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1 Einleitung und Zielstellung

Optische Interferenzschichten sind eine unverzichtbare Komponente vieler optischer Sys-
teme. Neben klassischen Anwendungsgebieten wie der Ophthalmik und dem optischen
Instrumentenbau finden sich optische Beschichtungen auch in Produkten der Unterhal-
tungselektronik, Beleuchtungstechnik, Architektur oder Automobiltechnik. Zur Unter-
driickung storender Reflexionen und der Maximierung der Lichtausbeute kommen héufig
reflexionsmindernde Beschichtungen zum Einsatz. Die beschichteten Oberflichen sind
meist Umwelt- und Witterungseinfliissen ausgesetzt, die auch zu einer Schédigung der
Beschichtung fithren kénnen.

Diese Degradation begrenzt die Lebensdauer der beschichteten Oberflichen. Die Ober-
flichenschadigung ist ein komplexer Vorgang der mechanische, thermische und chemische
Komponenten beinhaltet [1,2|. Bei extrem widerstandsfdhigen Optiken wie zum Beispiel
Saphir stellt eine optische Beschichtung immer eine mechanische Schwachstelle dar.

Bislang wurden die optischen und mechanischen Eigenschaften diinner Schichten weit-
gehend getrennt betrachtet. In der Literatur finden sich umfangreiche Angaben zu tri-
bologischen Beschichtungen ohne optische Funktion. Umgekehrt spielt die mechanische
Belastbarkeit bei optischen Beschichtungen nur eine untergeordnete Rolle. Eine Schnitt-
menge existiert im Bereich optischer Bauteile aus Kunststoff. Hier wird zunéchst eine
mechanische Schutzschicht auf das Kunststoffsubstrat aufgebracht und anschliefsend das
optisch wirksame Schichtsystem. Optische und mechanische Funktion bleiben jedoch
erneut getrennt.

Die logische Weiterentwicklung wére die Beriicksichtigung von optischen und mecha-
nischen Eigenschaften wihrend des Designs des Diinnschichtsystems, um eine definierte
optische Funktion bei einer gesteigerten mechanischen Belastbarkeit zu erzielen. Aller-
dings sind die gegenwértig zum Diinnschichtdesign genutzten Softwarepakete nicht in
der Lage eine mechanische Belastung des Schichtsystems zu simulieren. Eine Untersu-
chung der mechanischen Belastbarkeit erfolgt erst nach der Beschichtung, so dass die
mechanische Optimierung zurzeit ein langwieriger und aufwendiger Prozess ist.

Ziel dieser Arbeit ist es, verschiedene Diinnschichtmaterialien hinsichtlich ihrer me-
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chanischen Eigenschaften zu charakterisieren und typische Schadensmechanismen me-
chanisch belasteter Mehrschichtsystemen zu identifizieren. Ein besseres Versténdnis der
an der mechanischen Schédigung der Oberflidche beteiligten physikalischen Prozesse er-
moglicht es dann, die {iblichen Methoden des Diinnschichtdesigns mit einem elastizitéts-
theoretischen Modell zu ergédnzen. Neben der optischen Funktionalitdt kann so auch die
mechanische Stabilitét im Designprozess beriicksichtigt werden.

Fiir die praktische Umsetzung ergeben sich daraus drei Arbeitsfelder. Zunéchst be-
einflusst die Auswahl der verwendeten Schichtmaterialien die mechanische Belastbarkeit
des Schichtsystems erheblich. Die Parameter der Prozessfithrung wirken sich dabei so-
wohl auf die optischen als auch auf die mechanischen Eigenschaften der Schicht aus [3,4].
Die Materialauswahl wird allerdings durch die Anforderungen an die Brechzahl und die
Prozessierbarkeit im PVD-Verfahren begrenzt, so dass allein auf der Materialebene keine
nennenswerte Steigerung der mechanischen Belastbarkeit zu erwarten ist.

Als zweiter Aspekt ist der Aufbau des Schichtsystems zu untersuchen. Von natiirlichen
Systemen ist bekannt, dass die Bruchfestigkeit von Nanolaminaten, wie etwa Perlmutt,
einer Kombination aus Kalziumkarbonat und verschiedenen Proteinen, die der einzel-
nen Komponenten, deutlich iibersteigt [5,6]. Fiir die optische Funktionalisierung von
Oberflachen mittels Interferenzschichtsystem existieren prinzipiell viele unterschiedliche
Schichtanordnungen die einen vergleichbaren Effekt hervorrufen [7,8]. Somit sollten sich
auch bei einer gegebenen Materialauswahl verschiedene Schichtsysteme mit unterschied-
licher mechanischer Belastbarkeit realisieren lassen.

Bei der Auswahl des am besten geeigneten Schichtsystems wird als dritter Aspekt die
Simulation mechanischer Belastung relevant. Elastizitatstheoretische Modelle ermogli-
chen es mittlerweile, den Spannungszustand eines belasteten Mehrschichtsystems zu be-
rechnen, wenn die Schichtdicken und E-Moduln bekannt sind [9]. Durch die Analyse der
an realen Schichtsystemen aufgetretenen Schédden konnen die fiir das Schichtversagen re-
levanten Spannungskomponenten identifiziert werden. Dadurch lassen sich in der Folge
die Belastbarkeitsgrenzen im Schichtsystem bereits in der Designphase abschétzen.

In der vorliegenden Arbeit wird zunéchst der aktuelle Stand der Technik beziiglich
mechanisch belastbarer Beschichtungen dargelegt und etablierte Methoden zur mecha-
nischen Charakterisierungen diinner Schichten werden vorgestellt. Auch die gegenwarti-
gen Moglichkeiten in der optischen und mechanischen Modellierung werden erortert. Im
anschliefsenden Theorieteil werden die Grundlagen des Diinnschichtdesigns, wesentliche
mechanische Kenngrofen, verschiedene Konzepte der Indentationsmessung und Scha-

densmechanismen diinner Schichten vorgestellt. Der Experimentalteil erlautert die ver-
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wendeten Messmethoden und Beschichtungsanlagen. Der Ergebnissteil diskutiert die Ei-
genschaften der experimentell erzeugten Beschichtungen sowie die bei realer Belastung
aufgetretenen Schéden und erklért den Einfluss des Schichtaufbaus auf die mechanische
Belastbarkeit anhand umfangreicher Simulationen. Abschliefsen werden die gewonnenen
Erkenntnisse auf das Schichtdesign eines Entspiegelungssystems fiir Saphir angewandt

und dessen erhohte mechanische Belastbarkeit im Experiment nachgewiesen.



2 Stand der Technik

2.1 Mechanisch belastbare Beschichtungen

Kommen die Oberflichen zweier Kérper miteinander in Kontakt, so fiihrt dies aufgrund
der zwischen ihnen wirkenden Kréfte und der Reibung zu einer mechanischen Belastung
beider Oberflichen. Als Folge dieser Belastung kommt es zu verschiedenen Verdnderun-
gen der Oberfliache, welche gemeinhin unter dem Begriff , Abnutzung“ zusammengefasst
werden. Unter diesen Oberbegriff fallen so unterschiedliche Phénomene wie Abrieb, plas-
tische Deformation und Rissbildung.

Der wichtigste Ansatz zur Vermeidung der Abnutzung ist das Einbringen von Schmier-
stoffen zwischen die Kontaktflachen um die Reibung zu minimieren. Dort wo eine Schmie-
rung nicht, oder nur eingeschrénkt, moglich ist, versucht man iiber gezielte Modifikatio-
nen der Oberfliache eine erhchte Belastbarkeit zu erzielen. Ein Beispiel fiir solche tribo-
logischen Beschichtungen sind Hartschichten auf metallbearbeitenden Werkzeugen. Ein
gezielter Materialabtrag am Werkstiick ist erwiinscht, das Werkzeug selbst soll jedoch,
geschiitzt durch eine harte Oberfliche, moglichst lange seine Form bewahren.

Im Bereich der optischen Beschichtungen wurde den mechanischen Eigenschaften hin-
gegen zunichst wenig Aufmerksamkeit gewidmet. Von grofserer Bedeutung waren die op-
tischen Spezifikationen und anwendungsspezifische Aspekte wie die Laserfestigkeit. Der
wichtigste Schutz vor Abnutzung war die generelle Vermeidung eines mechanischen Kon-
taktes. Mit der zunehmenden Verwendung mechanisch empfindlicher Polymere entstand
auch ein gesteigertes Interesse an kratzfesten Beschichtungen. Die in jiingster Zeit zu-
nehmende Verwendung beriithrungssensitiver Displays als Eingabegeréte ldsst erwarten,
dass die Kombination optischer und mechanischer Eigenschaften von Beschichtungen in
Zukunft noch weiter an Bedeutung gewinnen wird. Hier soll der aktuelle Kenntnisstand
fiir tribologische und optische Beschichtungen kurz dargestellt werden.

Im Bereich der tribologischen Beschichtungen waren bereits Ende der 60er Jahre Werk-
zeuge welche mit 3 bis 12 um Titancarbit oder Titannitrid beschichtet waren erhéltlich.

Mehrschichtsysteme auf Basis verschiedener Carbide und Nitride entsprachen bis in die
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spéaten 80er Jahre dem Stand der Technik [10]. Zu dieser Zeit wurde erkannt, dass die
Hérte eines Materials fiir sich genommen ein unzureichendes Kriterium zur Bewertung
der Verschleifsfestigkeit ist [11]. In der Folge wurde verstérkt auch die Bruchfestigkeit
und die Rissausbreitung in den Beschichtungen untersucht.

Gegenwértig lassen sich zwei Forschungsschwerpunkte erkennen. Zum einen wird wei-
terhin versucht die Harte der Beschichtungen zu erh6hen. Die schon langer bekannte dia-
mantartige Kohlenstoffmodifikation DLC (diamond-like carbon) weist als abscheidbares
Schichtmaterial mit Diamant vergleichbare Hartewerte auf [12]. Die geringe Schichthaf-
tung auf Metallen stellt jedoch ein bisher ungeléstes Problem dar [13-16]. Ein weiterer
Ansatz ist die Steigerung der Bruchfestigkeit durch den Ubergang von dicken Einzel-
oder Mehrschichtsystemen zu feiner strukturierten Nanolaminaten. Hierbei werden ne-
ben unterschiedliche Materialkombinationen [17,18| auch Verfahren zu Strukturierung
eines einzelnen Materials iiber die Prozessfithrung untersucht [19].

