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1. Einleitung

Nachfolgend werden die zugrundeliegende Aufgabenstellung, Schichtdicken mit einem La-
serellipsometer zu bestimmen, und der aktuelle Stand der Technik zum Thema Ellipso-
metrie dargestellt[1][2][3].

1.1. Aufgabenstellung

Mit Hilfe eines Laserellipsometers konnen dielektrische Schichtsysteme und insbesondere
die Schichtdicke charakterisiert werden, wenn die Brechungsindizes der Schichten bekannt
sind. Hierzu trifft eine Lichtwelle auf die zu untersuchende Probe. Die Lichtwelle setzt sich
aus zwei linear polarisierten Komponenten, gleicher Amplitude und Phase, zusammen:

o Ej, = Ep,

° 0, =0}
Nach der Reflexion an der Probenoberfliche ist die reflektierte Welle im Allgemeinen
elliptisch polarisiert. Ihre Intensitéit wird dann von einer 4-Quadranten-Diode erfasst. Fiir

die Schichtdickenbestimmung ist das Amplitudenverhéltnis und die Phasendifferenz der
reflektierten Komponenten erforderlich:

o L,/ Eps
° 5; —0r

So werden verschiedene Proben, wie beispielsweise Silizium mit einer Siliziumdioxid-
schicht, untersucht. Die Probe wird unter variierendem Ein- und Ausfallwinkel iiber einen
bestimmten Winkelbereich gemessen. Die Auswertung kann sowohl direkt mit der El-
lipsometersoftware als auch mit einem beliebigen Programm, wie zum Beispiel Matlab,
durchgefiihrt werden. Dazu werden die Messdaten exportiert.

In dieser Ausarbeitung werden verschiedene Proben untersucht. Die Basis fiir die Proben
bietet hiufig ein Substrat wie Silizium oder Magnesiumoxid. Es besteht die Moglichkeit,
das Substrat selbst oder ein Substrat, das mit einem weiteren Material beschichtet ist, zu
messen. Weitere Materialien sind beispielsweise Magnetit oder Calciumfluorid.

Fiir die Auswertung der Messungen werden verschiedene Auswerteverfahren herangezo-
gen und untersucht. Unter anderem wird eine geeignete Darstellung der gemessenen Werte
erarbeitet. So konnen die Messwerte theoretisch ermittelten Kurven gegeniibergestellt wer-
den. Die Auswertung wird so programmiert, dass sie sich auf weitere Versuche iibertragen
lésst.



Einleitung

1.2. Stand der Technik

Die spektroskopische Ellipsometrie ist eine zerstorungsfreie Materialuntersuchung fiir diin-
ne Schichtsysteme. Der Spektralbereich kann von UV-Licht bis zu nahem Infrarot variiert
werden. In der Laserellipsometrie werden die Schichten dementsprechend nur in einem be-
stimmten Spektralbereich mit definierter Wellenlédnge untersucht. Hier sollen ultradiinne
Schichten untersucht werden. Diese bestehen aus kondensierter Materie mit einer Schicht-
dicke in der Groflenordnung von Nanometern, welche in dieser Untersuchung im Bereich
von < 70nm liegen.

In der Industrie und Forschung wird der Ellipsometrie eine zunehmende Bedeutung zu-
gesprochen. Sie findet vorwiegend in der Optik, Mechanik, Elektrotechnik, Biologie und
Chemie Anwendung. In der Halbleiterelektronik zum Beispiel wird Ellipsometrie fiir die
Entwicklung und Qualitédtskontrolle genutzt. Weitere Anwendungsméglichkeiten sind die
Messung von Oxidbildung oder die Bestimmung der Dicke von Olfilmen auf Substraten.

Obwohl bereits viele Wissenschaftler auf dem Gebiet der Ellipsometrie geforscht hatten,
gilt Paul Drude als ihr Entdecker. Ihm gelang Ende des 19. Jahrhunderts die Bestimmung
der Dicke einer sehr diinnen Schicht und in seinem Werk , The Theory of Optics* (1902)
beschreibt er alle wichtigen Grundlagen zur Ellipsometrie.

Um das Jahr 1920 herum gelang den Forschern Freundlich und Tronstad zum ersten Mal
die Bestimmung einer diinnen Schicht im Bereich von wenigen Nanometern. Der Begriff
Ellipsometrie wurde im Jahr 1945 zum ersten Mal in einer Verdffentlichung vom Wissen-
schaftler Rothen verwendet. Seitdem nimmt der Fortschritt auf diesem Gebiet kontinuier-
lich zu. Die Auswertung geschieht mit moderner Soft- und Hardware deutlich schneller,
sodass beispielsweise laufende Fertigungsprozesse in Echtzeit untersucht werden kénnen.




2. Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel werden die Formeln und Herleitungen vorgestellt, die der ellipsometri-
schen Untersuchung zugrunde liegen[4] [5][7][9].

2.1. Polarisation

Allgemein lésst sich eine monochromatische Lichtwelle anhand der elektrischen Feldstér-

ke E und der magnetischen Flussdichte E beschreiben. Diese stehen senkrecht zueinander
und ihr Skalarprodukt ergibt daher null. Es ist somit ausreichend, die elektrische Feld-
stirke zu betrachten. Eine einfach polarisierte einfallende Lichtwelle ldsst sich durch

- i
E — EO . ez(w~t— E -7 49) (21)

— —
beschreiben. Wobei Ej die Amplitude, w die Kreisfrequenz, t die Zeit, k den Wellenvektor,
7 den Ort und § den Phasenversatz beschreibt. Die Kreisfrequenz steht in Zusammenhang

mit der Frequenz f, welche durch die Wellenlénge A und die Lichtgeschwindigkeit ¢; im
Medium beschrieben wird, Gleichung [2.2]

w=2f= 2#% (22)

Mit dem Jones-Vektor wird die zeitliche und rdumliche Abhéngigkeit der Wellengleichung
vernachléssigt. Die kompakte Form ist der Gleichung [2.3] zu entnehmen.

E—L- (2.3)

Die Abbildung [2.1] skizziert die unter dem Winkel ; einfallende Lichtwelle und deren
Reflexion an der Probenoberﬂache Durch zwei elnfach_Polarlslerte senkrecht zueinander

stehende Wellen Ep, E konnen je nach Amplitude Ey,, Eys und Phasendifferenz d,, 9,
verschiedene Polarisationszusténde einer Welle beschrieben werden. Die jeweiligen Kom-
ponenten stehen parallel p und senkrecht s zur Einfallsebene. Diese wird durch die Wel-

< —
lenvektoren k' mit Index 4 (incident) und &" mit Index r (reflected) aufgespannt. Die

reflektierte Welle E” setzt sich aus den beiden Komponenten Ej und E{ zusammen:

E=E +E (2.4)

2l

Die unterschiedlichen Polarisationszustande der reflektierten Welle sind in der Tabelle
aufgelistet. Es wird zwischen linear, zirkular und elliptisch polarisiertem Licht unter-
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X

Abbildung 2.1.: Zwei senkrecht zueinander, linear polarisierte einfallende Wellen und die
Reflexion

Phasendifferenz Polarisation

- == =
Ety, # Eos | Eop = Eis

o, — 07 = 0°/180° linear linear
0°/180° < 0, — &5 < 90°/270° elliptisch | elliptisch
|
6, — 0% = 90°/270° elliptisch | zirkular

5

90°/270° < 9] — 07 < 180°/360° | elliptisch | elliptisch

d7 .

Tabelle 2.1.: Mogliche Polarisationszusténde von Licht

D

)

)




2.2 Brechungsindex

schieden. Wenn die Phasendifferenz o, — 47 zwischen der parallelen und der senkrechten
Komponente 0° oder 180° betragt, ist das Licht linear polarisiert, unabhingig von den
Amplituden.

Bei einer Phasendifferenz von 90° oder 270° und gleich grofien Amplituden Ep, = Eg,
ist das Licht zirkular, bei unterschiedlichen Amplituden elliptisch polarisiert. Ebenso fiih-
ren weitere mogliche Phasendifferenzen, die ungleich zu den genannten sind, zu elliptisch
polarisiertem Licht.

Im Allgemeinen wird eine Ellipse durch die Gleichung beschrieben.

E?  E? EE
P Ts g s

E3, " ER, " EopEos

cos(8) = sin*(0) (2.5)

In der Abbildung ist eine Ellipse skizziert. Die Hauptachse der Ellipse ist um den
Azimutwinkel ©" gedreht. Das Minimum liegt im Punkt A und das Maximum liegt im
Punkt B. Die Elliptizitét " beschreibt das geometrische Verhéltnis tane” = a/b.

