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Erfahrungen mit “normalen” und groRen Quellen
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= bel & 40 mm werden Leistungen bis 1 kW verbraucht, dann
thermische Probleme und Pulsen ist notwendig



Universal Sample Unit (USU) aas
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« vakuum-undichte Proben -
@ > 2.7 mm bel 2.5 mm Anode
* unebene Proben

e dlinne Schichten (100 nm)
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Ti(Al)N-Hartstoffschicht auf WCCo-Hartmetall e

Probe wechselt mit Anodenheizer nur zurick USU schnell




Ti(Al)N-Hartstoffschicht auf WCCo-Hartmetall s
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Systematische Untersuchungen kleiner
Grimmscher Sputterquellen in der GD-OES

Quellen ab 0.3 mm Durchmesser, die auf der 4 mm Anode basieren (6 mm
AufRendurchmesser, 14 mm Dichtring) sind bei Spectruma kommerziell fur HF-
und DC-Betrieb und USU verfligbar und wurden fir diese systematischen
Untersuchungen verwendet (0.3 mm, 0.9 mm und 1.3 mm < 4 mm).

Ziel ZIM
Sputtern kleiner Proben fur TEM-Untersuchungen "mn"fse(g{:,r;g:f;::g:gm,m
Weqg

« U-I Kurven (I-Messung mit Multimeter — Vorsicht)

« Sputterraten mit Tiefenprofilen von Festplatten

« Kraterform mit MicroProf von FRT
(Durchmesser = Stromdichte)

Erfahrungen

» reproduzierbar nach grundlicher Reinigung
mit Bohrer, Draht und/oder Pinsel

« Start mit Fremdzindung




Rel. Intensity

Sputterraten mit DC-GD-OES-TiefenprofiIen

von Festplatten
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e ca. 10 um NiP-Schicht auf Al
« ahnliche Stromdichte, 3-fach hdhere Sputterrate
« GDA 750, Optik optimiert auf 4 mm und 8 mm Quellen

= Intensitat bei 0.3 mm Quelle ca. 1000-fach niedriger

« Tiefenauflosung ahnlich
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0.3 mm, 1000 V, 3 hPa, 0.25 mA



Sputterrate und Stromdichte als Funktion des Durchmessers
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800V, 1000V, 1200 V und 1400V
konstanter Druck: 3 hPa
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3 hPa bei 800 V= 48 mA bei 4 mm Quelle i
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Stromdichte korreliert mit Sputterrate

(Messung von Krater und Strom)



current density, mA/mm?

Current/A

Stromdichte als Funktion der Spannung bei 3 hPa
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= Schwellwertspannung steigt bei (i

kleinerem Durchmesser, daher R
Fremdzindung notwendig f):lh
— linearer Anstieg bei & 0.3 mm +
— Sattigung des Stromes durch %F
Erwarmung des Gases (kleinere 1r
Dichte bei gleichem Druck) "j::@_'
= T Effekt: niedrigere Temperaturen bei ’_j:;_
kleinen Quellen A
r
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U-I Kurven in gepulsten HF-Entladungen ‘yr’
B

Ar Druck: 5 - 7 hPa
Tastverhaltnis A: 0.1 — 0.25
Pulslange: 50 us

Frequenz: 3.4 MHz

Anstieg konstant aber f(p,A)!



Sputterrate und reduzierte Sp
als Funktion des Durchmessers
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Durch den Bezug auf die reale Stromdichte -

werden die Kurven stetig.

- Sputterraten sind bei gleicher
Stromdichte und Spannung abhangig
vom Kraterdurchmesser (> 800 V, 3 hPa)

groBere Raten fiir kleinere Quellen
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Boumans Kurven fiir verschiedene Anodendurchmesser bei 3 hPa" gg

. — Boumans Gleichung ist gtiltig U
g 300 ¢0.3 mm A f:!:l;“
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= Kurven sind trotz normierter Darstellung nicht identisch! Grdof3ere normierte -+

Sputterraten (gleiche Stromdichte) fir kleinere Quellen bei gleicher Spannung
(> 800V, 3 hPa).