Im Bereich der optischen Beschichtungen gibt es verschiedene Ansétze, um kratzfeste
Beschichtungen auf Kunststoffsubstrate aufzubringen. Im industriellen Mafsstab kommen
tiberwiegend auf das jeweilige Substrat angepasste Hartlacke zum Einsatz [20]. Auch Sol-
Gel-Verfahren werden zur Erzeugung von Kratzschutzschichten genutzt [21,22]. Da Po-
lymersubstrate einen sehr geringen Elastizitatsmodul aufweisen sind hohe Schichtdicken
im Bereich mehrerer Mikrometer zum Schutz der Oberflache erforderlich. Hier liegt ein
Vorteil der genannten nasschemischen Verfahren, welche die erforderlichen Schichtdicken
in kurzer Zeit aufbringen konnen.

Andererseits lasst sich mit nasschemischen Prozessen, abgesehen von einer Brechzahl-
anpassung, keine optische Funktionalisierung der Oberfliche durchfiihren. Stand der
Technik ist es hier, optische Interferenzschichtsysteme mittels Vakuumprozessen auf die
Kratzschutzschicht aufzubringen. Diese zweistufige Prozessfiihrung ist kostenintensiv.
Daher gibt es Forschungsbestrebungen eine Kombination von Kratzschutz und optischer
Funktion ausschlieflich mittels PVD oder CVD Prozessen zu erzeugen [23,24].

Abseits der Beschichtung von Polymeren wird der mechanischen Stabilitdt von opti-
schen Beschichtungen nur geringe Aufmerksamkeit gewidmet [25]. Es existieren einzelne
Untersuchungen zum Verhalten von Einzelschichten auf keramischen Substraten [26-28.
Doch werden in der Regel andere Schichtdicken und/oder Herstellungsprozesse als bei
optischen Interferenzschichtsystemen zugrunde gelegt.

Im Rahmen dieser Arbeit wird die mechanische Belastbarkeit mittels PVD herge-
stellter optischer Interferenzschichtsysteme systematisch untersucht. Die aufgetretenen

Schéden werden analysiert und geeignete Designanpassungen zur Erhohung der Belast-
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barkeit werden gesucht. Gleichzeitig soll die optische Funktionalitét der Beschichtung,

hier eine Antireflexwirkung, beibehalten werden.

2.2 Modellierung von Schichtsystemen

Soll das Verhalten von Mehrschichtsystemen mathematisch beschrieben werden, so ist
zunachst zwischen den optischen und den mechanischen Eigenschaften des Systems zu
unterscheiden. Die Wechselwirkung von elektromagnetischer Strahlung mit Materie ist
prinzipiell gut verstanden. Maxwell-Gleichungen und Fresnel-Formeln beschreiben das
Verhalten einer elektromagnetischen Welle beim Passieren einer Grenzflédche [29]. Der
im Theorieteil ndher erlduterte Transfermatrixformalismus ermoglicht die Beschreibung
von beliebig komplexen Anordnungen homogener, isotroper Schichten. Eine Reihe von
Softwaretools zum Diinnschichtdesign implementiert diesen Formalismus [30-32].

Sind die komplexen Brechzahlen der Schichtmaterialien bekannt, so lassen sich daraus
die optischen Eigenschaften des Schichtsystems ableiten. Neben Transmission und Refle-
xion fiir beliebige Einfallswinkel und Polarisationen lassen sich auch Farbeindruck und
Dispersionseffekte bestimmen. Ergénzend lésst sich die Fehlertoleranz des Schichtsys-
tems auf Basis von erwarteten Schichtdickenfehlern oder Brechzahlfehlern abschétzen.
Des Weiteren gibt es Ansétze, den kompletten Beschichtungsvorgang zu simulieren und
auf Basis von ,Virtuellen Prozessldufe* eine optimierte Prozesskontrolle zu finden [33].

Der Transfermatrixformalismus wird durch die Annahme homogener, isotroper Schich-
ten begrenzt. Stetige Brechzahlverldufe wie etwa bei Rugatefiltern sowie nanostruk-
turierte Oberflachen lassen sich hiermit nur eingeschréankt darstellen. Im Bereich der
Subwellenldngen-Strukturen und der Metamaterialien kommen andere Modelle zur Be-
schreibung des Lichtausbreitung zur Anwendung. Verbreitet sind hier beispielsweise die
weffective medium thorie (EMT) oder die ,rigorous coupled-wave analysis® (RCWA)
[34-37].

Die Modellierung des Verhaltens eines mechanisch belasteten Schichtsystems wird da-
durch erschwert, dass dieses sich unter der einwirkenden Belastung dynamisch verformen
kann. Abhéngig von der Materialkombination kann es sich hierbei um langsame, kon-
tinuierliche Vorgénge, wie etwa ein Kriechen in einem Polymer, oder aber um abrupte
Anderungen, wie das Brechen einer sproden Schicht, handeln. Eine allgemeine analyti-
sche Losung fiir plastische Deformationen in einem mechanisch belasteten Schichtsystem
existiert zurzeit nicht.

Grundsétzlich ist die Finite-Elemente-Methode (FEM) ist etabliertes Verfahren um die
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Spannungs- und Deformationszustande eines mechanische belasteten Kérpers zu bestim-
men [38]. Hierbei wird der zu untersuchende Korper in eine Reihe von Volumenelementen
zerlegt und Wechselwirkungen zwischen den einzelnen Volumenelementen werden defi-
niert. Uber die einzelnen Volumenelemente lassen sich nun der Spannungszustand und
die Deformation des Korpers, etwa eine Rissbildung in einer Schicht, berechnen [39].

Ein wesentliches Problem bei der Analyse optischer Schichtsysteme mittels Finite-
Elemente-Methode ist jedoch die erreichbare rdumliche Auflosung. Um einen Spannungs-
wert fiir einen bestimmten Punkt des Schichtsystems zu erhalten muss an diesem Punkt
ein Volumenelement existieren. Optische Schichtsysteme kénnen Dicken im Bereich meh-
rerer pm erreichen und trotzdem noch einzelne Schichten von wenigen nm Dicke enthal-
ten. Um Informationen iiber alle Schichten des Systems zu erhalten, miisste demnach
eine sehr grofse Anzahl von Volumenelementen verwendet werden. Aufgrund des hohen
Rechenaufwandes ist die Analyse komplexerer Schichtsystemen mittels FEM in der Re-
gel nicht praktikabel. Obwohl die verfiighbare Rechenleistung in den letzten Jahren stetig
zugenommen hat, wird weiterhin an Methoden zur Beschleunigung von FEM Berech-
nungen geforscht [40].

Ein alternatives Vorgehen ist die Betrachtung der rein elastischen Deformation des
Schichtsystems. Im Gegensatz zur plastischen Deformation existiert fiir die elastische
Deformation geschichteter Halbrdume eine analytische Losung [41,42]. Die Details die-
ses erweiterten Hertzschen Modells werden im Theorieteil erlautert. Der Hauptvorteil
dieser analytischen Losung ist der im Vergleich zur FEM geringe Rechenaufwand. Somit
lassen sich auch die Spannungszustiande komplexe Schichtsysteme mit einer rdumlichen
Auflésungen im Bereich einzelner Nanometer darstellen.

Bis zum Einsetzen der plastischen Deformation liefern beide Modelle vergleichbare Er-
gebnisse. Unter der Annahme, dass das Einsetzten plastischer Deformation gleichbedeu-
tend mit einer beginnenden Schichtschédigung ist, sind die Spannungswerte im plastisch
deformierten System nur noch von untergeordneter Bedeutung. Sind die materialspe-
zifischen Belastungsgrenzen bekannt, so sind die Spannungswerte der rein elastischen
Deformation ebenso geeignet fiir eine vergleichende Bewertung verschiedener Schicht-
systeme. Daher wird in dieser Arbeit das elastizitédtstheoretische Modell zur Simulation
der Spannungszustinde mechanisch belasteter Schichtsysteme genutzt. Basierend auf
diesem Ansatz und der vorherigen Analyse geschédigter Schichtsysteme, soll bereits in
der Designphase des optischen Schichtsystems die mechanische Belastbarkeit prognosti-
ziert werden. Bisher bleiben die mechanischen Eigenschaften eines Schichtsystems beim

Design unberiicksichtigt.
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2.3 Mechanische Charakterisierung

Es existiert eine grofe Anzahl verschiedener Tests, welche die mechanischen Eigenschaf-
ten von Schichtsystemen charakterisieren sollen. Diese lassen sich grob in zwei Kategorien
einteilen. Tests bei denen der belastete Bereich in der Grofenordnung von Zentimetern
liegt werden im Folgenden als makroskopische Tests bezeichnet. Versuchsanordnungen
welche das Schichtsystem hochsten in Mikrometermafsstab belasten werden als mikro-
skopische Test bezeichnet.

Die makroskopischen Tests stellen in der Regel eher geringe Anforderungen an die
Probenpréparation und lassen sich mit begrenztem instrumentellen Aufwand durchfiih-
ren. Dies macht Sie fiir vergleichende Bewertungen im industriellen Mafstab besonders
interessant. Der Testablauf ist normiert und die verwendeten Testgerite entsprechend
standardisiert [43-45].

Aufgrund des einfachen Aufbaus liefern diese makroskopischen Tests allerdings auch
nur semi-quantitative Ergebnisse. Ublicherweise werden Anfangs- und Endzustand ver-
schiedener Proben anhand von Parametern wie dem Haze-Wert oder der Masse des
Materialabtrags miteinander verglichen, in situ Werte existieren faktisch nicht. Dies er-
moglich zwar eine Einordnung verschiedener Schichtsysteme anhand ihrer mechanischen
Belastbarkeit, liefert jedoch keine Information iiber die Vorgéinge im Schichtsystem und
die Ursachen des Schichtversagens.

Dem gegeniiber stehen die mikroskopischen Tests. Sie ermdglichen es, grundlegende
mechanische Charakteristiken einer Schicht quantitativ zu bestimmen. Die Separation
der Schichteigenschaften vom Substrateinfluss stellt hierbei eine besondere Herausfor-
derung dar. Daher sind die mikroskopischen Verfahren in Bezug auf Probenpréaparation
und Versuchsdurchfiihrung deutlich anspruchsvoller als die makroskopischen Tests.

Da unterschiedliche mechanische Eigenschaften zu charakterisieren sind, gibt es eine
sehr grofse Anzahl unterschiedlicher Messmethoden [46,47]. Auf alle Verfahren einzuge-
hen wiirde hier zu weit fithren. Da fiir die zuvor erwéhnte Simulation der elastischen
Deformation die E-Moduln und Fliefsgrenzen der Schichtmaterialien bendtigt werden,
soll hier primér auf die Testverfahren, welche sich zur Bestimmung dieser Werte eignen,
eingegangen werden.

