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A 

 

Autorenreferat 

In der „High-k Metal Gate“-Technologie ist Titannitrid aktuell eines der wichtigsten Elektro-

denmaterialien. Am NaMLab wird es u.a. auch in ferroelektrischen Kondensatoren eingesetzt. 

Um Prozess- und Wartungszeit zu reduzieren, ist das Ziel dieser Arbeit einen DC-Magnetron-

Sputter-Prozesses in einer Hochvakuum-Anlage als Alternative zum vorhandenen Prozess in 

einer Ultrahochvakuumanlage zu etablieren. Letztere dient dabei als Referenz zur Beurteilung 

der Schichtqualität. Anfangs werden Prozessdruck und das Flussverhältnis von Stickstoff zu 

Argon bei Raumtemperatur optimiert. Aus der Anlagen-Geometrie ergeben sich Plasmainsta-

bilitäten bereits bei deutlich höheren Drücken als in der UHV-Anlage. Dies limitiert den 

verfügbaren Parameterraum, sodass auch bei 350 °C nur 2 / 3 der Leitfähigkeit der Referenz-

schichten erreicht werden. Es wird gezeigt, dass mittels RF-Plasma am Substrat sowohl die 

Dichte als auch Leitfähigkeit deutlich erhöht werden können. Bei Raumtemperatur sind die 

Schichten aus der HV-Anlage leitfähiger als die aus der UHV-Anlage. Mit steigender Sub-

strattemperatur gleichen sich die Werte an. Als abschließender Test werden ferroelektrische 

Kondensatoren mit TiN-Elektroden aus beiden Anlagen untersucht. Vergleichbare Ergebnisse 

in Kapazitäts- und Polarisationsmessung sowie geringerer Leckstrom bestätigen die Eignung 

des neuen Prozesses mit RF-Plasma. 

 

Abstract 

In the „High-k Metal Gate“-technology, TiN is one of the most important electrode materials. 

At NaMLab it is used in ferroelectric capacitors. To reduce process and maintenance time, 

this thesis aimed to established a DC-magnetron-sputter-process in a high vacuum system as 

an alternative to an existing process in an ultra high vacuum system. The latter serves thereby 

as a reference to assess the layer quality. As a first step, process pressure and flux ratio of 

nitrogen to argon are optimized at room temperature. Plasma instabilities  result from the ge-

ometry of the system already at higher pressure than in the UHV system. This limits the 

available parameter range, so that only 2 / 3 of the conductivity of the reference layer is 

reached at 350 °C. It is shown, that both density and conductivity can be significantly increa-

sed by an RF-plasma at the substrate. Layers of the HV system exceed the films of teh UHV 

system at room temperature. With increasing substrate temperature, they become compareab-

le. Ferroelectric capacitors with electrodes of both systems are examined as a final test. 

Similar results in the capacitance and polarisation measurements as well as reduce leakage 

currents prove the applicability of the new process with RF plasma.  
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1. Motivation 

 

Das NaMLab ist ein An-Institut der Technischen Universität Dresden und beschäftigt sich mit 

Materialforschung für nanoelektronische Bauelemente. Einer der Forschungsschwerpunkte 

bilden Ferroelektrika auf Basis von Hafniumoxid. Der Einsatz von HfO2 als Dielektrikum in 

der aktuellen „High-k Metal Gate“-Technologie macht dieses Material zu einem aussichtsrei-

chen Kandidaten für ferroelektrische Speicher der Zukunft. Zur grundlegenden elektrischen 

und strukturellen Charakterisierung werden am NaMLab planare Kondensatorstrukturen, 

i.d.R. mit TiN-Elektroden hergestellt.  

In der „High-k Metal Gate“-Technologie sind Herstellungsprozesse über 1000 °C üblich. 

Deshalb werden Kontaktelektroden benötigt, die diesen Temperaturen standhalten und dar-

über hinaus eine hohe Leitfähigkeit sowie eine passende Ablösearbeit aufweisen. Unter diesen 

Gesichtspunkten werden TiN,  TaN und TaSiN als geeignete Elektrodenmaterialien einge-

stuft. Weiterhin ist die Ablösearbeit des TiN sowohl für p-leitende als auch für n-leitende 

Transistoren besonders günstig. [1; 2] 

Zur Abscheidung solcher TiN-Elektroden ist am NaMLab bereits ein Sputter-Prozess in einer 

Ultrahochvakuum-Anlage etabliert. Um das Ultrahochvakuum (UHV) zu garantieren, wird 

die Kammer  zum Einschleusen von Proben mindestens zwölf Stunden bei 150 °C ausgeheizt. 

Eine wartungsbedingte Öffnung der Prozesskammer erfordert  zum Erreichen des Basisdru-

ckes ~ 10
-9

 mbar ein Ausheizen von mindestens 48 Stunden. Wird der Sputterprozess jedoch 

von der UHV-Anlage in eine Anlage mit Basisdruck im Hochvakuum (HV) verlegt, kann das 

Einschleusen auf 15 Minuten und das Abpumpen der Prozesskammer auf eine Stunde ver-

kürzt werden. Ein Ausheizen ist nicht erforderlich. Mit dem Verlagern des Prozesses ist es 

möglich auch temperaturempfindlichere Substrate zu beschichten – bspw. organische Folien. 

Zudem ist der Probentransfer in der HV-Anlage vollständig automatisiert und weniger fehler-

anfällig.  

Als Ziele dieser Arbeit ergeben sich daher: 

 Schichtabscheidung in der HV-Anlage mit hoher Dichte und hoher spezifischer 

elektrischer Leitfähigkeit nahe der Referenzprobe aus der UHV-Anlage 

(ρRef = 5,4 g / cm
-3

; κRef = 15,6 ∙ 10
5
 S / m) und einer Rauheit < 1 nm 
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 Erreichen vergleichbarer Charakteristika der ferroelektrischen Kondensatoren, die 

in der UHV-Anlage hergestellt wurden  

Die Untersuchungen gliedern sich in folgende Teilschritte: 

 Erschließung des zugänglichen Parameterraumes aus Plasmaleistung, Prozess-

druck und N2 / Ar-Flussverhältnis (Stabilität des Plasmas) 

 Untersuchung der resultierenden elektrische und strukturelle Schichteigenschaften 

 Finden der optimalen Parameter für verschiedene Temperaturen von Raumtempe-

ratur bis 350 °C 

 Vergleich mit elektrischen Charakteristika der Kondensatoren des bereits etablier-

ten Sputter-Prozesses mittel Leckstrom- und Kapazitätsmessungen 
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2. Grundlagen des reaktiven Magnetron-Sputterns von TiN 

2.1. TiN-Schichten 

 

TiN ist ein universelles Material, welches als Schicht in der Werkzeugherstellung, Optik, 

Optoelektronik und in der Halbleitertechnik Anwendung findet. Als schlagfester Goldersatz 

wird es zudem auf Uhren, Schmuck etc. eingesetzt. Die Beschichtung wird, je nach Anwen-

dung und erforderlichen Eigenschaften mit chemischer Abscheidung, reaktiven Aufdampfen, 

Ionenplattieren oder Sputtern durchgeführt. [3; 4] 

Die Schichten sind hart (Härte nach Vickers > 20 GPa) und besitzen gute Schmiereigenschaf-

ten [4]. Mit einer TiN-Schicht von 2-10 µm lässt sich die Lebensdauer von 

Schneidwerkzeugen und Bohrern um mehrere hundert Prozent verlängern [5]. In der Optik 

werden TiN-Schichten, im Bereich von einigen Nanometern, als Schutz von Gläsern oder zur 

Verringerung der Reflexion verwendet. [3; 6] 

Die Halbleitertechnik nutzt TiN-Schichten als Haftmittler und Diffusionsbarriere. 

Als selektive transparente Schicht kommt es ebenfalls zum Einsatz. TiN ist temperaturbestän-

dig (Schmelztemperatur Tm = 2950 °C), chemisch stabil und kompatibel mit polykristallinem 

Silizium [7]. Deshalb, wegen der günstigen Ablösearbeit und der hohen spezifischen elektri-

schen Leitfähigkeit (≈ 5 ∙ 10
6
 S / m) nutzt die „High-k Metal Gate“-Technologie TiN als Gate-

Elektroden. [1; 2] 

 

2.2. Funktionsweise des DC-Magnetron-Sputterns 

 

Sputter-Prozess 

Mit Hilfe eines Plasmas werden positiv geladene Teilchen auf eine Kathode beschleunigt. 

Durch den Ionenbeschuss entsteht eine Stoßkaskade (Abb. 1), die einzelne Atome von der 

Kathode abstäubt. Die ausgeschlagenen Teilchen bilden eine Schicht am Substrat. Diese Ka-

thoden-Zerstäubung wird, aus dem Englischen entlehnt, auch Sputtern genannt, und ist eines 

der häufigsten Verfahren für das Abscheiden dünner Schichten in der Halbleitertechnik. Na-
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hezu jedes Material kann durch die Impulsübertragung zerstäubt werden. Dies und eine gerin-

ge Temperaturbelastung des Substrats ermöglichen sogar Beschichtungen organischer 

Substrate. [3; 6] 

 

Abb. 1 – Stoßkaskade, nach Vorlage von [3] 

 

Die planare Diode (Abb. 2) ist ein einfacher Aufbau, um ein Ionenbombardement zu erzeu-

gen. In einer Vakuumkammer wird zwischen zwei ebene Elektroden ein Inertgas, z. B. Argon 

bei  ca. 0,1 mbar Druck, eingeleitet. Zwischen dem sog. Target (engl. „Ziel“, d.h. das Ziel des 

Bombardements, bestehend aus dem zu zerstäubende Material)  als Kathode und Substrat als 

Anode wird eine anomale DC-Glimmentladung gezündet. Die auftreffenden Ionen verursa-

chen am Target verschiedene Wechselwirkungen, welche in Abb. 2 skizziert sind. Der 

geschätzte Wirkungsgrad für die Emission eines Sputter-Teilchens liegt zwischen 5 und 25 %. 