N
>

B’

Abbildung 2.2.: Skizze einer Ellipse mit den Punkten A am Minimum und B am Maximum
der Intensitét

2.2. Brechungsindex
Der Brechungsindex eines Mediums n; ist definiert durch das Verhéltnis von der Lichtge-
schwindigkeit im Medium ¢; zur Vakuumlichtgeschwindigkeit cg:

C;
= 2.6
n ” (2.6)

Der komplexe Brechungsindex fiir absorbierende Medien ist in der Gleichung 2.7 definiert.

n=n,—ik (2.7)
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Der Extinktionskoeffizient x bezeichnet hier den Imaginérteil und je kleiner dieser ist,
desto geringer ist die Absorption.

Beim Auftreffen einer Lichtwelle auf ein anderes Medium wird diese an der Grenzfliche
aufgespalten. Ein Teil wird reflektiert und ein Teil dringt in das Medium ein. In der
Abbildung ist dies schematisch dargestellt.

Grenzflache Medium 1 (n,)

Medium 2 (n,)

Abbildung 2.3.: Lichtwelle beim Ubergang zwischen zwei unterschiedlichen Medien mit
reflektierter und gebrochener Lichtwelle

Die Lichtwelle trifft unter dem Einfallswinkel ¢; zum Lot auf die Grenzfliche. Ein Teil der
Lichtwelle wird unter dem gleichen Winkel ¢} = ¢ reflektiert, wie sie eingefallen ist. In der
Abbildung 2.3]ist der Brechungsindex n; des Mediums 1 kleiner als der Brechungsindex ns
des Mediums 2. Daher wird der transmittierte Teil der Welle zum Lot hin gebrochen. Wenn
der Brechungsindex n; gréfer als der Brechungsindex ns ist, wird der transmittierte Strahl
vom Lot weg gebrochen. Das Verhéltnis der Winkelbeziehung sin(yy), sin(ys) und der
Lichtgeschwindigkeiten c;, ¢y sowie der realen Brechungsindizes ny, ny zueinander wird
durch das Snelliussche Brechungsgesetz beschrieben, Gleichung [2.8]

sin(ga) o My

Es wird eine vernachléssighbare Absorption angenommen und daher werden die Brechungs-
indizes nicht komplex betrachtet, wie in der Gleichung




2.3 Ellipsometrie

2.3. Ellipsometrie

Die Ellipsometrie basiert auf dem Prinzip von zwei einfach linear polarisierten Lichtwellen
gleicher Amplitude, Ej, = Ef,, und Phase, 0/ = d%. Diese definierte, linear polarisierte
Lichtwelle trifft auf eine Probe. Durch die Reflexion an der Probe dndert sich im Allge-
meinen der Polarisationszustand der Lichtwelle und diese Anderung wird gemessen.

Die Polarisationszusténde und deren Anderungen sowie die Lichtbrechung und Reflexion
sind somit unabdingbar fiir die Ellipsometrie. In diesem Kapitel werden die mathemati-
schen Grundlagen zur Reflexion an einer Grenzfliche und zur Reflexion an zwei Grenz-
flichen einer Schicht beschrieben. Mit Hilfe dieser Zusammenhénge ldsst sich dann die
Grundgleichung der Ellipsometrie aufstellen|[10])[1T][4].

2.3.1. Reflexion an einer Grenzflache

Eine Grenzfliche kennzeichnet den Ubergang zwischen zwei unterschiedlichen Medien,
Abbildung In diesem Fall ist das Medium 1 Luft mit einem Brechungsindex von
ny = 1. Das Medium 2 ist ein Substrat, beispielsweise Silizium- oder Calciumfluorid-
Kristalle. Die verwendeten Substrate sollten homogen, isotrop und unmagnetisch sein,
weil sonst der Brechungsindex von der Polarisationsrichtung der Welle abhéngt.

Das Amplituden- und Phasenverhéltnis von einfallender zu reflektierter Welle wird durch
die komplexen Reflexionskoeffizienten R, und R, fiir p- beziehungsweise s-polarisiertes
Licht beschrieben, Gleichung [2.9)und [2.10] Diese sind die verantwortlichen Komponenten
fir den Polarisationszustand aus Tabelle 2.1} Da die einfallende Welle linear polarisiert ist,
betragt (5; = 1 = 0. Als Grundlage fiir die Reflexionskoeffizienten dient der Jones-Vektor
aus Gleichung weil die zeitliche und 6rtliche Komponente nicht benotigt wird.

R, — % (I8 % i (2.9)
EOp EOP
ET SST ST ET ;ST

Rs — QS . les _7‘63 — ﬁ . 7‘55 2]_0
Eés € Eés € ( )

Die Reflexionskoeffizienten beschreiben den Einfluss der Probe auf den Polarisationszu-
stand, denn dieser dndert sich im Allgemeinen durch die Reflexion.

Fiir das Modell mit einer Grenzfldche entsprechen die Reflexionskoeffizienten den Fresnel-
koeffizienten R, = r, und Ry = rs. Im Fall der untersuchten Dielektrika ist die Absorption
zu vernachléssigen. Deshalb sind die Fresnel-Koeffizienten r,,, vy mit den Winkeln ¢y, ¢
und den realen Brechungsindizes ny, ns in den Gleichungen und wie folgt defi-
niert:

. ng - cos(p1) — nq - cos(ps) (2.11)

P ny - cos(pr) — ny - cos(po)

ny - cos(p1) — ng - cos(wz)
ny - cos(p1) — ng - cos(ysa)

(2.12)

rs =
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Trifft die Welle unter dem Brewsterwinkel pp auf die Probe, verschwindet der parallele
Anteil R, = r, = 0. Die reflektierte Welle ist dann linear und senkrecht zur Einfallsebene
polarisiert. Mit dem Brewsterwinkel ¢p lédsst sich der Brechungsindex mno bestimmen,
Gleichung [2.13]

ny = tan(ep) (2.13)

Der Winkel @9 der transmittierten Welle berechnet sich fiir Materialien mit vernachlés-

sigbarer Absorption mit der folgenden Gleichung [2.14]

2

cos(pg) = \/1 - Z—EsinQ(gol) (2.14)

2.3.2. Reflexion an zwei Grenzflachen

Zusétzlich zu dem Substrat, wie in 2.3.1] befindet sich in diesem Modell eine weitere
Schicht, sodass es zwei Grenzflachen gibt. Die Schicht sollte vor allem transparent sowie
dielektrisch sein und keine Absorption aufweisen. Wie im Substratmodell zuvor wird fiir
das Einschichtmodell vorausgesetzt, dass es homogen, isotrop und unmagnetisch ist. Die
Abbildung zeigt schematisch die Reflexion an den beiden Grenzflichen zwischen den
drei Medien mit unterschiedlichen Brechungsindizes.

Grenzflache 1
\\/\< Grenzflache 2

Abbildung 2.4.: Lichtwelle beim Ubergang zwischen drei unterschiedlichen Medien mit
reflektierten und gebrochenen Lichtwellenanteilen

Medium 1 (n,)

Medium 2 (n,) d,

Medium 3 (n,)

Lot

Zwischen dem Medium 1 (Luft) mit ny = 1 und Medium 2 mit ny wird ein Teil der Licht-
welle wie zuvor an der Grenzfliche 1 teilweise reflektiert und teilweise transmittiert. Die
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gebrochene Welle dringt in das Medium 2 ein und trifft nun unter dem Winkel ¢y zum
Lot auf die Grenzfliche 2 zu Medium 3 mit ns. Hier wird erneut ein Teil der Welle mit
dem Winkel ¢} = @9 reflektiert und ein Teil dringt unter dem Winkel (3 in das Medium 3
ein.

Der reflektierte Anteil trifft von unten mit dem Winkel o3 auf die Grenzflache 1 zwischen
Medium 2 und Medium 1 und teilt sich dort erneut in einen reflektierten und transmit-
tierten Anteil auf. Somit ergeben sich parallel zu der an Grenzflache 1 reflektierten Welle
viele {iberlagerte Teilwellen.

Die Reflexionskoeffizienten R, und R, sind im Einschichtmodell komplex und kénnen mit
den folgenden Gleichungen und bestimmt werden:

| 020
R, = o2t e (2.15)
1+ Tp12 * Tp23 * e’
| 120
R — T's12 + Ts23 - € (2.16)

1+ 749 - 7oy - €%

Sie werden mit Hilfe der Fresnelkoeffizienten r, und r; fiir die Grenzflache 1 (7,12, 7512)
und Grenzfliche 2 (723, 7523) berechnet.

Zwischen der reflektierten und der iiberlagerten transmittierten Welle tritt eine Phasen-
differenz 0 auf, Gleichung

d
0=2r- f - Ny - cos(2) (2.17)

Die Schichtdicke dy und der Brechungsindex no, des Mediums 2, die Wellenldnge A\ des
Lasers sowie der Winkel ¢ beeinflussen die Differenz der Phase.