Die Auswertung von Indentationsmessungen nach der Oliver-Pharr-Methode ist ein
etabliertes Standardverfahren um die Héarte und den E-Modul einer Oberfliche zu be-
stimmen [48,49]. Urspriinglich war dieser Auswertungsansatz auf Bulkmaterialien be-

schrinkt. Zwei separate Weiterentwicklungen dieser Methode ermdglichten es, Inden-
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tationsmessungen auch zur Charakterisierung diinner Schichten zu nutzen. Zum einen
wurde die urspriinglich statische Indentation durch Anderungen im Messablauf zur dy-
namischen Indentation erweitert. Zum anderen wurden die der Auswertung zugrunde
liegenden theoretischen Modelle verallgemeinert, um die Schichtstruktur und die Inden-
tergeometrie besser abbilden zu kénnen. Beide Ansétze werden im Theorieteil ndher
erlautert.

Mittlerweile ist die Nanoindentation ein ausgereiftes und leistungsfahiges Werkzeug
zur Schichtcharakterisierung [50,51]. Des Weiteren erweisen sich Nanoindenter als sehr
flexibel. Zyklische Belastungen erméglichen die Charakterisierung der Materialermii-
dung. Die bei einigen Gerdten mogliche Ergénzung einer lateralen Kraftkomponente
ermoglicht hoch aufgeldste Nano-Scratchtests. Somit kénnen neben E-Modul und Flie-
grenze auch die Bruchzéhigkeit und Adhésionswerte ermittelt werden. [52-54|

Das zweite Verfahren zur Bestimmung des E-Moduls diinner Schichten ist die Nutzung
akustischer Oberflichenwellen (,Surface Acoustic Waves®, SAW) [55, 56]. Hiermit lésst
sich der E-Modul sehr diinner Schichten gut bestimmen. Im Gegensatz zu Indentations-
messungen, welche in der Regel einen plastischen Abdruck in der Probe hinterlassen,
sind SAW Messung zerstorungsfrei. Allerdings ist es nicht mdoglich die Fliefigrenze des

Materials zu bestimmen.



3 Theoretische Grundlagen

Im Rahmen dieser Arbeit werden verschiedene Beschichtungen beziiglich ihrer mecha-
nischen und optischen Eigenschaften untersucht. Fiir den Komplex der optischen FEi-
genschaften sind die wesentlichen Materialparameter bekannt und es existieren bereits
umfangreiche, etablierte Losungen um das Verhalten von Mehrschichtsystemen zu be-
stimmen. Diese sollen im Abschnitt 3.1 vorgestellt werden.

Im Bereich der mechanischen Eigenschaften besteht hingegen noch Forschungsbedarf.
Bestimmte Eigenschaften, wie etwa der Begriff | Hérte sind nicht eindeutig definiert.
Die Zusammenhénge zwischen von aufsen einwirkender Belastung, der Verdnderung des
Schichtsystems unter dieser Belastung und den Belastungsgrenzen die zu einer perma-
nenten Schéidigung des Schichtsystems fiihren sind, grade fiir optische Schichtsysteme,
kaum untersucht.

Die weiteren Abschnitte sollen daher zunéchst wichtige mechanische Eigenschaften
erlautern und Methoden zur Bestimmung eben dieser zeigen. Zudem sollen theoretische
Modelle zur Berechnung der Spannungszusténde in einem belasteten Schichtsystem vor-
gestellt werden. Abschliefen wird betrachtet, welche Experimente und Modelle geeignet

sind das mechanische Schichtversagen herbeizufithren und zu beschreiben.

3.1 Optische Eigenschaften

3.1.1 Brechungsindex

Die Wechselwirkung zwischen Licht, oder allgemeiner elektromagnetischen Wellen, und
Materie wird klassisch durch die Maxwellgleichungen beschrieben. Die nachfolgende Ab-
leitung ist angelehnt an die umfassende Darstellung in der entsprechenden Fachlitera-
tur [29,57].

Man betrachte den eindimensionalen Fall einer sich in z-Richtung ausbreitenden ebe-
nen Welle in einem homogenen, isotropen, dielektrischen und nicht magnetischem Me-

dium. Die Wellengleichung lautet somit:

10
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PE ¢ O°E
Pz 2 ot?
Hierbei ist ¢ die Vakuumlichtgeschwindigkeit. Setzt man die Funktion

~0 (3.1)

E = Eye i@i=k=2) (3.2)

als Losungsansatz in die Wellengleichung ein, so erhélt man das Dispersionsgesetz

k. (w) = 51/2% (3.3)

fiir die von der Kreisfrequenz w abhéngige z-Komponente k, des Wellenvektors. Das
Einsetzen dieser Gleichung in 3.2 ermoglicht die Definition von Brechzahl und Extinkti-

onskoeffizient. Unter der Annahme, das ¢ komplex ist erhalt man:

B = Bye= 365 gmilut=R(et/2)22) (3.4)

Der erste Exponent beinhaltet den Imaginéarteil der dielektrischen Konstante und be-
schreibt die mit Ausbreitung in z-Richtung zunehmende Dampfung der Welle. Daher

definiert man den Extinktionskoeffizient k als

k= S(eY?) (3.5)

Der zweite Exponent beinhaltet den Realteil der dielektrischen Konstante und be-
schreibt die Phasengeschwindigkeit mit der sich eine ebene Welle in einem Medium

ausbreitet. Die Brechzahl n ist daher definiert als

n = R(Y?) (3.6)

Zur vollstandigen Beschreibung des Brechungs- und Absorptionsverhaltens eines Me-

diums wird daher der komplexe Brechungsindex definiert:
n=mn+ik (3.7)

3.1.2 Transmission und Reflexion

Trifft eine elektromagnetische Welle auf die Grenzfliche zweier Medien wird ein Teil der
Welle in das Einfallsmedium zurtickreflektiert und ein Teil transmittiert. Das Transmis-

sionsverhalten héangt dabei von Einfallswinkel und Polarisationszustand der Welle und
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Abbildung 3.1: Skizze zur Ausbreitung einer elektromagnetischen Welle an einer Grenz-
fldche (links) beziehungsweise an einer diinnen Schicht (rechts)

den Brechungsindizes der Medien ab. Abbildung 3.1 zeigt die einfallende Welle Ig sowie
die reflektierte Welle Ig und die transmittierte Welle It in der Einfallsebene, welche von
Ig und der Grenzflichennormalen aufgespannt wird. Die jeweiligen Anteile des elektri-
schen Feldes sind ebenfalls dargestellt, wobei die Indizes p und s die Polarisation parallel
oder senkrecht zur Einfallsebene darstellen. Mit den Fresnelgleichungen lassen sich die

elektrischen Feldstérken der einzelnen Komponenten berechnen. Es gilt [29]:

Er, mngcosp; —ngcospy ; Er, 2n4 cos Y1 (3.8)
T = = N = = .
P Er, mnocosg + ngcos gy T Eg,  mngcosp + ngcospr
Er, — Erg 2
r, = Rs 1 COS Y1 g COS P2 T T, _ 1 COS Y1 <39)

= = s =
EE,S 1 COS Y1 -+ no cos ©2 ’ EE,s 1 COS Y1 -+ no Cos ©2

Uber die Fresnel-Formeln lisst sich die Reflektivitét einer Grenzfliche bestimmen. Ein
Diinnschichtsystem besteht jedoch selbst im einfachsten Fall, eine Einzelschicht auf ei-
nem Substrat, aus zwei Grenzflachen und iiblicherweise drei Materialien. Das Substrat,
oft Glas, und das Einfallsmedium, in der Regel Luft, werden aufgrund ihrer Ausdeh-
nung als Halbrdume betrachtet. Die Schicht weist eine konkrete Dicke d auf. Da die
Schichtdicke in derselben Gréfsenordnung wie die Wellenlédnge des Lichtes liegt, kommt
es zu Interferenzeffekten. Die Phaseninformation des Lichtes ist daher zu berticksich-

tigen. Im Folgenden bezeichnet r,, den polarisationsabhangigen Reflexionskoeffizienten
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einer Welle die sich im Medium x auf die Grenzfliche zum Medium y zubewegt. Analog
bezeichnet t,, den entsprechenden Transmissionskoeffizienten fiir den Ubergang von Me-
dium x auf Medium y. Die Koeffizienten r153 und t;53 charakterisieren das Schichtsystem
und entstehen aus der Summe der sich {iberlagernden Vielfachreflexionen. Abbildung 3.1
verdeutlicht diesen Sachverhalt. Es gilt [29]:

T123 = T12 + t12€P 93¢ to) + t19eP 1oz ry eProgePty + - - -

o0
= 712 + t12e o3ty Z [ra1€raze™]’
=0

tiorogtar 2P

(3.10)

= T12 —
1 — rojroze?®

j S ; 317 t1atoze’”
tiog = t12€Pt rozePro ]’ = - 3.11
123 = l12€ 7123 j; [ 236 T'21 } 1 — rogrra 02 ( )
Der Term [ charakterisiert die unterschiedliche Phasenlage der einzelnen reflektierten
Wellen. Da die Schichtdicke und die Brechungsindizes der Materialien sowie Wellenldnge
und Einfallswinkel des Lichtes bekannt sind, ldsst sich 3 aus geometrischen Uberlegungen
bestimmen [§]:
2md
p= — 2 oS 2 (3.12)
Da die verwendeten Brechungsindizes komplex sind, ist die Absorption der Schicht
beriicksichtigt. Aus den Transmissions- und Reflexionskoeffizienten lésst sich nun das
Transmissions- beziehungsweise Reflexionsvermdgen des Systems berechnen.

