbieren soll.
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Um eine homogene Schicht beim Aufschleudern zu erzielen, wurde die komplette
Bauteiloberfliche mit dem geldsten Polymer benetzt. Nun wurde, je nach Polymer, die
Drehzahl in drei Stufen erhoht (1.Stufe = 200 U/min, 2. Stufe = 1000 U/min, 3. Stufe = 2000
U/min). Hiermit konnten homogene Polymerschichtdicken aufgeschleudert werden. Da eine
strukturierte Abscheidung hierbei nicht moglich ist, wurden die OFW-Bauelemente zuerst in
die TO-12-Gehéuse geklebt und gebondet. Die TO-12-Gehéduse wurden in eine Vorrichtung
eingespannt und diese auf dem Drehtisch der in der Abbildung 3.22 dargestellten Anordnung
zentriert befestigt.

Auf ein TO-12 Gehduse gebondetes

OFW-Bauelement

Abbildung 3.22: Aufbau zum Aufschleudern der Polymere

Die in dieser Arbeit verwendeten ,,Imprinted Polymers® wurden am Institut fiir Analytische
Chemie der Universitdit Wien hergestellt und abgeschieden. Als Basismaterial wurde eine
Mischung aus Divenylbenzol (DVB) und Methacrylsdure gleicher Anteile verwendet.

Diese Mischung wurde nun mit dem gewiinschten Losungsmittel verdiinnt (Benzol, Toluol,
p-Xylol).

Nach dem Aufschleudern wurden die Polymerfilme iiber einen Zeitraum von einer Stunde
unter UV-Licht vernetzt bzw. polymerisiert und die verwendeten Losungsmittel verdampft.
Dieser Ablauf ist in der Abbildung 3.23 schematisch dargestellt.
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Abbildung 3.23: Prinzip der Erzeugung von ,, Imprinted Polymers“ [Dic00a].

Zur Detektion polarer Gase (Alkohole) wurde ein polares Polyurethan-Polymer als
massensensitive  Schicht abgeschieden. Dieses wurde aus einer Mischung von
Diphenylmethandiisozyanat (MDI) und Polyethylenglycol 200 (PEG 200) in Pyridin in
verschiedenen Mischungsverhéltnissen gewonnen. In der Tabelle 3.8 sind die in dieser Arbeit
deponierten Polymere mit den verwendeten Abscheideverfahren dargestellt.

Polymer Zusammensetzung Deposition
PPX-C monochlorirtes PPX-N Pyrolyse
Polyurethan 100 mg Diphenylmethandiisozyanat, Aufschleudern

100 mg Polyethylenclycol 200,

400 mg Pyridin
,Imprinted* 65 mg Divenylbenzol, 125 mg Styrol, Aufschleudern
Polymere 43 mg Methacrylséure, 1,1 mg

Azobisisobuthyronitril

verdiinnt mit dem Losungsmittel (Benzol,

Toluol, p-Xylol) im Verhiltnis 1:10

Tabelle 3.7: Darstellung der verwendeten Polymere

Die Abbildung 3.24 zeigt eine Raster-Kraft-Mikroskop-Aufnahme einer 40 nm dicken
aufgeschleuderten Polyurethanschicht. Zur Bestimmung der Schichtdicke wurde ein Kratzer
bis auf die Tiefe der piezoelektrisch aktiven Schicht iliber die Oberfliche gezogen. An diesem
wurde das in der Abbildung 3.25 dargestellte Tiefenprofil mit einem Rasterkraftmikroskop
ermittelt.
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Abbildung 3.24: Atomic-Force-Microscopy-Aufnahme (AFM) einer 40 nm  dicken
Polymerschicht

Die Abbildung 3.25 zeigt das ermittelte Tiefenprofil des Kratzers aus der Abbildung 3.24. Zu
erkennen ist die gute Homogenitét der Schichtdicke bzw. der Bedeckung der Oberflache tiber
eine Scanlinge vom etwa 100 pm. Die starken Schwankungen im Bereich der Vertiefung
resultieren aus UnregelmiBigkeiten des Kratzers.
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Abbildung 3.25: Dickenmessung einer 40 nm dicken Polymerschicht
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3.8 Passivierung des Referenzelementes

Zur Charakterisierung des Betriebsverhaltens der OFW-Gassensoren wurden Bauelemente
mit doppelter Verzogerungsleitung hergestellt. Diese bestehen aus zwei identischen
Bauelementen, wobei eins als sensitives Bauelement und das andere als Referenz dient (siche
Abbildung 1.4). Diese Anordnung erwies sich fiir den Einsatz von OFW-Gassensoren unter
realen Einsatzbedingungen als sinnvoll. Durch die Bildung eines Differenzsignals einer
sensitiven Verzogerungsleitung und eines Referenzelementes konnten parasitire Effekte, wie
z.B. der Einfluss der Temperatur, verringert werden.

Zur Passivierung des Referenzelementes wurden die in der Tabelle 3.9 aufgelisteten
Materialien abgeschieden und deren Einfluss auf das Betriebsverhalten der
Sensorbauelemente charakterisiert.

Material Abscheidung
Polymer PPX-C Pyrolyse
Siliziumoxid Sputtern
Siliziumnitrid Sputtern
Tabelle 3.8: Materialien zur Passivierung von OFW-Gassensoren

Die Prozessschritte der beiden in dieser Arbeit verwendeten Passivierungsmethoden sind in
den Abbildungen 3.26 und 3.27 dargestellt.

Die erste Variante der verwendeten Passivierungen besteht aus einer ganzflachigen
Beschichtung der Bauelementoberfliche mit einem moglichst inerten und insensitiven
Polymer.

Zur Herstellung der sensitiven bzw. aktiven Verzogerungsleitung wurde ein Teilbereich der
massensensitiven Beschichtung gemdl der in Abbildung 3.26 dargestellten Prozessschritte
freigelegt. Durch diesen Prozess bleiben somit genau die Bereiche der Bauelementoberfldche
passiviert, welche keine gassensitiven FEigenschaften zeigen sollen. Die zugehdrigen
Messungen sind in Kapitel 5.4.4 beschrieben.

Da ein nasschemischer oder ein trockener Atzprozess bei den meisten massensensitiven
Schichten nicht ohne Oberflichenmodifizierung moglich ist, wurden die Bauelemente tiber
eine Schattenmaske strukturiert. Als Schattenmaske wurden diinne adhdsive Polymerfolien
verwendet. Diese wurden auf dem Bereich der sensitiven Verzogerungsleitung fixiert. Die
Passivierung wurde dann ganzfldchig abgeschieden. Mit dem anschlieBenden Entfernen der
Folienmaske wurde der sensitive Bereich der aktiven Verzdgerungsleitungen wieder
freigelegt.
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Abbildung 3.26: Prozess zur Passivierung der OF W-Bauelementenoberfliche

Eine zweite Variante der verwenden Passivierungen der aktiven OFW-Bauelemente ist in der
Abbildung 3.27 dargestellt. Diese Passivierung entspricht im Wesentlichen jener, die in
Abbildung 3.26 dargestellt ist. Hier ist jedoch ein zusitzlicher diinner Film eines moglichst
insensitiven und inerten Polymers zwischen der massensensitiven Schicht und dem

piezoelektrisch aktiven Material inklusive der Elektrodenanordnungen aufgebracht worden.

Passivierungs-
Sensorelement, Typ B <chichten
PPX-C
massensenitive IDT IDT h

Schicht

<« piezoelektrisch

ﬁ aktive Schicht

Abbildung 3.27: Prozess zur Passivierung der OF W-Bauelementenoberfliche

70



Bei der Wahl des verwendeten Polymers zur Passivierung der Bauelementoberflache war es
entscheidend, eine Beschichtung zu finden, welche eine ausreichende Passivierung
sicherstellt. Dariiber hinaus darf das Transmissionsverhalten der Bauelemente, wie der
Referenz-Verzdgerungsleitung, nicht wesentlich beeintrichtigt werden. In der Abbildung 3.28
ist die Passivierung einer verwendeten Referenz-Verzogerungsleitung skizziert.

Passivierungs-
Referenzelement, Typ B schichten
PPX-C
massensenitive IDT IDT
Schicht

<«—— piezoelektrisch

ﬁ aktive Schicht

Abbildung 3.28: Referenzbauelement mit kompletter Beschichtung der massensensitiven

Schicht.

Neben dem Kriterium, ein moglichst insensitives Verhalten zu zeigen, wurde bei der Wahl der
Passivierungsschicht auf Eigenschaften wie z.B. eine moglichst geringe Durchléssigkeit
gegeniiber Feuchte und den zu messenden Gasen geachtet. Dies ist hinsichtlich der
Langzeitstabilitit der OFW-Gassensoren von besonderer Bedeutung.
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4. Charakterisierung der piezoelektrisch aktiven Schicht

4.1 Verwendete Untersuchungsmethoden

Fiir eine optimale Ubertragung einer Oberflichenwelle sind die Materialeigenschaften von
entscheidender Bedeutung. Fiir den in den elektro-mechanischen Wandlern genutzten
piezoelektrischen Effekt polykristalliner Materialien spielt der Grad der (002)-Orientierung
eine entscheidende Rolle. Diese notwendige Vorzugsorientierung wurde mit Hilfe von
Rontgenbeugung charakterisiert.

Um Verluste durch Reflexions- und Beugungseffekte in der Oberfliche zu vermeiden, miissen
die Schichtdicken moglichst homogen abgeschieden werden. Zur Untersuchung der
Schichtdicke =~ wurde das  Verfahren der  Ellipsometrie = verwendet.  Beide
Untersuchungsmethoden werden im Folgenden beschrieben.

Die elektrische und piezoelektrische Charakterisierung der abgeschiedenen Diinnschichten
sowie die Beschreibung der dazu verwendeten Untersuchungsmethoden folgen in Kapitel 5.

4.1.1 Schichtdickenbestimmung

Zur Bestimmung der Schichtdicke wurde ein Einwellenldngen-Ellipsometer L116B des
Herstellers Gaertner am Lehrstuhl fiir Lasertechnik (LLT, RWTH Aachen) verwendet.

Die Ellipsometrie basiert auf dem Effekt der Polarisation durch Reflexion [Gri88a]. Das
Funktionsprinzip der Messung ist in der Abbildung 4.1 gegeben.

Kompensator

Polarisator \ A
HeNe Laser \ '

Analysator
e

— Detektor

Abbildung 4.1:  Funktionsprinzip eines Ellipsometers
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Bei dieser Untersuchungsmethode macht man sich die Eigenschaft zu Nutze, dass reflektiertes
Licht in seinen Polarisationseigenschaften durch Reflexion und Beugung veréndert wird.

Das Ellipsometer arbeitet mit einer Helium-Neon-Laserlichtquelle einer Wellenldnge von
A =623 nm. In dessen Strahlengang befindet sich ein Polarisator, durch welchen das Licht
linear polarisiert wird. Direkt danach befindet sich ein Kompensator, der das Licht zirkular
polarisiert. Dieses zirkular polarisierte Licht wird mit einem definierten Einfallswinkel ¢ an
der zu messenden Schicht reflektiert. Unter gleichem Winkel, dem Ausfallwinkel ¢, wird
nun die Polarisation des reflektierten Lichtstrahls bestimmt. Aus der Phasenbeziehung
zwischen dem einfallenden und reflektierten Lichtstrahl v sowie dem Verhéltnis zwischen
dem parallel und senkrecht zur Oberfliche reflektierten Licht A ldsst sich mit Hilfe der
Fresnelformel Dicke und Brechungsindex berechnen [Azz77].

4.1.2 Rontgenbeugung

Im Folgenden werden die Methoden der 6/26-Goniometermessung sowie das Messprinzip am
Vierkreisgoniometer vorgestellt. Diese beiden Verfahren wurden zur Texturuntersuchung
verwendet.

Die 6/20-Goniometermessung

Fiir eine OFW-Anwendung ist bei den untersuchten hexagonalen Systemen eine (002)-Textur
notwendig. Dies bedeutet, dass die (002)-Ebenen der Kristallite moglichst parallel zur
Oberfliache liegen sollten (sieche Kapitel 2.2.2).

Zur Charakterisierung der gesputterten AIN- und ZnO-Diinnschichten hinsichtlich dieser
Eigenschaft wurde das Verfahren der Rontgenbeugung verwendet. Dieses Verfahren basiert
auf der Beugung von Rontgenstrahlen an den Netzebenenscharen (hkl) der einzelnen
Kristallite. Fallt Rontgenstrahlung unter dem Winkel Og auf die Probenoberfldche, so wird
diese an den Netzebenen gebeugt und unter dem Winkel 0, reflektiert. Liegen die Netzebenen
parallel zur Oberfliche und ist die in der Gleichung 4.1 dargestellte Braggsche-
Beugungsbedingung erfiillt, so gilt fiir den gebeugten Rontgenstrahl 6 = 0 = 0, [Kit96].

nAh=2dsin0 (4.1)

Aus der Verteilung der gemessenen Rontgenstrahlintensititen I(0) kann auf die verschiedenen
Abstinde der Netzebenen dpy geschlossen werden. Es konnen so diejenigen Netzebenen (hkl)
ermittelt werden, welche parallel zur Oberflache liegen.

Dies kann man sich zu Nutze machen, in dem man in der Messanordnung den Einfallswinkel
Or des Rontgenstrahls und den Ausfallwinkel 64, unter welchen die gebeugte Intensitét
gemessen wird, mit der Bedingung 6 = 6 = 04 vorgibt (siche Abbildung 4.2). In einem
solchen Aufbau werden nur Netzebenen registriert, welche parallel zur Oberfléche liegen.

Da die Intensititen 1(0) der reflektierten Rontgenstrahlen von der Kristallographie der Probe
sowie von dem Winkel 0 abhingen, wurden die Intensititen 1(0) gegen den Winkel 26
aufgetragen. Dariiber hinaus wurde eine Normierung {iber eine Kalibrierung an einer
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Pulverprobe vorgenommen und mit den Literaturwerten verglichen (siehe Kapitel 4.2.1 und
4.2.3). Die Messungen wurden an Proben gleicher Schichtdicke d durchgefiihrt. Da der
Einfluss des Beugungsvolumens auf die Intensitit 1(6, d) unter allen Messungen konstant
gehalten wurde, konnten aus der Betrachtung Riickschliisse auf die piezoelektrischen
Schichteigenschaften gezogen werden. Diese Erkenntnisse wurden fiir die Optimierung des
Sputterprozesses verwendet. Fiir die Untersuchungen wurde ein Goniometer des Typs Philips
PW3010 verwendet. Der prinzipielle Aufbau dieser Anordnung nach Bragg-Brentano-
Geometrie ist in der Abbildung 4.2 gegeben.
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] /47 Netzebenen (hkl)
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. : OF 'I ¢
W AN A
“ ; . ’ o
e |“ “‘ " ¢ :
0" R " .
. 'l ~.~\/ :
20 e 2

Abbildung 4.2:  Prinzipieller Aufbau des 6 / 20-Goniometers

Das Substrat wird um eine senkrecht zum Rontgenstrahl stehende Achse um den Winkel
0 = 0 verkippt. Um bei diesem Vorgang die Bedingung 6 = 0 = 04 zu erfiillen, muss der
Detektor simultan um 2 6 gekippt werden.

Es werden daher nur die Netzebenen erfasst, welche parallel zur Oberfldche liegen. Daher
kann iiber die Intensititsverteilung am Detektor auf die Vorzugsorientierung der gemessenen
Schichten geschlossen werden.

Als Rontgenquelle wurde eine Kupferrohre mit einer Beschleunigungsspannung von 40kV
und einem Rohrenstrom von 35 mA betrieben. Die mittlere Wellenldnge der emittierten
K-Strahlung betriagt A, = 0,154178 nm. Die im Detektor gemessenen Intensititen [(04)nk
entsprechen den Zahlraten in Impulse pro Sekunde.
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Die Vierkreisgoniometermessung

Zur Messung der rdumlichen Orientierungsverteilung der Kristallite in der polykristallinen
und piezoelektrisch aktiven Schicht wurde ein Vierkreisgoniometer PTS 3000 des Herstellers

Richard Seifert & Co. verwendet. Der prinzipielle Aufbau dieser Anordnung ist in der
Abbildung 4.3 gegeben.

