Bachelorarbeit

Untersuchungen zur mechanischen Stabilitat

an porosen Silizium-Schichten
Im Studiengang Umwelttechnik

Vorgelegt von:

Henning Fitschen

Matrikel Nummer: 1964256

19.Februar 2014

Gutachter: Prof. Dr. Fritz Dildey, HAW Hamburg

Dr. Sarah Kajari-Schroder, ISFH Hameln



Inhaltsverzeichnis

T EINIOITUNEZ ettt ettt es bbb a s s 1
2 Theoretischer HINTEIZIrUNG .......ouiueeeeeneeieeesseesssesseessesssesssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssesns 4
3 Vorarbeiten und experimenteller AUfDaU......ccooeeereerneennerseeees e seessseens 6
3.1  Herstellung der ProbDenKOIPET ...t ssessessses e ssesssessesssssessssasessssans 6
3.1.1  EleKtrochemiSChes AtZEN.......ummmmmmmmmmmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnns 6
3.1.2 |20 010 011 8 o (=T PP 7
3.1.3 Zerteilen der Wafer ... sssesssess s sssesssesssesssssssssssssssssssssmsesssens 8

3.2 Vorversuche zur Bestimmung der BruchSpannung........ceneneeseesneesssessseenees 10
3.2.1 Zwick/Roell Material-Priifmaschine 0,5kN und 5KN........oomminmnmneennenenen: 11

3.3 Aufbau der VOIVEISUCKHE ... reeeeeeseeeesees s ssessseesseessesssss s sssesssessssssssssssesssssssssssesssees 11
3.3.1 Ergebnisse der VOIVErSUCHE ... e eesseeeseeseessessssessessseesseesseessssssesssesssssssssens 13
3.3.2 38 0T 1000 10 =] ) TP 14

3.4  Diskussion der Messungen in den VOrversucChen ........nneneenneessesesseesseennes 15
3.5 VersuchSaufbau ... s 17
351 Raster Elektronen MiKroSKOP ..ceeemeeseesseemssersesssessssessesssesssessseessssssesssesssssssseens 19
3.5.2 VeI SUCNSPATAIMIETET ...oovveeeeeeeeceeeeseeseessees s ssesssees s sesssse s sssesssess s ssesssssssessssssssssmsesssees 21
3.5.3 ANAlYSEMELNOAE ...ttt 21

4 Ergebnisse Und DiSKUSSION ...ceeeecemeeeeeesseesssesseesseesseessesssssssessssssssssssssssessssssssssssssssesssesssssssssens 23
4.1  Einfluss der Dicke der pordsen Schicht auf die Stabilitat........ccocooneneenneenneeseceneeenne 27

5  Zusammenfassung Und AUSDICK ... secsseesseiss et sesesssssssesssssssssssssssssess 28
6 LiteraturvVerZeiChNiS. .. s 30
Y -\ 114 T U PPN 31



Abbildungsverzeichnis

Abbildungsverzeichnis

ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.
ABB.

ABB.
ABB.
ABB.
ABB.

: PSI KREISPROZESS

: SPANNUNGS-DEHNUNGS-DIAGRAMM

: ANORDNUNG DER MESSPUNKTE IM ELLIPSOMETER.

: SAGE-UND LASER-MUSTER.

: BRECHVORGANG MIT DIAMANTRITZER UND PINZETTE.

: SCHEMATISCHER AUFBAU DER ZWICK 5KN.

: FOTOGRAPHISCHE AUFNAHMEN DES VERSUCHSAUFBAUS.

: LICHTMIKROSKOPISCHE AUFNAHME EINES ABDRUCKS IM POROSEN SILIZIUM.

: PROFILOMETERSCAN DER LICKTMIKROSKOPISCHEN AUFNAHME AUS ABB. 8.

10: PROFILOMETERSCAN DER UNGESCHLIFFENEN MAGNETWURFEL OBERFLACHE.

11: GESCHLIFFENE MAGNETWURFEL OBERFLACHE.

12: SCHEMA DES VERSUCHSAUFBAUS MIT DER ZWICK 0,5 KN.

13: FOTOGRAPHISCHE AUFNAHME DES VERSUCHSAUFBAUS ZWICK 0,5 KN.

14: REM ABBILDUNGEN VON ZWEI UNTERSCHIEDLICHEN KUGELABDRUCKEN.

15: LICHTMIKROSKOPISCHE AUFNAHMEN MIT AUSMESSUNGEN DES ABDRUCKS UND DER
KONTAKTFLACHE.

16: VISION 2-D ANALYSETOOL

17: EINDRINGTIEFE AUFGETRAGEN UBER DIE KRAFT FUR ALLE DREI KUGELGROREN.

18: ABDRUCKDURCHMESSER AUFGETRAGEN UBER DIE KRAFT FUR ALLE DREI KUGELGROREN.
19: EINGEDRUCKTE FLACHE PRO KRAFT AUFGETRAGEN UBER DIE KRAFT FUR ALLE DREI
KUGELGROREN.

O 0 N O U1 A WIN =

o 00 U1 N

10
12
13
14
15
16
17
18
18
20

20
22
23
24

26

II



Tabellenverzeichnis

Tabellenverzeichnis

TAB. 1: ERGEBNISSE DES ELLIPSOMETERS FUR DIE POROSITAT UND DIE SCHICHTDICKE.. ...................... 8

TAB. 2: MAXIMALE SPANNUNG FUR ALLE VIER WURFELFLACHEN BEI MAXIMALEN ARBEITSBEREICH
DES JEWEILIGEN PRUFGERATES. .......couvieiieieieteteteteteeeeeseeetesesete et tessssessssssssssssesetetssssssssssssssanesans 12

TAB. 3: VERSUCHSPARAMETER .........cocuiuiiiiiiiiiieeeeteteeeesesett ettt e ettt tssssses st ssssssssssesessssesasasasasesssesesesesenns 21

II



Einleitung

1 EINLEITUNG

Pordses Silizium wurde in der Mitte der 50er Jahre zufdllig durch das Ehepaar
Uhlirs Entdeckt. Wahrend ihrer Arbeit in den Bell Laboratories, Siliziumwafer
durch elektrochemisches Atzen zu polieren, beobachteten sie dass sich
gelegentlich eine porose Oberflache bildet. Sie fanden heraus, dass sich bei einer
bestimmten Einstellung der Stromdichte nicht wie erwartet das Silizium
gleichmafdig auflost, sondern sich kleine Locher bilden, in denen sich der
Atzvorgang konzentriert. Diese Entdeckung hielten sie in einer Labornotiz fest,
verfolgten sie aber nicht weiter [1].

Anfang der 90er Jahre entstand ein regelrechter Boom um das poroése Silizium.
Ausgelost wurde er hauptsachlich durch die Entdeckung, dass poréses Silizium
bereits bei Zimmertemperatur Photolumineszenz mit hoher Quantenausbeute
zeigt [Rauscher]. Diese Eigenschaft ermdéglichte vielfaltige optische Anwendungen,
besonders in Leuchtdioden und Halbleiterlasern und die Photolumineszenz
Eigenschaften werden als Lichtquelle fiir optische Nahfeldmikroskopie diskutiert
[2].