Er ist „vom Material des Targets, der Art der bombardierenden Ionen sowie deren Energie 

und Einfallswinkel“ [3] abhängig. Die herausgeschlagenen Teilchen bestehen hauptsächlich 

aus neutralen Atomen und zum geringen Teil (≈ 10
-2

) aus Ionen, sowie Atom-Clustern. Die 

Atome lösen sich aus einer Tiefe von ca. 1 nm. Deren Energie beträgt im Mittel 10 bis 40 eV 

und folgt einer Maxwell-Verteilung. [3; 8] 

Ion 

Weg des Ions 

Gesputtertes 

Teilchen 

Stoßkaskade 
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Abb. 2 – Schematische Darstellung einer planaren Diode mit den Wechselwirkungen der auf-

treffenden Ionen auf die Oberfläche des Targets (Kathode), nach Vorlage von [3; 8] 

 

Schichtwachstum 

Die Struktur der abgeschiedenen Schicht ist von Substratoberfläche, Schichtmaterial und Pro-

zessparametern abhängig. Das Thornton-Modell fasst die letzten beiden Einflüsse zusammen, 

indem es das  Schichtwachstum in Abhängigkeit des Druckes und der Substrattemperatur dar-

stellt (Abb. 3). Bei verschiedenen Substrattemperaturen TS, bezogen auf die Schmelz-

temperatur Tm des abgeschiedenen Materials, dominieren verschiedene Effekte das Schicht-

wachstum: 

 Zone 1 (TS  / Tm < 0,3) – Atomare Abschattung im Zusammenhang mit der Vorzugs-

richtung der einfallenden Atome ergeben eine poröse Schicht, Stängelwachstum mit 

Fehlstellen 

 Zone T (0,3 < TS  / Tm < 0,5) – die Oberflächendiffusion der Adatome (an Substrat an-

geheftet, jedoch noch nicht fest verbunden) wirkt der Abschattung entgegen, es 

entsteht eine faserförmige dichtere Struktur 

 Zone 2 (0,5 < T/Tm < 0,7) – die Oberflächendiffusion bestimmt das Schichtwachstum, 

kolumnare Strukturen bilden sich, mit zunehmender Temperatur wachsen dichtere 

Schichten auf 

Ion-

reflexion 

Sekundär- 

elektronen-

emission 

Photonen-

emission 

- 
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e
-
 

Kathodendunkelraum 
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 Zone 3 (TS  / Tm > 0,7) – Wachstum durch Volumendiffusion beeinflusst, rekristalli-

sierte dichte Gefüge entstehen 

Im Thornton-Modell ist außerdem zusehen, dass mit steigendem Prozessdruck die Zonen-

übergänge bei höheren Temperaturen statt finden. Da die Adatome am Substrat bei höherem 

Druck mit mehr Gasteilchen kollidieren, besitzen sie weniger Energie. Somit diffundieren die 

Atome an der Oberfläche schlechter. [3; 9] 

 

Abb. 3 – Strukturzonenmodell nach Thornton, Zone 1: poröse Struktur aus nadelförmigen 

Kristalliten, Zone T: dichtes faserförmiges Gefüge, Zone 2: kolumnares Gefüge, Zo-

ne 3: rekristallisiertes Gefüge, (TS Substrattemperatur, Tm Schmelztemperatur, 

pAr Argondruck) [3; 9] 

 

DC-Magnetron Sputtern 

Zum einen verspricht das Thornton-Modell dichte Schichten für Substrattemperaturen größer 

1/3 der Schmelztemperatur oder für Argondrücke pAr < 0,1 mbar. Zum anderen benötigt eine 

planare Diode mindestens einen Prozessdruck von etwa 0,1 mbar, um eine anomale 

DC-Glimmentladung aufrecht zu halten. Andernfalls ist der Ionisierungsgrad zu gering und 

die Entladung erlischt. [3; 6; 8] 

Um den Prozessdruck zu verringern und gleichzeitig den Ionisierungsgrad und damit die Ab-

scheiderate zu erhöhen werden Magnete eingesetzt. Diese Magnete, Magnetrons genannt, 

werden unter der Kathode positioniert und lenken aufgrund der Lorentz-Kraft die Elektronen 

0,03 
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in schraubenförmigen Bahnen parallel zur Target-Fläche. Durch die Wegverlängerung erhöht 

sich die Anzahl der Elektronenstöße und der Ionisierungsgrad am Target. Ionen werden in 

ihrer gerichteten Bewegung zur Kathode durch das magnetische Feld, aufgrund ihrer Masse-

trägheit kaum beeinflusst. [3; 6] 

Während der DC Entladung treffen ständig positive Ionen und negative Elektronen auf das 

Target bzw. Substrat. Sind beide nicht hinreichend elektrisch leitfähig, kompensieren die re-

sultierenden Aufladungseffekte das elektrische Gleichfeld und die Glimmentladung kommt 

zum erliegen. Daher ist eine DC-Entladung nur für Abscheidungen leitfähiger Schichten ge-

eignet. Für isolierende Schichten werden z.B. RF-Entladungen genutzt. Das DC-Sputtern wird 

aufgrund größerer Abscheideraten bevorzugt eingesetzt. Da die spezifischen elektrischen 

Leitfähigkeiten von Ti (2,56 ∙10
6
 S / m) und TiN (5 ∙10

6
 S / m) gering sind, stellt eine DC-

Entladung kein Problem dar. [3; 6; 8] 

 

RF-Plasmen am Substrat 

Das Einkoppeln eines RF-Plasmas – Frequenz 13,56 MHz – ermöglicht ein Ionenbombarde-

ment des Substrats. Die Elektroden sind zum einen das Substrat bzw. der Substrathalter und 

zum anderen die geerdete Rezipientenwand. Beide stehen unter Ionenbeschuss. Die RF-

Spannung teilt sich nach dem Verhältnis 

 

  

   
 (

   

  
)
 

 

 

( 1) 

 

auf. Dabei sind US und URe die anliegende Spannung am Substrat und an der Rezipienten-

wand. AS und ARe sind die jeweiligen Flächen der Elektroden. Bei deutlich kleinerer 

Substratfläche als die der Rezipientenwand, liegt am Substrat die erheblich größere Spannung 

an. Dies ergibt ein größeres Ionenbombardement auf die Schicht. Anpassungsnetzwerke sor-

gen außerdem dafür, dass nahezu hundert Prozent der RF-Leistung am Substrat umgesetzt 

werden. [3; 6] 
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Ionenbeschuss des Substrats 

Ein Ionenbeschuss des Substrats erzeugt Punktdefekte in der Schichtstruktur und fördert die 

Keimneubildung. Durch den Beschuss fallen Löcher in porösen Schichten zusammen. Zusätz-

lich verursacht es ein Energieeintrag, welcher die Beweglichkeit der Adatome  

erhöht [3; 6; 10]. Diese Effekte erzeugen eine Schicht innerhalb der Zone T des Thornton-

Modells (Vgl. Abb. 3). Der Ionenbeschuss verschiebt Zonengrenze Zone 1/Zone T im Thorn-

ton-Modell hin zu geringeren Temperaturen und höheren Drücken und erzeugt damit dichte 

Schichten. Zudem wird die Anzahl der Fremdatome in der Schicht verringert. Dies wurde 

in [11; 12] speziell für Sauerstoff untersucht. Mit steigender Ionenenergie sinkt jedoch die 

Größe der Körner und die Versetzungsdichte nimmt zu. [10; 13] 

 

2.3. Reaktiver Sputter-Prozess 

 

Beim Reaktiven Sputtern wird zusätzlich zum Inertgas – meist Argon –ein Reaktivgas wäh-

rend des Prozesses zugesetzt. Für die Verbindung des reaktiven Gases, mit dem chemischen 

Element des Targets gibt es drei Möglichkeiten.  

(1) Die Verbindung bildet sich am Target aus und wird dann von Ionen gesputtert.  

(2) An der Substratoberfläche oder Rezipientenwand lagert sich das Reaktivgas an und re-

agiert mit den auftreffenden Targetatomen. 

(3) Eine Reaktion in der Gasphase ist möglich jedoch unwahrscheinlich, da hierfür ein 

dritter Stoßpartner nötig ist, der die entstehende Energie abführt – eine Berechnung für 

die mittlere frei Weglänge ist im 0zu finden. [3; 6; 14] 

 

Hysterese 

Vor allem die Bildung von Verbindungen am Target verändert das Verhalten des Sputter-

Prozesses.  Sputter-Raten von Verbindungstargets sind bis zu Faktor 10 kleiner als die für 

metallische Targets. Zum einen ist die Sputter-Ausbeute für Atome aus einer Metallverbin-

dung kleiner und zum anderen ist der Koeffizient für die Sekundärelektronenausbeute höher 

als für reine Metalltargets. Daher wird die meiste Energie der einfallenden Ionen in der Ent-

stehung und Beschleunigung der Sekundärelektronen umgesetzt. [15] Abb. 4 zeigt die 
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Veränderung der Sputterrate in Abhängigkeit des Reaktivgasflusses. Sowohl am Substrat als 

auch am Target entstehen Verbindungen. Ihre Anzahl ist am Target aufgrund des Sputteref-

fektes jedoch geringer. Dies erklärt das langsame Absinken der Sputterrate bis zu Punkt A. 

Bis dahin befindet sich das Target im „metallischen Modus“. Ab Punkt A ist der Reaktivgas-

partialdruck hoch genug um auch auf dem gesamten Target Verbindungensmoleküle zu 

bilden. Das Target wechselt nun in den reaktiven Modus, erkennbar an einem sprunghaften 

Absinken der Sputterrate bis zu Punkt B. Wird der Reaktivgasfluss verringert, erfolgt der 

sprunghafte Anstieg zurück in den metallischen Modus erst bei geringeren Flüssen (Punkt C). 