N3 COS Y3

R = |’l“123|2 X T = t%zg‘ (313)

N1 COS ¢

Prinzipiell lassen sich auch Diinnschichtsysteme mit mehreren Schichten in dieser Form
betrachten. Jedoch nehmen die entsprechenden Formeln mit zunehmender Schichtanzahl
sehr schnell unpraktische Ausmafse an. Fiir komplexe Schichtsysteme besser geeignet ist
die Beschreibung iiber den Transfermatrixformalismus |7,8]. Aus den Maxwellgleichun-
gen ergibt sich, dass die tangentialen Komponenten des elektrischen und magnetischen
Feldes beim Uberschreiten einer Grenzfliche kontinuierlich sind. Somit lassen sich die
Anderungen dieser Komponenten innerhalb einer Schicht mit Grenzflichen g; und g,

unabhéngig von den Umgebungsmedien geméaf
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ZoH (1) n'sinf cosf ZoH (g2)

B(g) H cong im0

E(g:) ] (3.14)

darstellen. Die dargestellte Matrix bezeichnet man als die charakteristische Matrix
einer Schicht und soll im Folgenden mit M bezeichnet werden. 3 bezeichnet die zuvor
bestimmte Phasenverschiebung und Z; die Vakuumimpedanz. Der Brechungsindex n’
ist hier ein polarisationsabhéangiger effektiver Brechungsindex, welcher nur fiir senkrech-
ten Lichteinfall mit der Materialkonstante identisch ist. Abhéngig von Polarisation und
Einfallswinkel des Lichts gilt:

n

(3.15)

/ J— . / J—
N = NCOS P; Ny, =
cos

Ein System aus q Schichten ldsst sich entsprechend durch das Produkt der einzelnen

Matrizen ausdriicken:

q
Msye = [ M; (3.16)
j=1

Der Transfermatrixformalismus ermdglicht es die Eigenschaften beliebig komplexer
Schichtsysteme zu berechnen. Er ist in vielen géngigen Softwarepaketen zum Diinn-

schichtdesign implementiert [30-32].

3.2 Mechanische Eigenschaften

3.2.1 Harte

Zur Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften von Festkorpern werden eine
ganze Reihe von Kriterien herangezogen. Eine haufig hierzu genutzte Eigenschaft ist die
Hérte. Trotz der weiten Verbreitung der Hérte als Charakteristikum von Festkorpern
erweist sich eine prézise Definition als problematisch.

Die allgemeine Definition von Hérte als ,,der Widerstand, welcher ein Kérper dem Ein-
dringen eines anderen, harteren Korpers entgegensetzt bezieht sich auf die Eindringhér-
te und berticksichtigt zunédchst nicht die Ritzhérte. Die bekannteste Ritzhérteskala diirfte
die nach Mohs sein. Diese bewertet Stoffe relativ zueinander auf einer einheitenlosen Ska-
la von 1 (Talk) bis 10 (Diamant). Diese qualitative Abstufung lésst sich allerdings nur
eingeschrénkt in eine quantitative Eindringhérte iiberfiihren [58]. Grundsétzlich spielen

Ritzhérten auferhalb der Mineralogie aber nur eine geringe Rolle.
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Zur Bestimmung der Eindringhérte wird ein Eindringkérper (Indenter) unter defi-
nierten Bedingungen gegen den Priifkorper gepresst. Leider existiert eine Vielzahl von
Hértepriifverfahren, welche sich in Form und Material des Indenters und der Bezugsgro-
fse (Abrucktiefe oder Abdruckflache) unterscheiden. Beim Verfahren nach Rockwell wird
die Héarte aus der Eindringtiefe eines Kugel- oder Kegelférmigen Indenters aus Stahl
bestimmt [59]. Das Verfahren nach Brinell verwendet kugelformige Hartmetallindenter
und vermisst die Abdruckgrofe [60,61]. Bei der Vickers- und der Knoophérte werden
hingegen unterschiedlich geformte Diamantpyramiden als Indenter verwendet [62,63].
Die Abdruckgrofen bewegen sich dabei je nach Test im Bereich zwischen Milli- und
Mikrometern.

Beim Ubergang zur Nanoindentation werden in der Regel dreiseitige Diamantpyra-
minden (Berkovich-Indenter) verwendet. Mit steigender Indentationskraft kommt es zu-
néichst zu einer elastischen, spéter zu einer plastischen Deformation der Probe. Ist die
plastische Zone vollstandig ausgebildet bleibt das Verhéltnis zwischen Indentationskraft
und Kontaktfliche konstant. Diesen Kontaktdruck definiert man als Indentationshér-
te [64].

Grundsétzlich lassen sich die verschiedenen Hértewerte innerhalb gewisser Grenzen
ineinander umwerten. Neben der Materialpaarung und der Kontaktgeometrie wird die
gemessene Harte auch durch weitere Effekte wie etwa Rissbildung in spréden, kriechen
bei elastischen Materialien oder thermischer Drift bei sehr kleinen Indentationen beein-
flusst. Zudem gibt es, abhingig von der Gréfenskala in der die Messung erfolgt, deutliche
Abweichungen zwischen den gemessenen Hértewerten [65]. Es zeigt sich somit, dass die
Hérte keine spezifische Materialeigenschaft, sondern eine Eigenschaft der jeweiligen Kon-
taktpaarung ist.

Bei der Untersuchung diinner Schichten wird die Auswertung durch die geringe Schicht-
dicke zusétzlich erschwert. Soll die Harte einer Schicht unabhéngig vom Substrat gemes-
sen werden, wird iiblicherweise die 10%-Regel angewandt. Diese empirische Nahrungsre-
gel besagt, dass der Substrateinfluss vernachléssigt werden kann, solange die Eindringtie-
fe der Hartemessung 10% der Schichtdicke nicht {ibersteigt. Typische Dicken fiir Schich-
ten in optischen Systemen liegen bei 200 nm oder weniger. Dies reduziert die verfiighare
Eindringtiefe auf weniger als 20 nm. Indenter kénnen jedoch nicht beliebig spitz gefertigt
werden. Typischerweise haben diese Spitzendurchmesser von 50 nm oder mehr. Dies be-
grenzt die minimal erreichbare Eindringtiefe und die Ausdehnung der plastischen Zone.
Die Bestimmung der Hérte diinner Schichten ist daher nicht praktikabel.

Ein weiterer Grund spricht ebenfalls gegen die Verwendung der Hérte zum Beschrei-
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ben des Verhaltens optischer Schichtsysteme. Diese bestehen in der Regel aus einem
Substrat und zwei oder mehr Schichtmaterialien welche sich in mindestens vier unter-
schiedlich dicken Schichten anordnen. Im Fall geschichteter Materialien erstreckt sich die
Wechselwirkung mit dem Indenter jedoch iiber die oberste, durch die Harte beschriebene,
Schicht hinaus durch das gesamte Schichtsystem bis hinab in das Substrat.

Es ist nicht zielfithrend derart komplexe Systeme mit der Hérte als einer von weite-
ren Parametern abhingenden Systemeigenschaft beschreiben zu wollen. Sinnvoller ist
die Verwendung materialspezifischer Eigenschaften welche die Reaktion des jeweiligen
Schichtmaterials auf dufsere Krafte wiedergeben. In Verbindung mit einem Modell wel-
ches das Zusammenwirken der einzelnen Materialien beschreibt werden so Vorhersagen

iiber das Verhalten eines Systems ermoglicht.

3.2.2 Elastizitatsmodul

In Ruhelage befinden sich die Atome eines Festkorpers in einem festgelegten Abstand zu-
einander. Dieser Abstand ergibt sich aus dem Gleichgewicht der zwischen den Atomen
wirksamen abstofenden Kriften kurzer Reichweite (Pauli Abstofung) und anziehen-
den Kraften langer Reichweite. Die Art der auftretenden Wechselwirkung ist abhéngig
von der im Festkorper vorliegenden Bindungsart (ionisch, kovalent, metallisch, von-der-

Waals) [66]. Allgemein lésst sich das Potential zwischen zwei Atomen in der Form

Wi(r)y=Ar"™—Br";m>n (3.17)

darstellen, wobei Ar~" den abstoftenden und Br~" den anziehenden Anteil des Poten-
tials darstellt [67]. Der Verlauf des resultierenden Potentials bleibt qualitativ unverin-
dert solange die Bedingung m > n eingehalten wird. Die zwischen den Atomen wirksame

Kraft ergibt sich aus der rdumlichen Ableitung dieser Funktion.

F(ry=W'(r)= —%Ar‘m + ;Br_"; m>n (3.18)

Abbildung 3.2 zeigt die Potentiale sowie die daraus resultierende Kraft exemplarisch
in willkiirlichen Einheiten. Die gestrichelten Linien stellen das abstofende und das an-
ziehende Potential dar, die schwarze Linie das resultierend Potential und die rote Linie
die resultierende Kraft.

Im Gleichgewichtsabstand x sind die Atome iiber die Bindungsenergie wy aneinander
gebunden. Eine Auslenkung aus der Ruhelage fiihrt zu eine riickstellenden Kraft F. Der

Verlauf der Kraft lasst sich anndherungsweise iiber die Sinusfunktion
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Abbildung 3.2: Allgemeine Darstellung der Bindungsenergie sowie der resultierenden
Kraft in willkiirlichen Einheiten. Hier mit m=12 und n=6 (Lennard-
Jones-Potential).

T X
F(2) = Fraesin (5 ) 3.19
(1) = Fzsin (5 1+ (319

beschreiben [1]. Hierbei ist « die Auslenkung aus der Ruhelage xo und Az der Abstand
zwischen der Ruhelage und dem Kraftmaximum F),,,. Fir kleine Auslenkungen gilt

sinx ~ x, womit sich die Kraft in einer dem Hook’schen Gesetz entsprechenden Form
als

F
W”ﬂ x (3.20)

Fle) = [ 2Az

angeben lasst. Unter der Pramisse, dass der betrachtete Korper homogen und isotrop
ist, kann man nun von der Kraft einer einzelnen Bindung zur Spannung in einer Ein-
heitsfliche A mit N Bindungen {ibergehen. Hierzu wird lediglich ein konstanter Faktor
N/A, welcher aus der Dichte des Materials abgeschétzt werden kann, multipliziert. Die
Dehnung e ist definiert als Quotient zwischen Auslenkung x und Ruhelage xy. Somit

ergibt sich fiir das Verhéltnis zwischen Spannung und Dehnung:

o [O-maxﬂ- } T |:0'max71'l’()
J— x‘ P

e L 2Az 2Ax ] =k (3.21)

Zo
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Der Elastizitdtsmodul als Quotient von Spannung ¢ und Dehnung e ist somit eine
materialspezifische Konstante, welche von Art und Stérke der molekularen Bindung, der
inneren Struktur sowie der Dichte des Materials, nicht jedoch von der dufseren Einwir-
kung auf das Material abhéngt. Die Unabhéngigkeit des E-Moduls von dufseren Einfliis-
sen gilt aufgrund der durchgefithrten Naherung fiir kleine Auslenkungen nur im Bereich
reversibler elastischer Deformation. Zur Beschreibung des Materialverhaltens beim Auf-
treten plastischer Deformationen ist der E-Modul nicht geeignet. Auf die Bestimmung

des E-Moduls mittels Indentationsverfahren wird spéter eingegangen.