Am Solarenergie Forschungsinstitut Hameln (ISFH) finden pordse Silizium
Schichten Anwendung in der Herstellung von sehr diinnen monokistallinen
Silizium Solarzellen, wie es in Abb. 1 beschrieben ist [3,4]. Ausgangspunkt ist ein
Siliziumblock in dem durch elektrochemisches Atzen zwei unterschiedliche
Porositaten eingebracht werden. Der Begriff Porositat beschreibt das Verhaltnis
des Porenvolumens zum Volumen des gesamten Materials. Die obere der beiden
Schichten ist eine niederporése Schicht mit 20 % Porositat und einer Dicke von ca.
1 um. Die untere Schicht ist mit 50 % Porositat hochporés und nur 200 nm dick.
Die zylinderférmigen Locher lassen ein zusammenhdngendes Gitter aus
Siliziumsdulen entstehen, das spater als Sollbruchstelle dient. Im weiteren Verlauf
wird durch epitaktisches Aufwachsen von Silizium eine monokristalline Absorber
Schicht fiir die Solarzellenherstellung von 30 pm Dicke hergestellt. Die Solarzelle
wird weiter prozessiert um dann an der hochporésen Schicht vom Rest des
Substrats abgelost zu werden. Die pordse Schicht wird nach dem Abtrennen
sowohl an der Solarzelle als auch an dem Siliziumblock durch ein nass-chemisches

Verfahren abgelost (siehe Abb.1).



Einleitung

Durch die Verwendung von poroésem Silizium wird der Sdgeverlust von ca. 155 pm
bei einer Wafer dicke von 180 um auf ca. 20 um Substratverlust bei einer Dicke der
Solarzelle von z.B. 30 um reduziert. Dieser Kreisprozess mit Verwendung von

Porosen Silizium nennt sich PSi Kreisprozess [5].

ABB. 1: PSI KREISPROZESS

Poroses Silizium findet Anwendung im PSi Kreisprozess, zur Herstellung von diinnen
monokristallinen Silizium Solarzellen mit geringem Substratverlust. Eine pordse Schicht
mit 50 % Porositat dient hierbei als Sollbruchstelle, nachdem die Solarzelle prozessiert ist.
Auf diesem Wege wird der Sageverlust umgangen, der beim sigen der Siliziumwafer
entsteht. Der PSi Kreisprozess hat einen ca. 7 mal geringeren Substratverlust.

Die vorliegende Arbeit untersucht die mechanische Stabilitdt von porédsen Silizium
Schichten unter Druckbelastung. Diese Fragestellung spielt eine Rolle im Hinblick
auf das Hantieren mit pordsem Silizium. Wie grofd ist die Gefahr bei der
Handhabung mit einer Pinzette oder durch Vakuumgreifer in der automatisierten

Verarbeitung, das Material zu beschadigen?

Um diese Frage beantworten zu konnen, muss zundchst ein geeigneter
Versuchsaufbau gefunden werden, mit dem man eine definierte Kraft auf eine
porose Siliziumschicht aufbringen kann. Anschliefend muss eine Analysemethode
gefunden werden, mit der die Flache ermittelt wird, auf die die Kraft gewirkt hat,
um die so entstandene mechanische Spannung berechnen zu kénnen. Wichtig ist,

dass die Flache reproduzierbar ist und die Minimalkraft zu finden, bei der das
2
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Material gerade anfangt, beschadigt zu werden. Ist diese Schwelle mit einer Kraft
bei einer definierten Flache ermittelt, ldsst sich eine Aussage liber die Stabilitdt der

untersuchten porésen Schichten machen.

Im Folgenden werde ich zunichst einen kurzen Uberblick iiber die theoretischen
Grundlagen geben. Des Weiteren werde ich die Probenherstellung und den
Versuchsaufbau dokumentieren und die mit den gefundenen Parametern

entstandenen Ergebnisse diskutieren.
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2 THEORETISCHER HINTERGRUND

Die Stabilitatsuntersuchung wird mittels Druckbelastung durchgefiihrt. Es wird
eine definierte Kraft iiber eine definierte Flache aufgebracht. Im Allgemeinen ruft
dies erst eine elastische und dann eine plastische Verformung des Materials
hervor. Die elastische Verformung ist reversibel. Sobald die Belastung nachléasst,
kehrt der Werkstoff wieder in seine urspriingliche Form zuriick. Bei der
plastischen Verformung handelt es sich um permanente Anderung der Form, die
sich auch nach der Entlastung nicht mehr zuriick bildet. Die Verformung des
Materials unter Druckbelastung ist die Stauchung. Der umgekehrte Fall ist die
Zugbelastung. Es treten ebenfalls Spannungen auf, die zuerst elastische und dann
plastische Verformungen hervorrufen. im Falle von Zugspannung ist die
Verformung eine Dehnung. Der gdngige Fall der Stabilititstests ist der
Festigkeitstest im Zugversuch. Hierzu werden Materialien in ein Priifgerat
eingespannt und auseinander gezogen. Der Zugversuch wird in einem Spannungs-
Dehnungs-Diagramm dargestellt, wie es in Abb. 2 dargestellt ist. Die Kurve ist in
zwei Bereiche eingeteilt. Der lineare Bereich, auch Hookesche Gerade genannt,
beschreibt die elastische Verformung. Der nichtlineare Bereich beschreibt die
plastische Verformung. Bei ansteigender Belastung steht am Ende der Kurve der
Bruch. Rn beschreibt die Zugfestigkeit des Materials. Es ist der Punkt an dem

nominell die gréfdte Spannung auftritt [6].

Das Aquivalent hierzu ist der Druckversuch mit einem Druck-Stauchungs-
Diagramm. Es ist im dritten Quadranten desselben Koordinatensystems
angesiedelt, da sich nur das Vorzeichen dndert. Druck ist die negative Spannung
und Stauchung die negative Dehnung. Dadurch lassen sich die Gesetzmafdigkeiten
des Zugversuchs auf den Druckversuch mit negativem Vorzeichen iibertragen. Im
Folgenden wird mit den Begriffen des Zugversuchs weitergearbeitet, um die

iiblichen Bezeichnungen beizubehalten.
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ABB. 2: SPANNUNGS-DEHNUNGS-DIAGRAMM

Typisches Spannungs-Dehnungs-Diagramm flir Metalle. Der lineare Anstieg reprasentiert
die reversible elastische Verformung, der nichtlineare Bereich, beschreibt die auch nach
der Entlastung bleibende plastische Verformung. Die Zugfestigkeit liest man im Punkt mit
der nominell gréfiten Spannung ab. Er ist als Ry, markiert.

Ausgangslage ist das Bedriicken der Probenkorper mit einer definierten Kraft F

iber eine definierte Flache A. Daraus resultiert die Spannungo, die in dem

Probenkorper auftritt
F
o= e (D

Die Dehnung ¢ ist definiert durch die Anderung der Linge Al in Verhiltnis zur
urspriinglichen Lange [,

Al
=T

(2)

Durch das Hookesche Gesetz sind beide Grofien iiber eine Stoffkonstante E, das

Elastizitats-Modul (kurz E-Modul), miteinander verbunden
o =F-¢ (3)

Die graphische Darstellung des Zugsversuchs ergibt das Spannungs-Dehnungs-
Diagramm wie in Abb. 2, welches ein typisches Beispiel flir Metalle ist. Silizium ist
ein viel sproderes Material. Nach einer elastischen Verformung gibt es keine

5
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plastische Verformung, sondern es folgt der Bruch. Man spricht in dem Falle von

einem Sprodbruch.

Bei langen diinnen Stiben kommt zusatzlich das Phanomen der Knickung zu
tragen. Die Saulenform, die durch das Atzen in hochporésen Schichten entsteht,
kann moglicherweise Knickungseigenschaften aufweisen. Es ist weniger Kraft
notwendig, um einen diinnen Stab zu verformen, als kompaktes Material. Dabei
verbiegt sich (knickt) der Stab in eine Richtung senkrecht zur Belastungsrichtung.
Die Verschiebung des oberen Endes des Stabes ist dann nicht mehr auf die {ibliche
Weise mit der lokalen Dehnung im Stab verkniipft. Stattdessen tritt an der
Aufenseite des verbogenen Stabes lokal eine Dehnung des Materials auf, obwohl
eine Druckbelastung vorliegt. Diese Dehnung kann dann in analoger Weise zu

Zugbelastungen Risse aufweisen und so das Versagen des Materials erleichtern.