Denn ist der Reaktivgaspartialdruck zu hoch, überwiegt die Verbindungsneubildung gegen-

über der geringen Sputterrate, sodass das Target weiter im reaktiven Modus bleibt. Erst wenn 

dieser wie in Punkt C gering genug ist, wird die Verbindungsschicht abgetragen und das Me-

tall als chemisches Element wie in Punkt D freigelegt. [6; 14; 16] 

 

Abb. 4 – Typische Hysteresekurve für einen reaktiven Sputter-Prozess [17] 

 

Stöchiometrisches TiN lässt sich nur innerhalb der Hysterese herstellen. In dieser ist der Pro-

zess auf geringe Schwankungen des Reaktivgaspartialdruckes sehr empfindlich. Das TiN wird 

dann unter- bzw. überstöchiometrisch abgeschieden. Um dies zu verhindern, ist eine Reaktiv-

gaspartialdruckregelung notwendig, die den Partialdruck des Stickstoffes steuert und konstant 

einstellt. Die Steuerung des Partialdruckes ist z. B. über ein Massenspektrometer möglich, 

welches dann ein Signal an die Flussregelung des Stickstoffes sendet. Alternativ dazu kann 

optische Emissionsspektroskopie angewandt werden. Hierbei dient die Intensität der ver-

schiedenen Emissionslinien von Ti, N bzw. N
+
 als Maß für den Partialdruck des Stickstoffes. 

[13; 16; 18]  
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3. Proben-Herstellung und -Charakterisierung 

3.1.  Besonderheiten der HV-Anlage und Vergleich zur UHV-Anlage 

 

Aufbau der HV-Anlage 

Die HV-Anlage ist ein Modell des Typs CT200 der Firma Alliance Concept. Es besitzt vier 

voneinander getrennte Vakuumkammern (Ladeschleuse, Transferkammer, zwei Prozesskam-

mern für metallische bzw. oxidische Abscheidungen). In jeder Prozesskammer befinden sich 

vier Targethalter – entweder mit RF- oder DC-Spannungsversorgung ausgestattet. Das be-

nutzte Ti-Target ist an eine DC-Spannungsversorgung angeschlossen. Schräg dem gegenüber 

befindet sich der drehbar gelagerte Substrathalter, an welchem, wie in Abb. 5 zusehen, eine 

RF-Spannungsquelle gekoppelt ist. Die Gaseinlässe für die Prozessgase befinden sich  zwi-

schen Anodenring und Schornsteinoberkante bzw. am Substrat. Beide lassen sich einzeln für 

unterschiedliche Prozessgase zuschalten. Eine Reaktivgaspartialdruckregelung ist im momen-

tanen Aufbau der Anlage nicht vorhanden, daher sollte das Abscheiden innerhalb der 

Hysterese vermieden werden, um stabile Prozesse zu gewährleisten. 

 

Abb. 5 – Schematischer Querschnitt durch die Prozesskammer der CT200, Targethalterung 

(verstellbar im Winkel) ist schräg unterhalb des Substrates angeordnet, Substrathalter und 

Target haben jeweils eine eigene Blende, die wie im Rezept vorgegeben geöffnet und ge-

schlossen werden. 

 

 

RF 
Gaseinlässe 

Schornstein 

Anodenring 

Kathode / 

Target 

Substrathalter 

Spannungs-

quellen 
Pumpen-

auslass Blenden 
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Vergleich mit der UHV-Anlage 

Beide Modelle, HV- und UHV-Anlage, können leistungsgesteuert betrieben werden. Die 

Steuerung stellt die Spannung so ein, dass mit dem sich einstellenden Strom die gewünschte 

Leistung am Target anliegt. Der Prozessdruck hat direkten Einfluss auf die Schichtqualität. Je 

höher der Druck ist, desto kürzer wird die mittlere freie Weglänge und desto höher wird die 

Anzahl der Stöße. Damit steigt die Energieabgabe der Sputteratome. Dies verringert die Mög-

lichkeit einer Ordnung der Adatome durch Oberflächendiffusion am Substrat. Gleichen 

Einfluss hat ein größerer Target-Substrat-Abstand, durch welchen ebenfalls die Stoßanzahl 

erhöht wird. [3; 6; 8] 

Tabelle 1 – Vergleich zwischen HV- und UHV-Anlage; Werte für UHV-Anlage gelten aus-

schließlich für TiN-Referenz-Prozess, Werte für HV-Anlage sind die während der Versuche 

eingestellten Prozessparameter, Kalibrierung der Substrattemperatur siehe Anhang B  

 
HV-Anlage  

(Alliance Concept, CT200) 

UHV-Anlage 

(Bestec, UHV-Compatible 

Sputter-Cluster) 

Prozessdruck 3…6 ∙ 10
-3

 mbar 1,2 ∙ 10
-3

 mbar 

Targetfläche 46 cm
2 

46 cm
2
 

Leistung 200 W … 300 W 200 W 

Leistungsdichte 4,4 W / cm
2
 … 6,6 W / cm

2
 4,4 W / cm

2
 

Target-Substrat-Abstand ca. 13 cm ca. 15 cm 

Flussverhältnis N2 / Ar 
von 4…20 sccm / 0,1… 20 

sccm variiert 
4 sccm / 20 sccm 

Substrattemperatur 20…350 °C 300 °C 

Schornsteindurchmesser 12 cm 8 cm 

Gaseinlass 

Zwischen Anodenring und 

Schornsteinoberkante  

(siehe Abb. 5) 

Unter dem Target  

(umspült das Target) 

 

Der mögliche Prozessdruck wird nicht nur durch den Sekundärelektronenemissionskoeffizien-

ten begrenzt, wie in [3; 6; 8] umfassend beschrieben. Ein Vergleich der beiden Schornstein-

maße legt nahe, dass der Prozessdruck auch durch diesen Parameter beeinflusst wird. Ist der 

Schornstein schmal, kann sich ein höherer Druck am Target einstellen als in der gesamten 

Prozesskammer. Die DC-Entladung läuft demnach bei einem etwas höheren Druck als dem 

gemessenen Prozessdruck ab. Wird der Schornstein breiter gleichen sich Prozessdruck und 

Druck innerhalb des Schornsteins an und es wird ein höherer Prozessdruck für die Erhaltung 

der DC-Entladung nötig. 
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3.2.  Herstellung von Metall-Isolator-Metall-Kondensatoren 

 

Schichtstapel aus Metall-Isolator-Metall (MIM) werden auf einem mittel p-dotierten 

4 cm × 4 cm Si-Substrat mit spezifischen elektrischen Widerstand zwischen 1 Ωcm und 

10 Ωcm abgeschieden. Sie bestehen aus TiN-Si:HfO2-TiN. Die TiN-Schichten dienen als 

Elektroden für den Kondensator und werden in einem neuen Prozess in der HV-Anlage herge-

stellt. Die Optimierung dieses TiN-Prozesses hinsichtlich der Anwendung in ferroelektrischen 

Kondensatoren ist das Ziel dieser Arbeit. Verglichen werden die hergestellten Kondensatoren 

mit einem Schichtstapel, welcher TiN-Schichten aus der UHV-Anlage beinhaltet. Diese wer-

den bei einem Prozessdruck von 1,2 ∙ 10
-3

 mbar und einer Substrattemperatur von 300 °C 

hergestellt. Dabei wird mit einer Leistung von 200 W gesputtert, ein Argonfluss von 20 sccm 

und ein Stickstofffluss von 4 sccm eingestellt.   

Wie in den Veröffentlichungen [19; 20]   dient die erste 12 nm dicke TiN-Schicht – direkt  auf 

dem Substrat – als Bodenelektrode. Auf diese folgt eine, mit Silizium dotierte Hafniumoxid-

Schicht als Ferroelektrikum. Die für die ferroelektrischen Eigenschaften maßgebliche Si-

Konzentration wird über das Verhältnis von HfO2- und SiO2-Zyklen eingestellt. Die HfO2 und 

SiO2 Zyklen bestehen aus, durch Spülschritte getrennten Pulsen von TEMAHf 

(Hf[N(CH3)(C2H5)]4, Air Liquide) und H2O bzw. SAM.24 (C8H22N2Si, Air Liquide) und O2-

Plasma. Darauf folgt die obere TiN-Elektrode ebenfalls mit 12 nm Schichtdicke. 

Der fertige MIM-Schichtstapel wird für 20 s bei 800 °C in einer Stickstoffatmosphäre getem-

pert. Nach dem Tempern werden Kontakte aus Titan – 10 nm als Haftvermittler – und 50 nm 

Platin mittels einer Schattenmaske aufgedampft. Hierzu wird ein HV-Elektronenstrahl-

Verdampfer eingesetzt. Diese Kontakte dienen zudem als Ätzmaske für die obere TiN-

Elektrode. Für elektrische Messungen wird der MIM-Schichtstapel, wie in  

Abb. 6 veranschaulicht, an einem Punkt kurz geschlossen, um den Kontakt zur Bodenelektro-

de herzustellen. 
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Abb. 6 – Metall-Isolator-Metall-Schichtstapel, links vor dem Ätzen, rechts nach dem Ätzen 

mit Kontakten zu einzelnen Kondensatoren und einem Kurzschluss durch die Si:HfO2-Schicht 

zur Bodenelektrode 

 

3.3.  Strukturelle und elektrische Charakterisierung 

 

3.3.1. GIXRD – Röntgendiffraktometrie mit streifenden Einfall 

Für Röntgendiffraktometrie unter streifenden Einfall (engl. grazing incidence X-ray diffrac-

tion)  wird der Einfallswinkel des Röntgenstrahls konstant zwischen 0,3° bis 1° eingestellt. Im 

Gegensatz zur Bragg-Brentano-Anordnung, bei der der Primärstrahl tiefer in die Probe ein-

dringt und vorrangig Substratinformationen detektiert, ist die Eindringtiefe der 

Röntgenstrahlen mit GIXRD auf wenige Nanometer reduziert. Dadurch wird die Beugungsin-

formation, die aus dem Substrat stammt, weites gehend unterdrückt. Der asymmetrische 

GIXRD-Messaufbau nutzt, im Gegensatz zur Bragg-Brentano-Konfiguration, einen konstan-

ten Einfallswinkel ω für den Primärstrahl. Nur der Winkel 2Θ zwischen Detektor und Probe 

wird verändert. Somit gilt während der verschiedenen Einfallswinkel die Bragg-Bedingung 

nicht nur für Netzebenen, die parallel zur Oberfläche liegen. Netzebenenrichtungen verschie-

dener Körner erfüllen die Bragg-Bedingung für unterschiedliche 2Θ-Winkel. Das entstehende 

Diffraktogramm unterscheidet sich in den Winkellagen jedoch nicht von herkömmlichen 

Bragg-Brentano-Aufnahmen. Der streifende Einfall vergrößert zudem die bestrahlte Proben-

fläche, dies führt zum einen zu einer geringeren Ortsauflösung. Zum anderen können 

Durchbiegungen oder Unebenheiten der Probe die Winkelauflösung verringern. [21] 

12 nm TiN 

Si 

12 nm TiN 

Si:HfO2 

50 nm Pt 

10 nm Ti 
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Abb. 7 – Röntgen-Diffraktometrie: links ein klassischer Bragg-Brentano-Aufbau, rechts mit 

streifenden Einfall (GIXRD) 

 

3.3.2. XRR – Röntgenreflektometrie  

Röntgenflektometrie (engl. X-ray reflectivity) basiert, ähnlich wie die Reflektometrie mit 

sichtbarem Licht, auf dem Prinzip der Interferenz von an Grenzflächen reflektierten Wellen. 