Rontgenquelle Detektor

o N

Abbildung 4.3:  Prinzipieller Aufbau eines Vierkreisgoniometers

Hierbei wird das Substrat unter einem fest eingestellten Winkel 6 um seine Flachennormale
gedreht (siehe Gleichung 4.1). Diese Bewegung wird mit dem Rotationswinkel ¢ beschrieben.
Dartiiber hinaus wird das Substrat um den Inklinationswinkel y gekippt. Man erhélt somit eine

Intensitédtsverteilung I(¢,y)e fiir einen gegebenen Winkel 0, d.h. fiir eine ausgewdhlte
Netzebenenschar (hkl).

Mit dieser Methode wurde die Orientierungsverteilung der Kristallite untersucht. Diese kann
mit der unter 4.1.2.1 beschriebenen 0/20-Goniometermessung nicht vollstindig beschrieben
werden. Trigt man in einem Polardiagramm die Intensitéiten iiber den Winkeln ¢ und  auf,
so erhdlt man eine dreidimensionale Polfigur, welche die rdumliche Verteilung einer
Netzebenenschar (hkl) beschreibt.
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4.1.3 Messung des Schichtstresses nach Stoney

Die Messung des Schichtstresses gesputterter ZnO- und AIN-Diinnfilme wurde an einem
Profilometer des Herstellers Tencor (Miinchen, Deutschland) vorgenommen. Es wird dabei
der Effekt ausgenutzt, dass abgeschiedene Diinnfilme durch ihre intrinsische Zug- oder
Druckspannung zur Verbiegung des Triagermaterials fithren konnen. Ist das Elastizitdtsmodul
des Trigermaterials sowie dessen Dicke bekannt, so kann aus dessen Verbiegung direkt auf
den intrinsischen Stress der abgeschiedenen Diinnschicht geschlossen werden. Mathematisch
wird dieser Zusammenhang durch das Stoney’sche Modell beschrieben [Sto09, Tow87].

In der Halbleitertechnik findet die Bending-Plate-Methode breite Anwendung. Hierbei wird
die Krimmung eines Siliziumwafers vor und nach der Abscheidung einer Diinnschicht
vermessen. Bildet man die Differenz beider Kriimmungsradien, so erhilt man den Anteil der
Substratverbiegung, welcher durch die abgeschiedene Diinnschicht verursacht wird. Da die
physikalischen Eigenschaften von Silizium sowie die Substratdicke bekannt sind, kann aus
der Substratkrimmung auf den intrinsischen Schichtstress geschlossen werden. Diese
Messmethode wird von J. Zhang beschrieben [Zha94].

Der Messaufbau ist in der Abbildung 4.4 schematisch dargestellt.

Substratdurchbiegung

Substratposition Tastnadel

<« hapaaamERRRRRARNANRARRARL
\ Wafersubstrat )
A

Auflagepunkte mit kugelformigem Kopf

Abbildung 4.4:  Schematischer Messaufbau zur Bestimmung des intrinsischen Stresses
gesputterter Diinnschichten mittels Profilometer, Schnitt durch einen
gebogenen Wafer

Der Siliziumwafer wird hierbei auf drei Auflagepunkten mit kugelformigem Kopf gelagert.
Mit der Tastnadel des Profilometers wird die Substratoberfliche abgefahren und deren
Kriimmungsradius ~ ermittelt. Fithrt man diese Messung vor und nach der
Diinnfilmabscheidung durch und korreliert beide Messungen, so ldsst sich daraus der
intrinsische Schichtstress ermitteln.
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4.2 Charakterisierung der gesputterten piezoelektrischen Schichten

Zur Prozessoptimierung wurden die gesputterten Diinnschichten hinsichtlich ihrer Textur
untersucht. Hierzu wurde die in Kapitel 4.1.2 beschriebene 0/20-Goniometermessung
verwendet. Dabei wurden die Peaklagen sowie die relativen Hohenverhéltnisse der einzelnen
Peaks zueinander verglichen. Um den Einfluss der gewéhlten unterschiedlichen Sputter-
Prozessparameter vergleichen zu konnen, wurden die Messungen an Proben gleicher
Schichtdicke durchgefiihrt. Dariiber hinaus wurden die Intensititen gemil3 der Gleichung 4.2
normiert, so dass der grofite Peak 100 % der Intensitét entspricht.

. 1,,(0)
6)=—H2"100% 4.2
lhkl( ) I;,Z?X(e) 0 4.2)

Fiir die Untersuchungen zur Texturverteilung in der Waferebene wurde da in Kapitel 4.1.2
beschriebene Verfahren der Vierkreisgoniometermessung verwendet.

4.2.1 Rontgenkristallografische Untersuchungen der ZnO-Schichten

Als Referenzmessung wurde eine Messung an einer polykristallinen Pulverprobe hexagonalen
Zinkoxids (Hersteller Firma MaTek, Reinheit 3N) durchgefiihrt. Diese Messung ist in
Abbildung 4.5 dargestellt. Die Intensititsverteilung entspricht hierbei den Literaturwerten aus
der Tabelle 4.1. Die fiir die OFW-Anwendung relevanten (002)- und (004)-Peaks sind grau
unterlegt.
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Abbildung 4.5:  026-Goniometermessung an einer Pulverprobe hexagonalen Zinkoxids
(Zn0)
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In Abbildung 4.5 ist zu erkennen, dass der (101)-Peak des polykristallinen ZnO die grofite
Intensitdt zeigt. Die Intensitdt des (002)-Peaks ist dabei weniger als halb so gro. Den
zweitgrofiten Peak der Probe liefert die (100)-Netzebene.

In der Tabelle 4.1 ist eine Aufstellung der vier groBten Intensititen aus Abbildung 4.5
gegeben. Hierbei wurden die Intensititen gemdf3 der Gleichung 4.2 normiert, so dass der
(101)-Peak 100 % der Intensitét entspricht.

Normierte Winkel 2 0 [Grad] Netzebene (hkl)
Intensitit [%]
100 36,283 (101)
57 31,796 (100)
44 34,451 (002)
32 56,653 (110)
Tabelle 4.1: Peakintensitditen einer polykristallinen, hexagonalen ZnO-Probe, die als

Referenz verwendet wurden.

In der Abbildung 4.6 ist die 6/26-Goniometermessung einer 5 um dicken ZnO-Schicht
dargestellt. Mit dem Parametersatz aus der Tabelle 3.2 konnte der Sputterprozess so weit
optimiert werden, dass in der 0/20-Goniometermessung der Abbildung 4.6 eine
Vorzugsorientierung der Kristallite zu Gunsten der (002)-Textur zu erkennen ist. Hier ist
lediglich der (002)- sowie der (004)-Peak der ZnO-Schicht sowie der (100)-Peak des
Silizium-Wafers zu erkennen.
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Abbildung 4.6: 620 -Goniometermessung an einer Sum dicken ZnO-Schicht
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Betrachtet man die Lage des (002)-Peaks so fillt auf, dass dieser bei einem Winkel von
20 = 34,18° liegt. Demgegentiber liegt der Literaturwert gemal3 Tabelle 4.1 bei 20y ; = 34,45°.
Unter Einbezug der Gleichung 4.1 zeigt dies einen Netzebenenabstand von d(2) = 2,6233 A
an, anstelle des in der Literatur ausgewiesenen Wertes von do2)Lic = 2,6033 A.

Die ZnO-Schichten wurden in einer Argon-Sauerstoffatmosphidre im Verhiltnis 4:1
getempert. Die Peaklage des (002)-Peaks verschiebt sich durch Tempern bei einer Temperatur
von T =450°C tiber einem Zeitraum von vier Stunden auf einen Winkel von 20 = 34,46°.
Abbildung 4.7 zeigt die gemessenen (002)-Peaks vor und nach dem Tempern.
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Abbildung 4.7: 0/ 26-Goniometermessung an einer ausgeheizten ZnO-Schicht

In der Abbildung 4.7 ist zu erkennen, dass sich die integrale Peakintensitit durch das
Ausheizen um fast 70 % gesteigert hat. Aulerdem verschiebt sich der Peak, was einem
Netzebenenabstand d(o2) = 2,6026 A entspricht. Dieser Netzebenenabstand entspricht fast
dem Literaturwert. Durch das Tempern verkleinert sich aulerdem der Schichtstress von 390

MPa auf 40 MPa, welcher nach dem in Abschnitt 4.1.3 beschriebenem Verfahren ermittelt
wurde.

Dariiber hinaus wurde die rdumliche Verteilung der Kristallite mit Hilfe der Vierkreis-
goniometermessung bestimmt. Diese Verteilung ist in der Abbildung 4.8 dargestellt.

Das linke Polardiagramm der Abbildung 4.8 zeigt die Texturmessung fiir die
Netzebenenscharen (002). Hierzu wurde ein Winkel der Goniometerebene von
Ok = O(002) = 17,23° eingestellt (siche Abbildung 4.3).
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Abbildung 4.8:  Vierkreisgoniometermessungen an einer ZnO-Schicht, (002)-Ebene links
und (101)-Ebene rechts

Stellt man den Winkel der Goniometerebene von Og = 0101y = 18,14° ein, so kann man die
rdaumliche Orientierungsverteilung der Netzebenenschar (101) messen. Aufgrund der zu
erkennenden  Rotationssymmetrie  kann  man  schlieBen, dass eine isotrope
Orientierungsverteilung in der Substratebene vorliegt.

4.2.2 Analgenbedingte Prozessparameter beim AIN-Sputtern

Im Folgenden wird der im Kapitel 3.3 beschriebene Einfluss der Targetvergiftung auf den
AIN HF-Sputterprozess diskutiert. Unter der Targetvergiftung ist das Entstehen eines diinnen
AIN-Films auf der Targetoberfliche mit zunehmendem Stickstoff-Partialdruck zu verstehen.
Um diesen Effekt zu untersuchen, wurde das Kathodenschwimmpotential (Biasspannung)
gegen den prozentualen Anteil der reaktiven Gaskomponente aufgetragen. Der
Prozessgasdruck wurde dabei konstant gehalten. Dieser Zusammenhang ist in der Abbildung
4.9 gegeben.

In Abbildung 4.9 ist eine Abnahme der Biasspannung mit zunehmendem Anteil der reaktiven
Gaskomponente zu erkennen. Hierbei kann, wie dargestellt, der Kurvenverlauf in drei
Bereiche eingeteilt werden. Im ersten Bereich, in welchem sehr geringe
Stickstoffkonzentrationen vorliegen, ist eine metallische Targetoberfliche gegeben. Hier
konnen hohe Abscheideraten {iiber einen ungehinderten Ladungstransport durch die
Oberfliche erzielt werden.

Der zweite Bereich beschreibt den Zustand, in der die Targetoberfliche gerade noch
metallische Eigenschaften besitzt. Unter diesen Bedingungen konnen oxidische Filme mit
hohen Abscheideraten abgeschieden werden.
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Abbildung 4.9:  Abhdingigkeit der Biasspannung vom Stickstoff-Partialdruck bei der
Abscheidung von Aln-Schichten.

Im dritten Bereich hat sich aufgrund der hohen Stickstoffkonzentration eine isolierende
Aluminiumnitridschicht auf der Targetoberfliche gebildet. Damit ist eine Abnahme der
Biasspannung verbunden. Dadurch reduziert sich die Beschleunigungsspannung und die
Ionen haben weniger Energie zum Zerstduben des Aluminium-Targets. Dariiber hinaus ist die
Ionisierungsenergie an einer vergifteten AIN-Targetoberflaiche wesentlich grofer als bei einer
metallischen Oberfléche. Dadurch reduziert sich die Abscheiderate weiter.

Jedoch haben die durchgefiihrten rontgenkristallographischen Untersuchungen gezeigt, dass
die Abscheidung (002)-texturierter AIN-Schichten erst ab einem Stickstoffanteil von 50 %
erreicht werden kann. Daher ist die Verringerung des Partialdruckes unterhalb dieses Wertes
zur Steigerung der Sputterrate keine sinnvolle MaBnahme im angewendeten Sputterprozess
zur Abscheidung piezoelektrischer Schichten.

Bei den im Folgenden untersuchten Schichten handelt es sich daher ausschlieBlich um
Schichten, die bei hoheren Nj-Partialdriicken abgeschieden wurden, um piezoelektrisch
aktives Material zu erhalten.

4.2.3 Rontgenkristallografische Untersuchungen der AIN-Schichten

Wie bei der ZnO-Deposition wurden zur Charakterisierung der piezoelektrisch aktiven AIN-
Schichten die Verfahren der 6/26- sowie der Vierkreisgoniometermessung verwendet. Um
den Einfluss der Sputter-Prozessparameter auf die Vorzugsorientierung zu untersuchen,
wurden auch hier die Messungen an Proben gleicher Schichtdicken durchgefiihrt und der
Einfluss der Schichtdicke auf die Messung eliminiert. Dariiber hinaus wurde eine Normierung
der Peakintensitdten nach Gleichung 4.2 vorgenommen.
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In der Abbildung 4.10 ist eine 6/20-Goniometermessung einer polykristallinen
Aluminiumnitrid-Probe dargestellt. Hierzu wurde eine Pulverprobe der Reinheit 3N
(Hersteller MaTek, Jiilich, Deutschland) verwendet. Die fiir die OFW-Anwendung relevanten
(002)- und (004)-Peaks sind grau unterlegt.
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Abbildung 4.10: 62 6-Goniometermessung an einer Pulverprobe hexagonalen
Aluminiumnitrids

Polykristallines AIN hat seinen groBten Peak bei einem 20-Winkel von 20 = 33,24 Grad.
Hierbei handelt es sich um die Netzebenenschar (100). Der fiir die Anwendung notwendige
(002)-Peak besitzt 60% der (100)-Intensitidt. Die gefundene Verteilung stimmt dabei mit der
in der Tabelle 4.2 gegebenen Aufstellung der Literaturwerte iiberein. In der Tabelle sind die
vier grofiten Peak-Intensititen des hexagonalen, polykristallinen AIN dargestellt.

Intensitit [%] Winkel 2 0 [Grad] Netzebene (hkl)
100 33,244 (100)
80 37,949 (101)
60 36,071 (002)
40 59,403 (110)
Tabelle 4.2: Peakintensitdten einer polykristallinen, hexagonalen AIN-Probe

Die Abbildung 4.11 zeigt die 0/20-Goniometermessung einer 5 pm dicken AIN-Schicht,
welche mit den in der Tabelle 3.3 dargestellten HF-Sputterprozessparametern abgeschieden
wurde. Auch hier sind lediglich der (002)- und der (004)-Peak sowie der des Siliziumsubstrats
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zu sehen. Dies bedeutet, dass im Prozess eine starke Orientierung zu Gunsten der (002)-
Textur erreicht wurde.

Der (002)-Peak liegt bei einem Winkel von 20 = 35,78°. Der Gleichung 4.1 zufolge bedeutet
dies fiir die Netzebenenscharen einen Abstand von do2) = 2,5096 A. Aus dem Literaturwert
der Tabelle 4.2 errechnet sich jedoch mit Gleichung 4.1 ein Netzebenenabstand von
d(OOZ)Lit = 2,4900 .
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Abbildung 4.11: 6/26-Goniometermessung an einer Sum dicken AIN-Schicht, HF-Prozess

Zur Optimierung der Vorzugsorientierung wurde auch bei der HF-gesputterten AIN-Probe ein
Temperschritt durchgefiihrt. Wahrend des Temperns wurde die Probe einer Atmosphére aus
einem Gemisch von Argon und Stickstoff in einem Verhiltnis von 4:1 ausgesetzt. Bei einer
Temperatur von 450°C {iber einen Zeitraum von etwa vier Stunden verschob sich die (002)-
Peaklage auf einen Winkel von etwa 26 = 36,06°.

Dabei verringerte sich der Schichtstress von 320 MPa auf 20 MPa, welcher nach dem in
Abschnitt 4.1.3 beschriebenem Verfahren ermittelt wurde.