3 VORARBEITEN UND EXPERIMENTELLER AUFBAU

3.1 HERSTELLUNG DER PROBENKORPER

Flir die mechanischen Belastungstests an pordsen Siliziumschichten werden fiinf
Wafer mit unterschiedlich dicken pordsen Schichten hergestellt, durch
Ellipsometrie in Bezug auf die Dicke und Porositat vermessen und zum besseren
Handling in ca. 2,5x 2,5 cm? grofe Probenkérper zerteilt. Im Folgenden werden

diese Schritte zur Probenherstellung und -Charakterisierung genauer erlautert. .

3.1.1 ELEKTROCHEMISCHES ATZEN

Die Wafer werden in der PorSi Lab Bench porosiziert. Die PorSi Lab Bench ist eine
eigens zum Porosizieren von Siliziumwafern entwickelte Anlage. Der Wafer wird in
eine Halterung gelegt, so dass die Oberseite von der Unterseite getrennt ist. Auf
beiden Seiten befinden sich zwei diamantbeschichteten Elektroden. Es wird ein
Elektrolyten bestehend aus Flusssdure (HF), Ethanol und Wasser im Verhaltnis
1:1:1 hinzugegeben, so dass der Wafer und die Elektroden von dem Elektrolyten
tiberspiilt sind und dadurch im elektrischen Kontakt sind. Durch Anlegung eines
konstanten Stroms reagieren die positiven Ladungstriager (Locher), die aufgrund
der Dotierung mit Bor da sind, an der Oberflache mit den negativen F lonen zu

SiFg. Es ist eine elektrochemische Reaktion, durch die einzelne Silizium Atome an
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der Oberflache aus den Wafer heraus gelost werden. Der Strom sorgt dafiir, dass
standig weiter Locher fiir die Reaktion zur Verfiigung stehen. Es entstehen Poren,
innerhalb derer sich diese Reaktion weiter fortsetzt, solange der Strom flief3t. Die
Dicke der pordsen Schicht und die Porositit kénnen iiber die Atzdauer, dem

spezifischen Wiederstand und die Stromdichte genau vorherbestimmt werden.

3.1.2 ELLIPSOMETRIE.

Nachdem die Wafer gewaschen wurden und getrocknet waren, folgte die
Bestimmung der Porositit und der Schichtdicke. Die Atzparameter sind zwar so
ausgewahlt, dass bestimmte Schichtdicken und Porositaten aufgrund der hohen
Erfahrung des ISFH zu erwarten sind, dennoch miissen sie iiberpriift werden und
genau bestimmt werden. Insbesondere kann so auch die Homogenitdt der
Schichten auf dem gesamten Wafer charakterisiert werden. Wenn die Ergebnisse
von 9 Messpunkten verteilt iiber den Gesamten Wafer ein homogenes Bild
abgeben, sind keine weiteren Messpunkte notig.

Die Vermessungen der Porositdt und der Schichtdicke habe ich an dem Spektral-
Ellipsometer M 2000 Ul vorgenommen. Mit der Ellipsometrie misst man die
Veranderung der Polarisation im vom Probenkorper reflektierten Licht. Das M
2000 UI basiert auf der Variable Angle Spectroscopic Ellipsometry (VASE)
Technologie. Jeder Messpunkt kann aus unterschiedlichen Winkeln und somit bei
unterschiedlichen Wellenlangen untersucht werden. Das Ergebnis wird liber einen
Fit an ein einfaches Modell fiir poréses Silizium, in dem Vakuum und Silizium
gemittelt sind, angepasst. Die Software gibt die Messungenauigkeit als mittleren

quadratischen Fehler (MSE) aus.

Ich habe 9 Messpunkte in Kreuzform gewahlt (siehe Abb.3) und die Messwinkel in
5° Schritten von 60° - 80° abgefahren. Die Ergebnisse sind in Tab. 1

zusammengefasst.
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ABB. 3: ANORDNUNG DER MESSPUNKTE IM ELLIPSOMETER.

Zur Vermessung der Porositiat und der Schichtdicke gewahlte Messpunkte auf dem Wafer.
Jeder Messpunkt wird in 5° Schritten von 60° bis 80° gemessen.

TAB. 1: ERGEBNISSE DES ELLIPSOMETERS FUR DIE POROSITAT UND DIE SCHICHTDICKE..

Schichtdicke in um 0,40 + 0,002
P131107-1 Porositat in % 48 + 0.30
Schichtdicke in um 152 + 0,011
P131107-3 Porositat in % 47 + 0.38
Schichtdicke in um 0,83 + 0,009
P131107-2 Porositat in % 48 £+ 0.19
Schichtdicke in um 41*
P131210-5 Porositét in % 50 + 0.19
Schichtdicke in um 22*
P131210-6 Porositat in % 49 + 0.35

*Die  Schichtdicken der Proben P131210-5 wund P131210-6 wurden per
Rasterelektronenmikroskop ermittelt, da die Schichten zu Dick fiir das Ellipsometer
waren.

3.1.3 ZERTEILEN DER WAFER

Die Wafer werden zerteilt, um wahrend der Versuche kleinere Probenkdrper zu
haben, die einfacher zu handhaben sind. Die angestrebte Grofie ist ca.
2,5x 2,5 cm? Es werden drei verschiedene Methoden miteinander verglichen, um
die Methode zu finden, die die gewiinschte Probengréfde garantiert und dabei zu
den geringsten Verschmutzungen und Beschadigungen an den Probenkérpern

fihrt.
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Wafersage
Die Wafersage Automated Dicing Saw Disco DAD 341 ist ein typisches Modell fiir

die Halbleiterchip-Industrie. Es verfiigt liber ein programmierbares Sagemuster
die Wafer in ideale Probengrofden zerteilt werden kdnnen. Eine Vakuumpumpe
fixiert den Wafer wahrend des Sagevorgangs. Das Sageblatt ist mit Sdgezahnen aus
Diamant ausgestattet.

Zundchst werden die Proben P131107-1, -2 und -3 halbiert. Die Programmierung
und Bedienung iibernimmt eine Fachkraft des ISFH. Eine automatische
Wasserspiilung sorgt wahrend des Sdagevorgangs fiir die Kiithlung der Sage und fiir
die Beseitigung der Sagespane. Dennoch hinterlief3 dieser Vorgang einen
deutlichen Schmutzfilm, der nicht durch Spiilen mit Alkohol beseitigt werden
konnte. Daraufhin wurde entschieden nur eine Halfte der Wafer zu sagen und die

andere zu lasern. Das Schema ist Abb. 4 zu entnehmen.

ABB. 4: SAGE-UND LASER-MUSTER.

Die Probenstiicke 1-8 wurden mit der Wafersage gesagt, die Probenstiicke 9-17 mit dem
Laser geschnitten.

Laser

Zur Realisierung des in Abb. 4 gezeigten Schemas werden die librigen Halften mit
dem Mikrosekunden-Phasenlaser von IPG geschnitten. Das Schneideprogramm
wird von einem ISFH Laserexperten geschrieben. Nach Beendigung des
Laserprozesses sind die einzelnen Stiicke immer noch sehr diinn verbunden und

werden mit Hilfe von Pinzetten auseinander gebrochen. Die gelaserten Proben
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weisen alle eine bis zu 7 um dicke Verschmutzungsschicht auf, die sich bei der
Analyse als hinderlich erwies.