Die Fresnel-Gleichungen aus der Optik beschreiben das Reflexionsverhalten der Strahlen 

zwischen Luft und Oberfläche sowie zwischen den unteren Schichten mit differierender 

Brechzahl. Mittels XRR sind Schichtdicken von 3 nm bis 300 nm und Oberflächenrauheiten 

bis zu 5 nm bestimmbar. Somit kann diese ebenfalls bestimmt werden. Da der Brechungsin-

dex für Röntgenstrahlen kleiner als 1 ist, tritt bis zu einem kritischen Winkel Θc nur 

Totalreflexion auf. Der Kritische Winkel Θc ist eine Funktion der Elektronendichte und damit 

auch der Materialdichte. Wird der Einfallswinkel größer, dringt ein Teil des Röntgenstrahls in 

die Schicht ein. Bei einem Schicht-Substrat-System wird der Strahl an zwei verschiedenen 

parallelen Ebenen reflektiert und Interferenzen werden detektiert. Durch diese Wellenüberla-

gerung entstehen Oszillationen wie in Abb. 8. Je dicker die Schicht ist, desto kleiner wird ihre 

Periode. Die Schichtrauheit bewirkt unter anderem die Dämpfung der Perioden und eine all-

gemeine Abschwächung des Signals. Gemessen wird ein Winkelbereich von 0° bis etwa 10°. 

Vor dem charakteristischen Sprung der Intensität an der Dichtekante sollte die Intensität, auf-

grund der Totalreflektion konstant sein. Jedoch beeinflussen geometrische Effekte diesen 

Winkelbereich, der i.d.R. nicht in der nachfolgenden Auswertung berücksichtigt wird. [21] 

Computerprogramme, wie das hier verwendete „Leptos“ der Firma Bruker simulieren Intensi-

tätsverläufe für XRR-Aufnahmen in Abhängigkeit von Schichtdicken, -dichten, -rauheiten 

übereinander liegender Schichten und vergleichen diese mit der tatsächlichen Messung. So 

0° 

Θ 
2Θ 

0° 
ω 

2Θ 

Probenoberfläche 
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werden die verschiedenen Parameter bestimmt. Eine ausführliche Beschreibung für die XRR-

Messung und Auswertung findet sich unter. [21] 

 

Abb. 8 – Theoretische XRR-Messkurve einer für TiN auf einem Si-Substrat, erstellt mit „Lep-

tos“: Schichtdick 36 nm; Dichte 4,49 g∙cm
-
³; Rauheit des TiN 1,87 nm; Rauheit des 

Substrats 0,87 nm 

 

3.3.3. XPS – Photoelektronensprektroskopie 

Treffen Röntgenphotonen auf eine Oberfläche, schlagen sie im Material kernnahe Elektronen 

aus, welche mittels eines hemisphärischen Analysators energiespezifisch detektiert werden. 

Dieses Prinzip der Oberflächenuntersuchung wird Photoelektronenspektroskopie 

(engl. X-ray photoelectron spectroscopy) genannt und dient der Bestimmung sowohl von 

Elementen als auch von chemischen Verbindungen. Die monochromatische Röntgenstrah-

lung, mit einer Energie von etwa 1 keV bis 2 keV, erzeugt Photoelektronen, Auger-

Elektronen und materialspezifische Röntgenstrahlung. Die detektierten Photo- und Auger-

Elektronen stammen aus einer Tiefe von 0,5-5 nm. Elektronen aus tieferen Gebieten können 

sich, aufgrund ihrer zu geringen mittleren freien Weglänge nicht von der Oberfläche lösen. 

Die Energie der detektierten Elektronen ist vom Element und von dessen chemischen Bin-

dung abhängig. Daher lassen sich sowohl Elemente und Verbindungen identifizieren als auch 

die Stöchiometrie ermitteln. Das Ausschlagen der Elektronen kann, vor allem bei Halbleitern 

und Isolatoren, zu störenden Aufladungseffekten führen. Durch Probenkippung (winkelaufge-

löstes XPS) bzw. mit Ionenstrahlätzen ist es möglich Tiefenprofile zu erstellen. Jedoch kann 
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das Rückätzen die chemische Zusammensetzung der Probe verändern. Die XPS-Analyse an 

sich ist ein zerstörungsfreies Messverfahren, mit einer lateralen Ortsauflösung von ca. 1 cm
2
 

groß. Jedoch besitzt sie eine Empfindlichkeit von etwa 0,1 %. [22] 

 

3.3.4. Vier-Spitzen-Messung und Simulation des Substrateinflusses 

Vier-Spitzen-Messung 

Die Vier-Spitzen-Messung wird genutzt um z.B. elektrische Schichtwiderstände zu ermitteln. 

Sie ist eine Messmethode, die ohne kalibrierte Standards auskommt. Durch die zwei äußeren 

Spitzen wird ein Strom geleitet und zwischen den beiden inneren Spitzen eine Spannung ge-

messen (Abb. 9). Jeder Kontakt im Einzelnen besitzt einen Leitungswiderstand und einen 

Kontaktwiderstand zwischen Spitze und Probe. Werden geringe Stromstärken verwendet, ist 

die gemessene Spannung zwischen den Spitzen 3 und 4 gering. Hat das Spannungsmessgerät 

zusätzlich einen hochohmigen Eingang (≈ 10
12

 Ω), ist die abfallende Spannung am Kontakt 

und in der Leitung vernachlässigbar klein.  

 

 

Abb. 9 – Prinzip der Vier-Spitzen-Messung: Stromstärke I12, Spannung U34, Schichtdicke t, 

Spitzenabstand s, Messbereich b, Probenausdehnung a 

 

Durch das Eliminieren der Störeinflüsse besitzt die Messmethode einen Vorteil gegenüber der 

Messung mit nur zwei Spitzen. Unter den folgenden Annahmen 

(1) viel dünnere Schichten als der äquidistante Spitzenabstand s, 

Schicht 

Substrat 

1 

I12 

U34 

s s s 3 4 2 

t 

a 
b 
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(2) Probenausdehnung a unendlich gegenüber des Messbereiches b und 

(3) einem nicht leitendem Substrat 

gilt folgende Formel für den spezifischen elektrischen Widerstand ρel. 

     
 

   
 

     

      
 ( 2 ) 

U34 ist dabei die abfallende Spannung zwischen den inneren Spitzen, t die Dicke der Schicht 

und zwischen den Spitzen 1 und 2 liegt die Stromstärke I12 an. π steht für die Kreiszahl. 

Um den zufälligen Fehler der Spannungsmessung abzuschätzen, der bei einem erneuten Ein-

stellen der vier Nadeln entsteht, wurden die Nadeln zehnmal neu eingestellt und jeweils fünf 

Messungen innerhalb eines Bereiches einer Referenz-Probe aus der UHV-Anlage durchge-

führt. Aus den 50 Messwerten wurde eine Abweichung von ± 0,029 mV ermittelt. Dabei wird 

angenommen, dass der Widerstand über den Messbereich homogen ist und die Messwerte 

Normalverteilt sind. Der Höchstfehler für die spezifische elektrische Leitfähigkeit ist 

± 1,21 ∙ 10
5 

S/m und wurde in Anhang C bestimmt. 

 

Substrat-Einfluss 

Die standardmäßig am Institut verwendeten Substrate weisen eine mittlere B-Dotierung 

(10
16

 cm
-3

, 1 Ωcm < ρ < 10 Ωcm) auf. Bedingung (3) für die Anwendung von Glg. (2) könnte 

daher nicht hinreichend erfüllt sein. Ausweich-Varianten stellen niedrig dotierte Wafer 

(10
14

 cm
-3

, ρ > 1000 Ωcm) oder Glassubstrate dar. Glassubstrate sollten vermieden werden, 

um möglichst nah an den Prozessbedingungen der MIM-Kondensatoren zu bleiben. Ob die zu 

bevorzugende Option der ca. doppelt so teuren, niedrig dotierten Si-Wafer (10
14

 cm
-3

, 

ρ > 1000 Ωcm) unbedingt notwendig bzw. überhaupt hinreichend ist, wurde daher durch eine 

Simulation (Abb. 10) geprüft.  
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Abb. 10 – Simulation für das Verhältnis zwischen Substrat- und Schichtstromstärke für ver-

schiedene Schichtdicken, im Anhang D  ist die Berechnung der Simulation zusehen 

 

In Kapitel 3.2 wurde 12 nm als für die MIM-Stapel typische Schichtdicke beschrieben. Die in 

dieser Arbeit abgeschiedenen TiN-Filme sollten daher ebenfalls möglichst nicht Größenord-

nungen dicker sein, um Aussagen über Schichtparameter wie Rauheit, Leitfähigkeit und 

Dichte übertragen zu können.  Folgende Überlegungen lassen sich aus Abb. 10 ableiten: 

 bei mittel dotiertem Substrat ist selbst bei 100 nm dicken Schichten  

ISubstrat / ITiN ≈ 50 %, diese Substrate sind daher ungeeignet  

 bei niedrig dotiertem Si und einer TiN-Dicken zwischen 50 nm und 10 nm ist 

 ISubstrat / ITiN im Bereich von 0,4 bis höchsten 2 % 

 noch geringer leitfähige Glassubstrate sind daher nicht nötig. 

Zur Vereinfachung der Simulation wurde der Einfluss der Schottky-Barriere zwischen Schicht 

und Halbleitersubstrat nicht beachtet.   