2.4. Grundgleichung der Ellipsometrie

Mit den Reflexionskoeffizienten R,, s und den ellipsometrischen Winkeln W, A ldsst sich
die ellipsometrische Grundgleichung aufstellen.

p= = tan(¥) - 4 (2.18)

|

Die ellipsometrischen Winkel ¥ und A werden zur Vereinfachung fiir die Amplituden-
verhéltnisse und den Phasenversatz eingefiihrt, Gleichung und Da die parallele
und die senkrechte Komponente der einfallenden Welle gleich gro8 ist, £f, = Ej,, verein-
facht sich die Gleichung Die Phase der einfallenden Welle ist ebenfalls gleich fiir den
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parallelen und den senkrechten Anteil, 6} = d?
ebenfalls.

. Somit vereinfacht sich die Gleichung

E(Ep/Eép - Eép (2.19)
EOS/EOS EOs

tan\¥

A = (§—6)— (5T —5)=0b -0 (2.20)




3. Messtechnik

In diesem Kapitel wird das hier benutzte Laserellipsometer beschrieben. Es wird genauer
auf den Aufbau der Komponenten, die Funktionsweise und die Nutzung eingegangen.
Abschliefilend wird das angewandte Auswerteverfahren erlautert|[12][7].

3.1. Gerateausstattung und Sensorik

Das fiir die Untersuchungen verwendete Einwellenldngenellipsometer vom Typ EL X-02C
wird von der Firma Dre - Dr. Riss Ellipsometerbau GmbH hergestellt. Die Wellenlénge
des eingebauten Helium-Neon-Lasers der Klasse 3a betrigt A\ = 632, 8 nm. Die Leistung
des gebiindelten Laserlichts wird mit maximal 5 mW auf einer Fléiche, die kleiner als
1 mm? ist, angegeben.

Der Polarisationszustand der Lichtwelle wird, bevor sie auf die Probe trifft, mit Hilfe ei-
nes Glan-Thompson-Polarisators linear polarisiert und 45° zur Einfallsebene gedreht, also
E{, = E{, und &) = d.. Nach der Reflexion an der Probe wird das Licht erneut durch
einen Glan-Thompson-Polarisator gefiihrt. Die Intensitdt wird von einer 4-Quadranten-
Diode detektiert und das Signal wird verstéirkt. Die Abbildung skizziert den Aufbau
des Laserellipsometers.

Detektor

Polarisator

Analysator
¢

1 V4
\J/ y
Probenoberfldche
'7 X

Abbildung 3.1.: Schematische Anordnung der unterschiedlichen Komponenten des Ellip-
someters

Das Ellipsometer ist in der Abbildung [3.2] zu sehen. Auf der linken Seite befindet sich der
Laser- und auf der rechten Seite der Detektorarm. Beide lassen sich in 5° Schritten von 30°
bis 90° zum Lot verstellen. Da die Mechanik Grenzen in der Genauigkeit aufweist, wurde
eine Zusatzkonstruktion zur Justierung des Lasers entwickelt, welche sich am Ende des
Laserarms befindet. Damit lasst sich der Laser auf die 4-Quadranten-Diode ausrichten.

11
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Auf der Riickseite des Detektorarms befindet sich ein Regler zur Anpassung der Intensitét
des Messsignals. Mit drei Stellschrauben l&sst sich der Probentisch in x- und y-Richtung
neigen und zusatzlich drehen. Mittig iiber dem Probentisch ist ein Justage-Laser ange-
bracht, welcher bei der waagerechten Ausrichtung der Probe behilflich ist.

Abbildung 3.2.: Aufbau des Ellipsometer EL X-02C im Winkel 65° zum Lot

3.2. Messdurchfiihrung

Das Ellipsometer wird mit einem Rechner verbunden, eingeschaltet und die Ellipsometer-
software wird gestartet. Die Softwareoberfliche des EL X-02C ist in der Abbildung [3.3]
zu sehen. Die ersten drei Buttons unterstiitzen bei der Ausrichtung auf die Diode, helfen
auBerdem, die Intensitét zu regulieren und messen die Restintensitéit der Umgebung.

Ellipsometer Main Menu @

Befere Meazuremenl Inf Measurement

Bivy & SE e o]

Abbildung 3.3.: Bildausschnitt der Meniileiste der Ellipsometersoftware

12



3.2 Messdurchfiihrung

Weiterhin kann zwischen der Messmethode ,,Rotierender Analysator und ,,Minimumsu-
che“ ausgewihlt werden (Button 4). Nach der Reflexion an einer Oberfliche ist Licht
im Allgemeinen elliptisch polarisiert, siehe Kapitel 2.1} Bei der ,Rotierender Analysator*
Messmethode wird der Polarisationsfilter des Analysators (siehe Abbildung schritt-
weise gedreht. So werden unterschiedliche Intensitédten der jeweils durchgelassenen linear
polarisierten Komponente auf der Diode gemessen. Mittels einer Fourier-Analyse kénnen
A und ¥ vom Programm berechnet werden. Die Genauigkeit dieser Methode verringert
sich allerdings, sobald sich A ~ 0 oder ¥ = 0 ndhern. Damit A ~ 0 wird, muss der
Phasenversatz, zwischen einfallender und reflektierter Welle, fiir die parallele und senk-
rechte Welle ungefihr gleich grof sein. Im Falle des Brewsterwinkels, siehe Kapitel [2.3.1]
verschwindet der parallele Anteil £, und dann wird ¥ = 0.

Theoretisch ist die Messmethode ,,Minimumsuche* im Bereich von Minimum und Maxi-
mum genauer. Das Intensitdtsminimum einer Ellipse in Punkt A wird durch Rotation des
Analysators grob abgeschétzt, vergleiche Abbildung[2.2] Anschlieflend werden sowohl das
Intensitdtsminimum als auch das Intensitdtsmaximum bis auf +0,001° genau bestimmt.
Der Winkel ©" ergibt sich direkt aus der Lage des Intensitdtsmaximums (Punkt B). An-
schliefend werden mit Hilfe von Azimutwinkel ©" und Elliptizitét e die ellipsometrischen
Winkel A und ¥ durch das Programm berechnet.

Mit Button 7 wird der manuell eingestellte Winkel (30° — 90°) eingegeben und die Mes-
sung gestartet. Aulerdem wird hier die Anzahl der Messdurchlaufe eingestellt. Die Proben
werden in dieser Untersuchung iiber zehn Durchlaufe gemittelt. Die Liste der gemessenen
Werte wird mit dem Button 10 geéffnet und die gemessenen Werte kénnen in einer DAT-
Datei gespeichert werden.

Praktisch haben Messungen mit dem Ellipsometer gezeigt, dass die Methode ,,Minimum-
suche* keine grofien Abweichungen (+0,4%) zu den Messungen mit der ,Rotierender Ana-
lysator* Methode aufweisen, siche Abbildung [3.4 Die Dauer einer Messung unterscheidet
sich ebenfalls nur unwesentlich.

0.8* T T T T T T T T T

=
0.6 % 4

04 ¢ .

0.2

0 S

Re (p)

-0.2F * .

-0.4

06} ¥ Minimumsuche
4+ Rotierender Analysator

_08 Il Il Il Il Il Il Il Il Il
35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Einfallswinkel in °

Abbildung 3.4.: Vergleich der Messung einer Probe mit der Methode ,,Minimumsuche*“
und der , Rotierender Analysator“ Methode
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3.3. Datenauswertung

In den nachfolgenden Abschnitten werden zwei unterschiedliche Verfahren zur Auswertung
der Messdaten vorgestellt. Die Auswertung wird sowohl mit der internen Ellipsometersoft-
ware, als auch mit Matlab umgesetzt.

Die Voraussetzung fiir die Auswertung der Daten mit Matlab ist eine einheitliche Spei-
cherung wihrend der Messung. Die Daten durchlaufen in der Auswertungssequenz einen
Algorithmus, welcher lediglich die Differenz (5°) der Winkel einbezieht. Die einzelnen Da-
tensétze miissen, bis auf den Winkel, somit gleich benannt werden. Sonst kann die anders
bezeichnete Datei nicht durch das Programm geladen werden.