Der Literaturwert der (002)-Peaklage betrdgt gemdB3 der Tabelle 4.2 20 =36,071°. Die
Intensitét des (002)-Peaks vergroBert sich durch den Temperschritt um etwa 25 %. Die (002)-
Peaks dieser Messungen sind in der Abbildung 4.12 dargestellt. Die Messungen wurden an
einer AIN Schicht mit einer Dicke von d = 5 um durchgefiihrt.
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Abbildung 4.12: &26-Goniometermessungen vor und nach der Temperung an einer
getemperten AIN-Schicht, welche in einem HF-Sputterprozess abgeschieden
wurde.

In Abbildung 4.13 sind die 6/20-Goniometermessungen einer in einem gepulsten DC-Prozess
abgeschiedenen AIN-Schicht dargestellt. Die Dicke der gemessenen AIN-Schicht betrdgt
d =5 um. Bei der im gepulsten DC-Prozess abgeschiedenen AIN-Probe liegt der (002)-Peak
bei einem Winkel von 20 = 36,05°. Dieser Winkel weicht um nur 0,01° vom Literaturwert ab.
Auch diese Probe wurden nach der Deposition getempert. Wéhrend des Temperns wurde die
Probe einer Atmosphére aus einem Gemisch von Argon und Stickstoff in einem Verhiltnis
von 4:1 ausgesetzt. Bei einer Temperatur von T =450°C und iiber einen Zeitraum von vier
Stunden verschob sich der (002)-Peak auf einen Wert von 20 = 36,06°. Abbildung 4.13 zeigt
den Einfluss des Temperschrittes auf die (002)-Peaklage. Vor sowie nach dem Temperschritt
war der Schichtstress aufgrund seiner geringen Intensitit mit dem in Abschnitt 4.1.3
beschriebenem Verfahren nicht messbar (< 10 Mpa).

Bei dem gepulsten DC-Sputterprozess wurde eine Abscheiderate von etwa 600 nm/h erreicht.
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Abbildung 4.13: 626-Goniometermessungen vor und nach der Temperung an einer

getemperten AIN-Schicht, welche in einem gepulsten DC-Sputterprozess
abgeschieden wurde.

Betrachtet man die rdumliche Verteilung der Kristallite mit Hilfe der Vierkreisgonio-
metermessung, so ist auch bei der AIN-Probe eine Rotationssymmetrie beziiglich der
Flachennormalen zu sehen. Es liegt also eine isotrope Orientierungsverteilung in der
Substratebene vor.

Im linken Polardiagramm der Abbildung 4.14 ist die Texturmessung flir die
Netzebenenscharen (002) dargestellt. Der eingestellte Winkel der Goniometerebene betragt
OE = 9(002) = 17,230.
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Abbildung 4.14: Vierkreisgoniometermessung an einer AIN-Schicht, (002)-Ebene links und
(101)-Ebene rechts
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Stellt man den Winkel der Goniometerebene auf einen Wert von O = 0101y = 18,97°, so lésst
sich die rdumliche Orientierungsverteilung der Netzebenenschar (101) messen. Auch hier
zeigt sich eine Rotationssymmetrie bzgl. der Flichennormalen.

4.2.4 Bestimmung der Ds;-Piezokostanten

Zur Charakterisierung der piezoelektrischen Eigenschaften der abgeschiedenen
Diinnschichten wurden iiber die in Kapitel 4.2 dargestellten Texturuntersuchungen hinaus die
dss;-Piezokonstanten bestimmt. Auf eine Betrachtung der anderen Piezokonstanten aus
Gleichung 2.14 wurde verzichtet. Diese, wie z.B. die Piezokonstante d3;, waren mit dem im
Folgenden beschriebenen Messverfahren nicht messbar. FEine Betrachtung der
Piezokonstanten d;s spielt fiir die in dieser Arbeit verwendeten Elektrodenstrukturen keine
Rolle. Die Betrachtung der iibrigen Piezokonstanten entfdllt aufgrund der in Kapitel 4.2
gemessenen Rotationssymmetrie der abgeschiedenen Schichten in der Ebene parallel zur
Oberflache.

Zur Bestimmung der Piezokonstanten wurde ein Doppelstrahl-Laserinterferometer des
Instituts fiir Werkstoffe, Lehrstuhl II der RWTH Aachen unter Leitung von Prof. R. Waser
verwendet. Dieser Messaufbau ist in der Abbildung 4.15 dargestellt.
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Metallisierung
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Diinnschicht

Spiegel

Silizium-
substrat

Abbildung 4.15: Messaufbau zur Bestimmung der Piezokonstanten d;s;

Die zur Bestimmung der Piezokonstanten ds;; notwendige Schichtstruktur (Metall/
piezoelektrische Schicht/Metall) wurde wie folgt hergestellt. Auf einem Siliziumsubstrat
wurde als Bottom-Elektrode Aluminium abgeschieden. Darauf wurde die piezoelektrisch
aktive Diinnschicht aufgesputtert. Als Top-Elektrode wurde ebenfalls eine Aluminiumschicht
abgeschieden. Legt man nun zwischen Bottom- und Top-Elektrode eine Spannung an, so
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andert sich aufgrund des inversen piezoelektrischen Effekts der mittleren Schicht die Dicke
der Anordnung. Diese Dickendnderung wird mit einem Doppelstrahl-Laser-Interferometer
vermessen. Bei dieser Messung leitet man kohérentes Licht auf beide Seitenflichen der Probe
(sieche Abbildung 4.15) wund {iberlagert die reflektierten Lichtanteile. Aus den
unterschiedlichen Laufzeiten beider Lichtwege errechnet sich die Dickendnderung der Probe.
Aus dem somit resultierenden Verhéltnis zwischen Dickendnderung und Spannung ldsst sich
die Piezokonstante ds3 bestimmen [GerO1].

Wie in der Abbildung 4.16 dargestellt, zeigt sich ein linearer Zusammenhang zwischen dem
angelegten elektrischen Feld (angelegte Spannung [V]) und der Dickendnderung [pm] der
Substratanordnung aus Abbildung 4.15. Dargestellt ist die Messung an einer AIN-
Diinnschicht, welche in einem gepulsten DC-Sputterprozess abgeschieden wurde.
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Abbildung 4.16: Messung der Ausdehnung einer piezoelektrisch aktiven AIN-Diinnschicht in
Abhdngigkeit von der angelegten Spannung zur Ermittlung der
Piezokonstanten ds;. Die Messung wurde mittels des Messplatzes aus
Abbildung 4.15 durchgefiihrt.

Die sich aus der Messung ergebenden Piezokonstanten ds; sind in der Tabelle 4.3 fiir alle in
dieser Arbeit hergestellten piezoelektrisch aktiven Diinnschichten dargestellt.

Material Zn0O AIN AIN
Parameter (HF-gesputtert) (HF-gesputtert) (gepulstes DC)
dss 1,14 Pa 1,55 Pa 1,98 Pa

ess 0,78 C/m’ 0,95 C/m’ 1,03 C/m’

Vph 2811 m/s 3234 m/s 3556 m/s
Tabelle 4.3: Zusammenstellung der ermittelten Materialkoeffizienten.

87




4.3 Diskussion zu den piezoelektrischen Diinnschichten

Herkommlicherweise werden OFW-Gassensoren auf der Basis von einkristallinen Materialien
wie Quartz, Galiumarsenid (GaAs), Lithiumniobat (LiNbO) oder Lithiumtantalat (LiTaO)
hybrid aufgebaut [Had00]. Dies erfordert eine meist sehr aufwendige Aufbau- und
Verbindungstechnik. Um eine monolithische Integration zu erméglichen, wurden im Rahmen
dieser Arbeit piezoelektrisch aktive Zinkoxid- und Aluminiumnitrid-Diinnschichten auf
Siliziumsubstraten abgeschieden. Beide Materialien bieten die Moglichkeit zur CMOS-
kompatiblen Prozessierung, wie z.B. Vellekoop am Beispiel des ZnO gezeigt hat [VEL9O0].
Aluminium wird im CMOS-Prozess ohnehin zur Metallisierung der Leiterbahnen verwendet
und ist somit ein CMOS-kompatibler Werkstoff.

Zur Abscheidung piezoelektrischer ZnO- und AIN-Schichten wird iiblicherweise der Prozess
des Sputterns mit einer Hochfrequenz-Spannungsquelle verwendet. Hierbei ist jedoch zur
Optimierung der piezoelektrischen Eigenschaften meist ein anschlieBendes Ausheitzen der
gesputtereten Diinnschichten notwendig, wie z.B. in den Arbeiten von Barker [Bar97], Wu
[Wu91] und Akiyama [AkiO1] dargestellt wurde. Barker zeigte, dass durch die geeignete
Wahl der Sputterparameter die Gitterkonstanten der abgeschiedenen Schichten beeinflusst
werden konnen. Dariiber hinaus wies er nach, dass durch einen anschlieBenden Temperschritt
eine Anderung der Gitterkonstanten erreicht werden kann. Damit verbunden war auch
eine Verdnderung des Schichtstresses. Barker und Wu erklirten diesen Zusammenhang mit
der Erhohung der Beweglichkeit der Atome durch Zufiihren thermischer Energie. Dadurch
konnen in den abgeschiedenen Schichten die Atome ihren energetisch giinstigsten Gitterplatz
einnechmen und bestehende Fehlstellen im Atomgitter besetzt werden. Da jedoch eine
Steigerung der (002)-Ausrichtung erst bei einer Temperatur von 400°C und mehr erreicht
wird, ist eine Kompatibilitit dieses anschlieBenden zum CMOS-Prozess unter Umstéinden
nicht mehr gegeben.

Bei den im Rahmen dieser Arbeit mit einer Hochfrequenzspannungsquelle gesputterten AIN-
Schichten zeigte sich nach der Abscheidung ebenfalls eine Abweichung der Gitterkonstanten
vom Literaturwert in Hohe von etwa 0,02 A. Der Schichtstress betrug nach dem Sputtern etwa
500 Mpa und war nach einem anschlieBenden Temperschritt weniger als ein Zehntel so
groB. Auch bei diesen Messungen zeigte sich ein Zusammenhang zwischen der Anderung der
Gitterkonstanten (c-Achse) und dem gemessenen Schichtstress. Bei den mit einer
Hochfrequenzspannungsquelle gesputterten ZnO-Schichten wich die Gitterkonstante um etwa
0,02 A vom Literaturwert ab. Durch den anschlieBenden Temperschritt wurde ebenfalls eine
Verringerung der Lange der c-Achse festgestellt. Dabei verkleinerte sich der Schichtstress von
etwa 600 Mpa auf einen Wert unter 100 MPa.

Neben den piezoelektrischen ZnO- und AIN-Schichten, welche in einem Sputterprozess mit
einer Hochfrequenzspannungsquelle gesputtert wurden, wurden in dieser Arbeit erstmalig
AIN-Schichten in einem Sputterprozess mit gepulster Gleichspannungsquelle abgeschieden.
Bei den mit gepulster Gleichspannungsquelle gesputterten AIN-Schichten wurden bereits bei
Raumtemperatur stressarme, polykristalline Schichten mit starker (002)-Vorzugsorientierung
erzielt. Selbst ein anschlieBendes Ausheitzen brachte hier kaum eine Anderung der
Kristallstruktur und Schichteigenschaften. Die Gitterkonstante entsprach bereits nach dem
Sputterprozess nahezu dem Literaturwert. Eine mdglich Erklédrung fiir die Qualitit der mit
gepulster Gleichspannung abgeschiedenen AIN-Schichten liegt in dem rechteckformigen
Potentialverlauf an der Sputterkathode (siche Abbildung 3.5). Da das Anlagern der Kristallite an
die bereits gesputterten Schichten wesentlich vom anliegenden Raumladungspotential
beeinflusst wird (sieche Kapitel 3.3), stellt gerade ein iiber einen gewissen Zeitraum konstantes
Potential eine wichtige Grundlage dar. Dariiber hinaus kommt es beim Sputtern mit gepulster
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Gleichspannungsquelle wéhrend des Riicksputterzyklusses durch lonenbeschuss zu einer
Energieeinkopplung in die bereits abgeschiedene Schicht. Diese periodisch zugefiihrte Energie
kann bereits wihrend des Sputterprozesses zum Ausheilen der Schichten fithren. Barker
[Bar97] erzielte einen dhnlichen, jedoch nicht so stark ausgepréigten Effekt durch die Zufiihrung
thermischer Energie wihrend der Sputterprozesses.

Es kann geschlossen werden, dass bei den mit gepulster Gleichspannungsquelle gesputterten
AIN-Schichten bereits nach der Abscheidung eine bessere Schichtqualitit (Piezokonstante)
vorlag. Dies wurde mit Hilfe einer durchgefiihrten d;;-Messung verifiziert. Hier ergab sich bei
den mit gepulster Gleichspannung abgeschiedenen A1N-Diinnschichten ein deutlich groBerer
Wert als bei den AIN-Schichten, welche mit einer Hochfrequenzspannungsquelle
abgeschieden wurden. Aber auch mit einer Phasengeschwindigkeit der Oberflachenwelle von
3560 m/s zeigten die mit einer gepulsten Gleichspannungsquelle abgeschiedenen A1N-
Diinnschichten den besseren Wert. Eine hohe Phasengeschwindigkeit ist gerade zur Erzeugung
von OFW-Bauelementen hoher Betriebsfrequenzen von Bedeutung.

Um die rdumliche Verteilung der Kristallite in den abgeschiedenen ZnO-sowie in den AIN-
Diinnschichten zu untersuchen, wurden Vierkreisgoniometermessungen durchgefiihrt (siche
Kapitel 4.1.2). Hier konnte gezeigt werden, dass die Kristallite in der Ebene parallel zur
Oberflache eine isotrope Verteilung besitzen. Dies bedeutet, dass die physikalischen
Eigenschaften der Oberflaichenwellen unabhdngig von der Ausbreitungsrichtung sind. Um
Dispersionseffekte zu vermeiden, ist dies im Design der elektro-mechanischen
Wandlerstruktur zu beriicksichtigen.

Uber die Untersuchungen zur Schichtqualitit hinaus wurden die Prozesse hinsichtliche der
Abscheiderate optimiert. In der Arbeit von Cremer [Cre99] konnte am Beispiel des
Aluminiumoxids gezeigt werden, dass die grofiten Abscheideraten beim reaktiven
Hochfrequenzsputtern dann erreicht werden konnen, wenn die Sputterkathode metallische
Eigenschaften besitzt. Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen
ergaben, dass sich AIN-Schichten mit der gewiinschten (002)-Vorzugsorientierung erst bei
einem Stickstoffanteil von 50% im Prozessgas abscheiden lassen. Betrachtet man das Ergebnis
aus Abbildung 4.9, so liegt beim Hochfrequenzsputtern bei einem N»-Anteil von 50% bereits
eine Vergiftung der Kathodenoberfliche vor. Die Vergiftung der Kathodenoberfldche
setzte bereits bei einem N,-Partialdruck von 15 % ein. Durch die Vergiftung der
Kathode bildet sich eine elektrisch isolierende AIN-Schicht an der Kathodenoberflache,
wodurch sich die Abscheiderate auf einen Wert von etwa 310 nm/h reduziert. Gerade in dem
in Abbildung 4.9 dargestellten Bereich des N-Partialdrucks zwischen 10% und 30% zeigte
sich beim Hochfrequenzsputtern eine starke Abhédngigkeit der Abscheiderate vom N;-
Partialdruck. Der Abbildung 4.9 kann entnommen werden, dass der mittlere Bereich
durch eine groflere Sputterleistung oder durch einen gréoferen Prozessgasdruck zu einem
hoheren Stickstoffanteil hin verschoben werden kann. Erhoht man jedoch den
Prozessgasdruck, so verringert sich die freie Wegldnge der Ionen im Plasma der
Prozesskammer. Dies hat zur Folge, dass die mittlere Energie der lonen abnimmt, wodurch
sich die Abscheiderate ohnehin wieder verringert (siche Kapitel 3.3.6). Verwendet man
grofBere HF-Sputterleistungen zur Plasmaerzeugung, so muss in den Anpassnetzwerken bei der
HF-Leistungseinkopplung eine Impedanzanpassung vorgenommen werden. Hierdurch wird in
den verwendeten L-Anpassnetzwerken Wirkleistung verbraucht und in Wérme
umgewandelt. Dadurch ergibt sich ohnehin eine maximal md&gliche Sputterleistung in
Hohe von etwa 2kW.