 

3.3.5. Leckstrom-Messung 

Temperaturabhängige Leckstrommessungen erlauben Rückschlusse auf volumen- oder grenz-

flächenlimitierte Leitungsmechanismen in Dielektrika. Im Rahmen dieser Arbeit soll lediglich 

untersucht werden, ob der Leckstrom der MIM-Kondensatoren aufgrund veränderter Schicht-
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eigenschaften im Vergleich zum Referenz-Prozess der UHV-Anlage deutlich besser oder 

schlechter ist. 

Um Störeinflüsse wie z.B. Relaxationsphenomäne im Dielektrikum zu vermeiden, wird der 

Strom erst nach 2 s Wartezeit, während jedes Spannungsschrittes, gemessen. Die Spannung 

wird stufenweise zu einem bestimmten Maximum erhöht und von da auf den gleichen, jedoch 

negativen Wert, verringert. Meist basiert der Vergleich des Leckstromes von Dielektrika, wie 

den hier verwendeten auf einer Spannung von 1 V. Alle Werte wurden bei Raumtemperatur 

aufgenommen. 

 

3.3.6. Kleinsignal-Kapazitätsmessung 

Ferroelektrische Materialien weisen, in Abhängigkeit eines angelegten elektrischen Feldes 

schmetterlingsförmige Kapazitätskurven auf [1; 22]. Im Rahmen dieser Arbeit ist lediglich die 

Bestimmung des k-Wertes der Si:HfO2-Filme vorgesehen. Die Schichten werden lediglich 

dahingehend untersucht, ob signifikante Unterschiede zwischen den Herstellungsprozessen 

aus UHV- bzw. HV-Anlage zu beobachten sind. In [22] wird die Kapazi-

tät-Spannungs (C-V)-Messung genauer erläutert. 

 

3.3.7. Dynamische Hysterese-Messung 

Mit der dynamischen Hysterese-Messung wird das Polarisations- und Schaltverhalten des 

Ferroelektrikums während einer linearen Spannungsänderung gemessen. Dabei werden linea-

re Spannungsrampen von 0 V an über die positive zur negativen Amplitude und zurück zu 

null angelegt. Während dessen wird der resultierende Strom aufgezeichnet, welcher nach der 

Zeit integriert und durch die Probenfläche geteilt wird, um die Polarisation des Ferroelektri-

kums in Abhängkeit der angelegten Spannung zu ermitteln. In dieser Arbeit geht es lediglich 

um den Vergleich der verschiedenen Herstellungsprozesse, weshalb an dieser Stelle für ge-

nauere Erklärung auf Literatur wie [1; 22; 23] verwiesen sei. 
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4. Ergebnisse und Diskussion 

4.1.  Einflüsse der Prozessparameter auf die Schichteigenschaften 

4.1.1. Dichte 

In Abb. 11 wird die normierte Dichte, in Abhängigkeit von Flussverhältnis und Prozess-

druck pPr dargestellt. Abb. 12 zeigt die Dichte über dem Flussverhältnis gegenüber der  

Substrattemperatur θS in °C bzw. des Verhältnisses von absoluter Substrat- zu absoluter 

Schmelztemperatur TS / Tm. In beiden Diagrammen wird das Thornton-Modell bestätigt, wie 

in Kapitel 2.2 beschrieben, besagt es, dass mit steigender Temperatur bzw. sinkendem Druck 

die Schichtdichte zunimmt. Innerhalb des möglichen Parameterraumes der HV-Anlage wur-

den die Referenzwerte aus der UHV-Anlage jedoch nicht erreicht. 

Der rote bzw. blaue Pfeil in Abb. 11 zeigen die Tendenz zu höheren Dichten in Richtung ver-

ringertem Prozessdruck oder erhöhten Flussverhältnissen an. Es ist jedoch davon auszugehen, 

dass mit steigendem N2 / Ar-Flussverhältnis überstöchiometrisches TiN abgeschieden wird. 

Die höchste Dichte wurde mit einem Flussverhältnis von 200 und dem Druck 4 ∙ 10
-3

 mbar 

erreicht. Dies ist nahe des minimalen stabil regelbaren Prozessdruckes der Anlage, wodurch 

die Wahrscheinlichkeit von Plasmainstabilitäten oder gar dem Erlöschen des Plasmas steigt. 

Im Thornton-Modell (siehe 2.2) liegt dieser Druckbereich etwa in der Zone 1 

(TS / Tm = 293 K / 2950 K ≈ 0,1; pPr = 4 ∙ 10
-3

 mbar). Damit entstehen poröse, stängelförmige 

Schichten. Wird die Substrattemperatur wie in Abb. 12 auf z.B. 300 °C erhöht, ist das Ver-

hältnis absoluter Substrattemperatur TS zu absoluter Schmelztemperatur Tm ca. 0,18. Im 

Modell entspricht das dem Randbereich zwischen Zone 1 und Zone T. Dies erklärt, dass sich 

die Dichte von 4,5 g / cm
-3 

auf 5,2 g / cm
-3

 erhöht hat, jedoch den Referenzwert von 

5,4 g / cm
-3 

noch nicht erreicht. Die Referenzschichten aus der UHV-Anlage werden im unte-

ren Randbereich des Thornton-Modells bei pPr ≈ 1 ∙ 10
-3

 mbar und Raumtemperatur bzw. 

Substrattemperatur ΘS = 300 °C abgeschieden. Demnach sollten Schichten der Zone T entste-

hen. Die höchst mögliche Substrattemperatur ist 350 °C. Für den Prozessdruck 4 ∙ 10
-3

 mbar 

ist das DC-Plasma nahezu stabil, sodass die Temperaturabhängigkeit für diesen Druck unter-

sucht wurde (Abb. 12). 
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Abb. 11 – Normierte Dichte bei 300 W DC-Plasma am Target, Raumtemperatur, Referenz ist 

eine Probe aus der UHV-Anlage bei Raumtemperatur abgeschieden, ρRef = 5,3 g / cm
-3

 

 

 

Abb. 12 – Untersuchung der Dichte mit erhöhter Temperatur bei verschiedenen Flussverhält-

nissen, Prozessdruck 4 ∙ 10
-3

 mbar, DC-Plasmaleistung 300 W, Referenz ist eine Probe aus 

der UHV-Anlage bei 300 °C abgeschieden, ρRef = 5,4 g / cm
-3
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4.1.1. Spezifische elektrische Leitfähigkeit 

Durch den Vergleich der Abb. 13 und Abb. 14 mit den beiden Abbildungen der Dichteabhän-

gigkeit aus dem vorherigen Kapitel wird deutlich, dass die Dichte und die spezifische 

elektrische Leitfähigkeit eng mit einander verknüpft sind. Die Artikel [7] und [24] berichten 

ähnliche Beobachtungen. Löcher / Fehlstellen, welche ausschlaggebend für eine geringe 

Dichte sind, streuen leitende Elektronen und verringern somit die Leitfähigkeit der Schicht. 

Die Stöchiometrie, die Versetzungsdichte und Verunreinigung beeinflussen die Leitfähigkeit 

ebenfalls. Ersichtlich wird dies beim Vergleich von Dichte und Leitfähigkeit, denn beide 

nehmen nicht im selben Maße zu. Die Dichte erreicht mit 97 % nahezu den Wert der Refe-

renzprobe (UHV-Anlage; 300 °C; Prozessdruck 1,2 ∙ 10
-3

 mbar), wobei die maximale 

Leitfähigkeit ca. 2 / 3 des Referenzwertes annimmt. Deshalb wird im folgenden Abschnitt die 

Stöchiometrie untersucht. 

 

Abb. 13 – Normierte spezifische elektrische Leitfähigkeit bei 300 W DC-Plasma am Target, 

Raumtemperatur, Referenz ist eine Probe aus der UHV-Anlage bei Raumtemperatur abge-

schieden, κRef = 8,15 ∙ 10
5
 S / m 
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Abb. 14 – Untersuchung der spezifischen elektrischen Leitfähigkeit mit erhöhter Temperatur 

bei verschiedenen Flussverhältnissen, Prozessdruck 4 ∙ 10
-3

 mbar, DC-Plasmaleistung 300 W, 

Referenz ist eine Probe aus der UHV-Anlage bei 300 °C abgeschieden, κRef = 15,6 ∙ 10
5
 S / m

 

 

4.1.2. Stöchiometrie 

In der Literatur [7], [16] ist ersichtlich, dass die Leitfähigkeit von der Stöchiometrie abhängt. 

Ein Verhältnis 1:1 von Titan und Stickstoff ist demnach erstrebenswert. Dies ist nur innerhalb 

der Hysterese möglich, in welcher die Prozesse instabil sind (siehe 2.3). In Abb. 15 wird die 

Konzentration, in Anhängigkeit des Flussverhältnisses N2 / Ar dargestellt und im Vergleich 

dazu an der Sekundärachse die normierte Dichte und spezifische elektrische Leitfähigkeit 

aufgetragen. Der Wert 1 an der Sekundärachse entspricht den Referenzen der UHV-Anlage. 

Bei allen Proben wurde mehr Stickstoff als Titan abgeschieden. Das Verhältnis von Titan zu 
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3
 angegeben [25]. Andere 
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der Prozesskammer hervorgerufen wird. Der Sauerstoff kann beim Öffnen der Prozesskam-

mer oder während des Einschleusens in die Kammer gelangen. Zudem werden in der 
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Prozesskammer reaktive Sputter-Prozesse mit Sauerstoff durchgeführt. Es ist zusätzlich davon 

auszugehen, dass sich ein natürliches SiO2 auf dem Substrat vor der Abscheidung bildet.  