3.3.1. Delta iiber Psi

Fiir dieses Auswerteverfahren werden die ausgegebenen ellipsometrischen Winkel A und ¥
in einem Graphen dargestellt, siche Abbildung [3.5] Die Messwerte sind als Kreuze darge-
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Abbildung 3.5.: Darstellung der ellipsometrischen Winkel A, ¥ und der Berechnungskurve
mit der Ellipsometersoftware

stellt. Jeder 5°-Schritt wird in der berechneten Kurve mit einem Farbwechsel gekennzeich-
net. Die Kurve weicht in der Regel von den gemessenen Werten ab, wie auf der linken
Seite der Abbildung [3.5] zu sehen. Um die Kurve anzupassen, wird der Brechungsindex
oder die Schichtdicke variiert. Ergo kann die Kurve an die gemessenen Werte angefittet
werden, sodass die Farbwechsel auf der Kurve liegen. Die angefittete Berechnungskurve
ist auf der rechten Seite der Abbildung dargestellt. Die ,Delta iiber Psi“-Auswertung
gestaltet sich haufig schwierig, weil die Kurve zunéchst an die Messwerte und zusétzlich
noch hinsichtlich der Farbwechsel angepasst werden muss.
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3.3 Datenauswertung

3.3.2. Realteil von Rho iiber dem Einfallswinkel

Aus den ellipsometrischen Winkeln A und ¥ und der Grundgleichung der Ellipsometrie
lasst sich der Realteil Re(p) bestimmen, Gleichung (3.1}

Re(p) = tan(V) - cos(A) (3.1)

Der Realteil Re(p) wird nun iiber dem jeweiligen Einfallswinkel ¢; dargestellt, sieche Ab-
bildung [3.6]
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Abbildung 3.6.: Darstellung des Realteils Re(p) (blau), Polynom der gemessenen Werte
(rot) und der Berechnungskurve (griin) iiber den Einfallswinkeln ¢,

Zur Charakterisierung einer Probe mit einer Grenzfliche wird eine Regression an die
gemessenen Werte angepasst. Hierzu wird ein Polynomgrad gewéhlt. Vor allem im Null-
durchgang sollte die Regression nah an den Messwerten liegen, da die Nullstelle die Lage
des Brewsterwinkels ¢ kennzeichnet. Mit diesem lésst sich der Brechungsindex ny eines
Substrats bestimmen, Gleichung [2.13] Gegebenenfalls erfolgt anschlieflend ein Abgleich
mit dem Literaturwert. Es besteht die Moglichkeit den ermittelten Brechungsindex no
fiir die Auswertung des Einschichtmodells zu verwenden, welche nachfolgend beschrieben
wird.

Die Messdaten von Proben mit zwei Grenzflichen werden ebenfalls mit dem Realteil Re(p)
iiber dem Einfallswinkel ¢; dargestellt. Um eine Aussage iiber die Schichtdicke dy oder
die Brechungsindizes ns, ng zu treffen, miissen zwei dieser Gréflen bekannt sein. Um den
unbekannten Parameter zu bestimmen, wird ein Bereich gewéhlt und in diesem wird die
zu bestimmende Grofe variiert. Auf der Grundlage des Modells aus Kapitel werden
fiir p mehrere Kurven berechnet. Bei geeignetem Variationsbereich konnen die Schichtdi-
cke dy oder die Brechungsindizes nq, ng bestimmt werden.

In der Abbildung ist die gemessene Kurve eines Silizium-Substrats mit einer Calci-
umfluorid Schicht zu sehen. Die unbekannte Schichtdicke wird {iber einen Bereich von
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Messtechnik

0nm < dy < 40nm variiert und die Kurvenschar berechnet. Der Bereich wird weiter an-
gepasst, bis eine Aussage iiber die Schichtdicke getroffen werden kann. Das gleiche Prinzip
wird angewendet, um einen unbekannten Brechungsindex zu bestimmen.
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Abbildung 3.7.: Darstellung des Realteils Re(p) iiber den Einfallswinkeln ¢; einer Probe
und den berechneten Kurven mit unterschiedlicher Schichtdicke ds

Das Anpassen einer Berechnungskurve findet sich in beiden Verfahren zur Auswertung
wieder. Allerdings zeigte sich im Laufe der Untersuchung, dass die Auswertung nach Ka-
pitel deutlich einfacher und anschaulicher ist. Entscheidende Vorteile sind:

e Direktes Ablesen des Brewsterwinkels
e Darstellungsmoglichkeit mehrerer Messkurven
e Darstellungsmoglichkeit mehrerer Berechnungskurven

Daher wird in dem Kapitel 5| die Auswertung mit dem Realteil von Rho iiber dem Ein-
fallswinkel verwendet.

3.4. Fehlerrechnung

Die Messungen von Proben mit der ,Rotierender Analysator® Methode lassen sich sehr
gut reproduzieren. Innerhalb der zehn gemittelten Durchgéinge wihrend einer Messung
liegt die Abweichung bei maximal +0,01% fiir p. Fiir weitere durchgefiihrte Messungen
ergibt sich ebenfalls eine maximale Abweichung von +0,01%. Die maximale Abweichung
zwischen den Methoden , Rotierender Analysator und , Minimumsuche“ liegt bei £0, 4%.
Die aufgrund der Mechanik des Gerites angenommene Abweichung des Winkels liegt
bei maximal £0,6%. Insgesamt wird ein maximaler Fehler von +1% fiir die ermittelten
Ergebnisse angenommen.
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4. Materialsysteme

Nachfolgend werden die verschiedenen Materialien beschrieben, die in dieser Arbeit ver-
wendet werden[I3] [14][15][16]. Die Tabelle {4.1|liefert eine Ubersicht iiber die Bezeichnung,
das Elementsymbol und die Brechungsindizes bei einer Wellenldnge von A = 632, 8 nm.

Bezeichnung Elementsymbol | Brechungsindex
Calciumfluorid Caly 1,43
Magnesiumoxid MqgO 1,74
Magnetit Fe30, -
Nickeloxid NiO 2,37
Silizium Si 3,88
Siliziumdioxid S109 1,46

Tabelle 4.1.: Ubersicht iiber die verwendeten Materialien, deren Elementsymbol und den
Brechungsindizes (Literaturangabe) [7][17] [18] [19][20] [21]

4.1. Silizium und Siliziumdioxid

Silizium bietet als Substrat hidufig die Basis einer Probe. Es ist das zweithdufigste Element
auf der Erde und wird meist aus Quarz gewonnen. Der Quarz wird mit Kohlenstoff im
Lichtbogenofen bei ungefiahr 2000 °C' zu Silizium reduziert. Das als Halbleiter in der Mikro-
elektronik verwendete, ultrareine Silizium, wird durch Zonenschmelzverfahren hergestellt.
Die zunehmende Bedeutung erlangt das Silizium durch die Halbleitereigenschaften, die
durch kleine Verunreinigungen gezielt eingestellt werden koénnen.

In dieser Ausarbeitung wird Silizium als Substrat und mit einer Schicht Siliziumdioxid ver-
wendet. Allerdings reagiert reines Silizium mit dem Sauerstoff aus der Umgebung, sodass
selbst das Substrat von einer diinnen Schicht Siliziumdioxid umgeben ist. Die Silizium-
Probe ist in der Abbildung zu sehen.

Fiir die Herstellung der Schichtsysteme wird Silizium mittels Sauerstoff und Temperatu-
ren iiber 1000°C" oxidiert. Weiterhin bietet Silizium die Basis fiir eine Probe mit einer
Calciumfluorid-Schicht, welche nachfolgend néher beschrieben wird.

17



Materialsysteme

Abbildung 4.1.: Silizium Probe

4.2. Calciumfluorid

Calciumfluorid wird aus Flussspat beziehungsweise Fluorit gewonnen, das kristallin und in
vielen Farben vorkommt, was durch unterschiedliche Arten von Verunreinigungen hervor-
gerufen wird. Die Gewinnung erfolgt, indem es zerkleinert wird und die Verunreinigungen
an die Oberfliche geschwemmt werden.

Calciumfluorid besitzt besondere optische Eigenschaften, wie die Durchléssigkeit von ul-
traviolettem und infrarotem Licht, und wird daher unter anderem als Linse verwendet.
In dieser Untersuchung wird Calciumfluorid sowohl als Substrat als auch als Einschicht-
system auf Silizium verwendet. Die Abbildung zeigt das Calciumfluorid-Substrat.

Abbildung 4.2.: Calciumfluorid Probe

4.3. Magnesiumoxid

Die Herstellung von Magnesiumoxid ist stark temperaturabhéngig, da Magnesiumoxid
einen Schmelzpunkt von 2800 °C' besitzt. Aus dem natiirlich vorkommenden Magnesium-
carbonat ldsst sich so mit steigender Temperatur gebranntes Magnesiumoxid, Sinterma-
gnesiumoxid und Schmelzmagnesiumoxid herstellen.
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4.4 Magnetit

Wegen der hohen Temperaturfestigkeit wird es als Material fiir Ofen und Schmelztiegel
verwendet. Weiterhin wird Magnesiumoxid wie im Kapitel [£.2]zuvor als optisches Material
und als diinner Supraleiterfilm eingesetzt.

In dieser Ausarbeitung wird Magnesiumoxid sowohl als Substrat als auch als Basis fiir ein
Einschichtsystem verwendet. Das Substrat ist in der Abbildung zu sehen.