Im Vergleich dazu wurden piezoelektrisch-aktive AIN-Diinnschichten mit einer gepulsten
Gleichspannungsquelle als Plasmaquelle abgeschieden. Hier ist die Mdglichkeit gegeben, das
Verhiltnis der Pulslingen von Sputter- und Riicksputterzyklus sowie die Frequenz der
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rechteckigen Spannungspulse einzustellen (siche Abbildung 3.5). Die beim reaktiven
Sputterprozess eintretende Targetvergiftung kann bei geeigneter Wahl der Pulsldnge des
Riicksputterzyklusses gerade wieder freigesputtert werden, so dass ,,Arcing“-Effekte nicht
vorkommen. Andererseits reicht die Lidnge des Sputterzyklusses nicht aus, um eine
isolierende Nitridschicht auszubilden, welche zu ,,Arcing“-Effekten fiithren kann. Beim
Sputtern mit gepulster Gleichspannungsquelle wurde eine Abscheiderate von etwa 600 nm
bei einer eingekoppelten Leistungsdichte von 2,54 W/cm® erreicht. Eine mdgliche
Erklarung fiir die nicht eintretende Targetvergiftung beim gepulsten Gleichspannungssputtern
liegt darin, dass man beim gepulsten Gleichspannunssputtern eine wesentlich kleinere
Frequenz (etwa 90 kHz) verwendet als beim Hochfrequenzsputtern (13,56MHz). Bei einer
Frequenz von 90 kHz konnen die Argonionen dem periodischen Feldverlauf eher folgen,
wodurch das Stickstoff/Argon Verhéltnis in Kathodenndhe dem im tibrigen Plasmavolumen
entspricht. Hierdurch kommt es erst bei wesentlich hoheren Stickstoffpartialdriicken zu den
Effekten der Targetvergiftung. Bei einem Stickstoffpartialdruck von 50% konnte beim
gepulsten Gleichspannungssputtern keine Targetvergiftung beobachtet werden.
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5. Betriebsverhalten der OFW-Gassensoren

Im folgenden Kapitel wird die Charakterisierung der hergestellten OFW-Bauelemente
beschrieben. Die elektrische Modellierung erfolgt dabei iiber die experimentelle Ermittlung
der Streuparameter (siche Kapitel 2.3.3). Um den Anwendungsfall zu simulieren, wurden die
OFW-Bauelemente definierten Gasen fester Konzentrationen ausgesetzt.

5.1 Messplatzaufbau

Die Untersuchungen zum elektrischen Betriebsverhalten der OFW-Bauelemente wurden mit
einem Netzwerkanalysator des Typs HP 8712C durchgefiihrt. Mit dem Netzwerkanalysator
wurden die S-Parameter der OFW-Bauelemente gemessen. Eine vollstdndige Beschreibung ist
durch den Wert der Transmission (S;;) und den der Reflexion (S;2) gegeben. Auf die
Betrachtung der Parameter Sy, und S;; (Streuparameter in Riickwirtsrichtung) konnte aus
Symmetriegriinden verzichtet werden (siehe Kapitel 2.3.3). Der prinzipielle Messplatzaufbau
ist in der Abbildung 5.1 dargestellt.

ey Netzwerk-
Pc_.- ............................ TR e e
VIR ==

OFW-
Bauelement

Spannungs-
quelle DC

Digital-
multimeter

Abbildung 5.1:  Prinzipieller Messaufbau

Zur Steuerung der Messanordnung bzw. zum Auslesen und Auswerten der Messdaten wurde
ein PC verwendet. Das Ansteuern der Messgerite bzw. das Auslesen der Messdaten wurde
iiber eine IEEE 488 Schnittstellenkarte des Herstellers Plugln (Miinchen, Deutschland)
realisiert. Uber diesen Bus wurde der Netzwerkanalysator sowie das zum Messen der
Oberflichentemperatur der Bauelemente verwendete Digitalmultimeter DMM des Herstellers
Keithley Instruments Inc. (Cleveland, Ohio) eingebunden. Zur Bestimmung der
Oberflichentemperatur wurde die Methode der Vierpunktmessung verwendet. Hierzu wurde

91



ein Strom von etwa 10 pA in den auf der Oberfliche integrierten Temperaturwiderstand aus
Platin eingekoppelt und der Spannungsabfall {iber dieser Struktur vermessen. Der sich daraus
ergebende Widerstandswert wurde vom Rechner ausgelesen und unter Beriicksichtigung der
bauteilspezifischen Temperaturkoeffizienten in einen Temperaturwert umgerechnet.

Zur Versorgung der integrierten Polysilizium-Widerstandsheizung wurde eine regelbare
Stromquelle verwendet. Dieser Aufbau ist in der Abbildung 5.2 dargestellt. Ry beschreibt
dabei den Widerstand der Polysiliziumschicht. Ry ist der Emitterwiderstand der
Transistorschaltung und R; bzw. R, beschreiben einen zum Ansteuern des Transistors
verwendeten Spannungsteiler.

+ -
Rl RL
I
e []w
Abbildung 5.2: Ansteuerung  der  Polysilizium-Widerstandsheizung, Ry =

Lastwiderstand (Poysiliziumheizung), R;, R, = Spannungsteiler, Rg = Emitterwiderstand,
I = Heizstrom [Tietze]

Zum Ansteuern des Transistors der Stromquelle wurde eine Digital-Analog-Wandlerkarte des
Herstellers Plugln (Miinchen, Deutschland) verwendet. Als Spannungsquelle wurde eine
Gleichspannungsquelle mit einer Ausgangsspannung von 20 V angeschlossen. Die
Oberflachentemperatur des Bauelements wurde iiber den Temperaturwiderstand auf der
Bauelemetoberfliche mittels der Vierpunktmessmethode gemessen. Zur Widerstands-
ermittlung wurde ein Digitalvoltmeter des Herstellers Keithley (Cleveland, Ohio) verwendet.
Basierend auf einer vorher ermittelten Kalibrierkurve R(T) wurde der Widerstandswert in den
entsprechenden Temperaturwert umgerechnet.

Das Messprogramm dient zum Aufnehmen aller zur Charakterisierung des OFW-
Betriebsverhaltens erforderlichen Messwerte. Das Programm basiert auf LabView 5.1 des
Herstellers National Instruments. Wihrend der Messung wurden die S-Parameter, die
Resonanzfrequenz sowie die zugehorige Signalstirke und Phase der iibertragenen
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Oberflachenwelle ausgelesen. Dariiber hinaus wurde simultan die Oberflichentemperatur des
Bauelements sowie die angebotene Gaskonzentration aufgezeichnet. Zur Temperaturregelung
der Bauelemente wurde im Messprogramm ein PID-Regler (Proportional-, Integral-,
Differential-Regler) verwendet. Der gewiinschte Sollwert konnte liber das Messprogramm
vorgegeben werden.

Die Untersuchungen zum Betriebsverhalten der Oberflichenwellenbauelemente wurden an
fertig prozessierten Wafern sowie an vereinzelten Bauelementen durchgefiihrt. Zur
Kontaktierung der nicht vereinzelten Bauelemente wurde eine HF-Proberstation des Typs
Karl Siiss PSM6 (Miinchen, Deutschland) verwendet. Diese Proberstation wurde mit einem
8“-Hochfrequenz-Hot-Chuck ausgeriistet. Sie ist im abgeschirmten Schrank auf der rechten
Bildseite der Abbildung 5.3 dargestellt. Zur mechanischen Entkopplung ist der Prober auf
eine Granitplatte montiert.

PC

Digital-

multimeter \ e

| HF-Proberstation

Netzwerk-
analysator

Prober-Steuerung

Steuerung fiir

Granitplatte
Hot-Chuck

Abbildung 5.3: HF-Probermessplatz PSM6 des Herstellers Karl Siiss (im abgeschirmten
Gehduse)

Im Reck der Messanordnung (links im Bild) befinden sich der Messrechner, der
Netzwerkanalysator, die zur Bestimmung der Oberflichentemperatur der Bauelemente
verwendeten Digitalmultimeter sowie die elektro-pneumatische Steuereinheit des
Probermessplatzes inklusive der Hot-Chuck-Temperaturregelung.
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5.2 Kontaktierung der OFW-Bauelemente

Fiir die Untersuchungen des elektrischen und gassensitiven Betriebsverhaltens wurden die
Oberflachenbauelemente auf Waferebene sowie in einem TO-Gehéduse kontaktiert.

5.2.1 Kontaktierung auf Waferebene

Zur Charakterisierung des elektrischen Betriebverhaltens (S-Parametermessung) noch nicht
vereinzelter OFW-Bauelemente wurden die fertig prozessierten Wafer auf dem Hot-Chuck
des Probermessplatzes aus Abbildung 5.3 elektrisch kontaktiert und deren S-Parameter zur
Anpassung der in Kapitel 5.4.3 beschriebenen Oszillatorschaltung ermittelt. Hierzu wurden
entsprechende Probernadeln kontaktiert. Dieser Aufbau ist in der Abbildung 5.4 gezeigt.

SMA-Verbindung Mikroskop
fiir HF-Nadeln
_HF-Prober-
~ nadeln
DC-Prober-
nadeln
Wafer
Hot-Chuck

Abbildung 5.4: Kontaktierung der nicht vereinzelten OF W-Bauelemente auf einem fertig
prozessierten Wafer

Zur Kontaktierung der Elektrodenstrukturen wurden HF-Koplanarnadeln des Herstellers Siiss
MicroTec Testsystems (Dresden, Deutschland) verwendet. Zur DC-Kontaktierung der
Widerstandsheizung sowie des Temperaturwiderstands wurden geschirmte DC-Nadeln des
Herstellers Siiss MicroTec Testsystems (Dresden, Deutschland) verwendet.
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5.2.2 Die Kontaktierung im TO-12-Gehéuse

Die in ein TO-12-Gehduse gebondeten OFW-Bauelemente wurden iiber einen Sockel auf
einer Platine befestigt und iiber Hochfrequenzstecker sowie Hochfrequenzmessleitungen an
den Netzwerkanalysator angeschlossen. Abbildung 5.5 =zeigt diesen Aufbau der
Probenkontaktierung. Bei dem dargestellten OFW-Bauelement handelt es sich um eine
doppelte Verzogerungsleitung. Beide Verzogerungsleitungen sind parallel zu den SMA-
Anschliissen angeordnet (senkrecht zur Bildfliche). In der Abbildung ist die linke
Verzogerungsleitung der OFW-Struktur tiber SMA-Kabel kontaktiert.

OFW-Bauelement
in TO-12-Gehéuse

Platine mit
Sockel und SMA-
Anschliissen

Abbildung 5.5:  Aufbau der Probenkontaktierung zur Messung vereinzelter OFW-
Gassensoren. Der dargestellte Platinenaufbau dient zur elektrischen
Kontaktierung der OF W-Bauelemente an den Netzwerkanalysator.
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5.3 Der Gasmischer - Aufbau

Um das Betriebsverhalten der OFW-Gassensoren zu untersuchen, wurden Messungen an
einem Gasmischer im Institut fiir Angewandte Physik der Justus-Liebig-Universitit Giessen
durchgefiihrt. Der Aufbau dieses Gasmischers ist in der Abbildung 5.6 skizziert.
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Abbildung 5.6:  Schematischer Aufbau des Gasmischers (1. Durchflussregler, 2. Bubbler,
3. Dreiwegeventil, 3a. Dreiwegeventil mit Entliiftung, 4. Mischventil,
5. Druckminderer)

Die Betriebsgase der Gasmischeranordnung bestehen aus Nullgasen und Messgasen. Als
Nullgas wurde synthetische Luft verwendet. Das Nullgas dient zum Spiilen der
Gaszuleitungen sowie zum Verdiinnen der Messgase auf die gewiinschte Konzentration. Um
den Druck der Versorgungsgase konstant zu halten, wurden Druckminderer (5) eingesetzt.
Zum Einstellen der Messgaszusammensetzung wurden Massendurchflussregler (1) eingesetzt.
Somit konnten die einzelnen Gasanteile eingestellt und durch das Mischerventil (4) der OFW-
Messanordnung zugefiihrt werden. Zum FEinstellen des gewliinschten Feuchtegehaltes wurde
ein Bubbler (2) verwendet. Als Bubbler wurde ein mit destilliertem Wasser gefiilltes Gefal3
verwendet, durch welches das Messgas zum Anfeuchten geleitet wurde. Das Ablassventil (3a)
dient zum Spiilen der Messgasleitung nach dem Wechseln bzw. Umschalten des Messgases.
Gleichzeitig konnte das OFW-Bauelement mit dem Nullgas gespiilt werden. Nach einer
ausreichenden Spiilzeit wurde das Messgas iiber das Dreiwegeventil (4) zugeschaltet. Die
Steuerung und Regelung der Gasmischeranordnung wurde iiber einen PC realisiert.

Mit der beschriebenen Anordnung konnten drei Betriebsgase (1. trockene synthetische Luft,
2. feuchte synthetische Luft, 3. Messgas) in ihren Anteilen eingestellt und dem Gassensor als
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Gemisch zugefiihrt werden. Eine Zusammenstellung aller verwendeten Betriebsgase ist in der
Tabelle 5.1 gegeben.

Nullgase: Messgase:
Synthetische Luft Aromate: Alkohole:
Benzol, 300 ppm Ethanol, 300 ppm
Trocken Feucht Toluol, 300 ppm Propanol, 300 ppm
para-Xylol, 150 ppm | Butanol, 150 ppm

Tabelle 5.1: Tabellarische Zusammenstellung der verwendeten Betriebsgase.

Zum Anschluss des OFW-Gassensors an den Gasmischer wurden Edelstahlrohrchen und,
soweit erforderlich, Teflonschlduche verwendet. Somit konnten Messfehler durch
Messgasadsorptionen (Hangup) in der Zuleitung weitestgehend vermieden werden. Als
Hangup bezeichnet man die Gasadsorption bzw. Gasabsorption im Messgasweg. Dieser
Effekt kann dann storend sein, wenn das Analyt durch Sorptionsvorgénge in der Zuleitung der
Messung verlorengeht. Andererseits konnen bereits sorbierte Gasmolekiile wieder desorbieren
und iiber ihre Querempfindlichkeit die Messung verfdalschen. Um das Messgas gezielt iiber die
Sensoroberfldche zu leiten, wurde eine Edelstahlkappe iiber dem TO-12-Gehéduse befestigt.
Die Abbildung 5.7 zeigt die auf der Anordnung aus Abbildung 5.5 befestigte Edelstahlkappe
mit Anschlussmoglichkeit fiir die Messgasleitung. Fiir dynamische Messungen sind
Messgasausgiange in Form von 12 Bohrungen am unteren Rand der Edelstahlkappe realisiert.

OFW-Bauelemente
mit Gehduse zum
Gasanschluss

Platine mit
Sockel und SMA-
Anschliissen

Abbildung 5.7:  Anschluss der Probenkontaktierung aus Abbildung 5.5 an den Gasmischer
aus Abbildung 5.6. Der dargestellte Platinenaufbau dient zur elektrischen
Kontaktierung der OF W-Bauelemente an den Netzwerkanalysator.
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Um Hangup-Effekte zu minimieren, ist die Innenseite der Edelstahlkappe poliert. Unter
Hangup-Effekten versteht man Adsorptionen an der Oberfliche der Messleitungen.
Desorbieren diese wihrend einer darauffolgenden Messung, so fiihrt dies zu einer stérenden
und nicht definierbaren Hintergrundkonzentration. Damit das Messgas der gesamten aktiven
Oberflache der Gassensors zur Verfligung steht, 1duft der Innenraum der Edelstahlkappe
kegelformig auf das TO-12-Gehduse zu. Um das Ansprechverhalten des Messaufbaus,
verursacht durch grofle Totvolumen der Messgaswege, zu minimieren, ist das Volumen der
Edelstahlkappe sowie das Volumen der Messgasleitungen minimiert worden. Diese Effekte
wurden zusédtzlich durch ausreichende Messgasfliisse optimiert.
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5.4 Elektrisches Betriebsverhalten der OFW-Bauelemente

Zur elektrischen Charakterisierung des Transmissionsverhaltens der OFW-Bauelemente
wurde die Dampfung wie die Frequenz der {libertragenen OFW gemessen.