 

Abb. 15– Untersuchung der Konzentration mit XPS nach Sputtern von ca. 2 nm, UHV ent-

spricht Prozess aus UHV-Anlage, Zahlen in den Balken sind at-%, Sonstige Stoffe: Fluor, 

Kupfer, Silizium,  ρRef = 5,4 g / cm
-3 

und κRef = 15,6 ∙ 10
5
 S / m (Referenz ist eine Probe aus 

der UHV-Anlage bei 300 °C abgeschieden), außer UHV alle Prozesse mit DC-Plasmaleistung 

300 W, 300 °C, Prozessdruck 4 ∙ 10
-3

 mbar in HV-Anlage 

 

4.2. Optimierung der Prozessparameter 

 

Im Abschnitt 4.1 wird deutlich, dass Prozessdruck und Temperatur, wie im Thornton-Modell 

beschrieben, Einfluss auf die Dichte nehmen. Um eine besonders leitfähige TiN-Schicht abzu-

scheiden, ist es wichtig hohe Dichten zu erreichen. Demnach scheinen der Prozessdruck 

4 ∙ 10
-3

 mbar und eine Substrattemperatur von 350 °C die optimalen Einstellungen für eine 

Abscheidung zu sein. Durch die Substrathalterabdeckung verfärbt sich jedoch das Substrat bei 

einer Temperatur ab 300 °C auf der Rückseite. Abscheidungen bei 300 °C oder höher sind 

daher für die Herstellung eines MIM-Kondensators nicht sinnvoll, solange die Substrathalter 

nicht gereinigt wurden und das Problem damit auch gelöst wurde. Ratsam ist für Herstel-

lungsprozesse in derzeitigen Zustand 250 °C als Substrattemperatur einzustellen.  
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4.2.1. Leistung 

Bisher wurde mit konstanter DC-Plasmaleistung (300 W) abgeschieden. Höhere Leistungen 

können eine Rekristallisation der Oberfläche verursachen, welche wiederum die Wahrschein-

lichkeit zu einer störenden Lichtbogenentladung erhöht. In Abb. 16 ist die Dichte und die 

spezifische elektrische Leitfähigkeit, in Abhängigkeit geringerer Leistungen für drei verschie-

dene Flussverhältnisse normiert aufgetragen. Für Plasmaleistungen von 200 W zu 300 W ist 

grundsätzlich eine geringere Dichte bzw. Leitfähigkeit zu verzeichnen. Da eine Verbesserung 

der TiN-Schichten mit verringerter Leistung einhergeht, werden folgende Abscheidungen mit 

200 W Plasmaleistung durchgeführt. 

 

Abb. 16 – Verschiedene DC-Plasmaleistungen am Target und unterschiedliche Flussverhält-

nisse, Prozessdruck 4 ∙ 10
-3

 mbar, Raumtemperatur, ρRef  = 5,3 g / cm
-3 

und 

κRef  = 8,15 ∙ 10
5 
S / m (Referenzen gelten für Prozess aus der UHV-Anlage bei Raumtempera-

tur) 

 

4.2.2. Prozessdruck 

Neben der Temperatur hat auch der Prozessdruck großen Einfluss auf das Schichtwachstum 

(siehe 4.1.1).  Für pPr = 4 ∙ 10
-3

 mbar werden bereits Schichtdichten bis zu 90 % der Referenz 

erreicht (T = 250 °C). Allerdings erlischt das DC-Plasma bei ca. jeder fünften Abscheidung, 

dies ist für pPr = 5 ∙ 10
-3

 mbar sichtlich besser (Tabelle 2). 
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Tabelle 2– Relative Häufigkeit eines Prozessabbruchs (HV-Anlage) 

Prozessdruck pPr 4 ∙ 10
-3

 mbar 5 ∙ 10
-3

 mbar 

Anzahl der Prozesse 44 39 

Anzahl der Abbrüche 10 2 

relative Häufigkeit 23 % 5 % 

 

Eine Möglichkeit bei erhöhtem Prozessdruck dennoch dichte Schichten abzuscheiden, ist der 

Beschuss des Substrates mit Ionen (siehe 2.2). Hierzu kann am Substrat ein RF-Plasma ge-

zündet werden. Durch das Ionenbombardement ist es möglich, trotz höherem Druck, die 

Dichte von TiN (5,4 g / cm
3
) bei Raumtemperatur zu erreichen. In Abb. 15 ist zu erkennen, 

dass beim Flussverhältnis von N2 / Ar = 0,6 in größerer Konzentration als Ti in der Schicht 

ist. Für eine hohe Leitfähigkeit ist es erforderlich möglichst nah an das Verhältnis 1:1 zwi-

schen Titan und Stickstoff zu gelangen. Deshalb wurde das Flussverhältnis, wie in Abb. 17 

dargestellt, bis auf 0,2 verringert und jeweils drei Abscheidungen ohne bzw. mit RF-Plasma 

am Substrat durchgeführt. Trotz des höheren Druckes bei Abscheidungen mit 100 W 

RF-Leistung am Substrat werden dichtere Schichten mit höherer Leitfähigkeit erreicht. Mit 

sinkendem Flussverhältnis steigt die Leitfähigkeit an und ist bei 0,2 größer als die der Refe-

renz der UHV-Anlage. Mehrere Gründe können für diesen Anstieg in Betracht gezogen 

werden:  

(1) Die Dichte ist, wie links in Abb. 17 zusehen, eine höhere. 

(2) Das Ionenbombardement verringert die Anzahl der Fremdatome, vor allem von Sauer-

stoff (siehe 2.2).  

(3) Durch den geringeren Stickstoffanteil im Prozessgas entsteht zunehmend stöchiomet-

risches TiN.  
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Abb. 17 – Dichte (links) und Leitfähigkeit (rechts) mit und ohne RF-Plasma am Substrat, 

200 W DC-Plasmaleistung am Target, Raumtemperatur, ρref  = 5,3 g / cm
-3 

und 

κref  = 8,15 ∙ 10
5 

S / m (Referenzen gelten für Prozess aus der UHV-Anlage bei Raumtempera-

tur), ohne RF-Plasma: 4 ∙ 10
-3

 mbar Prozessdruck, mit 100 W RF-Plasma: 5 ∙ 10
-3

 mbar 

Prozessdruck 

 

4.2.3. RF-Plasmaleistung am Substrat 

In Abb. 17 ist das Erhöhen der Dichte und der Leitfähigkeit mit dem Anlegen eines RF-

Plasmas am Substrat, trotz größeren Druckes, zusehen. Da bei einem Flussverhältnis N2 / Ar 

von 0,2 die höchste Leitfähigkeit erreicht wurde, soll im Anschluss die RF-Leistung optimiert 

werden. Dazu wurde die Leistung bei Raumtemperatur, wie in Abb. 18 gezeigt, zwischen 

50 W und 150 W variiert. Zum Vergleich ist eine Messreihe ohne RF-Plasma eingetragen. 

Bisher wurde die Rauheit der Schichten nicht in der Auswertung mit herangezogen, da es 

wichtiger erschien zuerst Dichte und Leitfähigkeit zu optimieren. Im Folgenden wird nun zu-

sätzlich die Rauheit mit beachtet. 
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die Leitfähigkeit liegt etwa im Maximalbereich. Die Leistungsdichte, die durch 85 W RF-

Plasma am Substrat anliegt, hat etwa einen Wert von 0,21 W / cm
2
 und liegt damit deutlich 

unter der Leistungsdichte am Targets (mind. 4,4 W / cm
2
). 

 

Abb. 18 – Einfluss der RF-Plasmaleistung am Substrat auf die Schichtcharakteristika;  

200 W DC-Plasmaleistung am Target; Raumtemperatur; 5 ∙ 10
-3

 mbar Prozessdruck; 

0,2 Flussverhältnis N2 / Ar; ρref  = 5,3 g / cm
-3 

und κref  = 8,15 ∙ 10
5 
S / m (Referenzen gelten 

für Prozess aus der UHV-Anlage bei Raumtemperatur) 

 

4.2.4. Optimale Prozessparameter 

In den Kapiteln 4.2.1 bis 4.2.3 werden Prozessparameter hinsichtlich verschiedener Gesichts-

punkte betrachtet und optimiert. Es wird deutlich, dass mit einer DC-Plasmaleistung am 

Target von 200 W dichtere und leitfähigere Schichten abgeschieden werden als mit höheren 

Leistungen. Zudem zeigt sich, dass der anfangs genutzte Prozessdruck von 4 ∙ 10
-3

 mbar –

 zugunsten der Prozessstabilität – auf 5 ∙ 10
-3

 mbar erhöht werden kann, wenn ein zusätzliches 

RF-Plasma am Substrat angelegt wird. Trotz der Druckerhöhung entstehen dabei Schichten 

höherer Qualität. Aus Kapitel 4.1.1 und 4.1.1 ist zu entnehmen, dass Dichte und Leitfähigkeit 

mit der Substrattemperatur positiv korrelieren. Abb. 19 bestätigt dieses Verhalten noch einmal 

für eine Beschichtung, mit am Substrat anliegendem RF-Plasma von optimaler Leistung 

(85 W). Zudem sinkt die Rauheit bei 250 °C Substrattemperatur auf 0,7 nm. 
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Abb. 19 – Einfluss der Substrattemperatur bei konstanter RF-Plasmaleistung von 85 W am 

Substrat; 200 W DC-Plasmaleistung am Target; 5 ∙ 10
-3

 mbar Prozessdruck; 

0,2 Flussverhältnis N2 / Ar; ρref = 5,4 g / cm
-3

; κref = 15,6 ∙ 10
5
 S / m (Referenzen gelten für 

Prozess aus der UHV-Anlage bei 300 °C Substrattemperatur) 

 

4.3. Anwenden des neuen TiN-Prozesses für ferroelektrische  

Kondensatoren 

 

Die Prozessparameter für die HV-Anlage, welche einen stabilen Prozess garantieren und etwa 

gleiche Schichtcharakteristika aufweisen wie Schichten aus der UHV-Anlage, sind 

5 ∙ 10
-3

 mbar Prozessdruck; 0,2 Flussverhältnis N2 / Ar; 200 W DC-Plasmaleistung am Target, 

85 W RF-Plasmaleistung am Substrat und 250 °C Substrattemperatur. Deshalb wird mit die-

sem Prozess obere und untere Elektrode eines MIM-Kondensators hergestellt. Um zu 

verifizieren, ob das RF-Plasma die HfO2-Schicht möglicherweise schädigt, wurden auch 

MIM-Kondensatoren ohne RF-Plasma am Substrat unter sonst gleichen Bedingungen herge-

stellt. Zudem wurden die Kondensatoren, welche mit RF-Plasma hergestellt worden, während 

der Abscheidung einmal gemeinsam am äußeren Rand des Substrathalters platziert und ein 

weiteres Mal jede TiN-Schicht einzeln abgeschieden. Um feststellen, in wie fern die Schich-

ten homogen abgeschieden werden können. Die Si:HfO2-Schicht der MIM-Kondensatoren 

wird mit jeweils drei verschiedenen Si-Konzentrationen hergestellt. Die unterschiedliche 

Konzentration entsteht durch die Variation der Zyklenverhältnis z zwischen HfO2 und 
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SiO2 (26:1, 24:1, 22:1). Alle Arten von Kondensatoren werden, hinsichtlich ihrer ferroelektri-

schen Eigenschaften (Leckstrom, Dielektrizitätszahl, Polarisations-Hysterese) mit denen aus 

der UHV-Anlage verglichen. 