Abbildung 4.3.: Magnesiumoxid Probe

Die beiden Schichten auf dem Magnesiumoxid sind Magnetit sowie Nickeloxid und werden
in den beiden letzten Kapiteln erlautert.

4.4. Magnetit

Magnetit kommt auf der Erde haufig in Vulkangestein vor. Kristalle aus reinem Magnetit
werden durch Zonenschmelzverfahren gezogen, dhnlich wie Silizium in Kapitel
Ebenso wie Silizium findet auch Magnetit hdufig Anwendung in der Halbleiterelektronik.
Die theoretische Spinpolarisation von 100% ermoglicht eine neue Art der Speicherung,
die im Gegensatz zu herkémmlichen Speicherverfahren nicht fliichtig ist. Magnetit wird
als Schicht auf einem Magnesiumoxid-Substrat verwendet. Trotz der Bedingung aus Ka-
pitel2.3.2] werden die magnetischen Eigenschaften des Magnetit hier vernachléssigt.
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Materialsysteme

4.5. Nickeloxid

Es wird zwischen griinem und schwarzem Nickeloxid unterschieden. Die Gewinnung er-
folgt durch Calcinierung, was Entwéssern und Zersetzen durch Erhitzen von Nickelsalzen
bedeutet. Das in dieser Ausarbeitung verwendete schwarze Nickeloxid wird durch Calcinie-
rung von Nickelcarbonat oder durch Oxidation von hochreinem Nickelpulver hergestellt.
Die untersuchte Probe ist der folgenden Abbildung [£.4] zu entnehmen.

Abbildung 4.4.: Nickeloxid Probe

Es wird zur Produktion von Katalysatoren und Elektroden genutzt. Auflerdem werden
optische Materialien, wie Gléser, Glasuren und Keramiken durch Zusatz von Nickeloxid
hergestellt. Nickeloxid wird als Substrat und Schicht auf Magnesiumoxid untersucht.
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5. Experimentelle Ergebnisse

Nachfolgend werden die Ergebnisse der durchgefithrten Messungen dargestellt und erlédu-
tert. Die beiden in Kapitel beschriebenen Messmethoden wurden im Vorfeld unter-
sucht und verglichen. Dabei hat sich herausgestellt, dass kein wesentlicher Unterschied
beziiglich der Messgenauigkeit vorhanden ist. Die Methode ,,Rotierender Analysator® ist
jedoch deutlich zuverlassiger. Messungen fiithrten nie zu Stérungen oder Abbriichen. Die
Methode ,,Minimumsuche“ fiel allerdings haufiger mit Fehlermeldungen oder Messabbrii-
chen auf. Demnach werden die Messungen alle mit der ,Rotierender Analysator® Methode
durchgefiihrt.

5.1. Substrate

Zunichst werden die Substrate untersucht, da sie die Basis fiir die Analyse der komple-
xeren Einschichtsysteme sind. In der Abbildung [5.1] sind die Realteile von p iiber den
Einfallswinkeln der gemessenen Substrate abgebildet.

o.s’T‘
0.6

0.4r

xR K-
XK KX X -
X X X
x

0.2

0 % x

Re (o)
x

x

-0.2

% Si
) x
04 % NiO x

MgO x
0.6 % CaF, b 4
_0.8 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 *
30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Einfallswinkel in °

Abbildung 5.1.: Messkurven verschiedener Substrate zur Bestimmung des Brewsterwinkels

Der Brechungsindex der Proben soll bestimmt werden, indem eine Regression an die ein-
zelnen Messkurven der Substrate angepasst wird, vergleiche Kapitel [3.3.2] Die Nullstelle
der horizontalen Achse kennzeichnet den Brewsterwinkel. Mit ihm lassen sich die Bre-
chungsindizes ny bestimmen, vergleiche Formel 2.13] Die folgenden Abbildungen zeigen
einen Ausschnitt in der Ndahe des Brewsterwinkels. Weiterhin ist jeweils die Regression in
rot und die mit dem Modell aus Kapitel [3.3.2 berechnete Kurve in griin dargestellt.
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Experimentelle Ergebnisse

Die Abbildung zeigt die VergroBerung des Verlaufs fiir das Substrat Silizium mit einer
diinnen Oxidschicht.
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Abbildung 5.2.: Silizium Substrat mit einer diinnen Schicht Siliziumdioxid und einem
Brewsterwinkel von 75,1 £ 0, 05°

Da reines Silizium sofort mit dem Sauerstoff der Umgebung reagiert, befindet sich hier
eine marginale Siliziumdioxidschicht auf der Oberfliche. Daher hebt sich Silizium, bezie-
hungsweise Siliziumdioxid, von den anderen Substraten ab.

In der Abbildung[5.3|sieht man den vergroflerten Ausschnitt fiir den Verlauf des Substrats

Nickeloxid.
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Abbildung 5.3.: Nickeloxid Substrat mit einem Brewsterwinkel von 66,8 4+ 0,05°
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5.1 Substrate

Die Lage des Brewsterwinkels fiir das Substrat Magnesiumoxid ist in der Abbildung [5.4]
zu sehen.
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Abbildung 5.4.: Magnesiumoxid Substrat mit einem Brewsterwinkel von 59,4 &+ 0, 05°

Das Calciumfluorid Substrat ist in der Abbildung vergroflert dargestellt.
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Abbildung 5.5.: Calciumfluorid Substrat mit einem Brewsterwinkel von 54,8 + 0, 05°

Die Tabelle enthilt eine Ubersicht iiber die messtechnisch bestimmten Brechungsin-
dizes und die Werte aus der Literatur.

Der Vergleich zeigt eine plausible Ubereinstimmung. Eine hohere Diskrepanz von 3, 5% der
beiden Brechungsindizes des Siliziums ist auffillig. Die diinne Schicht Siliziumdioxid ist fiir
die Abweichung verantwortlich, da der Brechungsindex von Siliziumdioxid ng;o, = 1,46
deutlich geringer ist als der von reinem Silizium. Im Kapitel werden weitere Unter-
suchungen von Si0,/Si-Proben vorgestellt, die diesen Effekt untersuchen.
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Experimentelle Ergebnisse

Probe Brechungsindex n
Messwert | Literaturangabe
Silizium 3,75 +0,04 3,88
Nickeloxid 2,33+0,02 2,37
Magnesiumoxid | 1,70 £+ 0,02 1,74
Calciumfluorid | 1,42 +0,01 1,43

Tabelle 5.1.: Vergleich der gemessenen Brechungsindizes mit den Literaturangaben der
jeweiligen Substrate

Die Abweichung der Brechungsindizes von Nickeloxid und Magnesiumoxid im Vergleich
zur Literaturangabe liegt knapp aulerhalb der angenommenen Fehlergrenzen. Die Abwei-
chung des Calciumfluorids liegt innerhalb der Fehlergrenzen.

5.2. Einschichtsysteme

Die Auswertung der Proben mit zwei Grenzfldchen befindet sich in den Unterkapiteln.

5.2.1. Siliziumdioxid auf Silizium

Die Abbildung zeigt die untersuchten Silizium Proben mit unterschiedlich grofler Si-
liziumdioxidschicht. Die Probe P01 wurde im Kapitel bereits als Silizium-Substrat
untersucht und nachfolgend wird die Dicke der Siliziumdioxidschicht bestimmt.
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Abbildung 5.6.: Siliziumdioxid auf Silizium Proben mit unterschiedlicher Schichtdicke
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5.2 Einschichtsysteme

Die beiden Proben P01 und P02 weisen eine vergleichsweise diinne Siliziumdioxidschicht
auf. Der Schichtdicke dy der Probe P03 ist deutlich gréfer. Da bei Proben mit zwei Grenz-
flachen nicht das einfache Berechnungsmodell herangezogen werden kann, wird fiir die drei
Proben das Modell nach Abbildung genutzt.

Zunéchst soll die Schichtdicke ds fiir die Proben ermittelt werden. In der Abbildung [5.7
ist die Berechnung fiir die Proben P01 und P02 zu sehen. Die Berechnung wurde mit
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Abbildung 5.7.: Proben SiOy/Si — P01 und Si0,/Si — P01 und die berechnete Kurven-
schar mit variierter Schichtdicke dy von 0 nm — 6 nm

den Brechungsindizes ng;o, = 1,46 und ng; = 3,88 durchgefiihrt. Die Schichtdicke ds
der Probe P01 betragt ungefihr 2 + 0,02nm und die Probe P02 weist eine Schichtdi-
cke dy =4+ 0,04 nm auf.