Brechen

Aufgrund der jeweiligen Verschmutzungen der ersten drei Wafer, wird fiir die
Proben P131210-5 und P131210-6 zum Vergleich die Methode des Brechens
gewahlt. Aufgrund der Struktur des Siliziumgitters und der Sprodheit des
Materials setzt sich ein einmal initiierter Riss linear entlang der Gitterstruktur fort.
Somit lassen sich rechteckige Probenstiicke mit fiir diese Versuche ausreichender
Prazision herausbrechen. Zuerst wird der Wafer halbiert, indem mit einem
Diamantritzer ein Riss initiiert wird, der sich iiber die Gesamte Linge fortsetzt.
Danach wird die erste Halfte geviertelt und in 3 cm Abstand in kleine
Probenkorper zerteilt. Dieser Schritt als Fotoabbildung ist in Abb. 5 zu sehen.
Bereits nach diesen ersten Briichen hat sich diese Methode als am saubersten mit
einer ausreichenden Prazision herausgestellt. Somit werden die verbleibenden

zwei Wafer nur mit der Methode des Brechens zerkleinert.

ABB. 5: BRECHVORGANG MIT DIAMANTRITZER UND PINZETTE.

3.2 VORVERSUCHE ZUR BESTIMMUNG DER BRUCHSPANNUNG

Um einen ersten Eindruck iiber das Verhalten der Probenstiicke unter Belastung
zu bekommen werden zundchst einzelne Belastungstests mit einer Kraft
durchgefiihrt, die hoch genug sein sollte, um Beschadigungen im porésen Material
zu erzeugen. Die Bruchspannung von Siliziumwafern unter Zugspannung kann
variieren, je nach Vorgeschichte des Wafers zwischen 75 MPa und 500 MPa.

Typischerweise betragt sie 300 MPa [7]. Bei einer Porositdt von ca. 50% wird als
10



Vorarbeiten und experimenteller Aufbau

Bruchspannung der porésen Schicht ca. 150MPa angenommen. Um Spannungen in

diesem Bereich hervorzurufen wird ein Materialpriifgerat benutzt.

3.2.1 ZWICK/ROELL MATERIAL-PRUFMASCHINE 0,5KN UND 5kKN

Die Zwick ist ein Kraftaufnehmer mit einem beweglichen Lastarm. Sie ermoglicht
Kraftmessungen in Zug-und Druck-richtung. Der Kraftaufnehmer wandelt die
physikalische Grofie Kraft in eine elektrisch messbare Spannung um. Er besteht
aus einem mechanischen Verformungskoérper mit aufgeklebten
Dehnungsmessstreifen (DMS). Die DMS sind elektrische Widerstande, die in einer
Briickenschaltung eingesetzt sind. Durch die Verformung andert sich deren
Durchmesser und somit der Widerstand der Briickenschaltung. Aus der daraus
resultierenden Anderung der Ausgangsspannung wird die Kraft berechnet. Die
Polaritat des Messergebnisses gibt die Beanspruchung in Zug oder Druck Richtung
an. Fir diese Arbeit stehen zwei Modelle mit unterschiedlichem Aufbau und
maximaler Kraftaufnahme zur Verfiigung. Das kleinere Modell hat eine vertikale
Achse und kann Kréafte bis 500 Newton aufnehmen. Das gréfdere Modell hat eine
horizontale Achse und kann Krifte bis 5000 Newton aufnehmen. Die
Messunsicherheiten fiir die Kraftaufnehmer betragen 0,2% der aufgebrachten

Kraft.

3.3 AUFBAU DER VORVERSUCHE

Zunachst ist das Ziel die ersten Probenstiicke so zu belasten, dass eindeutig die
porose Schicht zerstort wird, ohne dabei die Probenstiicke zu zerstoren. Sind
Abdriicke gemacht, geht es darum die beste Analysemethode zu finden, um die
zerstorten Bereiche zu vermessen. Um Spannungen in dem Bereich von 150MPa
hervorzurufen darf nach Gleichung (1) die Druckfliche bei dem maximalen zur
Verfiigung stehenden Arbeitsbereich von 5kN maximal 33mm? betragen. Zur
Realisierung einer genau definierten Druckflaiche wurden verzinkte Neodym-Eisen
Wiirfelmagnete verwdidndet. Fir die Versuche stehen Groéfien in Millimeter
Schritten von 2x2 mm? bis 5x5 mm? Wiirfelflichen zur Verfiigung. Ein weiterer
Vorteil ist die Magneteigenschaft. Es bedarf keinerlei zusatzlicher Montage der
Wiirfel an dem Kraftaufnehmer, da dieser ebenfalls magnetisch ist. Nach Gleichung

(1) ergeben sich fiir die fiinf Wiirfelflaichen folgende in Tab. 2 dargestellten
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maximalen Spannung bei maximaler Auslastung der jeweiligen Arbeitsbereiche

der Material Priif Maschinen.

TAB. 2: MAXIMALE SPANNUNG FUR ALLE VIER WURFELFLACHEN BEI MAXIMALEN
ARBEITSBEREICH DES JEWEILIGEN PRUFGERATES.

Prifgerat: 0.5kN
Wiirfelfliche in mm? 4 9 16 25

Spannung in MPa 125 56 31 20

Prifgerat: 5kN
Wiirfelflache in mm? 4 9 16 25
Spannung in MPa 1250 556 313 200

Die angestrebte Spannung von 150MPa lasst sich demnach nur mit dem 5kN
Modell erreichen. Die horizontale Achse erfordert einen individuellen Aufbau der
Probenhalterung. Zu diesem Zweck wird ein vorhandenes Boschprofil Gestell,
welches fiir Biegetests von Glas-Glas Modulen verwendet wird, modifiziert und mit
einer passenden Probenauflage mit moglichst hoher Steifigkeit ausgestattet, wie
schematisch in Abb. 6 dargestellt. Abb. 7 zeigt zwei fotographische Aufnahmen des
Versuchsaufbaus. Im rechten Foto ist eine Vergrofderung des mit Magnetwiirfel

bestiickten Kraftsensors zu sehen, wie er auf eine Probe Driickt.

Magnetwirfe

Zwick 5kN {Il{ [I:::::- Probenkérper
- ==

Beweglicher Zylinder
mit Kraftaufnehmer

Probenhalterung mit
steifer Auflageflache

ABB. 6: SCHEMATISCHER AUFBAU DER ZWICK 5KN.

Der Magnetwiirfel ist am beweglichen Kraftaufnehmer magnetisch befestigt. Beim
Ausfahren driickt der Magnetwiirfel auf die Probe, die an einer steifen Stahlunterlage am
Boschprofiel befestigt ist.

12
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ABB. 7: FOTOGRAPHISCHE AUFNAHMEN DES VERSUCHSAUFBAUS.

Im linken Bild ist der Aufbau der Zwick 5 kN und des Boschprofils zu sehen. Das rechte
Bild ist eine Vergrofderung der Probenauflage und des beweglichen Kraftaufnehmers.

3.3.1 ERGEBNISSE DER VORVERSUCHE

Die Proben P131107-1, -2 und -3 werden mit unterschiedlichen Druckflachen und
Kraften belastet. Die Ergebnisse sind entweder keine nachweifsbaren
Abdruckspuren, oder die Probenstiicke sind unter der Belastung zerbrochen. Erst
die Verwendung der Proben P131210-5 und P131210-6 mit um Faktor 100
dickeren pordsen Schichten weisen die ersten Abdricke auf, die im
Lichtmikroskop visuell bestitigt werden. Durch Einsatz des im Lichtmikroskop
zwischen Objektiv und Okular eingebauten Prismas, lassen sich um den Abdruck
herum weitere Bereiche erkennen, die in Ihrer Struktur veridndert wurden und in
unterschiedlichen Farbabstufungen erscheinen. Die unebene graue Flache in Form

eines Dreiecks bildet das Gebiet des zerstorten pordsen Siliziums ab (siehe Abb.8).
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ABB. 8: LICHTMIKROSKOPISCHE AUFNAHME EINES ABDRUCKS IM POROSEN SILIZIUM.