3.2.3 Spannungstensor

Wird ein Korper mechanisch belastet, so kommt es zu einer Deformation dieses Korpers
und es baut sich ein Spannungsfeld auf. Dieses umfasst auch im Fall einfacher punktu-
eller Belastung neben der Spannung parallel zur Belastungsrichtung auch Spannungen
senkrecht zur Belastungsrichtung sowie mehrere Scherspannungen. Die vollstéindige Be-
schreibung des Spannungszustandes eines belasteten Korpers erfolgt durch den Span-
nungstensor.

Allgemein ist die Spannung o definiert als der Quotient einer Kraft F' welche auf
die Flache A einwirkt. Betrachtet man einen rdumlich ausgedehnten Korper, so ist bei
der Beschreibung des Spannungsfeldes die Orientierung der Kréfte und Flachen zu be-
riicksichtigen. Legt man kartesische Koordinaten mit den Koordinatenachsen z, y und
z zugrunde, so lésst sich eine einwirkende Kraft in die Komponenten dF},, dF, und dF,
zerlegen. Ebenso weisen die Fliachen, auf welche eine Kraftkomponente einwirkt, eine
Normale zu einer der Koordinatenachsen auf. Abbildung 3.3 verdeutlicht links die Aus-
richtung der Kraftkomponenten und Flachen.

Der Spannungstensor ist ein Tensor 2. Stufe mit insgesamt 9 Komponenten. Die ein-
zelnen Komponenten werden mit o,;, bezeichnet. Der Index a bezeichnet die Ausrichtung

der Flachennormalen, der Index b die Ausrichtung der Kraftkomponente. Es gilt also:

_dF;,
 dydz

Wirkt die Kraftkomponente parallel zu einer Flichennormale spricht man von einer

Oua (3.22)

Normalspannung. Der doppelte Index wird in diesem Fall tiblicherweise weggelassen.
Wirkt die Kraft senkrecht zur Flachennormale, so handelt es sich um eine Scherspannung.
Diese werden mit einem 7 anstelle eines o bezeichnet. Abbildung 3.3 zeigt rechts die

Orientierung der einzelnen Komponenten des Spannungstensors. In Matrixschreibweise
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Abbildung 3.3: Schematische Darstellung eines verspannten Volumenelementes. Links:
Orientierung der Flachen und Kraftkomponenten. Rechts: Komponenten
des Spannungstensors

lautet ein vollstdndiger Spannungstensor somit:

Oy Txy Tz
Tye Oy Tyz (3.23)

Tzx Tzy Oz

Da das betrachtete Volumenelement durch die einwirkende Kraft elastisch deformiert,
nicht jedoch bewegt oder in Rotation versetzt wird, ist dieser Tensor symmetrisch. Fiir
die auftretenden Scherspannungen gilt 7., = 7y, Tyr = T2 und 7, = 75, [1|. Die Be-
zugskoordinaten fiir das Volumenelement konnen frei gewéhlt werden. Aufgrund seiner
Symmetrie lasst sich der Spannungstensor durch eine geeignete Drehung der Bezugs-
koordinaten somit diagonalisieren [68]|. Derartige Koordinatentransformationen é&ndern
ausschlieklich die Gestalt des Spannungstensors, der Belastungszustand des Volumen-
elementes bleibt unveréndert.

Im diagonalisierten Spannungstensor treten keine Scherspannungen mehr auf. Die auf-
tretenden Normalspannungen werden Hauptspannungen genannt und mit oy, o9 und o3
bezeichnet. Per Definition gilt o1 > 09 > 3. Im Folgenden werden diese Hauptspannun-

gen zur Formulierung des Fliefskriteriums herangezogen.
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3.2.4 Fliellgrenze und FlieBkriterium

Uber den Elastizitatsmodul lisst sich die elastische Deformation diinner Schichten gut
beschreiben. Diese elastischen Deformationen sind allerdings reversibel und fiihren somit
nicht zu einer Schédigung der Schicht. Um eine Beschichtung dauerhaft zu verdndern
muss eine plastische Deformation erfolgen. Die Fliefsgrenze Y, nach der englischen Be-
zeichnung ,Yield Strength®, kennzeichnet den Ubergang von elastischer Deformation zum
plastischen Fliefsen.

Zur Feststellung, ob sich ein Korper unter einer gewissen Last elastisch oder plastisch
deformiert, wird ein Fliekkriterium benotigt. Dieses berechnet aus dem Spannungstensor
eine skalare Vergleichsspannung. Ist die Vergleichsspannung hoher als die Fliefsgrenze
kommt es zum plastischen Fliefsen, andernfalls liegt eine elastische Deformation vor.

Die Gestalt des Spannungstensors ist abhingig von den gewihlten Bezugskoordinaten.
Das FEinsetzen der plastischen Deformation erfolgt hingegen unabhingig vom betrachte-
ten Bezugsystem bei einer definierten Belastung. Daher bietet sich das scherspannugs-
freie Hauptspannungssystem als Ausgangspunkt zur Definition eines Fliefkriteriums an.
Es existieren verschiedene Fliekkriterien. Eines der gebréuchlichsten ist die von Mises
Vergleichsspannung [69].

Diesem liegt die Annahme zugrunde, dass das Einsetzten plastischen Fliefsens unab-
hangig von den hydrostatischen, aus allen Richtungen gleichméfig auf den Korper ein-
wirkenden, Spannungen ist. Lediglich die hiervon abweichenden Spannungskomponenten
liefern einen Beitrag. Die Berechnung erfolgt iiber die Differenz der Hauptspannungen.
Es gilt:

OyM — \/; [(0’1 — 0'2)2 + (0'2 — 0'3)2 + (0'3 — 0’1)2} (324)

Ist die von Mises Spannung o,,; grofer als die Flieltgrenze Y, so kommt es zu einer
plastischen Deformation des belasteten Korpers.

An ausreichend groften Korpern wird die Flieligrenze, in diesem Zusammenhang auch
als Streckgrenze bezeichnet, in einem einachsigen Zugversuch bestimmt. Per Definition
ist die Spannung, bei der nach der Entlastung der Probe eine verbleibende Dehnung von
0,2% vorliegt, die Fliekgrenze. An diinnen Schichten ist eine Bestimmung der Fliefgrenze
auf diese Weise jedoch nicht mdoglich.

Experimentell lasst sich die Fliefsgrenze diinner Schichten aus Scratchtests bestimmen.
Hierbei muss sichergestellt sein, dass die Flieligrenze des Substrates deutlich oberhalb

der erwarteten Flieftgrenze der Schicht liegt. Plastisches Fliefen im Substrat wiirde ei-
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ne sinnvolle Auswertung der Messung verhindern. Zunéchst wir eine Diamantspitze bei
moglichst geringer Last iiber die Probenoberfliche gefithrt und das Oberflachenprofil
bestimmt. Anschlieffend wird dieselbe Strecke bei linear ansteigender Last erneut abge-
fahren und abschlieffend ein zweites Oberflichenprofil erstellt. Ab der Stelle, an der eine
Abweichung der beiden Oberflachenprofile auftrat, kam es zu einer plastischen Defor-
mation. Aus der bekannten Geometrie der Spitze und der angelegten Last lasst sich nun
die Fliektgrenze bestimmen.

Alternativ kann mit der Image Load Method (3.4.3) aus den Daten eines klassischen
Indentationsversuchs die von Mises Spannung fiir den Moment der beginnenden Entlas-
tung bestimmt werden. Da ab diesem Moment der Indenter wieder von der Probe entfernt
wird, ist dies die Spannung, ab der das plastische Flieken endet und somit wiederum
die Fliefgrenze. Auch in diesem Fall muss sichergestellt werden, das die Fliefsgrenze des
Substrates hoher liegt als die der Schicht.

Um das mechanische Verhalten von Festkorpern korrekt zu beschreiben benttigt man
zudem die Querkontraktionszahl v. Diese dimensionslose Zahl beschreibt das Verhaltnis
zwischen Breitenkontraktion und Langenexpansion eines Korpers unter einachsigem Zug.
Die theoretischen Grenzwerte fiir v liegen zwischen 0 fiir absolut formstabile Materialien
und 0,5 fiir inkompressible, scherspannungsfreie Fliissigkeiten. Da die Querkontraktions-
zahl diinner Schichten messtechnisch nicht zu ermitteln ist, wird anndherungsweise der
Bulkwert des jeweiligen Materials verwendet. Dieser liegt fiir die untersuchten Materia-

lien zwischen 0,2 und 0,3.

3.3 Indentationsmessungen

Indentationsmessungen haben sich als ein Standardverfahren zu Bestimmung mecha-
nischer Figenschaften von Festkorpern etabliert. Es gibt dabei zwei unterschiedliche
Messmodi. Bei der quasistatischen Messung wirkt eine definierte Kraft auf den Indenter
und die Entlastungskurve wird zur Bestimmung der Probeneigenschaften herangezogen.
Bei der dynamischen Indentationsmessung wird die primére Kraft der quasistatischen
Messungen mit einer kleinen, sinusformig modulierten Kraft iiberlagert. Dies ermog-
licht eine kontinuierliche, nach der Eindringtiefe aufgeldste, Messung der mechanischen
Eigenschaften.

Zunéchst soll die quasistatische Indentation vorgestellt werden. Diese wurde zuerst
entwickelt und ist dementsprechend weit verbreitet. Die entsprechende Priifnorm ba-
siert auf der Auswertung nach der Oliver-Pharr-Methode [48,49,70|. Hierbei wird die
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Abbildung 3.4: Skizze zum Ablauf einer Indentationsmessung. Links: Probenoberfliche
mit Indenter. Rechts: Last-Tiefen-Kurve

zu untersuchende Probe durch einen Indenter, meist eine dreiseitige Diamantpyramide
(Berkovich), bis zu einer Maximallast Py, belastet und anschliefsend entlastet. Sowohl
die einwirkende Last als auch die dazugehérige Eindringtiefe des Indenters werde kon-
tinuierlich aufgezeichnet. Abbildung 3.4 zeigt links schematisch die Probenoberfliche
vor, wihrend und nach der Belastung. Rechts ist die entsprechende Last-Tiefen-Kurve
dargestellt.