In der Abbildung[5.8befindet sich die VergroBerung des Verlaufs der Probe P03 im Bereich
des Brewsterwinkels. Es ergibt sich eine Schichtdicke dy = 70 + 0,7 nm.
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Abbildung 5.8.: Probe Si0O5/Si — P03 und die berechnete Kurvenschar mit variierter
Schichtdicke ds von 60 nm — 90 nm

5.2.2. Calciumfluorid auf Silizium

Im Praktikum kénnten Studenten und Studentinnen eigene C'aF,/Si Proben herstellen
und messen. Daher soll in diesem Kapitel eine moglichst grole Auswahl an Proben un-

tersucht werden. Eine Ubersicht iiber die gemessenen Proben ist der Abbildung zu
entnehmen.
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Abbildung 5.9.: Calciumfluorid auf Silizium Proben mit unterschiedlicher Schichtdicke

Die beiden Proben P161013—1 und P161013—2 sind speziell fiir das Praktikum hergestellt
worden. Die Messung der Probe P161013 — 1 mittels Rontgenreflektometrie lieferte eine
Schichtdicke von dy = 4 nm. Jedoch wurde dabei der Brechungsindex des Calciumfluorids
angefittet. Mit den Brechungsindizes n;(Luft), ns(Substrat) und der Schichtdicke ds soll
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5.2 Einschichtsysteme

der Brechungsindex nq(Calciumfluorid) bestimmt werden, Abbildung [5.10

02 T T T T T T T T T
\\\
0.15&\\\\\ i
~ ~
0.1r ST oS .
Ny ~
N = o
0.05F e i
~ ~
S ~
—~ 0 o~
i? .\zi'\.\‘\
X .0.05+ \\\\ .
~ \\
~
-0.1F NSNS .
% CaF/Si- P161013-1 NN
-0.15+ — — 1.04 \\\\ .
1.24 RN
02F 1 44 \:"
'0.25 1 1 1 1 1 1 1 1 1

70 71 72 73 74 75 76 77 78 79
Einfallswinkel in °

Abbildung 5.10.: Probe CaF'2/Si— P161013 — 1 mit Brechungsindizes ny von 1,14 — 1,44

Der durch die Messung bestimmte Brechungsindex betrédgt ny = 1.24 £ 0,01, wodurch er
sich um 0, 19 vom Literaturwert (ngqr, = 1,43) und um 0, 18 vom gemessenen Wert (n =
1,42) aus Kapitel abhebt. Zunéchst wird die Schichtdicke dy der Proben mit dem Bre-
chungsindex ny = 1.24 bestimmt. Da die Schichtdicke der Proben sehr nah beieinander
liegt, ist die folgende Abbildung deutlich vergrofiert dargestellt.
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Abbildung 5.11.: Proben CaF,/Si mit dem zuvor bestimmten Brechungsindex ny = 1,24
und variierter Schichtdicke dy von 3nm — 7Tnm

Die Abbildung zeigt die Auswertung mit dem Brechungsindex nc,m = 1,43 fiir
Calciumfluorid aus der Literatur.
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Abbildung 5.12.: Proben CaF,/Si mit dem Brechungsindex ngqp, = 1,43 aus der Litera-
tur und variierter Schichtdicke dy von 2nm — 6 nm

Die Ergebnisse werden auf 0,5nm gerundet. Das Berechnungsmodell gibt hier fiir Win-
kel oberhalb des Brewsterwinkels niedrigere Schichtdicken aus und unterhalb umgekehrt.
Dementsprechend wird die Schichtdicke der Proben P0417 und P0312 — 12 aufgerundet.
Die Ergebnisse der Auswertung sind der Tabelle [5.2] zu entnehmen.

CaF,/Si-Probe Schichtdicke dy in nm
npie1013-1 = 1,24 Near2 = 1,43
(aus Film bestimmt) | (aus Literatur)
P161013-1 440,04 340,03
P161013-2 3,5£0,04 2,5+0,03
P0413 3+£0,03 210,02
PO417 7,5+0,08 5,5 £ 0,06
P042A 510,05 3,5+£0,04
P0312-12 6,5£0,07 4,5+0,05
P0312-14 22,54+ 0,22 16,54+ 0,17

Tabelle 5.2.: Vergleich der gemessenen C'aF>-Proben mit bestimmtem Brechungsindex und

Literaturangabe

Durch die Korrektur des Brechungsindex des Calciumfluorids nach unten, erhéht sich der
Wert der ermittelten Schichtdicke dy. Aufféllig ist, dass die mit dem Literaturwert neqp,

1,43 bestimmte Schichtdicke zwischen 25% — 33% abweicht.
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5.2 Einschichtsysteme

5.2.3. Nickeloxid auf Magnesiumoxid

Die Abbildung [5.13] zeigt die Messergebnisse der Nickeloxid auf Magnesiumoxid Proben.
Die Schichtdicke dy aller Proben liegt nah beieinander.
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Abbildung 5.13.: Nickeloxid auf Magnesiumoxid Proben mit unterschiedlicher Schichtdicke

Nachfolgend wird die Schichtdicke der Proben P131015 und P01 bestimmt. Der Aus-
schnitt in Abbildung [5.14] ist deutlich vergrofiert dargestellt.
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Abbildung 5.14.: Proben NiO/MgO — P131015 und NiO/MgO — P01 mit variierter
Schichtdicke dy von 4 — 7nm

Der Brewsterwinkel aller Proben liegt im Bereich von 62° und somit zwischen zwei Ein-
fallswinkeln. Die Schichtdicke der Probe P131015 betragt do = 6 + 0,06 nm. Die zweite
abgebildete Probe P01 weifit eine Schichtdicke dy von ungefahr 5,5 + 0,06 nm auf.
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Experimentelle Ergebnisse

Die nachfolgende Abbildung[5.15zeigt die Auswertung der Proben P150512 und P130624.
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Abbildung 5.15.: Proben NiO/MgO — P150512 und NiO/M gO — P130624 mit variierter
Schichtdicke ds von 1 — 4nm

Die Schichtdicke der Probe P130624 betrédgt dy = 2 £ 0,02nm und die Schichtdicke der
Probe P150512 betragt dy = 3 + 0,03 nm.
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5.2 Einschichtsysteme

5.2.4. Magnetit auf Magnesiumoxid

In der Abbildung [5.16 sind die vier untersuchten Proben in einem Graphen dargestellt.
Wie zuvor, weisen jeweils zwei untersuchte Proben nah beieinander liegende Schichtdicken
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Abbildung 5.16.: Magnetit auf Magnesiumoxid Proben mit unterschiedlicher Schichtdicke

auf. Der Brechungsindex n, von Magnetit lasst sich aus der Literatur nicht eindeutig ent-
nehmen. Die Schichtdicke dy der beiden Proben P01 und P02 wurde mittels Rontgenreflek-
tometrie bestimmt. Wie zuvor in Kapitel [5.2.2] wird auch hier mit gegebener Schichtdicke
der Brechungsindex ny abgegrenzt. Die Probe P01 weist eine Schichtdicke dy = 20 nm auf.
In der Abbildung kann die Bestimmung des Brechungsindex ny entnommen werden.
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Abbildung 5.17

.2 Probe Fe3O4/MgO

Einfallswinkel in °

— P01 mit Brechungsindizes ny von 3,6 — 3,9

Der bestimmte Brechungsindex der Probe P01 liegt bei ungefihr ny =2 3,75 + 0, 04.
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Experimentelle Ergebnisse

Die bekannte Schichtdicke der zweiten Probe P02 ist dy = 10 nm. Der Brechungsindex no
wird wie zuvor bestimmt und das Ergebnis ist in der Abbildung [5.18| zu sehen.
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Abbildung 5.18.: Probe Fe3O4/M gO — P02 mit Brechungsindizes ny von 3,3 — 3,6

Der Brechungsindex, mit der Probe P02 bestimmt, betragt no = 3,4 4+ 0,03. Die be-
stimmten Brechungsindizes liegen auflerhalb ihrer jeweiligen Fehlergrenzen. Daher wird
ein gemittelter Brechungsindex fiir Magnetit(Fe3Oy) von ny = 3,58 bestimmt. Mit dem
gemittelten Brechungsindex wird nun noch einmal die Dicke aller Proben bestimmt.

Die beiden Proben mit der grofleren Schichtdicke werden in der Abbildung [5.19] unter-
sucht.
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Abbildung 5.19.: Proben Fe3O,/MgO — P01 und Fe3O,/MgO — P0712 mit dem zuvor
gemittelten Brechungsindex ny = 3,58 und variierter Schichtdicke ds von 20 nm — 26 nm

Die Schichtdicke der Probe P01 betriagt do = 24 + 0,24 nm mit dem gemittelten Bre-
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5.2 Einschichtsysteme

chungsindex ny = 3,58 aus der Berechnung zuvor. Die Probe P0712 weist eine ungefahr
2nm geringere Schichtdicke auf, dy = 22 £ 0,22 nm.
Die Ergebnisse der beiden Proben P02 und P0720 sind in der Abbildung zu sehen.
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Abbildung 5.20.: Proben Fe304/M gO — P02 und Fe304/M gO — P0720 mit dem zuvor ge-
mittelten Brechungsindex ny = 3, 58 und variierter Schichtdicke dy von 4, 5nm — 10,5 nm

Die Probe P02 weist eine Schichtdicke von ungefdhr dy = 8,5 £ 0,09 nm auf und fiir die
Probe P0720 liegt diese bei ungefihr dy = 6,5 4+ 0,07 nm. Zusétzlich wird die Schichtdi-
cke dy aller Proben mit den jeweils ermittelten Brechungsindizes bestimmt. Die Ergebnisse
konnen der Tabelle entnommen werden.