Die probe hat eine Schichtdicke von 41 um und eine Porositit von 50 %. Der Abdruck
wurde von einem Wiirfel mit einer Fliche von 4 mm? bei einer Belastung mit 300 N
erzeugt.

Die Abgebildete Probe: P-131210-5No7 hat eine pordse Schichtdicke von ca. 41 pm
und eine Porositit von ca. 50%. Die Druckfliche des Wiirfels betragt 4mm?. Sie
wurde mit einer Kraft von 300N belastet. Bezogen auf die Wiirfelflache ergibt sich
eine Spannung von 75 MPa. Obwohl die Druckflache aus einem Wiirfel besteht, ist
der Abdruck nicht quadratisch. Die Flache ist kleiner und hat eine unbestimmte
Flache. Die Spannung die zu diesem Abdruck gefiihrt hat, ist grofier als 75 MPa,
lasst sich aber nicht genau bestimmen. Der Abdruck wurde bei 50-facher

Vergrofderung aufgenommen.

3.3.2 PROFILOMETER

Zur weiteren Analyse habe ich den Abdruck im Dektak 150 Surface Profiler
untersucht. Das Dektak 150 ist ein Messgerat zur Bestimmung der Rauheit der
Oberflache. Durch physikalisches abtasten der Probenoberfliche mittels einer im
Durchmesser 2,5 pm feinen Diamantspitze wird ein Héhenprofiel erstell. Kernstiick
des Gerats ist die Umwandlung der Bewegung der Diamantspitze in ein
elektrisches Signal, durch einen linear variablen Differential-Transformator
(LVDT). Er besteht aus zwei Sekundarspulen und einer Primarspule, die
symmetrisch zueinander angeordnet sind. Ein weichmagnetischer Kern sorgt fiir
die Kopplung zwischen der Priméarspule und den beiden Sekundéarspulen. An der

Primérspule wird eine Spannung angeschlossen. Solange sich der Kern in seiner
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Symmetrielage befindet, sind die Sekundarspannungen gleich grofs. Bewegt sich
der Kern, so wird die Veranderung der Spannung registriert und in ein digitales
Signal umgewandelt [9]. Das Dektak 150 ist in der Lage, Rauheiten von weniger als
10 nm zu registrieren. Die Messunsicherheit betragt + 0,6 nm.

Die Oberfliche der in Abb.8 gezeigten lichtmikroskopischen Aufnahme des
Abdrucks hat eine Oberflachenstruktur, die durch den einzelnen Scan in Abb.9
dargestellt ist. Die Scanrichtung ist, bezogen auf Abb.8, von oben nach unten und
ca. 1200 pm vom rechten Rand des Abdrucks entfernt. Im Bereich von 600 pum bis
800 um treten erste Unebenheiten durch verschiedene Bruchkanten auf. Im
Bereich von 800 pm bis 1200 pm ist der graue zerstorte Bereich zu sehen. Bei
1200 pm folgt eine Erhebung die im Lichtmikroskop durch die Bunte Erscheinung

aufgrund des Prismas dargestellt ist.

Oberflachenstrucktur in pum

'2:lllllllllllllllllllllllIlllllllllllllll

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

Scanldnge in um

ABB. 9: PROFILOMETERSCAN DER LICKTMIKROSKOPISCHEN AUFNAHME AUS ABB. 8.

Der Scan wurde ca. 1200 um vom rechten Rand des Abdrucks entfernt von oben nach
unten durchgefiihrt.

3.4 DISKUSSION DER MESSUNGEN IN DEN VORVERSUCHEN

Die im oben aufgefiihrten Abdruck-Beispiel angegebene Spannung von 75MPa
bezieht sich auf die Druckfliche des Magnetwiirfels von 4mm?. Die Untersuchung
im Lichtmikroskop in Abb. 8 hat gezeigt, dass der Abdruck nicht auf eine
quadratische Fliche beruht, sondern nur auf einen Teil des Wiirfels. Die
abgebildete Flache lasst sich nicht exakt bestimmen Aus der auf diese Weise

verringerten Flache resultiert eine lokal viel h6here Spannung als die angegebenen
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75MPa. Ohne die genauen Abmessungen der Abdruckflache lasst sich die wirkende
Spannung nicht berechnen. Somit ist die angegebene Spannung von 75 MPa nicht
die Spannung, die zu diesem Eindruck gefiihrt hat. Alle Vorversuche an weiteren
Probenkodrpern bestatigten diese Abweichung der Druckflache. Fiir diesen Versuch
ist es signifikant eine genau definierte, immer gleiche Abdruckflache zu erhalten,
damit die Ergebnisse reproduzierbar sind. Das ist bei dem Abdruck in Abb. 8 nicht
gegeben. Es sind aufwiandige Scanmethoden nétig um die Abdruckflache genau zu
vermessen. Ein Grund fiir den schragen Abdruck wird die Tatsache sein, dass ohne
aufwandige Justierung der Wiirfel nicht exakt in 90° auf die Probenoberfldache
auftritt. Ein weiterer Grund kann eine Verkippung des Magnetwirfels zur
Oberflache sein, die durch Unebenheiten von einigen Mikrometern in der
Oberflache des Wiirfels hervorgerufen werden koénnen. Ein Dektak Scan der
Oberflache bestitigte eine Rauheit des Magnetwiirfels von bis zu 2 pm (siehe
Abb.10). Der Versuch mit einer Poliermaschine die Oberflache zu schleifen brachte

keine Verbesserung (siehe Abb. 11).
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ABB. 10: PROFILOMETERSCAN DER UNGESCHLIFFENEN MAGNETWURFEL OBERFLACHE.

16



Vorarbeiten und experimenteller Aufbau

2
£

= 1,5

£

v} 1

-

B - 05

g E 7

Q 0

®

= -0,5

]

Q _1 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
o 0 100 200 300 400 500 600

Scanldange in pm

ABB. 11: GESCHLIFFENE MAGNETWURFEL OBERFLACHE.

Ein weiterer Versuch wurde unternommen, die Wiirfeloberflache zu glatten. Aus
einem Reststiick eines hoch polierten Wafers wurden mit einem Laser 2x2 mm?
grofden Plattchen heraus geschnitten und in einer KOH Ldsung gereinigt. Ein
Magnetwiirfel wurde mit einem der Plattchen beklebt und eine Probe mit dieser
glatten Oberflache belastet. Das Ergebnis war ein Abdruck, der nur entlang einer
Plattchenkante in das porose Silizium eingedrungen ist. Eine Bestdtigung, dass der

Wiirfel nicht im rechten Winkel auf den Probenkorper trifft.

Ich habe die Entscheidung getroffen, die Geometrie der Druckflache zu verdandern,
indem zwischen Magnetwiirfel und Probenkorper eine magnetische Stahlkugel
platziert wurde. Die Geometrie der Kugel bewirkt, dass die erste Kontaktflache
sehr klein ist und dadurch gréfdere Spannungen aufgebracht werden, die
zwangslaufig die pordse Schicht zerstoéren muss. Aufderdem ist zu erwarten, dass
der Abdruck reproduzierbar aus der gleichen Flache resultiert und nicht von
Zufdllen wie Verkippungen abhangig ist. Durch Analyse von flachigen Dektak
Mapscans lassen sich die Abdruckflache und die Eindringtiefe auswerten. Die
kleinere Kontaktfliche zwischen Kugel und Probe, die weit geringer ist als 3 mm?,

erlaubte es, auf das kleiner 0,5kN Modell zu wechseln.