Waéhrend der Belastungsphase kommt es in der Probe sowohl zu plastischer als auch
elastischer Deformation. Mit anliegender Maximallast P, betrigt die maximale Ein-
dringtiefe h,.c. In der Entlastungsphase geht nur die elastische Deformation wieder
zuriick, nach der vollstandigen Entlastung verbleibt eine Resteindringtiefe h¢. Der elas-
tische Anteil der Eindringtiefe wir als h, bezeichnet. Der Indenter steht nicht {iber den
gesamten deformierten Bereich in Kontakt mit der Probe. Der radiale Abstand zwischen
Indenterspitze und der Kontaktgrenze wird als Kontaktradius a bezeichnet. Die Kon-
takttiefe h. ist die Tiefe iiber die der Indenter Kontakt mit der Probe hat, die Tiefe h,
kennzeichnet die Lage der Kontaktrandes unter der urspriinglichen Probenoberfléche. Es

gilt:

himas = he + hy = he + hq (3.25)

Grundsatzlich deformiert sich bei Indentationen nicht nur die Probe, sondern ebenso
der Indenter. Statt des E-Moduls der Probe (Ep,vp) wird daher ein reduzierter E-Modul
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E, gemessen, welcher durch die Eigenschaften des Indenters (£}, vy) beeinflusst ist.

1 1—v?2 1-13
— = 3.26
E, Er i Ep (3.26)

Die mit der Entlastung der Probe einsetzende elastische Riickfederung wird zur Be-

stimmung des E-Moduls verwendet. Die Kontaktsteifigkeit S der Probe wird fiir beliebige

rotationssymmetrische Indenter iiber die Gleichung

(3.27)

beschrieben |71]. Da die iiblicherweise verwendeten Berkovich Indenter nicht rotations-
symmetrisch sind, sondern eine dreizahlige Symmetrie aufweisen wird zur Bestimmung
des E-Moduls noch ein Korrekturterm [ eingefiihrt. Gebrauchlich ist die Abschétzung
B = 1,034, wobei andere Untersuchungen auch grofere Werte befiirworten [64]. Letztlich

ergibt sich zur Bestimmung des E-Moduls folgende Formel:
E,. = ld—Pﬁ (3.28)

B dh /A

Allgemein ldsst sich die Last-Tiefen-Kurve fiir verschiedene rotationssymmetrische
Indenter durch eine Potenzfunktion darstellen [72|. Die bei Nanoindentationen aufge-
nommenen Messwerte der Entlastungskurve lassen sich ausgezeichnet iiber eine Potenz-

funktion der Form

P=alh—hy)" (3.29)

beschreiben [48]. o und m sind versuchsspezifische Konstanten die durch einen ite-
rativen Fit an die Messwerte bestimmt werden. Die Bestimmung der Kontaktfliche A
erfolgt iiber die Flachenfunktion des Berkovich Indenters. Geometrisch perfekte Berko-

vichindenter haben die Flachenfunktion

A =24, 5h? (3.30)

Aufgrund der durch die Belastung auftretende Oberflaichendeformation ist die Kon-
takttiefe h. nicht direkt messbar. Die Lage des Kontaktflachenrandes ist nach Sneddon
jedoch weitgehend proportional zur Kontaktsteifigkeit der Probe [72]. Somit gilt:

Pmam

h’c - h’max - h’a - hma:c -
6Smam

(3.31)
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Der Faktor e reprisentiert die Indentergeometrie und betriagt in diesem Fall 0,75 [1].
Somit sind alle Grofsen zur Messung des E-Moduls mittels Nanoindentationsversuch
bestimmt. Bei der praktischen Anwendung sind jedoch einige Einschrankungen zu be-
riicksichtigen.

Die diesem Verfahren zugrundeliegende Theorie betrachtet das zu untersuchende Ma-
terial als einen homogenen und isotropen Halbraum. Bei polykristallinen Festkérpern
liegt die Grofse des Eindrucks iiblicherweise oberhalb der Kristallitgrdfse, so dass iiber
mehrere unterschiedlich orientierte Kristallite gemittelt wird. Somit kann die Annahme
eines homogenen und isotropen Korpers fiir polykristalline oder amorphe Festkorper als
erfiillt betrachtet werden. Bei monokristallinen Festkorpern ist hingegen die Orientierung
von Indenter und betrachteter Indentationsebene zu beriicksichtigen |73, 74].

Die Annahme eines elastischen Halbraums wird fiir massive Festkorper erfiillt. Die
Deformation des Indenters wird im reduzierten E-Modul beriicksichtig und kann bei be-
kannten Indenterparametern korrigiert werden. Problematisch ist jedoch die Auswertung
der Indentation diinner Schichten. Der reduzierte E-Modul enthélt hier Komponenten
fiir die Schicht, das Substrat und den Indenter. Abhéngig von der gewahlten Eindring-
tiefe d&ndern sich die Anteile der jeweiligen Komponenten. Die Norm DIN 14577-4 [49]
sieht zur Bestimmung des E-Moduls diinner Schichten die wiederholte Messung des E-
Moduls bei unterschiedlichen Eindringtiefen vor. Uber eine lineare Extrapolation auf
eine Eindringtiefe 0 soll dann der E-Modul der reinen Schicht ermittelt werden. Zwar er-
moglicht dieser Ansatz eine Abschitzung des E-Moduls der Schicht, nichtlineare Effekte,
wie die auch bei niedrigen Kontakttiefen auftretende Spitzenverrundung des Indenters,
werden jedoch vernachlassigt. Messtechnisch zeigen besonders flache Eindriicke zudem
ein deutlich schlechteres Signal/Rausch-Verhéltnis. Auferdem erfolgen die Messungen
an unterschiedlichen Punkten der Oberfliche, so dass lokale Inhomogenitéten die Ergeb-
nisse verfilschen kénnen.

Um den E-Modul diinner Schichten besser bestimmen zu kénnen, wurde die quasista-
tische Indentation zur dynamischen Indentation, auch als Continuous Stiffness Measu-
rement (CSM) bezeichnet, weiterentwickelt. Hierbei wird wéhrend der Belastungsphase
des Indenters die linear ansteigende Primérlast mit einer weiteren kleinen, sinusformig
modulierten Kraft iiberlagert [75]. Dadurch entstehen anstelle einer Entlastungskurve
fiir die gewéhlte Maximallast viele kleine Entlastungszyklen iiber den gesamten Kraft-
bereich bis zur Maximallast. Da jeder dieser Entlastungszyklen auf einen Teilbereich der
Maximallast entféllt, kann der E-Modul fiir die dazugehédrige Eindringtiefe bestimmt

werden. Zudem kann zur Auswertung der Entlastungskurven anstelle der schwer zu be-
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stimmenden Kontaktfliche die Phasenverschiebung zwischen sinusférmiger Kraft und
auftretende Auslenkung herangezogen werden |76].

Die dynamische Indentation ermdglicht somit eine tiefenaufgeloste Bestimmung des E-
Moduls eines Schichtsystems. Die, verglichen mit der quasistatischen Indentation, kurz-
en Zeiten der untersuchten Entlastungsvorgiange verringern den Einfluss der thermischen
Drift als Fehlerquelle. Andererseits erh6hen die vergleichsweise kleinen Amplituden der
Be- und Entlastungskurven die Anforderungen an die Messgenauigkeit und verschlech-
tern das Signal /Rausch-Verhiltnis. Zudem ist die stetige Anderung der priméren Last
als Untergrund der einzelnen Zyklen zu berticksichtigen. Abhéngig von der Viskositét
der untersuchten Materialien kann Kriechen als weitere Fehlerquelle auftreten.

Bei der als Quasi Continuous Stiffness Measurement (QCSM) bezeichneten Variante
der dynamischen Indentation erfolgt die Uberlagerung der Primérlast mit der sinusfor-
migen Kraft nicht wihrend der gesamten Belastung. Stattdessen wird die Primérlast bei
definierten Kraftwerten fiir einige Sekunden konstant gehalten und die modulierte Priif-
kraft zugeschaltet. Dadurch kénnen mehrere Entlastungskurven fiir eine Eindringtiefe
aufgezeichnet und gemittelt werden. Dies verbessert fiir die jeweilige Messung das Si-
gnal /Rausch Verhéltnis, reduziert den Einfluss des Materialkriechens, erhtht aber durch

die langere Messzeit die Anfilligkeit fiir thermische Drift.

3.4 Modelle zum elastischen Verhalten dunner

Schichten

Prinzipiell ermoglicht die dynamische Indentation eine Bestimmung der E-Moduln von
Schichtsystemen. Allerdings erhoht sich der messtechnische Aufwand gegeniiber der qua-
sistatischen Indentation erheblich. Eine Alternative um die mechanischen Eigenschaf-
ten diinner Schichten zu bestimmen, ist die Weiterentwicklung des zugrunde liegenden
Modells. Der Ubergang von einem elastischen Halbraum hin zu einem geschichteten
Halbraum ermoglicht die Bestimmung der Schichteigenschaften aus den Messdaten ei-
ner quasistatischen Indentation sofern die Parameter des Substrates bekannt sind. Die

dazu notigen Schritte sollen im Folgenden vorgestellt werden.

3.4.1 Effektiver Indenter

Wie zuvor festgestellt wurde, lasst sich die Entlastungskurve einer Indentationsmessung

tiber eine Potenzfunktion der Form P = a(h—h;)™ darstellen. Die fiir den Exponenten m
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experimentell bestimmten Werte sind abhéngig von der Indentergeometrie, liegen jedoch
tiblicherweise im Bereich von 1,2 bis 1,6 [48]. Es gibt somit erhebliche Abweichungen zu
dem fiir kegelférmige Indenter berechneten Theoriewert von 2 [72]. Der fiir Rotations-
paraboloide berechnete Wert von 1,5 passt deutlich besser zu den gemessenen Werten,
lasst sich aber im Grunde nicht mit der Geometrie der Berkovichindenter vereinbaren.

Eine genauere Untersuchung dieses Problems fithrte zum Konzept des effektiven In-
denters |77]. Zur anschaulichen Herleitung wird der Indentationsvorgang in drei Phasen
gegliedert. Zunachst die Belastungsphase, wiahrend der die angelegte Last bis zur Ma-
ximallast P ., erhoht wird. Der Indenter dringt in die Probe ein und es kommt sowohl
zur elastischen als auch zur plastischen Deformation der Probe. Es folgt der ,Moment
beginnender Entlastung®. Die volle Last P, liegt an, wird jedoch nicht weiter erhoht.
Die plastische Deformation stoppt, die Probe verbleibt jedoch in einem elastisch de-
formierten Zustand. Abschlieftend die Entlastungsphase. Die angelegte Last wird auf 0
reduziert. Die Probe ist nicht mehr elastisch deformiert, aufgrund der plastischen Defor-
mation verbleibt jedoch ein Restabdruck. Ein erneutes Belasten des Indenters wiirde bis
zur Last P, ausschliefslich in elastischer Deformation resultieren, mit Erreichen von
Pax ware derselbe Zustand wie im Moment beginnender Entlastung wiederhergestellt.