 

Strukturelle Untersuchung 

Die ferroelektrischen Eigenschaften im Si:HfO2 werden durch eine orthorhombische Phase 

erklärt [26]. Diese soll beim Tempern des MIM-Kondensators entstehen. Um festzustellen in 

wie fern sich die kristalline Phasen überhaupt ausgebildet haben, wurden GIXRD-Messungen 

durchgeführt. In Abb. 20 ist für die getemperten Kondensatoren für das Zyklenverhältnis z 

von HfO2:SiO2 von 26:1 und 22:1 ersichtlich, dass kristalline Phasen gebildet wurden. Diese 

sind den einzelnen Phasen jedoch nicht eindeutig zuzuordnen. Für die GIXRD-Untersuchung 

wurden zwei Extreme anhand folgender Überlegung ausgewählt: 

 mit steigender Si-Konzentration erhöht sich die Kristallisationsernergie [27] 

 ein RF-Plasma verursacht einen zusätzlichen Energie-Eintrag und könnte diese Kris-

tallisation auch im Vergleich zum Tempern (800 °C) bei niedrigeren Temperaturen 

z.B. während der Elektrodenabscheidung (250 °C) verursachen 

Das obere blaue Diffraktogramm zeigt die Probe mit der höchsten Si-Konzentration und dem 

geringsten Energieeintrag – kein RF-Plasma am Substrat –  während der Kondensatorherstel-

lung. Sie sollte die höchste Kristallisationstemperatur besitzen. Da sie kristallisiert ist, sollten 

auch alle anderen proben kristallisiert sein. Die Probe mit der geringsten Kristallisationener-

gie und dem höchsten Energieeintrag (RF-Plasma am Substrat) wird im unteren grünen 

Diffraktogramm, vor dem Tempern und darüber rot, nach dem Tempern dargestellt. Im grü-

nen Graph ist zu erkennen, dass vor dem Tempern kaum kristalline Phasen vorhanden sind. 

Einige Phasen können den TiN-Elektroden zugeordnet werden. Eine Korngrößenabschätzung 

des ersten breiten Peaks mittels der Scherrer-Gleichung ergab eine Korngröße von etwa 2 nm 

[21]. Daraus lässt sich schließen, dass das RF-Plasma das Ferroelektrikum nicht bereits wäh-

rend der Elektrodenabscheidung auskristallisieren lässt und die kristallinen Phasen sich erst 

während des Temperns bilden (rote Linie in Abb. 20). 
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Abb. 20 – Untersuchung der Phasen von MIM-Kondesatoren verschiedener Si-Konzentration; 

TiN-Elektroden unter optimalen Bedingungen hergestellt (siehe 4.3); 3,5 at-% Si wurde vor 

und nach der Temperung untersucht (TiN-Elektroden mit RF-Plasma am Substrat hergestellt); 

4,1 at-% nach der Temperung untersucht (TiN-Elektroden ohne RF-Plasma am Substrat her-

gestellt) 
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Elektrische Untersuchung 

In Abb. 21 ist die Leckstromdichte und die Dielektrizitätszahl in Abhängigkeit der Konzentra-

tion für verschiedene Herstellungsprozesse der Elektroden dargestellt. Geringste Leckströme 

zeigen die MIM-Kondensatoren, welche mit RF-Plasma am Substrat hergestellt wurden. Da-

bei ist kein signifikanter Unterschied zwischen „gemeinsam“ und „einzeln prozessiert“ 

festzustellen. Dies weist auf die Homogenität beider Schichten hin. Höhere Leckströme zei-

gen die Kondensatoren, die in der UHV-Anlage bzw. ohne RF-Plasma prozessiert wurden. 

Die Dielektrizitätszahl k scheint für Proben aus der UHV-Anlage höher zu sein als bei Proben 

aus der HV-Anlage. Die vollständigen Leckstrom- und C-V-Messungen können im Anhang E 

eingesehen werden. Die dynamische Hysterese-Messungen, welche in Anhang F dargestellt 

sind, zeigen den Trend zu einer größeren Polarisation bei Proben ohne RF-Plasma. Grund 

dafür könnte sein, dass durch das RF-Plasma am Substrat zwischen HfO2 und der oberen 

Elektrode bspw. Eine Ti-O-Schicht mit geringerem k-Wert erzeugt wird. Beide „Kondensato-

ren“ wirken zusammen in einer Reihenschaltung, womit sich die Gesamtkapazität verringert 

und außerdem weniger Feld über dem Ferroelektrikum selber abfällt. Letzteres verringert 

auch die gemessene Polarisation („Dead-Layer“-Effekt [28; 29]), wenn davon ausgegangen 

wird, dass die Hysteresen der vorliegenden Ferroelektrika kaum bis in die Sättigung reichen. 

 

 

Abb. 21 – Vergleich der Elektrodenherstellung bei unterschiedlichen Zyklenverhältnissen 

z = x:1, Leckstromdichte bei 2 V gemessen, Dielektrizitätszahl bei 3 V bestimmt, vollständige 
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5. Zusammenfassung und Ausblick 

 

Im Rahmen dieser Bachelorarbeit sollte ein TiN-Sputter-Prozess auf einer HV-Anlage als 

Alternative zu einem bereits existierenden Prozess in einer UHV-Anlage etabliert werden. 

Dieser Prozess diente dabei als Referenz-Prozess zur Beurteilung der Schichtqualität. Ver-

kürzte Prozess- und Wartungszeiten sowie Möglichkeit, auch  temperaturempfindliche 

Substrate zu beschichten, motivierten die Versuche.  

Der Sputter-Prozess wird in Bezug auf Dichte, Leitfähigkeit und Rauheit der Schichten in der 

HV-Anlage optimiert. In ersten Versuchen werden die Einflüsse des Prozessdruckes, Fluss-

verhältnisses und der Substrattemperatur untersucht. Druck und Temperatur folgen dabei den 

Erkenntnissen des Thornton-Modells. Trotz vergleichbarer Dichte erreicht die Leitfähigkeit 

der Schichten  bei 350 °C nur ca. 2 / 3 des Wertes der Elektroden aus der UHV-Anlage. Eine 

weitere Verringerung des Prozessdruckes wäre gemäß Thornton-Modell nötig, jedoch wird 

das Plasma aufgrund der Geometrie der HV-Anlage instabil. Deshalb wird in weiteren Versu-

chen der Einsatz eines RF-Plasmas am Substrat zur Verbesserung der Schichtqualität 

untersucht. Bei Raumtemperatur konnte eine nahezu anderthalb mal so große Leitfähigkeit 

erreicht werden als in der UHV-Anlage. Wird die Substrattemperatur 250 °C (HV-Anlage) 

bzw. 300 °C (UHV-Anlage) erhöht, steigt die Leitfähigkeit der Schichten aus beiden Anlagen 

auf ca. 30 % des Literaturwertes für TiN (5∙10
6
  S / m) und sie unterscheiden sich nicht mehr 

signifikant.  

Neben der Untersuchung der elektrischen und strukturellen Parameter der TiN-Schichten 

wurde noch ihre Tauglichkeit als Elektroden für ferroelektrische Konsensatoren evaluiert. Ein 

Prozess mit bzw. ohne RF-Plasma und der Referenzprozess der UHV-Anlage wurden  zur 

Abscheidung der Elektroden bei 250 °C benutzt. Die elektrische Untersuchung der Kondensa-

toren ergab einen höheren Leckstrom für die Elektrodenherstellung ohne RF-Plasma, sowohl 

aus der HV- als auch aus der UHV-Anlage. Für die Dielektrizitätszahl sind keine Zusammen-

hänge zu erkennen.  

Es wird daher geschlussfolgert, dass auch auf der HV-Anlage ein Sputter-Prozess etabliert 

wurde, der die Anforderungen der MIM-Kondensator-Herstellung vollständig erfüllt. Weiter-

hin ergibt sich durch den Einsatz des Substratplasmas die Möglichkeit, die Rauheit der 

Schichten definiert zu variieren.  
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Durch den automatisierten Prozess in der HV-Anlage ist es nun möglich mehrere Abschei-

dungen hintereinander auszuführen, ohne den Probentransfer beobachten zu müssen. Die 

zwölf Stunden Wartezeit, die durch das Evakuieren der UHV-Kammer entstehen, verkürzen 

sich auf zehn Minuten. Zudem ist ein Ausheizen überflüssig, was ein Beschichten von Tem-

peratur empfindlichen Substraten ermöglicht. 

Weiterführende Untersuchungen sollten sich mit folgenden Themen beschäftigen: 

 Einfluss des Gaseinlasses von reinem Stickstoff bzw. rein Argon am Target bzw.  am 

Substrat bei gezündetem RF-Plasma am Substrat, um die Stöchiometrie besser einstel-

len zu können 

 Verringerung des Sauerstoffanteils in den Schichten durch längeres Sputtern von rei-

nem Titan als Getter-Material vor der eigentlichen TiN-Abscheidung 
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Anhänge 

Anhang A  Mittlere freie Weglänge λ der Atome im Rezipientenraum 

 

Annahmen: 

(1) Die meisten positiven Ionen werden durch die Anode und Elektronen durch das Mag-

netron eingefangen und befinden sich innerhalb des Plasmas  

(2) Stöße der Atome, die zu Verbindungen führen könnten, finden hauptsächlich im plas-

mafreien Raum zwischen Target und Substrat statt. 

(3) Stöße wie in einem idealen Gas sind am wahrscheinlichsten 

 

Vernachlässigt wird die gerichtete Bewegung der Teilchen und der Einfluss der Teilchenener-

gie auf den Stoßwirkungsquerschnitt. Für den Radius r1 und r2 der stoßenden Atome wird 0,5 

Å angenommen. Es ergibt sich ein Stoßwirkungsquerschnitt von 

           
  ( 3 ) 

 

                                    .  