3.5 VERSUCHSAUFBAU
Durch die vertikale Aufhdngung des Belastungsarms entfdllt eine aufwandige
Konstruktion, um die Proben zu halten. Es musste lediglich eine steife Erh6hung

eingesetzt werden, um den Arbeitsbereich des Belastungsarms zu erreichen. Die
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Erhohung ist mit zwei Aluminiumblécken realisiert, wie im Schema in Abb. 12 zu
sehen, wobei der Zweite mit Millimeterpapier beklebt ist. So ist eine moglichst
exakte Anordnung der Abdriicke auf der Probe zu erzielen, wie im Foto in Abb. 13
zu sehen. Dadurch wird es vereinfacht, die Abdriicke im Profilometer wieder zu

finden und sie der jeweiligen Kraft zuzuordnen.

Beweglicher Kraftarm

Am Magneten
aufgehangte Stahlkugel ®

Probenstiick

Aluminiumblock

ABB. 12: SCHEMA DES VERSUCHSAUFBAUS MIT DER ZWICK 0,5 KN.

Um in den Arbeitsbereich des beweglichen Kraftaufnehmers zu kommen, wurde die Probe
auf einer Erhohung aus zwei Aluminiumblocken platziert. Die Stahlkugel ist an dem
Magneten angehéngt, der an dem Kraftaufnehmer hangt.

ABB. 13: FOTOGRAPHISCHE AUFNAHME DES VERSUCHSAUFBAUS ZWICK 0,5 KN.
Im linken Bild ist eine Ubersicht des Versuchsaufbaus zu sehen. Das rechte Bild zeigt die
VergrofRerung im Moment der Probenbelastung.
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3.5.1 RASTER ELEKTRONEN MIKROSKOP

Um zu sehen, wie die Abdriicke im Querschnitt aussehen wird eine Probe so
gebrochen, dass die Bruchkante durch einen Abdruck verlduft und visuell weiter
Untersucht. Aufgrund der komplexen Bedienung ist hierfiir die Hilfe von
Fachpersonal des ISFH notig. Das Rasterelektronenmikroskop Hitachi REM S4800
(REM) bietet viele Anwendungsmoglichkeiten, in dieser Arbeit dient es dazu, die
Topographie von Oberflachen abzubilden. Die Oberflache einer Probe wird mit
einem gebiindelten Elektronenstrahl Zeile fiir Zeile abgerastert. Durch anlegen
einer sehr hohen Feldstarke werden Elektronen emittiert indem sie aus einer
Feldemissionskathode heraustunneln. In einem elektrischen Feld, das durch eine
Spannung von bis zu 30kV erstellt wird, beschleunigt der Elektronenstrahl und
wird auf einen Punkt auf dem Objekt fokussiert. Beim Auftreffen auf das Objekt,
sind verschiedene Wechselwirkungen moglich, deren Detektion Informationen
iiber die Beschaffenheit des Objekts geben. Die so erzeugten Signale werden vom
Detektor in eine Spannung umgewandelt und verstarkt. Die auf diese Weise Punkt
fir Punkt abgerasterte Oberfliche lasst sich als Bild darstellen. [8]. Die
Abbildungen der Probenoberflichen weisen eine sehr hohe Tiefenscharfe auf. Mit
dem Hitachi REM S4800 sind Vergrofierungen von bis zu 500.000-facher
Vergrofderung moglich. Im taglichen Arbeitsgebrauch werden aber selten mehr als
50.000 - 100.000-fache Vergroflerungen angewandt. Aufgrund des Brechens ist zu
beachten, dass in der Bruchkannte durch die Rissspannung Artefakte verursacht
werden konnen. Bei der Interpretation der Bilder ist dies zu beachten. Die beiden
fotographischen Aufnahmen in Abb. 14 sind REM Aufnahmen von zwei
verschiedenen Kugelabdriicken auf eine Probe mit einer 41 pm dicken pordsen
Schicht bei einer Belastung von 490 N durch eine Kugel mit 2 mm Durchmesser.
Die Aufnahmen wurden mit einer Beschleunigungsspannung von 3 KkV
durchgefiihrt. Im linken Bild ist ein Teil des Querschnittes des Abdrucks zu sehen.
Die Gesamthohe des unzerstérten porodsen Silizium ist mit 40,9 um vermessen.
Unterhalb des Abdrucks verbleibt eine Schichtdicke von 3,8 pm. Das rechte Bild ist
eine Draufsicht eines weiteren Abdrucks auf der Selben Probe. Die Bruchkante
verlauft in diesem Fall vor dem Abdruck. Um den gesamten Abdruck zu sehen,

wurde die Probe gekippt. Der Radius ist mit 348 pm vermessen. Es ist
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ABB. 14: REM ABBILDUNGEN VON ZWEI UNTERSCHIEDLICHEN KUGELABDRUCKEN.
Die Probe wurde mit einer Kugel von einem Durchmesser von 2 mm bei mit 490 N belastet.

Das linke Bild zeigt den Querschnitt des Abdrucks. Im rechten Bild verlduft der Bruch vor dem
Abdruck. Die Probe ist gekippt, damit der gesamte Abdruck zu sehen ist.

aber zu erkennen, dass um den vermessenen Radius des deutlich sichtbaren
Abdrucks noch weitere Risse zu sehen sind und ein zweiter runder Abdruck mit
einem grofleren Radius. Er ist durch eine hellere Einfirbung zu erkennen. Es ist
wahrscheinlich, dass die Kugel Kontakt zu einer grofleren Flache hatte, als der

vermessene Radius von 348 pm wiedergibt.

ABB. 15: LICHTMIKROSKOPISCHE AUFNAHMEN MIT AUSMESSUNGEN DES ABDRUCKS UND DER
KONTAKTFLACHE.

Das linke Bild zeigt die Vermessung des farblich deutlichen Abdrucks einer mit Schmirgelpapier
aufgerauten Kugel. Im rechten Bild ist die Flache vermessen, die durch die mit der rauen Kugel
in Kontakt getreten ist. Es ist ein Flachenunterschied von ca. 25 %.

Um diesen Eindruck zu tberpriifen, habe ich eine Kugel mit einfachem
Schmirgelpapier angeraut und ein Stiick der selben Probe belastet. Die
Abmessungen der sichtbaren Flachen sind in der Lichtmikroskopischen Aufnahme
in Abb. 15 zu sehen. Der erkennbare Abdruck durch die Strukturierung der Kugel
betragt 544 pum. Der Abdruck, der durch die farblichen Unterschiede in der Ansicht
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mit dem Prisma zu erkennen ist betragt hingegen nur 436 um. Die Vermutung
bestatigt sich also, dass die Kontaktflache grofier ist, als die Abdruckflache.

Die Aufnahme im REM aus Abb. 14 hat ergeben, dass bei voller Belastung von
490 N in einem Radius von ca. 0,75 mm Auswirkungen durch die Belastung im
Material auftreten. Deshalb wird ein Abstand von 2,5 mm pro Abdruck

eingehalten, damit die Abdriicke sich untereinander sicher nicht beeinflussen.

3.5.2 VERSUCHSPARAMETER

Wie in Kapitel 1 beschrieben, ist es wichtig die Schwelle zu finden, bei der poroses
Silizium beschadigt wird. Die letzte Vorbereitung besteht darin, eine
Krafteinstellung zu finden, die so klein wie moglich ist und im Dektak erkannt
werden kann, um einen Flichenscan des Abdrucks zu erstellen. Nach
Voruntersuchungen ergaben sich fiir drei unterschiedliche Kugelradien
unterschiedliche Krafteinstellungen und unterschiedliche Erh6hungsschritte die in

Tab. 3 dargestellt sind.

TAB. 3: VERSUCHSPARAMETER

Kugeldurchmesser in mm Minimalkraft in N Kraft Intervalle in N
2 20 5
6 60 10
10 100 20

Von jeder Kraft werden mindestens 8 Abdriicke gemacht und jeweils vier Mal um
die angegebenen Intervalle erhoht. Zusatzlich wurden bei 100N alle drei
Kugelradien eingesetzt, um einen direkten Vergleich zwischen den
unterschiedlichen Kugeln bei einer gleichen Kraft zu haben. Alle Abdriicke werden

mit dem Dektak in der gesamten Flache gescannt.