Die erste Belastung ist somit ein elastisch-plastischer Vorgang, wiahrend die Ent- und
eine anschliekende Wiederbelastung rein elastische Prozesse sind. Der Unterschied zwi-
schen Be- und Entlastung liegt in der eingetretenen Oberflaichendeformation. Wahrend
die Geometrie der Belastung durch einen kegelférmigen Indenter auf einem ebenen Halb-
raum korrekt wiedergegeben wird, handelt es sich bei der Entlastung um einen kegel-
formigen Indenter auf einem deformierten Halbraum. Um diese Situation theoretisch
betrachten zu konnen, wird ein Effektiver Indenter definiert.

Betrachtet werde ein kegelférmiger Indenter iiber einer plastisch deformierten Oberfla-
che. Sei r der radiale Abstand von der Indenterspitze und u(r) der Abstand zwischen der
deformierten Probenoberfliche und der Indenteroberfliche, so ist z = u(r) die Funktion,
welche die Geometrie des Effektiven Indenters iiber einem ebenen Halbraum beschreibt.

Abbildung 3.5 zeigt die Umformung schematisch. Es gilt:

z = Br" (3.32)

Kennzeichnend fiir den effektiven Indenter ist, dass er unter einer Belastung P die-
selbe elastische Deformation in einer ebenen Oberfliche hervorruft, wie der zugehorige
reale Indenter eine zuvor plastisch deformierte Oberflache verformt. Dies bedeutet, dass

das vom effektiven Indenter erzeugte Spannungsfeld identisch ist mit dem, welches beim
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Abbildung 3.5: Ubergang vom realen zum effektiven Indenter aus [77]

Indentationsversuch wiahrend der Entlastungsphase bei derselben Last vorliegt. Des Wei-

teren ist der Exponent n iiber

m=1+1/n (3.33)

mit dem Exponenten m der Entlastungskurve verkniipft [77]. Somit kann der effek-
tive Indenter aus der Form der Entlastungskurve bestimmt werden. Das Konzept des
effektiven Indenters liefert eine gute Erklarung fiir die beobachtete Abweichung der Ent-
lastungskurve vom theoretisch erwarteten Wert der entsprechenden Indentergeometrie.

Allerdings ist es bisher nicht méoglich fiir eine Kontaktgleichung der Form

wy(r) +w;i(r) =h—2z(r)=h—br" (3.34)

das vollstdandige Spannungsfeld unter dem Indenter zu berechnen. Hierbei beschreiben
w,(r) und w;(r) die Deformation von Probe und Indenter und h die Anndhrung eben
dieser. Um das Konzept des effektiven Indenters zur Berechnung des vollstandigen Span-
nungsfeldes nutzbar zu machen, bedarf es einer Erweiterung des klassischen Hertzschen

Ansatzes.

3.4.2 Erweiterter Hertzscher Ansatz

Erste Untersuchungen zum elastischen Kontakt von Festkorpern gehen auf Heinrich
Hertz zuriick [78]. Dieser berechnete die Oberflichendeformation sich beriihrender Pa-

raboloide mit einer Kontaktgleichung der Form
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2
wy(r) +w;(r) =h — ;—,Vr <a (3.35)
0

und die zugehorige Kontaktdruckverteilung

0..(r,z2=0) < (> =) ¥r<a und o..(r,z=0)=0,Vr>a (3.36)

Der Parameter dy hangt hierbei von den Kriimmungsradien der betrachteten Kérper
ab. Eine Betrachtung aller Elemente des Spannungstensors im deformierten Volumen
war allerdings noch nicht moglich. Erst mit der Weiterentwicklung der Potentialtheorie
gelang die vollstdndige Losung des Hertzschen Kontaktproblems [79,80].

Zum einen erméglicht dies nun die Bestimmung des E-Moduls einer Probe aus rein
elastischen Indentationsmessungen sofern Indentationslast sowie E-Modul, Poissonzahl
und Kugelradius des Indenters bekannt sind. Zum anderen kann bei bekannten Ma-
terialparametern von Probe und Indenter der komplette elastische Spannungszustand
fiir beliebige Lasten berechnet werden. Sind weitere Materialparameter, wie etwa die
Fliefsgrenze, bekannt, so kann dies zur Abschitzung von kritischen Lasten, die zu Sché-
digungen der Probe fithren, verwendet werden.

Die Losung des klassischen Hertzschen Kontaktproblems beschreibt jedoch primér
kugelformige Kontaktgeometrien. Sie ist nicht zur Behandlung einer allgemeineren ef-
fektiven Indentergeometrie geeignet. Um das Spannungsfeld beliebiger rotationssymme-
trischer Indenter berechnen zu kénnen, erweiterte Schwarzer den Hertzschen Ansatz von
einfachen Paraboloiden zu einer Superposition von Paraboloiden grader Ordnung [81,82].

Hierzu wird statt eines effektiven Indenters der Form z(r) = Br™ ein Polynom der
Form z(r) = % + % + g + % an die Entlastungskurve einer Indentation angefittet.

Daraus ergibt sich die Kontaktgleichung

wy(r) +wi(r)=h— — — — — — — — (3.37)

mit dem entsprechenden Kontaktdruck

N

0..(r,2=0) x chr"(a2 — )2 ¥r<a und 0..(r,z=0)=0vr>a (3.38)
n=0

Diese Kontaktgleichung ist vollstandig 16sbar. Damit lasst sich das Spannungsfeld be-

liebiger rotationssymmetrischer Indenter bestimmen. Somit kénnen durch die Ausnut-
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zung des Konzepts des effektiven Indenters die Entlastungskurven von Indentationen,
unter Beriicksichtigung der bei der Belastung aufgetretenen plastischen Deformation,
ausgewertet werden.

Zusiatzlich ermoglicht die Erweiterung des Hertzschen Ansatzes die Deformation sphé-
rischer Indenter besser zu beriicksichtigen. Experimentell wurde gezeigt, dass die mit
kugelférmigen Indentern erzeugten Abdriicke zum Teil kleinere Kriimmungsradien auf-
wiesen, als nach der klassischen Hertzschen Theorie zu erwarten wéren [83]. Ein Vergleich
zwischen klassischem und erweitertem Hertzschen Ansatz zeigt, dass die klassische Né&-
herung zu einer Uberschétzung der Kontaktfliche neigt [82].

Der Vorteil gegeniiber der Indentationsauswertung nach der Oliver-Pharr-Methode
besteht darin, dass neben dem E-Modul auch die Flieftgrenze des Probenmaterials be-
stimmt werden kann. Hierzu wird angenommen, dass die plastische Deformation auf die
Probe beschriankt ist. Diese Annahme trifft bei den iiblichen Diamantindentern nahezu
immer zu. Da im Moment beginnender Entlastung keine weiteren plastischen Deforma-
tionen mehr auftreten, liegt ein rein elastischer Spannungszustand vor. Jede weitere infi-
nitesimale Erhchung der Last fiihrt jedoch zu einem erneuten Einsetzen des plastischen
Fliefsens. Daher stellt der im Moment beginnender Entlastung anliegende Maximalwert
der von Mises Spannung gleichzeitig auch die Flieligrenze des Materials dar.

Diese Erweiterung des Hertzschen Ansatzes macht das Konzept des effektiven Inden-
ters zur Berechnung von Spannungsfeldern nutzbar. Allerdings bleibt die Modellannahme
eines homogenen elastischen Halbraumes noch immer bestehen. Um die Spannungsfel-
der von Schichtsystemen berechnen zu koénnen ist es notwendig, den Ubergang zu einem

geschichteten Halbraum zu vollziehen.

3.4.3 Image Load Method

Die bisher vorgestellten Methoden berechnen das Spannungsfeld eines elastisch defor-
mierten, homogenen, isotropen Halbraums. Der néchste Schritt, um die Spannungsfel-
der optischer Schichtsysteme berechnen zu kénnen, ist somit der Ubergang zu einem in
Z-Richtung geschichteten Halbraum. Prinzipiell wird hierzu die aus der Elektrostatik
bekannte Methode der Bildladung auf den mechanischen Kontakt zwischen Probe und
Indenter iibertragen.

Die Bildladungsmethode 16st das Problem einer Ladungsverteilung in einem Volumen,
welche am Rand des Volumens bestimmten Bedingungen unterliegt, durch einbringen
fiktiver Bildladungen auferhalb des eigentlich betrachteten Volumens. Diese Bildladun-

gen erfiillen die geforderten Randbedingungen ohne die Feldverteilung im Inneren des
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betrachteten Volumens zu stéren [84, 85].

Die sogenannte Methode der Bildkontakte (im englischen ,Image Load Method®, ILM)
funktioniert analog zur Bildladungsmethode. Betrachtet man anstelle eines homogenen
Halbraumes einen geschichteten Halbraum ergeben sich an den Schichtgrenzen mehrere
zusétzliche Randbedingungen fiir das Spannungsfeld. Zum einen miissen die Normal-
spannung o, und die Scherspannung 7., iiber die Grenzfliche hinweg stetig sein. Zum
anderen miissen die in X- und Z-Richtung auftretenden Deformationen ebenfalls stetig
sein, andernfalls kiime es zu einer Rissbildung am Interface [41, 86].

Die urspriingliche Potentialfunktion, welche das elastische Feld fiir den homogenen
Halbraum 16st, wird nun mit zusétzlichen Potentialen, welche fiktive Indenter auferhalb
des jeweilig betrachteten Schichtvolumens darstellen, iiberlagert. Die konkrete Form die-
ser Potentiale ergibt sich aus den Randbedingungen und beriicksichtigt so die Geometrie
und die mechanischen Eigenschaften des Schichtsystems. Aus der resultierenden Poten-
tialfunktion lassen sich anschliefsend die elastischen Felder des geschichteten Halbraumes
berechnen.