Maogliche Ursache: niedrigere Temperaturen bei kleineren Quellen

Beachte: héhere Schwellwertspannung bei kleineren Quellen
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Kraterform der 1 mm Quelle fiir Cu
S

_J

TTTTT LR

100 4

F‘\_ .

o

Fu__f K
ST T |,—.L|

konkav * 1
it iR

10

10

o ' k— ‘Ilf_':
,1mA,2hPa 201 ,2mA, 29 hPa 501 ,4 mA, 3.6 hPa ,l:
i -40 1 b

| -100 L .
Ii"'{\"; -60 4 l J L_

F - b

v &0 b\ 150 -
00 05 10 15 20 25 30 0o 05 10 15 20 25 30 0.0 05 10 15 20 25 30 C

-

? o
MoB @
o o o
i

100 4

504
0

,1mA, 2.5 hPa 1 , 2 mA, 3.5 hPa ,4mA, 4.2 hPa ‘i][
: -204 -50 -
| ] I
[ ] -404 100 _1|_
. , : , : : 604 : . : : : . . : : : : : . =
00 05 10 15 20 25 30 00 05 10 15 20 25 30 00 05 10 15 20 25 30 I
204 _ -
Il
o . R
;3 & 1 1 Fk 107 fn'l Iﬁ\ B
5 g " - [
aJ J \A— 0] J l H \_ 0] 1‘ J —-‘||
) ] T
‘ -5 1 , 10 - I. _]|,_
,1mA, 3.3hPa 4o : ,2mA, 3.8hPa -20] i‘i‘ ,4 mA, 4.4 hPa i
3 F - H .
4 j 15 1‘ ; 30 Y H I
-\/ 204 U 407 _bll
- - . : : r =254 . , . . : . 503 — : : . . . )
0.0 0.5 1.0 1,5 20 25 3,0 0.0 05 1.0 1,5 2.0 25 3.0 0,0 0.5 1,0 1.5 20 25 3,0

R (mm)

p, |

R (mm)

R (mm)

konkav



TTTIT LA
Kraterform der konventionellen 4 mm Quelle i
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Vermutung: unterschiedliche Temperaturverteilung im Plasma
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Thermische Effekte hiee

e Wismut

e 8 mm dc Quelle

e Kurzschluss nach Zindung

e Schmelzpunkt: 271.3 °C

e thermische Leitfahigkeit: 8.4 W/(m-K)

e spezifische Warmekapazitat: 0.122 J/gK

Sn:231.9 °C, 67 W/(m - K), 0.228 J/gK
Ti: 1656.85 °C, 22 W/(m-K), 0.523 J/gK
Pu: 639.85 °C, 8 W/(m-K), 0.13 J/gK

Cu: 1084.65 °C, 400 W/(m-K), 0.385 J/gK



Glimmentladung zur Praparation von REM-Proben

Kenichi Shimizu
Tomoaki Mitani
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Pionierarbeilt von
Kenichi Shimizu und
Tomoaki Mitani

geringe Energie <100 eV
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o Diese Proben konnen nach
e Sputtern in einer Glimmlampe
besser im REM untersucht werden
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Neue Sputterquelle fiir die Praparation von TEM-Proben @

TEM-Proben: &3 mm, d ~200 pm
(T)

1 mm Anode
DC und HF (auch gepulst)

Patent angemeldet



Polykristallines Cu fir TEM-Untersuchungen

&3 mm,d =200 um

200 um

Praparation mit der Glimmlampe

@ 650 V, 1 mA, 46 min, 4.2 hPa
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Zusammenfassung ey

1. Sputterquellen bis zum & 0.3 mm konnen sowohl zu analytischen als auch zu :[::
praparativen Zwecken entwickelt werden. e

2. Es werden Unterschiede im Ziundverhalten beobachtet und eine
Fremdziindung ist vorteilhatft. i?:lh

3. Probe und Gas bleiben offensichtlich kélter und die Proben sputtern bei :J'}
gleicher Spannung und Stromdichte schneller. L

4. Die Boumans-Gleichung SR =c « | « (U-U,) bleibt gultig. -
5. Beider Erhdhung des Druckes (U=konst. niedrig, | steigt) bleiben die Krater ‘i_-
konkav. ’_ji:f_

1

A

Vorteile: geringe thermische Belastung, Ortsauflosung, kleine Proben. ]':
g

g

Flr analytische Zwecke wichtig: Probenpositionierung, Quellenreinigung, ar

Empfindlichkeit, Kalibration, Kraterform, Dichtigkeit.
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