3.5.3 ANALYSEMETHODE

Die Analyse Software Vision bietet die Moglichkeit in einer 2D Analyse die fiir
diese Arbeit wichtigen Parameter Eindrucktiefe und Abdruckdurchmesser sehr
exakt zu bestimmen. Jeweils zwei Cursor lassen sich beliebig im X- Profil
verschieben (Siehe Abb. 16). Dabei berechnen sie den Abstand in der Héhe und der
Lange zueinander und den Abstand zur Nullliniee Um eine hohe

Reproduzierbarkeit zu erreichen, ist die Abdruckflache ab dem Erreichen eines
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Abdrucks von 5% der Eindringtiefe definiert, wie in Abb. 16 zu sehen. In diesem

Fall ist die Eindrucktiefe Z = 0,57 um tief und die Abdruckflache X = 242 pm lang.
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ABB. 16: VISION 2-D ANALYSETOOL

Im oberen Teil ist eine Miniaturansicht des gescanten Abdrucks zu sehen. Darauf folgen zwei X-
Profile an der selben Stelle. Mit Hilfe der beiden Cursor kénnen Vermessungen vorgenommen

werde. Im ersten Profil ist die Abdrucktiefe mit Z = 0,57um ausgemessen. Im zweiten Profil ist
der Abdruckdurchmesser ab 5 % der Abdrucktiefe mit x = 242 um vermessen.
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4 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die Ergebnisse sind in drei Graphen zusammengefasst. Im ersten sind die
Eindringtiefen iiber die aufgebrachten Krafte fiir alle drei Kugeldurchmesser
aufgetragen (siehe Abb.17). Jede Kugel wird in einer eigenen Farbe dargestellt und
die senkrechten Balken geben die Standardabweichungen der Messreihen an. Die
untersten Krafte sind auch die jeweils niedrigsten, die im Dektak Scan noch
dokumentiert werden konnen. Die Abdriicke von jeweils einem Intervallschritt
niedriger sind zwar optisch noch zu sehen, die Eindrucktiefe ist aber so gering,
dass sie im rauschen untergeht, wodurch der Abdruck im Scan nicht mehr zu

erkennen ist.
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ABB. 17: EINDRINGTIEFE AUFGETRAGEN UBER DIE KRAFT FUR ALLE DREI KUGELGROREN.

Die Kurven sind monoton steigend, bei steigender Kraft steigt auch die
Eindringtiefe. Der Messpunkt fiir die Eindringtiefe bei 100N und einem

Durchmesser von 2mm taucht nicht in der Graphik auf. Er liegt bei 4,2 um und
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hatte die Skala zu sehr nach oben verschoben wodurch die Aufléosung fiir alle

anderen Messpunkte zu gering geworden waére.

Signifikantes Ergebnis dieses Graphen ist, dass mit grofder werdendem
Durchmesser die Eindringtiefe bei gleicher Kraft singt. Das resultiert aus der
schneller grofder werdenden Kontaktfliche bei grofderen Kugeln. Eine grofiere
Flache bedeutet geringere Spannung und somit auch eine geringere Eindringtiefe.
Die Kraft verteilt sich bei einer kleineren Flache, die somit mit einer gréfieren
Spannung belastet wird. Diese Spannung zerstort eine grofdere Flache, als bei eine
grofdere Kugel und dadurch dringt die kleinere Kugel tiefer in das porose Material

ein.

In Abb. 18 ist der ausgewertete Abdruckdurchmesser bei 5 % der jeweiligen
Eindringtiefe tiber die Kraft aufgetragen. Jede der drei Kurven reprasentiert einen
Kugeldurchmesser in der Selben Reihenfolge wie in Abb. 17. Der Durchmesser des
Abdrucks steigt monoton mit der Kraft. Je kleiner der Durchmesser ist, desto

grofier ist die Abdruckflache.
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ABB. 18: ABDRUCKDURCHMESSER AUFGETRAGEN UBER DIE KRAFT FUR ALLE DREI
KUGELGROREN.
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Bei 100 N sind alle drei Abdruckdurchmesser der drei verschiedenen Kugeln
eingetragen. Hier zeigt sich deutlich, dass ein kleinerer Kugeldurchmesser einen
grofderen Abdruck hinterlasst. Da die Kontaktfliche grofder ist als die
Abdruckflache, hat ein grofderer Kugeldurchmesser schneller eine grofdere
Kontaktfliche, auf die sich die Kraft verteilt und somit weniger pordse

Siliziumstruktur zerstort.

In Abb. 19 ist die Kraft pro zerstorte Abdruckflache liber die Kraft aufgetragen. Ich
vermeide hier absichtlich den Begriff Spannung, da es sich nicht wirklich um die
aufgetretene Spannung handelt, auch wenn Kraft pro Flache von der Einheit eine
Spannung ist. Die Flache ist nur die tatsachlich zerstorte Flache und nicht die
Kontaktflache zwischen Kugel und Probe. Ohne die genaue Kontaktfliche zu
kennen, kann die Spannung auch nicht genau ausgerechnet werden. Auch in
diesem Graphen sind die unterschiedlichen Kugeln durch die unterschiedlichen
Farben voneinander zu unterscheiden. Fiir die Berechnung dieses Graphen sind
die Messwerte fiir die eingedriickte Fliche und die am Festigkeitspriifgerat
eingestellte Kraft in Gleichung (1) miteinander verrechnet. Fiir die
Fehlerbetrachtung ist in diesem Fall die Fehlerfortpflanzung die Grundlage.

Konkret wird es in diesem Fall durch Gleichung (4) beschrieben.

:\/(z—j : AA)2 +C - AF)? 4

Es sind keine Fehlerbalken zu sehen, da sie sich im einstelligen MPa Bereich

bewegen und bei dieser Skalierung nicht auftauchen.
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ABB. 19: EINGEDRUCKTE FLACHE PRO KRAFT AUFGETRAGEN UBER DIE KRAFT FUR ALLE
DREI KUGELGROREN.

Der Graph spiegelt eine Uberschitzung der Bruchspannung wieder, da die
Druckflache grofder ist als die Abdruckfliche die der Berechnung der Kurven
zugrunde liegen. Daraus resultiert eine grofdere errechnete Spannung, als zum
Erreichen der aufgetragenen Kraft tatsichlich wirkte. Diese Uberschitzung ist die
beste Naherung an den Wert der Spannung bei dessen Auftreten poroses Silizium
mit 50% Porositat tatsachlich beschadigt wird. Trotz der Unbekanntheit der
Kontaktflache ist dieser Graph ein wichtiges Ergebnis. Er zeigt zumindest, in
welcher Region sich die Spannung befindet. Sie ist im Mittel um 2000 MPa und ist
bis auf einen Ausreifder, adhnlich grof}, wunabhingig von Kraft und

Kugeldurchmesser.

Die in den Voriiberlegungen vermutete Bruchspannung von 150MPa lasst sich mit
diesen Ergebnissen nicht bestdtigen. Eine zuverldssige Aussage iiber die
Bruchspannung lasst sich zwar nicht machen, dennoch ist klar, dass sie ca. um den

Faktor Zehn hoher liegt als zuerst vermutet. Dies konnte daran liegen, dass in der
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Ergebnisse und Diskussion

Theorie von Zug Belastung ausgegangen wurde und die tatsachliche Stabilitat in

Druck Belastung um einiges hoher liegt.