Die Abbildung 5.8 zeigt das Transmissionsverhalten einer Verzdgerungsleitung mit AIN als
piezoelektrisch aktive Diinnschicht. Dieser wurde mit Polyurethan in einer Dicke von 50 nm
beschichtet. Aufgetragen ist der Amplitudenverlauf in Abhéngigkeit von der Frequenz. Das
Bauelement zeigt eine Betriebsfrequenz von f; =430 MHz bei einer Amplitude von etwa
-14 db.

-8 f, =575 MHz
] f, =430 MHz A (S, =-6db)
19 (Sp, = -10 db) ’
_ A
m
B 201 Ml
-24-
-28

200 300 400 500 600 700
Frequenz [MHz]

Abbildung 5.8:  Transmissionsverhalten — einer  AIN-Verzogerungsleitung mit  einer
Betriebsfrequenz von fy = 430 MHz. Gezeigt ist der Amplitudenverlauf in
Abhdngigkeit von der Frequenz.

Neben der Resonanz der Rayleighwelle bei einer errechneten Frequenz von fy = 430 MHz
zeigt das Bauelement eine Oberwelle bei einer Frequenz von 580 MHz und einer Amplitude
von etwa —10 db.

Fir die im Folgenden beschriebenen Untersuchungen wurden die OFW-Bauelemente
verwendet, welche auf der Basis piezoelektrisch aktiver AIN-Diinnschichten in einem
gepulsten Gleichspannungssputterprozess hergestellt wurden. Die auf diese Weise

hergestellten Schichten zeigten die merklich besseren piezoelektrischen Eigenschaften (siehe
Tabelle 4.3).
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5.4.1 Einschwingverhalten eines OFW-Bauelements

Um das Einschwingverhalten eines beschichteten OFW-Bauelements zu untersuchen, wurde
ein mit einem 50 nm dicken Polyurethan beschichtetes Bauelement an feuchter Luft liegen
gelassen. Nach einer Woche wurde dieses Bauelement beziiglich seines Einschwingverhaltens
am Netzwerkanalysator untersucht. Zur thermischen Isolierung des OFW-Bauelements
gegeniiber dem Gehiuse wurde ein diinnes keramisches Bléttchen verwendet. Dieses wurde
zwischen dem Gehduse und dem OFW-Bauelement eingeklebt. Dieser Aufbau ist in der
Abbildung 5.9 dargestellt.

TO-12-Gehause

Keramik zur
thermischen Isolierung

OFW-Bauelement

Bonddrihte zur
elektrischen Kontaktierung

Abbildung 5.9:  Lichtbildmikroskopaufnahme eines OF W-Bauelements, gebondet in ein TO-
12-Gehduse. Zur thermischen Isolierung ist eine diinne Keramikplatte unter
dem Bauelement befestigt.

Um das Einschwingverhalten zu untersuchen, wurde die Lage des Resonanzpeaks sowie die
dazugehorige Oberflichentemperatur des Bauelements liber die Zeit aufgezeichnet. Diese
Messung ist in der Abbildung 5.10 dargestellt. Die dazu verwendete Verzogerungsleitung
wurde zur Messung in ein TO-12-Gehduse gebondet. Die Messung wurde an synthetischer
Luft durchgefiihrt. Die Raumtemperatur wurde wihrend der Messung mit einem konstanten
Wert von etwa 26°C gemessen.

Die Abbildung 5.10 =zeigt den Verlauf der Lage der Resonanzfrequenz sowie die
Oberflachentemperatur {iber einen Zeitraum von 14 Stunden. Gut zu erkennen sind die relativ
starken Anderungen der Resonanzfrequenz wie der Oberflichentemperatur in der ersten
Stunde. Dieser Zeitbereich ist als Ausschnittsvergroflerung in der Abbildung 5.11 dargestellt.
Die zur Messung in die Verzogerungsleitung eingekoppelte Leistung lag bei einem Wert von
etwa 1 mW.

In den Abbildungen 5.10 und 5.11 1ist zu erkennen, dass sich wihrend des
Einschwingvorgangs die Bauelementoberflache innerhalb der ersten 30 Minuten nach dem
Einschalten der Spannungseinkopplung um einen Wert von AT = 6°C auf eine Temperatur
von etwa T = 32°C erwdrmt. Danach bleibt die Oberfldchentemperatur nahezu konstant auf
einem Wert von 32°C. Die Resonanzfrequenz des Bauelements steigt in den ersten
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10 Minuten zunichst mit der Oberflichentemperatur um AF = 150 ppm an. Danach bleibt
diese, trotz weiterer Anderung der Oberflichentemperatur, iiber einen Zeitraum von etwa
20 Minuten relativ konstant. Danach steigt die Resonanzfrequenz um einen Wert von 50 ppm
weiter an und bleibt dann stabil.
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Abbildung 5.10: Einschwingverhalten einer mit Polyurethan beschichteten

Verzogerungsleitung. Aufgetragen ist die Frequenz (linke Achse) sowie die
Oberfldchentemperatur (rechte Achse) gegen die Zeit.
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Abbildung 5.11: Einschwingverhalten einer mit Polyurethan beschichteten
Verzégerungsleitung. Aufgetragen ist die Frequenz (linke Achse) sowie die
Oberflichentemperatur (rechte Achse) gegen die Zeit.
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Im Folgenden wurde untersucht, welchen Einfluss die Bauelementtemperatur auf das
Einschwingverhalten hat. Dazu wurde das zur Messung des in Abbildung 5.10 dargestellten
Zusammenhangs verwendete Bauelement erneut iiber einen Zeitraum von einer Woche
feuchter Luft ausgesetzt. Anschliefend wurde der zeitliche Verlauf des Einschwingverhaltens
bei einer Bauelementtemperatur von 45°C aufgezeichnet. Diese Messung ist in der Abbildung
5.12 dargestellt.
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Abbildung 5.12: Einschwingverhalten einer mit Polyurethan beschichteten
Verzogerungsleitung  bei  einer  Bauelementtemperatur von  45°C.
Aufgetragen  ist die  Frequenz  (linke  Achse)  sowie  die
Oberflichentemperatur (rechte Achse) gegen die Zeit.

Gut zu erkennen ist, dass das Heizen des Bauelements auf eine Temperatur von 45 °C den
Einschwingvorgang von etwa 45 Minuten (siche Abbildung 5.11) auf eine Zeit von 15
Minuten (siehe Abbildung 5.12) verkiirzt.

5.4.2 Temperatureinfluss auf das Betriebsverhalten

Aufgrund der in den Abbildungen 5.11 und 5.12 dargestellten Temperaturabhéngigkeiten
wurde das Temperaturverhalten eines unbeschichteten sowie eines beschichteten OFW-
Bauelements néher untersucht und einander gegeniibergestellt. Hierzu wurden die von dem
OFW-Bauelement {iibertragene Frequenz und die zugehdrige Oberflachentemperatur des
Bauelements iiber die Zeit aufgetragen. Dieser Zusammenhang ist in der Abbildung 5.13 fiir
eine unbeschichtete und eine mit Polyurethan beschichteten Verzdgerungsleitung dargestellt.
Die verwendete Polyurethanschicht wurde in einer Dicke von 50 nm abgeschieden. In
Abstdanden von etwa 15 Minuten wurde die Oberflachentemperatur der Bauelemente um etwa
3°C erhoht. Die Anderung der Resonanzfrequenz betrug bei der unbeschichteten
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Verzogerungsleitung etwa 20 kHz bei jedem Temperaturschritt. Somit ergibt sich ein
Temperaturkoeffizient von etwa TCFynpesch = 6,6 kHz/°C. Die Anderung der Resonanz-
frequenz betrug hingegen bei dem mit Polyurethan beschichteten Bauelement etwa 25 kHz
bei jedem Temperaturschritt. Der sich daraus ergebende Temperaturkoeftizient berechnet sich
somit zu einem Wert von etwa TCFpescn = 8,3 kHz/°C.
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Abbildung 5.13: Temperaturverhalten einer mit unbeschichteten und einer mit Polyurethan
beschichteten Verzogerungsleitung mit einer Betriebsfrequenz von fy=430
MH:z. Die Dicke der Polyurethanschicht betrdgt 50 nm.

Fiir ein zuverldssiges Detektieren kleiner Gaskonzentrationen ist es notwendig, besonders
hohe Anforderungen an die Stabilitdt der OFW-Bauelemente zu stellen. Geht man davon aus,
dass die Frequenzantwort eines OFW-Gassensors bei kleinen Konzentrationen im Bereich
von einigen Hz liegen kann, so ist bei einer zeitgleichen Anderung der Umgebungstemperatur
um einen Wert von nur 0,1°C aufgrund der verursachten Frequenzénderung von etwa 800 Hz
das Messsignal unter Umstinden nicht mehr auflésbar. Um diese stérenden
Temperaturabhiingigkeiten zu kompensieren, wird {iblicherweise die Methode der
Differenzmessung verwendet. Bildet man die Differenz aus den Signalen eines passivierten
Referenzelements und eines gassensitiven Bauelements, so konnen storende
Temperatureffekte deutlich reduziert werden. Dabei geht man jedoch davon aus, dass das
passivierte Referenzelement nahezu die gleiche Temperaturabhingigkeit zeigt wie das
gassensitive Bauelement. In der vorliegenden Arbeit wird diese Methode der Kompensation
durch eine Temperaturregelung gegeniibergestellt (siehe Kapitel 5.4.4, Abbildung 5.23).
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5.4.3 Mischerschaltung einer Doppelresonatorschaltung

Um die das Betriebsverhalten eines Gassensors storende Temperaturabhidngigkeit eines OFW-
Bauelements zu verringern, wurde eine Differenzschaltung aufgebaut. Die Mischerschaltung
ist aus zwei Verzogerungsleitungen aufgebaut, einer aktiven und einer passiven
Verzogerungsleitung als Referenz. Gibt man nun die Ausgangsspannungen beider
Oszillatoren auf den Eingang eines Mischers, so liegt an dessen Ausgang die Differenz beider
Signale an. Bei dieser Methode muss man davon ausgehen, dass die aktive sowie die passive
Verzdgerungsleitung bei einer Anderung der Umgebungstemperatur nahezu die gleiche
Temperaturabhéngigkeit zeigen. Somit bleibt die Differenz beider Frequenzsignale anndhernd
temperaturunabhéngig. Dieses Verhalten wird durch die Gleichung 5.1 beschrieben und wird
im Folgenden als Kompensation bezeichnet. Demgegeniiber wird die Temperaturregelung der
OFW-Bauelemente als Stabilisierung bezeichnet.

[faktiv +A faktiv (T)] - [fRe ferenz +A fReferenz (T) = fMischer (5 1)

Das Funktionsprinzip einer solchen Schaltung ist in der Abbildung 5.14 dargestellt.
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Abbildung 5.14: Schematischer Aufbau einer Mischerschaltung zur Verminderung storender
Temperaturabhdngigkeiten. Gezeigt ist eine doppelte Verzogerungsleitung
mit nachgeschaltetem Frequenzmischer.
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Um in die Verzogerungsleitungen eine Oberflichenwelle einzukoppeln, wurden
Ringoszillatoren auf der Basis vorangegangener Arbeiten wie der von Landgraf [Lan93] zur
Entwicklung und Miniaturisierung von massensensitiven Gassensoren eingesetzt. Ein solcher
Ringoszillator ist in der Abbildung 5.15 dargestellt.
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Abbildung 5.15: Elektrisches Aufbauprinzip eines Ringoszillators. Die Verzogerungsleitung
ist iiber einen Verstdirker riickgekoppelt [Lan93].

Als Verstirker wurde das Bauelement INA 08124 des Herstellers Agilent (Santa Clara, USA)
verwendet. Die beiden Kondensatoren C; und C, dienen der Impedanzanpassung zwischen
Verstédrker und Verzégerungsleitung. Der obere Zweig mit den Widerstdnden R; und R; dient
dem Einstellen des Arbeitspunktes der Oszillatorschaltung. Ausgekoppelt wird die
Oszillatorspannung iiber einen Widerstand Rs; zur Anpassung an die nachgeschaltete
Mischerstufe aus Abbildung 5.14.

In der Abbildung 5.16 ist der elektrische Aufbau zweier Ringoszillatoren mit nachgeschalteter
Mischerstufe dargestellt. Ausgehend von dem in der Abbildung 5.15 dargestellten
Ringoszillator wurde ein Oszillator mit einem passivierten und einem massensensitiven bzw.
aktiven OFW-Bauelement erstellt. Der Ausgang des Oszillators mit dem Referenz-
Bauelement (Ringoszillator 2) wurde mit dem Kleinsignaleingang der Mischerschaltung
(IAM 82028) verbunden. Der Kondensator C;* sowie der Widerstand R;* dienen dabei der
Impedanz- bzw. Amplitudenanpassung. Der Ringoszillator 1, aufgebaut mit dem aktiven
OFW-Bauelement, wurde iiber den Kondensator C; und den Widerstand R; mit dem
Hochfrequenzeingang der Mischerschaltung verbunden. Zur Spannungsversorgung wurde
eine stabilisierte Gleichspannungsquelle (U= = 10 V) verwendet. Das Mischersignal wurde
{iber den Kondensator C, ausgekoppelt. Uber die Kapazitit C4 konnte die 50 Q Anpassung an
den am Mischerausgang angeschlossenen Frequenzzédhler realisiert werden. Um eine
Masseschleife in der Schaltung zu vermeiden, wurden alle Massen zum gleichen Massepunkt
zusammengefihrt.
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Abbildung 5.16: Elektrischer Aufbauplan einer Mischerstufe. Am Ausgang der Mischerstufe
liegt das Differenzsignal beider Verzogerungsleitungen Upgischer an.

Ein Foto dieser Oszillatorschaltung ist in der Abbildung 5.17 und der Abbildung 5.18
dargestellt. Die Abbildung 5.17 zeigt die Vorderseite der Platine der Oszillator-
Mischerschaltung mit einem OFW-Bauelement im TO-12-Gehiuse.

Der obere Bereich der in der Abbildung 5.17 dargestellten Oszillator-Mischerschaltung
beinhaltet die stabilisierte Spannungsversorgung fiir den Frequenzmischer sowie fiir das
Einstellen des Arbeitspunkts der Ringoszillatoren. Gegeniiberliegend befinden sich am TO-
12-Gehéduse die Anschlusspaare der Widerstandsheizung sowie des Temperaturwiderstands.
Im unteren Bereich der Platine befinden sich die Anschlussmoglichkeiten zum Auslesen der
Oszillator-Ausgangsspannungen.

Aus Griinden der Hochfrequenztauglichkeit wurden als Anschliisse SMA-Verbindungen
verwendet. Am Anschluss 1 kann das Spannungssignal des linken Ringoszillators und am
Anschluss 2 die des rechten Ringoszillators ausgelesen werden.
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flir Oszillatorschaltung
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Abbildung 5.17: Vorderansicht der Oszillator-Mischerschaltung. Dargestellt ist die
stabilisierte Spannungsquelle, das OFW-Bauelement im TO-12-Gehduse,
die Anschliisse fiir Heizung und Temperaturwiderstand sowie die SMA-
Buchsen zum Auskoppeln der Oszillatorspannung.

Die Platinenriickseite der Oszillator-Mischerschaltung ist in der Abbildung 5.18 dargestellt.
Gut zu erkennen sind die Ldtstellen des Sockels fiir das TO-12-Gehduse mit OFW-

Bauelement.

