Tiefenprofilanalytik von
1. oxidierten

2. Sol Gel beschichten —
nicht leitenden Materialien

Praparation
Kalibration
Ergebnisse



Ausgangspunkt

Diplomarbeit Jirgern Volker; Georg Simon Ohm Hochschule Niirnberg (2009);
Arbeitskreis. Prof. Hornfeck (Materialwissenschaften)

* Insgesamt wenig Daten zur Vermessung von Glasern / Keramiken mit
Tiefenprofil via GDS

* Entscheidene Vorteile GDS vs. anderen Techniken hier
* Leichte Elemente (N2;02) messbar
* Tiefenprofil in einem weiten Bereich zuganglich

* Herausforderungen
* Homogene Praparation geeigneter Schichten
* Kalibration mit geeigneten Werkstoffen (Verfiigbarkeit)
* Bestimmung der Sputterrate
* ggf. Probenvorbereitung (Oxidationsprozesse)



Verwendete Instrumente / Materialien

* GDS 850 DGR mit RF Anregung
* Si3N4 Keramiken (Abmessungen in mm B/H/D 20x50x32mm)
* Glasobjekttrager (Firma Menzel Glaser: 20x76x1)

* Tragermaterial zur Fixierung: Cu Blech

* Kleber: Artic Silver K (2 Komponenten Warmeleltkleber)

* Ausgangsmaterial fir die Beschichtungen .
a) Tauchbeschichtungsanlage (Eigenbau)
Dipgeschw. Von 2,5 bis 20 cm/min

b) Sol Gele auf Zr, Si, Ti Basis




Probenpraparation

Eigenbau einer Tauchbeschichtungsanlage
* Dip-Geschwindigkeiten:
2,5 bis 20 cm /min

* Laminare Luftstromung entlang beider
Probenseiten

* Trocknung im Ofen
(Glaser bei 450 Grad (2h))
(Keramiken bei 1300 Grad (1h))




Kalibration

Messeinstellungen
* Druck 4 Torr, Leistung 8 Watt (RF), 90 Sek. Preburn

* Standards: TiO2 (Hausintern, Kontrolle Gber XRF, teilw. ICP)
Al203, AIN (Hausintern, Kontrolle XRF, ICP)
Si3N4 Wafer (z.T. mit versch. Sinteraditiven: AlY,Mg..)
Zr02 (in Kooperation mit Firma “Kerafol”)



LeGe
Oxidationsprozesse in Keramiken

(Basis fur elektronische Hochleistungsbauteile)
BSP: AIN (62 % Al,33% N, 3,2%Y, 0,9 % 02)

im Ausgangszustand nach Oxidation bei 1380 Grad
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Messung bei 4 Torr Druck, 8 Watt Leistung
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Oxidationsprozesse in Keramiken

Mg,Y,Al dotiertes Si3N4 Ausgangssubstrat, 400 sec Messzeit

* Aufheizung im Ofen bis 1200 Grad (Keine Haltezeit)
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Oxidationsprozesse in Keramiken

Mg,Y, (Al) dotiertes Si3N4 Ausgangssubstrat

* Aufheizung im Ofen bis 1380 Grad (Keine Haltezeit)

Element Gewicht Prozen

Tiefe (Mikrometer)

Verdickung der Oxidationsschicht
auf ca. 1.7 um

Diffusion von Y
Oxidation an Oberflache

partielle Zersetzung Si3N4




Beschichtung mit Titan Sol |

Ausgangssubstanz Y,Zr,Al dotiertes Si3N4; 2 Durchgange Titan Sol Auftragung,
Trockung bei 1300 Grad (1 h)
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Beschichtung mit Titan Sol I

Ausgangssubstanz AlY dotiertes Si3N4; Sol Auftragung (2fach),Trocknung
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Examplarische Sputterraten

Messung uber Gewichtsverlust:
Messzeiten von ca. 2000 Sec

Substanz Sputterrate
ug/sec

TiO2 Standards Von 0,2083 bis
0,35

Y Si3N4 0,0015

Mg Si3N4 0,0011

Y, ZR Si3N4 0,0065




1. Fazit

Oberflacheneffekte (Temperaturabhangig)
- GDS generell tauglich zum Nachweis von Oberflacheneffekten bei
Keramiken
- Diffusion von Dotierungen bzw.
- Zersetzung von Nitriden an der Oberflache (1-2 um)
- Im gleichen Tiefenbereich lassen sich Sole auftragen und nachweisen



Analyse von

Analyse Ausgangsmaterial mit der gleichen
Kalibrationsfaktor

100
Si
° [E——] cax10
E—— kx10
[—nl
80 —dzr
E——nNa
c AR o o T )
& ' Ca™ |/ Caln Anf
70 C: ca & ea’l—~Hf ¢ e od l | Cal, /[ Lo

A A A P M 4
= e T e VRV e B/*fﬂ‘”‘@/ﬂ: Prptar W@ g

Element Gewicht Prozent
I

30
Pl G AR AN K KA SIA A ARSI O g i Vi

Mg Mg Mg Mg Mg mg - Mg Mg Mg — Mg Mg Mg Mg mg

— Na——Na——Na———Na~—Na——Na——Na——Na~——Na—Na——Na——Na———Na——Na|

e, e T Zr Ti IE, | e Ti TR e, T

o 0.05 0.1 0.15 0.2 025 03
Tiefe (Mikrometer)

Messung bei 5 Torr Druck, 6.5 Watt Leistung

Glasern
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Si: 23 % (33 ?)
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0:49 %



Analyse von beschichteten Glasern |

Reinigung mit Salzsaure, Spilen
Zr Sol (Dipg: 20cm/min), Trocknen 450 Grad (1h), Al Sol (12cm/min),
Trocknen 450 Grad (1h)
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Analyse von beschichteten Glasern Il

Reinigung mit Salzsaure, Spilen

Abwechselnd Zr,Ti Sol (jeweils mit Dipgeschw. 12 cm/min und
Trockunung bei 450 Grad Cels. (1h)
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2. Fazit

* Verwendung einer Einheitsmethode fiir eine erste Charakterisierung
moglich

* Sol Gel Verfahren auch hier geeignet, um Schichten aufzutragen
(Sauberkeit, Probenpraparation, Anatzen)..

-> Insgesamt ergeben sich fir die GDS neue Moglichkeiten, die
kundenspezifisch hohe Anforderungen an Standards, Kalibrationen,
Bestimmung von Sputterraten stellen.



Ausblick e

Aktuell arbeitet Prof. Hornfeck an GDS Messungen mit keramischen Pulvern
(Vergleichsmessungen GDS / XRF)

Ergebnisse folgen....



Aktuelle Entwicklungen

Neuer ONH Analysator

TCH 600 ONH 836




Aktuelle Entwicklungen

Neuer CS Analysator
CS 600 CS 844
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For More Information

Contact LECO at:

World Headquarters/United States
In United States: 800-292-6141 or 269-985-5496
Outside U.S.A.: 269-983-5531

Email: info@leco.com
www.leco.com