Um auf die Anfangsfragestellung zu kommen habe ich eine grobe Abschatzung fiir
die Kraft, die Daumen und Zeigefinger auf eine Pinzette ausiiben, gemacht. In einer
Veroffentlichung tiber Handprothesen wurden Messungen zur Ermittlung der
Kraft, die einzelne Finger aufbringen kénnen, mit denen von Handprothesen
verglichen. Fiir den Zeigefinger wurden Durchschnittswerte von 1 N fiir den
Daumen von 2 N ermittelt. Im Durchschnitt wirken also 3 N auf eine Pinzette [10].
Um auch stirkere Fingerbelastungen durch kriftigere Mitarbeiter zu
berticksichtigen, verdreifache ich den Durchschnittswert und komme auf 9 N. Nach
ausmessen der Auflagefliche einer am ISFH tublichen Pinzette ergibt sich eine
Druckfliche von 25 mm?. Um zu berticksichtigen, dass ein Wafer auch mit einer
geringeren Flache angehoben werden kann oder die Pinzette verkippt oder uneben
sein kann und dadurch die Druckflache erheblich kleiner werden kann, gehe ich
von einer minimalen Druckfliche von 2,5 mm? aus. Daraus ergibt sich eine auf den
Wafer wirkende Spannung von 3,6 MPa. Es liegt fast Faktor 1000 zwischen dieser
groben Abschatzung und der liberschitzten Bruchspannung. Es ist ein so grofder
Spielraum zwischen den Wert von ca. 2000 MPa der Bruchspannung und dem
Wert von 3,6 fiir die maximal wirkende Spannung durch eine Pinzette, dass man
mit Sicherheit davon ausgehen kann, dass Pinzetten eine Porositiat von 50 % nicht

beschadigen.

4.1 EINFLUSS DER DICKE DER POROSEN SCHICHT AUF DIE STABILITAT

Zum Ende war es mir noch moglich in einem Einzelversuch eine Probe des Wafers
P131107-1 mit der Schichtdicke von 0,4 pm und einer Porositit von 48 % zu
untersuchen. Die Belastung ist durch den kleinsten Kugeldurchmesser erfolgt, bei
der untersten, einer mittleren und der obersten Krafteinstellung des Versuchs. Bei
20 N und bei 35 N wurde der Abdruck nicht visuell nachgewiesen. Bei 100 N gab es
nur eine visuelle Bestdtigung durch das Profilometer. Dieser wurde aber nicht
durch einen Scan bestdtigt. Der Eindruck ist so schwach, dass er im Rauschen
untergeht. Diese qualitative Untersuchung lasst vermuten, dass eine diinnere
porose Schicht stabiler ist, als eine dicker. Dies konnte daran liegen, das die

Silizium Saulenstruktur weniger anfallig fiir Knickung ist.
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Zusammenfassung und Ausblick

5 ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Im Zuge dieser Arbeit wurden Versuchsaufbau und Versuchsparameter
experimentell ermittelt, um Aussagen tlber die mechanische Stabilitit von
porosem Silizium Schichten machen zu kénnen. Es wurde ein Wafer mit einer
porosen Schicht von 42 pm Dicke und einer Porositit von 50 % durch die Zwick
Priiffmaschine belastet. Hierzu wurden als Kontaktkérper drei Kugeln mit
unterschiedlich groffen Durchmessern, 2 mm, 6 mm und 10 mm benutzt. Die
Anfangsbelastung ist die niedrigste Kraft, deren Abdruck im Profilometer noch als
Kugelabdruck erfasst werden kann. Diese Schwelle zu finden war signifikant fir
diese Arbeit. Es ist wichtig zu wissen, bei welchen Kraften und Druckflachen die
ersten Beschddigungen am pordsen Silizium auftreten, um Aussagen iliber die
Stabilitat machen zu konnen. Je kleiner die Kugel, desto geringer ist diese Kraft. Die
gefundenen Werte fiir die Schwelle sind 20 N fiir die 2Zmm Kugel, 60 N fiir die 6mm
Kugel und 100 N fiir die 10 mm Kugel. Als Intervalle wurden 5 N, 10 N und 20 N
gewahlt.

Die untersuchten Proben haben eine Porositit von ca. 50%. Dies entspricht den
hochporésen Schichten in dem PSi Kreisprozess. Es wiare noch interessant,
Schichten mit 20% Porositat zu untersuchen. Diese wiirde den niederpordsen
Schichten des PSi Kreisprozesses entsprechen. Es ist aber davon auszugehen, dass
die niederpordsen Schichten stabiler sind, da die Poren kleiner sind und somit

mehr Silizium in dickeren, kompakteren Strukturen vorliegt.

Im Bereich der Anodenforschung bei Lithium-lonen-Batterien kommt pordses
Silizium mit einer Porositit von tiber 80% zum Einsatz. Beim beladen dehnt sich
das Silizium durch die Aufnahme von Lithium Ionen um das Vierfache aus. Die
Poren konnen bei einer Porositat von 80% dieses Volumen aufnehmen, ohne durch
standige Volumenanderung nach aufden. Dadurch wird kein aufwandiges Gehduse
benotigt, das diese Volumendnderung kompensiert. Die hohe Porositat ermdéglicht
es schneller zu beladen, da die Diffusionswege kiirzer sind [11]. Bei dem Umgang
mit so hoher Porositit kann es tatsachlich problematisch sein, die Proben mit einer
Pinzette zu belasten. Es ware eine niitzliche Erganzung zu dieser Arbeit, hoher

porose Schichten zu untersuchen.
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Zusammenfassung und Ausblick

Die Ergebnisse dieser Arbeit zeigen, dass es unbedenklich ist, 50% pordses
Silizium mit einer Pinzette zu bewegen. Der grofde Abstand von fast Faktor 1000
deutet an, dass die Handhabung im automatisierten Prozess durch Greifarme ist

mit grofder Wahrscheinlichkeit unbedenklich ist.
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Anhang

7 ANHANG

In diesem Anhang befinden sich die Tabellen mit den Messwerten auf dessen Grundlage
die drei Ergebnisgraphen in Kapitel 4 erstellt wurden. Die Mittelwerte der Durchmesser
der Eindringflachen basieren jeweils auf mindestens acht und bis zu zehn ausgewerteten
Abdriicken bei der jeweiligen Kraft. Das gilt auch fiir die Eindringtiefe. Beide Parameter

wurden mit der Analysesoftware Vison aus den Mapscans des Profiliometers ermittelt.

Probe P-05.1, Porositat 50%, Schichtdicke 41um, Kugeldurchmesser: 2mm

Mittelwerte der Durchmesser der Eindringflache ab 5% der

Eindringtiefe in um Eindringtiefe in um
Kraftin N Stand.Abw. Stand.Abw.

20 121 + 9,32 0,04 + 0,012
25 134 + 5,46 0,11 £+ 0,013
30 150 = 2,80 0,28 + 0,023
35 161 + 3,56 0,49 £+ 0,042
40 167 £ 8,83 0,73 + 0,057
100 286 + 12,71 424 + 0,117

Probe P-05.2, Porositat 50%, Schichtdicke 41um, Kugeldurchmesser: 6mm

Mittelwerte der Durchmesser der Eindringflache ab 5% der

Eindringtiefe in um Eindringtiefe in um
Kraftin N Stand.Abw. Stand.Abw.
60 182 + 7,69 0,08 + 0,01
70 204 + 9,39 0,20 £+ 0,009
80 231 + 4,06 0,43 + 0,013
90 243 + 3,74 0,57 £+ 0,024
100 255 + 4,76 0,73 + 0,051

Probe P-05.3, Porositat 50%, Schichtdicke 41um, Kugeldurchmesser: 10mm

Mittelwerte der Durchmesser der Eindringflache ab 5% der

Eindringtiefe in um Eindringtiefe in um
Kraftin N Stand.Abw. Stand.Abw.
100 203 + 15,44 0,16 + 0,056
120 262 + 4,01 0,33 + 0,009
140 288 + 4,24 0,54 + 0,011
160 313 ¢ 3,71 0,77 £ 0,015
180 339 + 8,20 1,05 + 0,019
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