Stabilisierte Spannungsquelle
fiir Oszillatorschaltung

TO-12-Gehiuse

rechter Oszillator
linker Oszillator

Mischerstufe /
Differenzschaltung

SMA-Anschliisse zur
analogen Frequenzausgabe

Abbildung 5.18: Riickansicht der  Oszillator-Mischerschaltung.  Dargestellt ist die
stabilisierte Spannungsquelle, der rechte und linke Ringoszillator, die
Létkontakte des TO-12-Gehduses, die Mischerstufe sowie die Létkontakte
der SMA-Buchsen zum Auskoppeln der Oszillatorspannung.
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Am Oberen Rand der Platine befinden sich die SMD-Bauteile (Surface Mounded Device) der
stabilisierten Spannungsquelle zum Einstellen des Arbeitspunktes der Ringoszillatoren sowie
zur Versorgung der Mischerstufe bzw. Differenzschaltung. In der Mitte der Platine befinden
sich links und rechts vom Anschluss des TO-12-Sockels die Ringoszillatoren der beiden
Verzogerungsleitungen des OFW-Bauelements. Der Spannungsverlauf des Mischerausgangs
der Oszillatorschaltung aus Abbildung 5.17 und 5.18 ist in der Abbildung 5.19 dargestellt.
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Abbildung 5.19: Spannungsverlauf am Mischerausgang (SMA-Anschluss Nr. 2 der
Abbildung  5.15). Als  OFW-Bauelement ist eine  doppelte
Verzégerungsleitung mit einer Betriebsfrequenz von fy = 470 MHz
eingebaut.

Der Spannungsverlauf des in der Abbildung 5.17 dargestellten Mischerausgangs (Anschluss
Nr. 2 aus Abbildung 5.17) wurde an einer doppelten Verzogerungsleitung einer
Betriebsfrequenz von f; = 470 MHz aufgenommen. Die Amplitude betrigt etwa 1 V und die
gemessene Frequenz liegt bei einem Wert von fyischer = 150 Hz. In der Abbildung 5.20 ist die
Temperaturabhingigkeit einer kompensierten doppelten Verzogerungsleitung dargestellt. Als
OFW-Bauelement wurde das gleiche Bauelement verwendet, welches bereits zu der in
Abbildung 5.13 dargestellten Messung eingesetzt wurde. Die Referenz-Verzogerungsleitung
war mit einem etwa 30 nm dicken PPX-C Polymerfilm passiviert. Auf der linken Achse der
Abbildung 5.20 ist die Frequenz des am Mischerausgang aufgenommenen Signals
aufgetragen (SMA-Anschluss Nr. 2 in Abbildung 5.17). Auf der rechten Achse ist die
Oberflachentemperatur aufgetragen. Dargestellt ist der zeitliche Verlauf der Frequenz sowie
der Oberflichentemperatur.
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Abbildung 5.20: Temperaturverhalten einer mit einer Mischerschaltung kompensierten
doppelten Verzégerungsleitung einer Betriebsfrequenz von fy=430 MH:z.
Die Schichtdicke der massensensitiven Polyurethanschicht betrdigt etwa 50
nm.

In Abstinden von 5 Minuten wurde die Bauelementtemperatur um etwa 10 °C stufenweise
erhoht. Das temperaturkompensierte Bauelement zeigt gegeniiber dem Temperaturverlauf der
unkompensierten Verzogerungsleitung aus Abbildung 5.13 einen wesentlich geringeren
Temperaturkoeffizienten. Der Temperaturkoeffizient der kompensierten Verzogerungsleitung
ermittelt sich aus Abbildung 5.20 zu etwa TCFyomp = 1 kHz / °C.

5.4.4 Messungen am Gasmischer

Zur Untersuchung des FEinflusses von Sorptionen auf das Betriebsverhalten der OFW-
Bauelemente wurden Toluolkonzentrationen in einer Gréfe von 300 ppm angeboten.
Gemessen wurde der zeitliche Verlauf der Dampfung der iibertragenen Oberflichenwelle.
Dieser zeitliche Verlauf der Dampfung sowie der Oberflichentemperatur des Bauelements
wahrend einer angebotenen Toluolkonzentration ist in der Abbildung 5.21 dargestellt. Das
hierbei verwendete OFW-Bauelement war mit einem Polymer beschichtet, welches mit
Toluol als Losungsmittel geprdgt wurde. Die Schichtdicke betrug etwa 50 nm. Die
Betriebsfrequenz des verwendeten OFW-Bauelements betrug f, = 470 MHz. Fiir die Messung
wurde das OFW-Bauelement in einem Temperatur unstabilisierten Modus betrieben. Die
Toluolkonzentration mit einer Konzentration von 300 ppm wurde iiber einen Zeitintervall von
einer Minute angeboten. Vor und nach der angebotenen Toluolkonzentration wurde das
OFW-Bauelement synthetischer Luft ausgesetzt.
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Abbildung 5.21: Anderung von Déimpfung und Oberflichentemperatur durch Adsorption von
Gasen an der Oberfliche einer Verzogerungsleitung. Die Betriebsfrequenz
des OFW-Bauelements betrdgt fy = 430 MHz. Die massensensitive Schicht
ist ein etwa 50 nm dickes mit Toluol geprdgtes Polymer (sogenannte
o Imprinted  Polymers®). Als Messgas wurden Toluolpulse einer
Konzentration von 300 ppm angeboten.

Auf der linken Achse ist die Dampfung der iibertragenen Oberflichenwelle und auf der
rechten Achse die Oberflichentemperatur iliber der Zeit aufgetragen. Bei dem in der
Abbildung 5.21 dargestellten zeitlichen Verlauf der Dampfung zeigt sich durch die
Toluolkonzentration von 300 ppm eine Ddmpfung des iibertragenen Signals von etwa 2 db.
Die Oberflichentemperatur des Bauelements steigt wihrend der anliegenden
Toluolkonzentration um 0,1 °C auf einen Wert von 22,1 °C an.

Fir eine weitere Betrachtung dieses Effektes wurden nun zwei aufeinanderfolgende
Toluolpulse einer Konzentration von je 300 ppm und einer Pulslinge von jeweils einer
Minute angeboten. Zum Vergleich wurde das OFW-Bauelement beim ersten Toluolpuls im
nicht stabilisierten und nicht kompensierten Modus betrieben. Kurz vor dem zweiten
Toluolpuls wurde das unkompensierte Bauelement auf eine Temperatur vom etwa 22,3 °C
erhitzt bzw. stabilisiert. Aufgezeichnet wurde, wie in der Abbildung 5.21 dargestellt, der
Frequenzverlauf sowie die Oberflichentemperatur des OFW-Bauelements. Dieser
Zusammenhang ist in der Abbildung 5.22 dargestellt. Auf der linken Achse ist dabei die
Frequenz der {bertragenen Oberflichenwelle und auf der rechten Achse die
Oberfldchentemperatur aufgetragen.
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Abbildung 5.22: Frequenz- und Temperaturdnderung durch Adsorption von Toluol an einer
unkompensierten Verzogerungsleitung mit einer Betriebsfrequenz von fy =
430 MHz. Die massensensitive Schicht ist ein etwa 50 nm dickes mit Toluol
geprdgtes Polymer (sogenannte ,, Imprinted Polymer*“). Als Messgas wurde
Toluol in einer Konzentration von 300 ppm angeboten.

Wie bereits in der Abbildung 5.21 gezeigt, steigt die Frequenz im nicht stabilisierten Modus
um etwa 2 ppm an. Dabei erwdrmt sich das OFW-Bauelement um einen Wert von etwa
0,1 °C. Nach 3,5 Minuten wird das Bauelement auf eine Temperatur von 22,3 °C aufgeheizt
und auf diesem Temperaturwert stabilisiert. Nun wird ein zweiter Toluolpuls gleicher Lénge
und Konzentration angeboten. Dabei fillt die Resonanzfrequenz des OFW-Bauelements um
einen Wert von etwa —5 ppm. Die Temperatur bleibt wihrend des zweiten Toluolpulses
erwartungsgemal stabil.

Fir die im Folgenden durchgefiihrten Untersuchungen wurde die in der Abbildung 5.17
dargestellte Mischerschaltung verwendet. Die Abbildung 5.23 zeigt den zeitlichen Verlauf der
Frequenz am Mischerausgang. Gemessen wurde das gleiche Bauelement, welches in der in
Abbildung 5.22 dargestellten Messung verwendet wurde. Aufgetragen ist auf der linken
Achse die Frequenz der iibertragenen Oberflichenwelle und auf der rechten Achse die
Oberflachentemperatur des Bauelements. Auch hier wurde der Gassensor bei der ersten
Toluolkonzentration im Temperatur unstabilisierten Modus betrieben. Vor der zweiten
anliegenden Toluolkonzentration von 300 ppm wurde die Oberflachentemperatur auf einen
Wert von 23,65 °C geregelt.
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Abbildung 5.23: Frequenz- und Oberfldchentemperaturdnderung durch Adsorption von
Toluol an einer kompensierten Verzogerungsleitung mit einer
Betriebsfrequenz von fy = 430 MHz. Die massensensitive Schicht ist ein
etwa 50 nm dickes mit Toluol geprdgtes Polymer. Aufgetragen ist der
Frequenzverlauf am Mischerausgang sowie die Oberfldchentemperatur
gegeniiber der Zeit. Als Messgas wurden Toluolpulse einer Konzentration
von 300 ppm angeboten.

Bei der in der Abbildung 5.23 dargestellten Messung wurden in einem Abstand von etwa 2
Minuten je eine Toluolkonzentration von 300 ppm angeboten. Wihrend der ersten
anliegenden Toluolkonzentration zeigt sich eine Frequenzdnderung von etwa 3,5 ppm. Im
Temperatur geregelten Fall zeigt der Gassensor bei gleicher Toluolkonzentration eine
Frequenzénderung von 5 ppm.

Die Abbildung 5.24 zeigt eine Messung zur Querempfindlichkeit auf verschiedene
Gasspezies. Fiir die mit dunkel grauen Balken dargestellte Messung wurde das verwendete
OFW-Bauelement mit einer etwa 50 nm dicken und mit para-Xylol gepragten Polymerschicht
beschichtet (sieche Kapitel 3.7.1). Die Betriebsfrequenz des zur Messung verwendeten
Bauelements betrug fy = 470 MHz. Der so beschichteten Verzogerungsleitung wurden jeweils
Gase einer Konzentration von jeweils 150 ppm angeboten. Wahrend der ganzen Messung
wurde eine relative Luftfeuchte von 30 % eingestellt.

Die mit hell grauen Balken darstellte Messung zeigt die Frequenzénderung bei einem mit
Polyurethan beschichteten OFW-Gassensor. Die Dicke dieser Beschichtung betrdgt ebenfalls
50nm. Die dazwischen liegenden kleinen, schwarzen Balken zeigen die Frequenzantwort
eines mit PPX-C beschichteten Gassensors. Die Dicke der PPX-C-Schicht betrdgt ebenfalls
etwa 50 nm. Von links nach rechts sind die Frequenzantworten auf die Gase p-Xylol, Toluol
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und Benzol als aromatische Losungsmittelddmpfe sowie Propanol, Butanol und Ethanol als
alkoholische Losungsmittelsddmpfe aufgetragen.

I gepragtes Polymer
Polyurethan
N PPX

Pulskonzentration = 150 ppm

N W ~ O O

Frequenzanderung [ppm]

—

Abbildung 5.24: Querempfindlichkeit auf das Frequenzverhalten einer Verzogerungsleitung
mit einer Betriebsfrequenz von fy = 470 MHz. Als massensensitive Schicht
wurde eine 50 nm dicke, mit para-Xylol geprdgte Polymerschicht (dunkel
grauer Balken) sowie eine 50 nm dicke Polyurethanschicht (hell grauer
Balken) verwendet. Dazwischen liegend sind die Empfindlichkeiten auf eine
PPX-C-Schicht aufgetragen (schwarzer Balken).

Wie in der Abbildung 5.24 zu erkennen, zeigt sich bei dem mit dem ,,Imprinted Polymer*
beschichteten Gassensor die groffte Frequenzidnderung bei der angebotenen para-
Xylolkonzentration. Die Frequenzénderung betrégt hier Af,.xy101 = -5 ppm. Bei allen anderen
Gasspezies zeigt sich eine deutlich geringere Sensitivitit. Die Querempfindlichkeit auf Benzol
ergibt dort eine Frequenzédnderung kleiner als Afgenzo1 = -0,5 ppm. Auch die Frequenzinderung
auf das Toluolangebot ergibt einen Wert von Afroe = -0,8 ppm. Die Empfindlichkeiten auf
die  angebotenen  Alkoholpulse  bewegen sich in  einem  Bereich  von
AfEthanol = -0,3 ppm bei Ethanol bis Afpypanol = -0,7 ppm bei Propanol.

Bei dem mit Polyurethan beschichteten Gassensor zeigt sich eine wesentlich gréBere
Querempfindlichkeit. Hier zeigt sich bei einer Propanolkonzentration von 150 ppm zwar eine
Frequenzidnderung von etwa Afpropanol = -5,2 ppm, jedoch ist die Frequenzdnderung von etwa
AfButanol = -3,8 ppm bei einer angebotenen Butanolkonzentration von 150 ppm nur wenig
geringer. Die Frequenzidnderung bei der angebotenen FEthanolkonzentration betragt
Afthanot = -3,5 ppm. Die durch die aromatischen Gasspezies verursachten Frequenz-
dnderungen liegen bei Afgenzor = -1,6 ppm, Afroel = -1,8 ppm bzw. Afj, xyi01 = -2 ppm.

Eine sehr schwache Sensitivitdt zeigen die mit PPX-C beschichteten OFW-Gassensoren. Hier
zeigen sich bei gleicher Konzentration von jeweils 150 ppm Frequenzidnderungen im Bereich
von Afppx.c =-0,1 ppm.
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Zur Untersuchung der Querempfindlichkeit der mit Polyurethan beschichteten
Verzogerungsleitung wurde in einem weiteren Schritt der Temperatureinfluss auf die
Empfindlichkeit dieses OFW-Gassensors untersucht. Hierzu wurde die Frequenzantwort auf
Gaspulse mit einer Konzentration von 150 ppm, einer Temperatur von 25 °C und einer
relativen Luftfeuchte von 30 % aufgezeichnet. Nun wurde schrittweise die Temperatur bis auf
50 °C erhoht und bei jeder Temperaturstufe ein Messgaspuls gleicher Konzentration
angeboten. Dieser Zusammenhang ist am Beispiel einer Benzolmessung in der Abbildung
5.25 dargestellt.
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Abbildung 5.25: Sensitivitdit in Abhdngigkeit der Oberflichentemperatur, gemessen an einer
Verzégerungsleitung mit einer Betriebsfrequenz von fy = 470 MHz. Als
massensensitive Schicht wurde hier eine 60 nm dicke Polyurethanschicht
verwendet.

Betrachtet man diesen Zusammenhang ndherungsweise als linear, so kann man iiber das
Temperaturintervall von 25 °C bis 50 °C eine Temperaturempfindlichkeit fiir die jeweiligen
Analyte angeben. Die so ermittelten Temperaturkoeffizienten der Sensitivitit sind in der
Abbildung 5.26 fiir die verschiedenen Analyte aus Abbildung 5.24 dargestellt. Der grofite
Temperatureinfluss mit einer Empfindlichkeitsdnderung von Afgane = - 0,3 ppm / °C ist im
gegebenen Temperaturintervall bei Ethanol zu erkennen. Die Temperaturempfindlichkeit der
Messgase (Toluol, p-Xylol, Butanol, Propanol) liegt zwischen Af=- 0,05 ppm / °C und
Af=-0,15ppm / °C. Es ist zu erkennen, dass die Groe der Temperaturkoeffizienten nicht
linear mit den in Abbildung 5.24 dargestellten Empfindlichkeiten des Gassensors korrelieren.
Somit kénnen durch Temperaturdnderungen zusitzliche Informationen iiber den Analyten
gewonnen werden.
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Abbildung 5.26: Temperaturkoeffizient der Sensitivitit auf die dargestellten Messgase,
gemessen an einer Verzogerungsleitung mit einer Betriebsfrequenz von
fo =470 MHz. Als massensensitive Schicht ist hier eine 60 nm dicke
Polyurethanschicht abgeschieden.