Fe304/M gO-Probe Schichtdicke ds in nm

npor = 3,79 | Npo2 = 3,4 | Nmean = 3,08
PO1 20 344034 | 2440,24
PO712 17,54+0,18 | 29+£0,29 2240,22
P02 7,5+£0,08 10 8,5£0,09
P0720 5,5+ 0,06 8§+ 0,08 6,5=£0,07

Tabelle 5.3.: Vergleich

Die Ubersicht verdeutlicht, dass der Brechungsindex vor allem bei héheren Schichtdicken
einen groflen Einfluss hat. Die Schichtdicke der Probe P01 liegt demnach in einem Bereich

von 20nm < dy < 34nm.
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6. Kritische Reflexion und Ausblick

Die Messergebnisse sind reproduzierbar und die Berechnungen mit Blick auf die Substrate
sind anhand der Literaturangaben als plausibel zu bewerten. Demnach ist die als vernach-
lassighbar angenommene Absorption und das Berechnungsmodell fiir die Reflexion an einer
Grenzflache korrekt.

Die Bestimmung sowohl der Schichtdicke als auch des Brechungsindex mit dem Berech-
nungsmodell mit zwei Grenzflachen fiithrt jedoch zu Abweichungen von Referenzproben. In
manchen Féllen zeigten Proben, die langere Zeit der Atmosphére ausgesetzt waren, Ver-
unreinigungen von > 1nm laut Rontgenreflektometrie. Es kann also nicht ausgeschlossen
werden, dass sich beispielsweise ein Staub- oder Wasserfilm auf den Proben befindet, der
nicht vom Berechnungsmodell beriicksichtigt wird. Weiterhin konnte sich die Schicht selbst
mit der Zeit verdndert haben.

Unter der Annahme von plausibel angegebenen Schichtdicken der Referenzproben zeigt
sich besonders in Kapitel 5.2.4] dass die Auswertung gewisse Unregelméfligkeiten aufweist.
Die ermittelten Brechungsindizes von Magnetit fiir unterschiedliche Schichtdicken weichen
deutlich voneinander ab - ungefahr 10%. Aulerdem weicht die berechnete Kurve oberhalb
und unterhalb des Brewsterwinkels von der gemessenen Kurve ab. Hier scheint ein syste-
matischer Fehler aufzutreten.

Um hier eine eindeutige Aussage treffen zu konnen, sollten mehrere Proben mit bekannten
Schichtdicken zur Verfiigung stehen. Mit deren Messungen lassen sich dann die Ergebnisse
entweder eindeutig belegen oder es ist gegebenenfalls eine Anpassung notwendig.

Eine mogliche Ursache konnte die Mechanik des Ellipsometers sein. Zur Ausrichtung des
Lasers wurde zuvor bereits eine Zusatzkonstruktion eingebaut, um diesen justieren zu
konnen. Dennoch war eine Ausrichtung vor jeder Messung erneut notwendig. Das spricht
dafiir, dass der Laser- oder Detektorarm ihre Position verdndern und moglicherweise ab-
sinken oder nicht synchron sind. Dadurch wiirde die Anfangsbedingung der gleichen Pha-
se, 5; = 4%, nicht mehr gelten und sich dadurch auch negativ auf das Berechnungsmodell
auswirken. Der Laser zur horizontalen Justierung der Probe war ebenfalls nicht fest an-
gebracht. Nichtsdestotrotz lielen sich die Messergebnisse reproduzieren. Das spricht fiir
eine eher stabile Mechanik bei fixierten Ein- und Ausfallswinkeln oder die reflektierte
Lichtwelle lasst sich prézise auf die Mitte der Diode justieren.

Aufgrund der genannten Probleme eignet sich die Auswertung nur bedingt zur préazisen
Bestimmung von Schichtdicken mit variierendem Ein- und Ausfallswinkel. Jedoch ist eine
prinzipielle Verwendung fiir das Praktikum nicht ausgeschlossen, da dort in erster Linie
die Methode vorgestellt werden soll. Ein mégliches Anwendungsbeispiel befindet sich im

Anhang [A]]
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A. Anhang

A.1. Empfehlung fiir das Praktikum

Die Programmierung der Auswertesequenz stellt fiir das Praktikum eine zu grofie Heraus-
forderung dar. Der Quellcode hat sich im Laufe der Bearbeitung immer weiter entwickelt
und geht weit iiber eine einfache Darstellung der Messwerte hinaus. Dementsprechend
sollte die Sequenz oder eine addquate im Praktikum zur Verfiigung gestellt werden.

Das Praktikum kénnte dann in zwei Messungen unterteilt werden. Zunéchst wird hierzu
ein Substrat vermessen und der Brechungsindex bestimmt, beispielsweise Calciumfluo-
rid. Dieses Substrat lieferte eine gute Ubereinstimmung mit dem Literaturwert und ist
dementsprechend geeignet. Der Quellcode der Auswertung zur Bestimmung des Brewster-
winkels und daraus den Brechungsindex befindet sich im Anhang [A.2] Der nachfolgende
Bildausschnitt zeigt die Eingabe zu Beginn des Skripts, Abbildung [A.T]

%% Einlesen der Messdaten

3Pfad ®x{1} und Name der Dat-Datei f{l} eingeben OHNE Winkel
x{1} = '"Z:\JK\Messdaten'CaF2 0711°;
E{yri-= "Eak2

%% Grad des Fittingpolynoms
a=1; F{Yl 2, F0 )
%% Position der Nullstelle nst v

o S Tl 2, 3]
w3 = 30 FS5tartwinkel
= 85 2Endwinkel

Abbildung A.1.: Eingabezeilen des Quellcodes zur Bestimmung des Brechungsindex von
Substraten

Nach der Eingabe des Dateipfads und des Dateinamens wird anhand der Messdaten der
Polynomgrad a gewahlt, um eine geeignete Anpassung vor allem im Bereich der Nullstelle
zu gewahrleisten.

Im Fall von Calciumfluorid ist ein ein Polynom ersten Grades geeignet. Das Programm be-
rechnet somit genau eine Nullstelle und gibt diese aus. Ein Polynom hoheren Grades wiirde
mehrere Nullstellen (nst_v) ausgeben und folglich miisste die Nullstelle, die den Brewster-
winkel kennzeichnet, gewé#hlt werden. Die Position wird durch die Eingabe b(1,2,3...)
gewihlt. Der daraus generierte Plot ist in Abbildung zu sehen. Der vom Programm
ausgegebene Brechungsindex (n2) sollte mit einem Literaturwert verglichen werden.

Im zweiten Teil der Untersuchung bietet sich die Messung eines Einschichtsystems an.
Das zuvor untersuchte Substrat, in diesem Fall Calciumfluorid, sollte in dem Schichtsys-
tem vorkommen, um eine Verkniipfung zu der ersten Messung herzustellen. Eine in Kapitel
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Abbildung A.2.: Plot der Messdaten mit Polynom und Berechnungsmodell in Abhéngigkeit
der Nullstelle

[.2.3| untersuchte Probe wiirde sich hier eignen, da Calciumfluorid auf Silizium-Proben im
Praktikum durch Studenten hergestellt werden konnen.

Mit dem zuvor ermittelten Brechungsindex ny und einem weiteren Brechungsindex n3 aus
der Literatur kann die Schichtdicke dy bestimmt werden. Der Quellcode dieser Auswerte-
sequenz findet sich im Anhang wieder. In der Abbildung sind die einzugebenden
Parameter am Anfang des Skripts aufgefiihrt.