 

Der Druck pPr im Rezipienten beträgt ca. 5 ∙ 10
-3

 mbar (0,5 Pa). Dies ist der Druckbereich 

einer Niederdruckgasentladung, weshalb im Rezipient die Raumtemperatur TR (≈ 300 K) zu 

erwarten ist. Aus der Zustandsgleichung folgt die Anzahldichte n mit  
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Für die mittlere freie Weglänge λ ergibt sich dann auch Anzahldichte und Stoßwirkungsquer-

schnitt: 
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Zwischen zwei Stößen von Atomen liegen etwa 26,4 cm, die Wahrscheinlichkeit, dass dabei 

ein drittes Atom beteiligt ist, kann als sehr gering eingeschätzt werden. 

Substrattemperatur-Bestimmung 

Im Rezipienten befindet sich über dem Substrat ein Heizer, welcher es ermöglicht das Sub-

strat während der Beschichtung auf eine bestimmte Temperatur zu heizen. Durch den Abstand 

von etwa 5 mm zwischen Heizer und Substrat und die deutlich reduzierte Wärmeübertragung 

im HV ist es jedoch nicht gewährleistet, dass die Substrattemperatur der eingestellten Tempe-

ratur des Heizers entspricht. Deshalb sind Vorversuche notwendig, um die Abhängigkeit der 

Substrattemperatur θS von der Heizertemperatur θH zu ermitteln. 

Die Temperaturmessung wurde mit kommerziellen Thermo-Aufklebern durchgeführt, die sich 

unter Wärmeeinfluss verfärben. Nach dem Abkühlen kann die maximal erreichte Temperatur 

in Schritten von 6 °C abgelesen werden. Die Versuche wurden bei einem Argonfluss von 

20 sccm durchgeführt um einen Prozessdruck von 5 ∙ 10
-3

 mbar einzustellen. Nachdem der 

Heizer die eingestellte Temperatur erreicht hat, wurde seine Temperatur zwei Stunden kon-

stant gehalten um zu gewährleisten, dass sich am Substrat ebenfalls eine konstante 

Temperatur einstellen kann. Die Messwerte sind in Abb. 22 grafisch dargestellt. Mittels linea-

rer Regression wurde die Abhängigkeit der Substrattemperatur ermittelt. 

 

Abb. 22 – Temperaturkalibrierung des Heizers 
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Für die spätere Anwendung ist es sinnvoll, für eine gegebene Substrattemperatur eine Heizer-

temperatur abzuschätzen. Deshalb wurde die Regressionsgleichung näherungsweise 

umgestellt. 

 
  

  
     

  

  
       ( 6 ) 

Anhang C  Abschätzen des Höchstfehlers für die spezifische elektrische Leitfähigkeit 

 

Mittels der Vier-Spitzen-Methode wurde die elektrische spezifische Leitfähigkeit aus der 

Formel 

     
       

      
 ( 7 ) 

 

bestimmt. Nun soll der Höchstfehler abgeschätzt werden der während der Messung bzw. ent-

steht. Hierzu wird folgende Gleichung verwendet: 
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     ) ( 8 ) 

 

Die Fehlerabschätzung für die Spannungsmessung wurde wie in Kapitel 3.3.4 mit zehn Mess-

reihen mit jeweils fünf Messwerten vor den eigentlichen Messungen mit einer Referenzprobe 

durchgeführt. Für die Sicherheit des Vertrauensbereiches wurde 0,95 gewählt. 

 

Tabelle 3 – Gemessene Spannungswerte für die gleiche Probe mit erneutem Einstellen der 

Nadeln innerhalb eines kleinen Bereiches 

Einstellung U1/mV U2/mV U3/mV  U4/mV U5/mV 

1 1,655 1,644 1,631 1,641 1,607 

2 1,559 1,545 1,575 1,573 1,631 

3 1,529 1,512 1,501 1,512 1,518 

4 1,612 1,678 1,665 1,629 1,696 

5 1,609 1,611 1,589 1,579 1,597 

6 1,578 1,577 1,587 1,565 1,609 

7 1,608 1,609 1,651 1,656 1,626 

8 1,661 1,667 1,647 1,597 1,602 

9 1,591 1,598 1,652 1,567 1,625 

10 1,663 1,597 1,576 1,597 1,585 
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Tabelle 4 – Mittelwert, Standardabweichung, zweiseitiger Vertrauensbereich bei einer Wahr-

scheinlichkeit von P = 0,95 für die Spannungswerte aus Tabelle 3 

Mittelwert κm 1,604 mV 

Standardabweichung sκ 0,040 mV 

Streuung uκ 0,013 mV 

Mittelwert und Vertrauensbereich 1,604 mV ± 0,029 mV 

 

Der Einfluss der Messfehler auf den Höchstfehler der Leitfähigkeit mit Glg. ( 8 ) und den 

Werten aus Tabelle 5 ist κ = (12,04 ∙ 10
5 

± 1,21 ∙ 10
5
) S/m. Der relative Fehler beträgt damit 

ca. 10 %. 

 

Tabelle 5 – Zusammenfassung für Messwerte und Fehler 

Messgröße Mittelwert Fehlerabschätzung 

I12 105 ∙ 10
-6

 A 0,1 ∙ 10
-6

 A 

U34 1,604 ∙ 10
-3

 V 0,029 ∙ 10
-3

 V 

t 12 ∙ 10
-9

 m 1 ∙ 10
-9

 m 
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Anhang D  Simulation für den Einfluss des Substrats auf die spezifische elektrische 

Leitfähigkeit der Schicht 

 

Annahmen 

(1) Spitzen durchstechen die Schicht komplett 

(2) Spitzen liegen auf Substrat auf 

(3) Dicke der Spitzen ist klein gegenüber dem Abstand der Spitzen 

(4) Substrat und Schicht sind elektrisch parallel zueinander geschalten 

(5) Modell siehe Abb. 9 

 

Stromdichte j und Potential V in der Schicht 

Innerhalb einer dünnen Schicht breitet sich der Strom von einer Spitze zylinderförmig wie in 

Abb. 23 aus. Für die Stromdichte j folgt dann 

  ⃗  
 

    
 ̂ ( 9 ) 

mit t für die Schichtdicke und I für die Stromstärke. r ist der Radius des Kreises und  ̂ der 

Einheitsvektor um die Stromrichtung zu beschreiben. Wird der Einheitsvektor mit Ortsvekto-

ren ausgedrückt, kann die Stromdichte wie folgt ausgedrückt werden: 
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Abb. 23 – Stromdichte einer dünnen Schicht in der Draufsicht, in der Mitte befindet sich der 

Spitzenkontakt 

 

Mit  ⃗⃗    ⃗ lässt sich die elektrische Feldstärke E in Abhängigkeit des Ortsvektors ausdrü-

cken, wobei   der spezifische elektrische Widerstand ist. 
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Für die Vier-Spitzen-Messung ist das Potential V34 zwischen den Spitzen 3 und 4 interessant. 

Dieses liegt zwischen den Ortsvektoren   ⃗⃗⃗⃗  und   ⃗⃗⃗ ⃗ an. Da die Spitzen in einer Reihe liegen, 

bleibt die y- bzw. z-Koordinate konstant, deshalb gilt      . Bei der Integration ist also 

nur nach x zu integrieren. 
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  |
              

              
| ( 15 ) 

 

Das einsetzen gleicher Spitzenabstände (x1 = 0, x2 = 3s, x3 = s, x4 = 2s) ergibt  

     
    
  

     ( 16 ) 
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Stromdichte j und Potential V im Substrat 

Laut der Annahmen liegen die Spitzen auf dem Substrat, wie in   

Abb. 24 gezeigt, auf. Die Ausbreitung des Stromes ist demnach halbkugelförmig. Daher be-

rechnet sich die Stromdichte j mit 

  ⃗  
 

    
 ̂ ( 17 ) 

 

  

Abb. 24 – Stromdichte j in einer dicken Schicht 

 

Wird der Einheitsvektor erneut mit Ortsvektoren beschrieben, wie im Unterkapitel zuvor und 

mit ρ erweitert, kann erneut die elektrische Feldstärke E in Abhängigkeit von  ⃗ beschrieben 

werden. Wieder ist das Potential V34 zwischen den Spitzen 3 und 4 interessant. 
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  ⃗⃗⃗⃗⃗

  ⃗⃗⃗⃗⃗

  ⃗ ( 18 ) 

 

In der Koordinatenform kann y = z = 0 angenommen werden, da die Spitzen in einer Reihe 

liegen. So ist nur nach x zu integrieren. 
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Für gleiche Abstände zwischen den Spitzen (x1 = 0, x2 = 3s, x3 = s, x4 = 2s) gilt die Formel: 

     
  

  

 

 
 ( 21 ) 

 

Kombination beider Potentiale und Simulation  

Die Potentiale sind aufgrund der Parallelschaltung gleich. Für die Beurteilung des Ergebnisses 

der Vierspitzen-Messung ist das Verhältnis zwischen dem Substratstrom ISubstrat und dem 

Strom der durch die Schicht fließt ITiN von Interesse. 

                ( 22 ) 

 

 
                  

  

 

 
 

        
     

     ( 23 ) 

 

 
         

    
 

    

         
 
  

 
      ( 24 ) 

Für die spezifischen Widerstände des Substrats wurden verschiedene Dotierungen von Silizi-

um zu Grunde gelegt. Der spezifische elektrische Widerstand der Schicht liegt mit 70 µΩcm 

im Bereich des spezifischen elektrischen Widerstandes aus der UHV-Anlage. 
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Anhang E  Leckstrommessung und Dielektrizitätszahl 

 

  

  

  

Abb. 25 – links Leckstromdichte, rechts Dielektrizitätszahl für verschiedene Zyklenverhält-

nisse z  
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Anhang F  Dynamische Hysterese-Messung  

 

  

  

  

Abb. 26 – links Polarisation-Hysteresen, rechts zugehörige Stromdichten für verschiedene 

Zyklenverhältnisse z, dreieckige Spannungspulse, nach ca. 5000-Schaltzyklus gemessen 
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