Die im Folgenden dargestellten Messungen dienen der Untersuchung zur Langzeitstabilitét
der OFW-Bauelemente. Hierzu wurden sensitive Gassensoren (vgl Abb. 3.26, 2. Schritt), iiber
einen Zeitraum von acht Wochen an der Luft gelagert. In regelméBigen Abstinden wurde nun
das Ubertragungsverhalten der OFW-Bauelemente mit einem Netzwerkanalysator
aufgenommen. Parallel dazu wurden die gleichen Untersuchungen an einem OFW-
Bauelement durchgefiihrt, welches mit einer zusétzichen PPX-C-Schicht zwischen der
massensensitiven und der piezoelektrisch aktiven Schicht (sieche Abbildung 3.27) passiviert
wurde. Zum Vergleich wurde diese Messung zur Langzeitstabilitit an einem
Referenzbauelement durchgefiihrt. Der Aufbau eines solchen Referenzbauelements ist in der
Abbildung 3.26 (1. Schritt) beschriecben worden. Um das Langzeitverhalten dieser
Beschichtungsarten einander gegeniiberstellen zu konnen, wurde die Frequenz des
iibertragenen OFW-Signals sowie die Empindlichkeit des Bauelements in wdchentlichen
Abstinden aufgezeichnet. Der zeitliche Verlauf zu diesen Langzeituntersuchungen ist in der
Abbildung 5.27 dargestellt. Alle drei wuntersuchten Bauelemente besitzen eine
Betriebsfrequenz von f, = 250 MHz und sind bis auf die oben beschriebene Beschichtung der
Passivierung baugleich.

Zum Startpunkt t = 0 zeigen die Bauelemente ohne PPX-C-Passivierungsschicht zwischen
massensensitiver und piezoelektrisch aktiver Schicht die beste Empfindlichkeit. Die mit einer
PPX-C-Schicht zwischen massensensitiver und piezoelektrisch aktiver Schicht ausgestatteten
Bauelemente zeigen dagegen eine um etwa 0,8 ppm pro angebotener Gaskonzentration
schlechtere Empfindlichkeit. Nach einem Zeitraum von etwa acht Wochen zeigen die mit
einer PPX-C-Schicht zwischen massensensitiver und piezoelektrisch aktiver Schicht
ausgestatteten Bauelemente bereits eine etwas hohere Empfindlichkeit. Die Referenz-
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Bauelemente zeigen iiber den gesamten Messzeitraum hinweg konstant eine geringe
Empfindlichkeit kleiner 0,2 ppm pro angebotener Gaskonzentration.

Zeit [Woche]
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
3.,0 t + u t + t + + + } ) ;
- Passivierung
2 54
0 - Typ JA*
2,0 Passivierung
Typ ”B“
1,51 passiviertes

| Referenzelement

Frequenzdrift [ppm]

1,0+
0,5+
0,0-_
3 4,5‘_
404 0 0000 )
é_‘ 3,5'_ I Mmn - 1 -
2 3,01
‘QM_) 4
= 259
§ 2,0-_
% 1,5_-
g 107
=051
010_1._ |l

1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12
Zeit [Woche]

Abbildung 5.27: Darstellung der Frequenzdrift bezogen auf die Betriebsfrequenz zum
Zeitpunkt ty = 0 s, sowie Darstellung des Driftverhaltens der Sensitivitdt.
Gezeigt sind diese Messungen iiber einen Zeitraum von 12 Wochen an
OFW-Gassensoren unterschiedlicher Beschichtung.

Betrachtet man den zeitlichen Verlauf der Resonanzfrequenz oder Empfindlichkeit der OFW-
Bauelemente, so zeigen die Bauelemente mit dem PPX-C-Film zwischen massensensitiver
und piezoelektrischer Schicht eine wesentlich bessere Stabilitit als die stark driftenden OFW-
Bauelemente ohne PPX-C-Film. Bei den mit PPX-C passivierten Referenz-Bauelementen
zeigt sich wie zu erwarten eine kleine Empfindlichkeit {iber den gesamten dargestellten
Zeitraum. Beziiglich der Betriebsfrequenz wurde bei dem Referenzelement iiber den
dargestellten Zeitraum eine Drift von etwa 0,6 ppm gemessen.
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5.5 Diskussion der Untersuchungen zum Betriebsverhalten

Bei der Verwendung von OFW-Gassensoren unter realen Umgebungsbedingungen kann eine
Anderungen z.B. der Temperatur eine Drift des Sensorsignals verursachen. Diese Driften
liegen meist um ein Vielfaches iiber dem zu erwartenden Sensorsignal, wodurch eine
reproduzierbare Detektion von Gasen oft unter realen Bedingungen nicht moglich ist. Um den
Einsatz der OFW-Bauelemente unter realen Umgebungsbedingungen zu ermdglichen sowie
die auftretenden Temperatur-Effekte zu untersuchen, wurden im Rahmen der vorliegenden
Arbeit temperaturregelbare OFW-Gassensoren entwickelt und hergestellt.

Wie bereits z.B. die Arbeit von Landgraf [Lan93] an Resonatoren auf der Basis von Si0,-
Quartzen als piezoelektrisch-aktives Material zeigte, konnen OFW-Bauelemente ein instabiles
Driftverhalten wihrend des Einschwingvorgangs zeigen. Dieses Driftverhalten wurde durch
Desorptionsvorgédnge ab- bzw. adsorbierter Molekiile (z.B. H;O) in der Einschwingphase erklért,
konnte jedoch bislang nicht weiter gelost werden. Die im Rahmen dieser Arbeit hergestellten
OFW-Bauelemente zeigten im ungeheizten Betrieb in den ersten 40 Minuten ebenfalls ein sehr
instabiles Ubertragungsverhalten. In dieser Zeit driftete die Resonanzfrequenz der OFW-
Bauelemente um teilweise bis zu 200 ppm bei einer gleichzeitigen Erwirmung der
Bauelementoberfliche um etwa 4 °C. Demgegeniiber liegt die zu erwartende Frequenzantwort
auf einen Gaspuls im Bereich weniger ppm. Dadurch ist eine qualitative und quantitative
Aussage iiber die Konzentration des zu messenden Gases wihrend der Einschwingphase der
OFW-Bauelemente nicht moglich. Aufbauend auf diesen Erkenntnissen wurden die OFW-
Bauelemente wihrend der Einschwingphase auf eine Temperatur von 45 °C geregelt. Durch
dieses Heizen konnte die Dauer des instabilen Einschwingvorgangs auf eine Zeit kleiner als
15 Minuten verkiirzt werden. Diese Verkiirzung kann vermutlich darauf zuriickgefiihrt
werden, dass die mit der Zeit in die Oberfliche eingelagerten Sorbate wie Luftfeuchte
durch die erhohte Temperatur schneller desorbieren und das Bauelement somit schneller
einen stabilen bzw. gereinigten Zustand erreicht. Durch einen solchen Heizschritt konnten
die OFW-Bauelemente, nachdem sie fiir eine lingere Zeit z.B. feuchter Luft ausgesetzt waren
und eine deutliche Drift zeigten, wieder nahezu in den urspriinglichen Zustand ihres
Betriebsverhaltens gesetzt werden.

Fiir die Untersuchungen zum sensitiven Verhalten wurden die in dieser Arbeit verwendeten
OFW-Bauelemente zur Detektion polarer Gase mit Polyurethan und zur Detektion von
aromatischen Gasen mit geprdgten Polymeren (sogenannte ,,Imprinted Polymers") beschichtet
[Dic98]. Durch den integrierten Temperaturwiderstand auf der Oberfliche der Bauelemente
konnte nachgewiesen werden, dass sich durch die Adsorption von Gasen eine
Temperaturdnderung an der Bauelementoberfliche ergeben kann (siche Abbildung 5.21).
Diese Temperaturdnderung zeigte sich zeitgleich mit dem angebotenen Gaspuls und der
resultierenden Dampfung der iibertragenen Oberflichenwelle. Die adsorptionsbedingte
Anderung der Dimpfung kann damit begriindet werden, dass sich durch die Adsorption von
Gasen die physikalischen Eigenschaften wie z.B. das Elastizititsmodul einer massensensitiven
Schicht {iber eine reine Massenzunahme hinaus &ndern konnen. Daraus resultiert eine
Anderung der Energieaufnahme der massensensitiven Schicht. Erhoht sich die
Energieaufnahme der Schicht, ist mit einer Temperaturerhdhung der Schicht durch absorbierte
akustische Energie zu rechnen. Eine weitere Moglichkeit zur Erklarung der beobachteten
Temperaturdnderung ist iiber die Betrachtung der bei der Adsorption frei werdenden
Adsorptionsenthalpie gegeben. Diese liegt bei der Physisorption im Bereich von etwa
20 kJ/mol und bei der Chemisorption bei etwa 200 kJ/mol. Die daraus resultierende und zu
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erwartende Temperaturdnderung wiirde somit bei weniger als einem Zehntel der beobachteten
Werte liegen.

Um Temperatureffekte zu kompensieren, werden {blicherweise Mischerschaltungen
eingesetzt [WolO1]. Durch die Untersuchungen zum Temperaturverhalten der OFW-
Gassensoren konnte gezeigt werden, dass eine Kompensation iiber eine Mischerschaltung
alleine nicht ausreichend sein kann. Dieser Zusammenhang wurde im Kapitel 5.4.4 untersucht.
Die in Abbildung 5.23 dargestellte Messung ergab, dass die zusédtzliche Stabilisierung
der Oberflichentemperatur eine wesentliche Verbesserung der Sensitivitit des OFW-
Gassensors ermoglicht. Gerade bei OFW-Bauelementen mit positivem
Temperaturkoeffizienten = kann  eine  Frequenzsteigerung,  welche  durch  die
adsorptionsbedingte Erhohung der Oberflichentemperatur verursacht wird, die zu erwartende
Frequenzverringerung durch Adsorption (Massenzunahme) abschwéchen oder im
schlimmsten Fall kompensieren (siche Abbildung 5.22). Eine adsorptionsbedingte
Temperaturerhohung findet an dem Referenzelement erwartungsgemaf3 nicht statt und kann
somit {liber die Mischerschaltung nicht kompensiert werden. In den durchgefiihrten
Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass sich die Sensitivitdt durch die Verwendung
einer Mischerschaltung verbessern kann. Jedoch eine weitere deutliche Steigerung der
Empfindlichkeit konnte iiber eine zusitzliche Stabilisierung der Oberflichentemperatur
erzielt werden. Aufbauend auf diesen Ergebnissen erwies sich eine zusidtzliche
Stabilisierung der Oberflachentemperatur fiir die Verwendung der Bauelemente unter realen
Umgebungsbedingungen als notwendig.

Zur Charakterisierung des Temperatureinflusses auf das Betriebsverhalten der OFW-
Bauelemente  wurde die  Betriebsfrequenz der OFW-Bauelemente am
Frequenzausgang der in der Abbildung 5.15 dargestellten Oszillatorschaltung
aufgezeichnet. Auf eine Betrachtung der Signaldampfung sowie der Phasenverschiebung
einer Verzogerungsleitung wurde in der vorliegenden Arbeit verzichtet, da diese
hinsichtlich der dargestellten Ergebnisse zu keinen neuen Erkenntnissen fiihrten.

Betrachtet man die Querempfindlichkeit eines Gassensors wie z.B. in der in Abbildung 5.24
dargestellten Messung alkoholischer Verbindungen an einer mit Polyurethan beschichteten
Verzogerungsleitung, so kann man nur schwer mit einem einzigen Gassensor eine Aussage
iiber das detektierte Gas und dessen Konzentration treffen. Um jedoch eine sichere Aussage
iiber das adsorbierte Gas treffen zu konnen, wird {iblicherweise das Verfahren der
Mustererkennung eingesetzt [Rei00]. Darunter ist zu verstehen, dass man Gassensoren mit
unterschiedlichem Betriebsverhalten beziiglich Sensitivitit und Selektivitit dem gleichen
Analyten aussetzt. Somit ergibt sich iiber eine entsprechende Logik in der Auswerteschaltung
eine Art Muster, woraus sich eine relativ gute Aussage iiber Gassorte und Konzentration
ableiten lasst. Der Nachteil einer solchen Lésung liegt in einem erhdhten Platzbedarf sowie
einer komplexen Auswerteelektronik. Eine weitere Moglichkeit zur Erlangung eines
moglichst selektiven Sensorsignals ist durch die Beschichtung mit ,,Imprinted Polymers" als
massensensitive Schicht gegeben. Mit deren Modifizierung und Charakterisierung
beschiftigt sich z.B. die Arbeit von Dickert [DicOOb]. Mit Hilfe von ,Imprinted
Polymers" konnten im Rahmen dieser Arbeit Gassensoren mit einer ausgeprigten
Selektivitdt hergestellt werden. Dies wurde am Beispiel einer Verzégerungsleitung
nachgewiesen, welche mit einem para-Xylol ,,Imprinted Polymer" beschichtet wurde. Hier
zeigte sich wie erwartet eine deutliche Selektivitét hinsichtlich des Analyten para-Xylol. Bei
allen anderen verwendeten aromatischen Gaskomponenten wurde eine deutlich geringere
Sensitivitdt ermittelt. Anders sah es dagegen bei der Detektion von Alkoholen aus. Hier wurde
ein polare Polymer der Polyurethane als massensensitive Beschichtung verwendet. Unter den
verwendeten alkoholischen Gaskomponenten zeigte sich eine wesentlich grof3ere
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Querempfindlichkeit als bei den Aromaten. Um moglichst viele Informationen aus einem
OFW-Gassensor zu gewinnen, wurde im Rahmen dieser Arbeit durch geeignete Variation der
Oberflachentemperatur eine zusétzliche Aussage iiber das adsorbierte Gas gewonnen.
Diese Messungen wurden in Kapitel 5.4.4 beschrieben. Hier wurde das
Temperaturverhalten der Sensitivitit an einer mit Polyurethan beschichteten
Verzogerungsleitung untersucht. Vergleicht man die Empfindlichkeiten eines Sensors bei
unterschiedlichen Oberflachentemperaturen, so zeigt dieser bei einer Temperatur von 45 °C
eine geringere Frequenzantwort als bei einer Oberfldchentemperatur von 30 °C. Bei
beiden Oberflichentemperaturen waren die angebotenen Gaskonzentrationen identisch. Aus
dieser Temperaturabhédngigkeit lieB sich ein Temperaturkoeffizient fiir die sorbierten Analyte
ableiten. Dabei korrelieren diese gemessenen Temperaturkoeffizienten nicht linear mit den
zugehorigen Empfindlichkeiten des Gassensors auf das betreffende Gas. Geht man davon aus,
dass sich innerhalb einer kurzen Zeitperiode die Konzentration und Zusammensetzung des zu
detektierenden = Messgases nicht é&dndert, so ldsst sich aus den ermittelten
Temperaturkoeffizienten der Sensitivitit eine weitere Aussage liber das adsorbierte Gas
treffen. Diese Messung wurde in der Abbildung 5.26 beschrieben. Es zeigt sich bei
allen Gasen ein unterschiedlicher Temperaturkoeffizient beziiglich der Empfindlichkeit.
Dieser erklért sich aus der stoffspezifischen Temperaturabhingigkeit der Sorptionsvorgédnge
aus Kapitel 2.5.