% Einlesen der Messdaten:

3Pfad x{1} und Hame der Dat-Datei {1} eingeben OCHNE Winkel
x{1} = '"Z:\JK\Messdaten\CaF2 5i 161012 1 1018"'

fi{1} = "CaF2 5i 161013 1 '

%% Brechungsindizes der einzelnen Schichten

nl = 1.0; TLuft

n2 =1.:43; %CaF2

n3 = 3.886; £5i

d2 s = 3 3Untergrenze der Schichtdicke in nm
d2 e 5 23 30bergrenze der Schichtdicke in nm
lambda = &32.8; %Wellenlidnge des Lasers

w. a i 30

W e = B5

Abbildung A.3.: Eingabezeilen des Quellcodes zur Bestimmung der Schichtdicke von Ein-
schichtsystemen

Zunéchst werden erneut die einzulesenden Dateien mit Pfad und Name eingegeben. Dann
folgt die Eingabe der Parameter fiir das Berechnungsmodell, also die einzelnen Brechungs-
indizes und der Bereich, iiber den die Schichtdicke variiert werden soll. Die Auswertese-
quenz gibt fiinf unterschiedliche Kurven aus. Weiterhin kénnen der Messbereich, also
Start- und End-Winkel, und die Wellenldnge des Lasers eingegeben werden. Diese Para-
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A.1 Empfehlung fiir das Praktikum

meter werden aber in der Regel nicht verdndert. Der aus den Eingaben folgenden Plot ist
in der Abbildung[A.4] zu sehen.
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Abbildung A.4.: Plot der Messdaten mit Berechnungsmodell in Abhéngigkeit der Bre-
chungsindizes und der eingegebenen Ober- und Untergrenze der Schichtdicke

Nachdem der Bereich der Schichtdicke in einer ersten Simulation eingegrenzt wurde, kann
in weiteren Simulationen eine Naherung durchgefiihrt werden. Dieser Vorgang wird so oft
wiederholt bis eine geeignete Aussage iiber die Schichtdicke oder einen Brechungsindex

gemacht werden kann.
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A.2. Skript: Eine Grenzflache

close all; clear; clc;

%% Einlesen der Messdaten

%Pfad x{1} und Name der Dat-Datei f{1} eingeben OHNE Winkel
x{1} = ’Z:\JK\Messdaten\CaF2_0711’;

f{1} = ’CaF2_’;

%% Grad des Fittingpolynoms

a = 4; %h(1,2,3...)

%% Position der Nullstelle nst_v
b = 3; %(1,2,3...)

w_s = 30 %Startwinkel

w_e = 85 %Endwinkel

%% Einlesen der Daten
angles = (w_s:5:w_e)’;
angles2 = (w_s:.l:w_e)’;
rhos = zeros(size(angles));
num_angles = length(angles);
data_dir = x{1};
for idx = l:num_angles
angle = angles(idx);
ff = £{1};
filename = sprintf(’%skd.dat’, ff,angle);
file = fullfile(data_dir, filename);
data = importdata(file);
delta = data.data(:,2);
psi = data.data(:,3);
angle_test = data.data(:,6);
delta_mean = mean(delta);
deltal (idx) = delta_mean;
psi_mean = mean(psi);
psil(idx) = psi_mean;
angle_mean = mean(angle_test);
rho = tand(psi_mean)*cosd(delta_mean);
rhos(idx) = rho;
end

%% Plot

figure

plot([angles(1); angles(end)], [0; 0], ’k’)
hold on

plot(angles, rhos,’x’, ’linewidth’, 2)
hold on

%Grad des Fitting-Polynoms
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A.3 Skript: Zwei Grenzflachen

p = polyfit (angles,rhos,a);
pp = polyval (p,angles2);
plot (angles2,pp,’-r’)
nst_v = roots(p)

hImport (y-Zeile, x-Spalte)
nst = nst_v(b,1)

%% Berechnungsmodell Substrat

n2 = tand (nst)

nl =1 ;

cos_phi2 = sqrt (1-n172/(n2)"2.*(sind(angles2))."2);

cos_phil = cosd( angles?2);

r_p_12_v = (n2*cos_phil-nl*cos_phi2)./(n2*cos_phil+nl*cos_phi2);
r_s_12_v = (nl*cos_phil-n2*cos_phi2)./(nl*cos_phil+n2*cos_phi2);
rho_R_ps =r_p_12_v ./ r_s_12_v.x(-1);

hold on

plot(angles2, rho_R_ps,’g’, ’linewidth’, 1)

%% Konfiguration Plot

grid on

%title(’Calciumfluorid’)

xlabel (’Winkel in °’)

ylabel (’Re (\rho)’)

axis ([30 85 -0.8 0.8]1)

set (gcf, ’paperposition’, [1 1,14 8])

fontsize = 9;

set(gca, ’FontSize’ ,fontsize);

set (0, ’DefaultAxesFontName’,’Times New Roman’);

A.3. Skript: Zwei Grenzflachen

close all; clear; clc;

%% Einlesen der Messdaten:

%Pfad x{1} und Name der Dat-Datei f{1} eingeben OHNE Winkel
x{1} = ’Z:\JK\Messdaten\CaF2_Si_161013_1_1018";

f{1} = ’CaF2_Si_161013_1_"7;

%% Brechungsindizes der einzelnen Schichten

nl = 1.0; %Luft

n2 = 1.43; %CaF2

n3 = 3.88; %S

d2_s = 2 JsUntergrenze der Schichtdicke in nm
d2_e = 3 /s0bergrenze der Schichtdicke in nm
lambda = 632.8; Wellenlange des Lasers

w_s = 30
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w_e = 85

%% Einlesen der Daten

angles = (w_s:5:w_e)’;

angles2 = (w_s:.l:w_e)’;

rhos = zeros(size(angles));

%hrhose = zeros (size(angles));

num_angles = length(angles);

for j = 1:length(x)

data_dir = x{j};
for idx = 1:num_angles

angle = angles(idx);
ff = £{j};
filename = sprintf(’Ys’%d.dat’, ff,angle);
file = fullfile(data_dir, filename); %name{idx}
disp(file);
data = importdata(file);
delta = data.data(:,2);
psi = data.data(:,3);
angle_test = data.data(:,6);
delta_mean = mean(delta);
deltal (idx) = delta_mean;
psi_mean = mean(psi);
psil(idx) = psi_mean;
angle_mean = mean(angle_test);
rho = tand(psi_mean)*cosd(delta_mean);
rhos(idx) = rho;

disp(rho)
end
%% Plot
plot(angles, rhos,’x’, ’linewidth’, 2)
hold on
end

%% Berechnungsmodell Einschichtsystem
dt = (d2_e-d2_s)/4; 45 Schritte !
d = d2_s:dt:d2_e
d2_v = zeros(size(d))
num_d = length (d)
for ifx = 1:num_d
d2 = d(ifx);
cos_phil = cosd (angles2);
cos_phi2 = sqrt (1.-(n1"2./(n272).*(sind(angles2))."2));
phi2 = acosd (cos_phi2);
cos_phi3 = sqrt (1-n272/(n372).*(sind(phi2))."2);
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A.3 Skript: Zwei Grenzflachen

beta2 = 2.*pi.*(d2./lambda) .*n2.*cos_phi2;

complex (beta2.*(-2));

= (n2*cos_phil-nlx*cos_phi2)./(n2*cos_phil+nl*cos_phi2);
= (nl*cos_phil-n2*cos_phi2)./(nl*cos_phil+n2*cos_phi2);

beta2i =
r_p_12_v
r_s_12_v
r_p_23_v
r_s_23_v
R_p=(r_p

(n3*cos_phi2-n2*cos_phi3) ./ (n3*cos_phi2+n2*cos_phi3);

= (n2*cos_phi2-n3*cos_phi3)./(n2*cos_phi2+n3*cos_phi3);

12_v+r_p_23_v.*exp(beta2i))./(1+r_p_12_v.*r_p_23_v.*exp(beta2i));

R_s=(r_s_12_v+r_s_23_v.*exp(beta2i))./(1+r_s_12_v.*r_s_23_v.*exp(beta2i));
rho_R_ps = R_p ./ R_s .x(-1);

hold on

plot(angles2, rho_R_ps ,’--’, ’linewidth’, 1)

hold on
d2_v (if
x1 = d2_
x2 = d2_
x3 = d2_

x) = d2;
v (1,1);
v (1,2);
v (1,3);

x4 = d2_v (1,4);
x5 = d2_v (1,5);

d_Einheit = ’nm’

strfl = sprintf(’%.
strf2 = sprintf(’%.
strf3 = sprintf(’%.
strf4 = sprintf(’%.
strf5 = sprintf(’%.

1f
1f
1f
1f
1f

%s’,x1,d_Einheit);
%s’,x2,d_Einheit);
%s’,x3,d_Einheit) ;
%s’,x4,d_Einheit) ;
%s’,x5,d_Einheit) ;

legend (’CaF_2/Si - P161013-1’,strfl,strf2,strf3,strf4,strfb,
’location’, ’southwest’)

end

%% Konfiguration Plot

hold on

plot([angles(1); angles(end)], [0; 0], ’k’)

grid on

xlabel (’Wink
ylabel (’Re (
axis ([30 8

el in °?)
\rho)’)
5 -1 11)

set (gcf, ’paperposition’, [1 1,14 8])

fontsize = 9;

)

set(gca, ’FontSize’ ,fontsize);
set (0, ’DefaultAxesFontName’,’Times New Roman’);
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