Fiir den Betrieb von Gassensoren ist die Betrachtung der Langzeitstabilitit von
besonderer Bedeutung. In der vorliegenden  Arbeit wurden  verschiedene
Passivierungsschichten, sowie unterschiedliche Beschichtungsarten untersucht. Hierbei zeigte
sich gerade das aus der Gasphase abgeschiedene Polymer PPX-C als besonders geeignet. Das
Polymer PPX-C zeigte keine Sensitivitit hinsichtlich der verwendeten Analyte und war somit
als Passivierung besonders geeignet. Auch zeichnet sich PPX-C durch seine geringe
Durchldssigkeit gegeniiber Luftfeuchte und Gasen sowie durch eine besondere
Bestindigkeit gegeniiber aggressiven Umgebungsbedingungen aus [SCS99]. Hiermit kann
auch die sehr gute Stabilitdt der Referenzbauelemente iiber einen Zeitraum von 12 Wochen
erkliart werden (siehe Abbildung 5.27). Zur Passivierung der in dieser Arbeit hergestellten
sensitiven OFW-Gassensoren wurden zwei unterschiedliche Verfahren verwendet. Diese
beiden Beschichtungsarten sind in den Abbildungen 3.26 und 3.27 dargestellt. Die
durchgefiihrten Messungen haben ergeben, dass die sensitiven Bauelemente ohne zusétzliche
Passivierungsschicht zwischen piezolelektrisch aktiver und massensensitiver Schicht bereits
nach wenigen Wochen ein gedndertes Signalverhalten zeigen. Diese Untersuchung ist in der
Abbildung 5.27 dargestellt. Dieses sich dndernde Signalverhalten ist dadurch zu erkliren, dass
die meisten massensensitiven Schichten auch eine grofle Durchlissigkeit fiir Gase und
Luftfeuchte haben. Da es sich bei den verwendeten piezoelektrisch aktiven Materialien
um cher instabile Materialien handelt, kommt es iiber einen ldngeren Zeitraum betrachtet zu
Sorptionen in der piezoelektrisch aktiven Diinnschicht. Diese Sorptionen rufen Anderungen
der physikalischen Eigenschaften in der piezoelektrisch aktiven Schicht hervor und kénnen so
zu einer Anderung des Transmissionsverhaltens fiihren. Passiviert man die OFW-Bauelemente
jedoch zusitzlich mit einer diinnen PPX-C-Schicht unterhalb der massensensitiven Schicht, so
zeigen diese OFW-Gassensoren eine deutlich bessere Langzeitstabilitit. Die auf diese Weise
beschichteten Bauelemente besitzen jedoch direkt nach der Beschichtung eine etwas groflere
Déampfung der Oberflaichenwelle. Auch die Empfindlichkeit ist im Vergleich zu den OFW-
Bauelementen ohne diese PPX-C-Schicht zwischen piezoelektrisch aktiver und
massensensitiver Schicht etwas geringer. Betrachtet man jedoch das Verhalten {iber einen
Zeitraum von 12 Wochen an feuchter Umgebungsluft, so zeigen die OFW-Gassensoren
mit der zusédtzlichen PPX-C-Schicht bereits nach 8 Wochen die bessere Empfindlichkeit.
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Das Diriftverhalten, welches auch bei den OFW-Gassensoren mit der zusitzlichen PPX-C-
Passivierungsschicht gemessen wurde, basiert im Wesentlichen auf FEinlagerungen (z.B.
Feuchte) in der massensensitiven Beschichtung. Die so verunreinigten bzw. beladenen
massensensitiven Schichten konnten bereits nach kurzem Ausheizen gereinigt werden und
zeigten das Betriebsverhalten wie zu Beginn der Messung zur Langzeitstabilitdt. Ein
Hystereseverhalten konnte nicht festgestellt werden.
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6. Zusammenfassung und Ausblick

Zusammenfassung

Gegenstand dieser Arbeit war die Herstellung und die Entwicklung temperaturregelbarer,
massensensitiver Oberflichenwellen-Gassensoren sowie die Optimierung der zur Herstellung
monolithisch integrierter und CMOS kompatibler OFW-Gassensoren benétigten Prozesse.
Die hergestellten Bauelemente wurden beziiglich verschiedener Temperaturabhéngigkeiten
ihres Betriebsverhaltens untersucht. Die im Rahmen dieser Arbeit hergestellten OFW-
Bauelemente basieren auf Zinkoxid und Aluminiumnitrid als piezoelektrisch-aktive Schicht.
Diese funktionalen Schichten wurden mittels des Sputterprozesses abgeschieden.

Zur Abscheidung piezoelektrisch-aktiver ZnO-Schichten wurde ein gesintertes ZnO-Target
verwendet. Hierbei wurden Abscheideraten in Hohe von etwa 300 nm/h erzielt. Zur Herstellung
der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten AIN-Diinnschichten wurde, unter
Beriicksichtigung der Herstellung qualitativ hochwertiger Schichten mit moglichst
groBer Abscheiderate, das Verfahren des Hochfrequenzsputterns dem des gepulsten
Gleichspannungssputterns gegeniibergestellt. Als Kathode wurde hier ein metallisches
Al-Target verwendet. Frithere Arbeiten wie die von Cremer [Cre99] haben gezeigt, dass die
groBten Abscheideraten beim reaktiven Hochfrequenzsputtern dann erreicht werden kénnen,
wenn die Sputterkathode metallische Eigenschaften besitzt. Die im Rahmen dieser Arbeit
durchgefiihrten Untersuchungen ergaben, dass sich AIN-Schichten mit der gewiinschten
(002)-Vorzugsorientierung erst bei einem Stickstoffanteil von 50% im Prozessgas abscheiden
lassen. Betrachtet man das Ergebnis aus Abbildung 4.9, so liegt beim Hochfrequenzsputtern bei
einem Ny-Anteil von 50% bereits eine Vergiftung der Kathodenoberfliche vor, wodurch
sich eine reduzierte Abscheiderate als Folge ergibt. Sputtert man jedoch mit einer gepulsten
Gleichspannungsquelle als Plasmaquelle, so ldsst sich das Verhéltnis der Pulslénge von
Sputter- und Riicksputterzyklus sowie die Frequenz der rechteckigen Spannungspulse
einstellen (sieche Abbildung 3.5). Durch die sich aus dem Riicksputterzyklus ergebende
Moglichkeit, die Targetoberfliche von der in der reaktiven Atmosphére auftretenden
Vergiftung zu reinigen, wurde hier eine wesentlich hohere Abscheiderate erzielt. Dartiber
hinaus konnten unter der Verwendung des reaktiven und gepulsten Magnetron-
Gleichspannungssputterprozesses  eine  deutlich  hdhere  Auspragung der (002)-
Vorzugsorientierung sowie geeignetere Schichteigenschaften erzielt werden. Unter allen im
Rahmen dieser Arbeit abgeschiedenen piezoelektrischen Diinnschichten zeigten die mit dem
Verfahren der gepulsten Gleichspannung hergestellten Schichten die ausgeprégteste (002)-
Vorzugsorientierung. Ein sich anschlieBender Heizschritt der abgeschiedenen Schichten
brachte hier kaum noch eine Steigerung der (002)-Textur bzw. der Gitterabstinde, wodurch
der gemessene, geringe Schichtstress erklart werden konnte. Die hohe Qualitit der mit
gepulster DC-Quelle abgeschiedenen AIN-Schichten spiegelte sich auch in den anschlieSend
durchgefiihrten ds;;-Messungen wieder. Auch hier zeigten diese Schichten die besten
Eigenschaften, weswegen sie zur Herstellung der in dieser Arbeit verwendeten OFW-
Bauelemente ausgewahlt wurden.

Um den Temperatureinfluss auf das Betriebsverhalten der OFW-Gassensoren zu untersuchen,
wurde eine Widerstandsheizung aus Polysilizium monolithisch integriert. Hierdurch konnte
einerseits die Oberflachentemperatur auf einen konstanten Wert geregelt werden. Dies zeigte
sich aufgrund der Temperaturabhiingigkeit des Ubertragungsverhaltens der OFW-
Bauelemente als unerlisslich. Andererseits konnte durch eine gezielte Anderung der
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Oberflichentemperatur das sensitive Verhalten der OFW-Bauelemente beeinflusst und
untersucht werden. Betrachtet man z.B. das Einschwingverhalten von OFW-Bauelementen, so
zeigen sich meist deutliche Driften im Ubertragungsverhalten der Bauelemente. Durch
Ausheizen in der Einschwingphase konnten diese auftretenden Instabilitdten deutlich reduziert
werden. Um die Temperaturabhingigkeit von OFW-Gassensoren zu minimieren, werden
iiblicherweise Mischerschaltungen verwendet. Fiir die Verwendung unter Laborbedingungen
ist dies meist vOllig ausreichend. Im Rahmen dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass
gerade fiir den Einsatz unter realen Umgebungsbedingungen eine solche Kompensation nicht
ausreichend sein kann. Durch die im Rahmen dieser Arbeit verwendete, zusitzliche
Stabilisierung der Oberflachentemperatur konnte die Sensitivitit der OFW-Gassensoren
deutlich gesteigert werden.

Uber eine Temperaturstabilisierung hinaus war es Ziel dieser Arbeit, durch geeignete
Variation der Oberflichentemperatur der OFW-Gassensoren eine Steigerung der Selektivitét
zu erzielen. Ublicherweise kommen hier sogenannte ,,Imprinted Polymers* wie z.B. bei der
Detektion von aromatischen Losungsmittelddmpfen zum Einsatz. Diese besitzen die
Eigenschaft, moglichst selektiv die Gassorte zu adsorbieren, mit welchem sie gepragt wurden.
Bei der Detektion polarer Losungsmitteldimpfe ist diese jedoch schwer moglich. Mit der
Moglichkeit, wahrend der Gasadsorption die Oberflichentemperatur der OFW-Bauelemente
zu variieren, konnte die Temperaturabhingigkeit der Sensitivitdt untersucht werden. Es stellte
sich heraus, dass die Frequenzantwort eines OFW-Bauelements auf eine bestimmte
Gaskonzentration bei Temperaturerh6hung meist deutlich schwécher wird. Aus diesem
Verhalten konnten die Temperaturkoetfizienten der Sensitivitdt fiir verschiedene Gase und
somit eine zusétzlich Information iiber das detektierte Gas gewonnen werden.

Da sich jedoch Gaskonzentrationen unter realen Umgebungsbedingungen oftmals mit der Zeit
dndern, wie z.B. beim Suchen einer Gasleckage, ist es wichtig, Temperaturrampen in sehr
kleinen Zeitabstinden realisieren zu konnen. Hierfiir ist es besonders wichtig, mdglichst
kleine Wirmekapazititen in die Bauelemente einzubauen. Hierflir bot die verwendete
monolithische Integration eine wichtige Grundlage. Es wurde festgestellt, dass die
adsorptionsbedingten Ddmpfungen der Oberflichenwelle meist zu bereits deutlich messbaren
Anderungen der Oberflichentemperatur fiihren kdnnen. Es konnte gezeigt werden, dass auch
diese Effekte durch eine Kompensation mittels Mischerschaltung alleine nicht eleminiert
werden konnen. Auch hier erwies sich eine zusétzliche Stabilisierung der
Oberflichentemperatur als unverzichtbar.

Abschlieend wurde die Langzeitstabilitdit der OFW-Gassenoren untersucht. Hier stellte sich
heraus, dass diese durch eine geeignete Wahl der Passivierung beeinflusst wird. Da iiber einen
langen Zeitraum z.B. Luftfeuchte durch die massensensitive Schicht in die piezoelektrische
Diinnschicht diffundieren kann, wurde beim gassensitiven OFW-Bauelemente -eine
zusétzliche Passivierungsschicht vorgesehen. Als Optimum stellte sich eine diinne PPX-C
Schicht zwischen massensensitiver und piezoelektrischer Schicht heraus. Durch diese
zusétzliche Schicht hatten die Bauelemente zwar zu Beginn eine etwas grof3ere
Signaldaimpfung, jedoch bereits nach einigen Wochen zeigten sie eine groflere
Empfindlichkeit.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde gezeigt, dass durch eine Stabilisierung der
Oberflichentemperatur die Empfindlichkeit, durch eine kontrollierte Anderung der
Oberflichentemperatur die Selektivitit und durch eine geeignete Passivierung die
Langzeitstabilitdt gesteigert werden kann.
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Ausblick

An dieser Stelle sollen aufbauend auf die dargestellten und diskutierten Ergebnisse
Erweiterungsmoglichkeiten der vorliegenden Untersuchungen aufgezeigt werden. Die zur
Herstellung der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten OFW-Bauelemente notwendigen
Prozesse wurden unter Beriicksichtigung der CMOS-Kompatibilitidt optimiert. Die
bei den durchgefiihrten Untersuchungen zur Herstellung der OF W-Bauelemente gewonnenen
Erkenntnisse konnen direkt zur Integration in eine Auswerteelektronik herangezogen werden.
Somit kann auf die teilweise aufwendigen Verfahren der hybriten Integration der Sensor-
Bauelemente verzichtet werden. Darliber hinaus entfallen bei der monolithischen
Integration die parasitiren Effekte der hybriden Aufbau- und Verbindungstechnik
(Bondkapazititen, -induktivititen). Dies flihrt gerade bei Bauelementen hoher
Betriebsfrequenzen, welche zur Detektion kleiner Konzentrationen unerldsslich sind, zu einer
wesentlichen Steigerung des Transmissionsverhaltens wie z.B. der Resonatorgiite.

Wie bei der Charakterisierung der piezoelektrisch-aktiven Diinnschichten festgestellt wurde,
zeigt gerade das Sputtern mit gepulster Gleichspannungsquelle seine Vorteile bei der
Abscheidung texturierter Schichten mit hoher Abscheiderate. Die im Rahmen dieser Arbeit
gesputterten piezoelektrisch-aktiven Diinnschichten zeigten eine isotrope Verteilung in der
Ebene parallel zur Oberfliche. Die damit verbundenen Dispersionseffekte fithrten zu einer
Bandverbreiterung des Resonanzpeaks. Um diese Dispersionseffekte zu verringern, miissen
zur VergroBerung der Resonanzgiite entsprechende Modifizierungen des Elektrodenlayouts
vorgenommen werden. Um diese Dispersionseffekte zu minimieren, konnte eine
entsprechende  Variation der  Elektrodeniiberlappung  der  elektromechanischen
Wandlerstruktur zu einer weiteren Verbesserung der Resonatorgiite und somit der
Sensitivitit der Gassensoren fithren [Pen78, Sav79].

Beziiglich der Sensitivitit konnen die gewonnenen Erkenntnisse iiber die spezifischen
Temperaturkoeffizienten der Sensitivitdt zusétzliche Informationen iiber Zusammensetzung
und Konzentration des Analyten liefern. Somit kann gerade der zur Mustererkennung
benoétigte Platzbedarf weiter reduziert werden. Dies fithrt zur moglichen Herstellung kleiner
und kostengiinstiger, massensensitiver Gassensoren.

Dariiber hinaus konnte gezeigt werden, dass eine Temperaturstabilisierung die
Sensitivitit der OFW-Gassensoren wesentlich vergrolert. Diese Temperatureffekte lassen
sich aus der Temperaturabhingigkeit der piezoelektrisch-aktiven Materialien sowie der
massensensitiven Schichten ableiten. Folglich wiirde selbst bei OFW-Bauelementen
auf der Basis piezoelektrischer Materialien mit kleinem Temperaturkoeffizienten (wie z.B.
bei bestimmten Schnitten des Si02-Kristalls) eine Temperaturstabilisierung die sensitiven
Eigenschaften der Gassensoren wesentlich steigern.

Ublicherweise zeigen OFW-Gassensoren iiber einen lingeren Zeitraum ein starkes
Driftverhalten. Es konnte gezeigt werden, dass einerseits durch eine geeignete Passivierung
sowie andererseits durch Heizen und dem damit verbundenen Ausheilen der Schichten
(Desorption der Einlagerungen) eine hohe Reproduzierbarkeit erreicht werden kann. Dies
konnte den Einsatz der OFW-Gassensoren an rauher Umgebungsluft mit ausreichender
Reproduzierbarkeit der Messungen ermdglichen.

Zusammenfassend konnen die Erkenntnisse dieser Arbeit dazu beitragen, dass OFW-
Bauelemente auf der Basis der CMOS-Technologie zu einem stabileren Betriebsverhalten
gefiihrt werden konnen. Dadurch kann auf dem Gebiet der massensensitiven
Geruchserkennung eine Steigerung hinsichtlich der erreichten Selektivitdt und Sensitivitit
erreicht werden.
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