Bei der Berechnung der elastischen Felder des geschichteten Halbraums werden die
einzelnen Schichtdicken d;, die E-Moduln FE; der Schichten, ihre Poissonzahlen v; so-
wie die durch den Indenter hervorgerufene Kontaktdruckverteilung berticksichtigt. Die
Oberflachenstruktur wird nicht beriicksichtigt. Die Annahme ideal glatter Oberfléchen
kann jedoch fiir die hier betrachteten Substrate und Beschichtungen mit rms Rauheiten
von <2 nm als erfiillt betrachtet werden. Eine weitere vereinfachende Naherung ist die
Annahme eines reibungsfreien Kontaktes zwischen Probe und Indenter. Fiir die im Rah-
men dieser Arbeit durchgefiihrten Indentationen ohne laterale Kraftkomponente sind
die Auswirkungen dieser Ndherung vernachlassigbar. Bei der Betrachtung mehrachsiger
Belastungen (kratzende Belastung) konnen jedoch Abweichungen an den Scherkompo-
nenten des Spannungstensors auftreten.

Eine zusétzliche begrenzende Naherung dieses Modells ist die Annahme idealer Ad-
hésion zwischen Schicht und Substrat. Da die Adhésion stark von der Materialkombi-
nation aus Schicht und Substrat sowie der verwendeten Prozessfithrung abhéngt, ist die
Belastbarkeit dieser Annahme im Einzelfall zu tiberpriifen. In dieser Arbeit werden ver-
schiedene Schichtsysteme mechanisch belastet und die entstanden Schéden untersucht.
Sofern Delaminationen auftreten, sind die im Modell errechneten Spannungszustidnde
somit als Abschétzung eines oberen Grenzwertes zu betrachten. Das Spannungsfeld bei
dem die ersten Schéden auftreten wird kleiner als die berechneten Werte sein.

Die Methode der Bildkontakte war zunéchst auf Hertzsche Kontakte, also kugelférmige
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Indenter beschrankt. Bereits in der frithen Form liel sich mit Methode der Bildkontak-
te unter Verwendung sphérischer Indenter der E-Modul von 400nm dicken Schichten
bestimmen [87,88]. Eine vergleichende Betrachtung, der analytisch berechneten Span-
nungsfelder mit einer Simulation auf Basis der Finite Elemente Methode, zeigt, fiir den
Bereich der rein elastischen Deformation, eine gute Ubereinstimmung [89]. Mit dem Ein-
setzen plastischer Deformation ergeben sich erwartungsgeméf zunehmende Differenzen.
Dafiir unterliegt die analytische Losung im rein elastischen Bereich nicht der begrenzten
rdumlichen Auflésung der FE-Methode.

Spater erfolgte eine Kombination mit der Theorie des effektiven Indenters und der
Erweiterung des Hertzschen Ansatzes [9]. Dies ermoglicht die Auswertung elastische-
plastischer Indentationen mit beliebigen (rotationssymmetrischen) Indentern. Dadurch
sind der E-Modul und die Flieftgrenze von Schichten mit Dicken <100 nm {iber Inden-
tationsmessungen zuganglich [90,91].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das kommerziell erhéltliche Softwarepaket ,Film-
Doctor Studio® zur Berechnung der Spannungszustinde belasteter Schichtsysteme ge-
nutzt [92]. Die zuvor genannten Modelle sind hier implementiert. Das Modul ,Oli-
ver&Pharr for Coatings* (O&PfC) wurde zur Auswertung der statischen Indentation
verschiedener Einzelschichten im Kapitel 5.1.1 genutzt und den Ergebnissen einer dyna-
mischen Indentation gegeniibergestellt. Auf Basis der dort ermittelten E-Moduln wer-
den im Kapitel 5.2 die Spannungszustéande verschiedener Schichtsysteme mit dem Modul

,FilmDoctor simuliert.

3.5 Schadensmechanismen und Versagenskriterien

Optische Interferenzschichtsysteme sind sehr komplexe Gebilde. Sie bestehen iiblicher-
weise aus dem Substrat und mehreren Schichtmaterialien welche sich in Thren mecha-
nischen Eigenschaften zum Teil gravierend unterscheiden. Insbesondere beim Substrat
reicht die Spannweite der E-Moduln von ~3,5 GPa bei Polymeren wie PMMA bis zu
Saphir mit 445 GPa. Auch die auftretenden Dicken der Schichtsysteme variieren stark.
Sind verlustarme Entspiegelungen fiir Laseranwendungen rund 100 nm diinn, so errei-
chen DWDM Filter fiir die optische Kommunikation Dicken von 25 pm und mehr.

Die Anzahl moglicher Schadensmechanismen und die relevanten Versagenskriterien
sind ahnlich vielfiltig [2]. Permanente Oberflichendeformationen mit oder ohne Materi-
alabtrag, Rissbildung oder Delaminationen im Schichtstapel oder an der Substratgrenze

um nur einige zu nennen. Die Grofe dieses Parameterraumes macht Einschriankungen
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notwendig. Der experimentelle Fokus dieser Arbeit liegt auf Entspiegelungen von Saphir-
substraten. Daher werden bevorzugt die fiir steife Systeme von niedriger bis mittlerer
Dicke relevanten Schadensmechanismen untersucht.

Schon lange bekannt und in der Literatur gut dokumentiert ist die Entstehung soge-
nannter Hertzscher Kegelbriiche in homogenen, sprod-harten Werkstoffen wie Glas oder
Kristallen [93-95]. Bei der Belastung durch einen Indenter entsteht zunéchst an der
Oberflache ein ringférmiger Riss knapp auferhalb der Kontaktfliche. Mit ansteigender
Last dringt dieser ringférmige Riss tiefer in den Korper vor. Der Verlauf des Risses folgt
dabei grob der Trajektorie des Spannungsmaximums. Er weitet daher auf, so dass die
typische kegelformige Struktur entsteht.

Ab den 1980er Jahren fand man bei der Untersuchung heterogener gesinterter Ke-
ramiken andere Schadensmechanismen. Anstelle der bekannten Kegelbriiche kam es zu
einer Deformation unter dem Indenter. Der deformierte Bereich dhnelte der von Metal-
len bekannten plastischen Zone, was zu dem Begriff der ,quasi-duktilen Keramik fiihr-
te [96-98]. Anders als bei Metallen liegt der Deformation hier jedoch eine Rissbildung
entlang der Korngrenzen in der Mikrostruktur zugrunde.

Die in dieser Arbeit untersuchten Schichtsysteme weisen Aspekte von beiden Ma-
terialklassen auf. Die Substrate aus Glas oder Saphir sind homogen und lassen somit
prinzipiell die Entstehung von Kegelbriichen zu. Die Schichtmaterialien sind hingegen
deutlich strukturiert. Zum einen existieren diskrete, parallel zur Substratoberfliche ver-
laufende Schichtgrenzen. Zum andern weisen die Schichten auch bei einer amorphen
Mikrostruktur, aufgrund der Abscheidung mittels PIAD, eine hohere Anzahl an Defek-
ten auf als das entsprechende Bulkmaterial. Ein ,quasi-duktiles Verhalten wird dadurch
begiinstigt.

Wie bereits im Abschnitt 3.2.4 dargestellt, treten plastische Deformationen auf, so-
bald die von Mises Spannung die Fliefgrenze des Materials {ibersteigt. Das im vorigen
Abschnitt erlduterte Spannungsmodell erméoglicht es nun, die Belastung eines Schicht-
systems unter Beriicksichtigung der verwendeten Materialien und des Schichtaufbaus
zu berechnen. Der vollstdndige Spannungstensor ist fiir das gesamte belastete Volumen
zuganglich und erméglicht eine ortsaufgeloste Bestimmung der von Mises Spannungsma-
xima. Die Position der einsetzenden Deformation kann somit genau bestimmt werden.

Da es sich um ein Modell zur rein elastischen Deformation handelt, sind die berechne-
ten Spannungsfelder mit dem Einsetzen der plastischen Deformation zwangslaufig nicht
mehr korrekt. Bei der vergleichenden Beurteilung verschiedener Schichtsysteme ist diese

Einschrénkung jedoch nicht sehr gravierend. Einerseits lésst sich die simulierte Belastung
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reduzieren, so dass die auftretenden Spannungswerte wieder im rein elastischen Bereich
liegen. Andererseits kann man bei der vergleichenden Betrachtung verschiedener Schicht-
systeme davon ausgehen, dass bei dem System, in dem die auftretenden Spannungen am
geringsten iiber der Fliefgrenze liegen, die Schidigung auch als letztes aufgetreten ist.

Damit sich ein Bruch ausbilden kann, sind hingegen zwei Bedingungen zu erfiillen.
Zundchst muss die im Material vorliegende Spannung die Zugfestigkeit des Materials
iberschreiten. Lokale Stérungen der Geometrie konnen die auftretenden Spannungen
deutlich erhohen. Grundsatzlich gilt, je kleiner und spitzer eine Storstelle ist, desto héher
fallt der verstarkende Spannungsintensitatsfaktor aus. Die Spannungsintensitétsfaktoren
fiir verschiedene Geometrien finden sich in der Literatur [99-101].

Die zweite Bedingung zur Bruchbildung ist das Griffith Energiekriterium [102]. Im
belasteten Volumen liegt eine gewisse Dehnungsenergie U, vor. Die Entstehung eines
Risses der Lange ¢ verringert diese Energie. Gleichzeitig entstehen entlang des Risses
jedoch auch zwei neue Oberflichen mit der Oberflachenenergie U,. Eine Rissentstehung
oder Verldngerung kann also nur stattfinden, wenn der Betrag der freiwerden Dehnungs-

energie die erforderliche Oberflichenenergie iibersteigt. Es gilt:
Uy d,
de — dc

Abhéngig von der Orientierung der Bruchebene und der anliegenden Spannungen un-

(3.39)

terscheidet man drei Bruchmodi. Als Mode 1 Bruch bezeichnet man Briiche, bei denen
die Spannungen senkrecht zur Bruchebene anliegen. Beim Mode 2 Bruch (Scherbruch)
liegen die Spannungen parallel zur Bruchebene. Die Rissausbreitung erfolgt ebenfalls
parallel zur Spannungsrichtung. Beim Mode 3 Bruch (Torsionsbruch) liegen die Span-
nungen ebenfalls parallel zur Bruchebene, allerdings erfolgt die Rissausbreitung jetzt
senkrecht zu den Spannungen. Abbildung 3.6 skizziert die einzelnen Bruchmodi.

Zur Beschreibung der Bruchbildung sind von Mises Spannung und Fliefigrenze nicht
geeignet. Hier sind die einzelnen Komponenten des Spannungstensors separat zu iiber-
priifen. Hohe Zugspannungen an der Schichtoberfliche sind hierbei Voraussetzung fiir die
Entstehung von Kegelbriichen. Die Spannungszustédnde an den Interfaces zwischen den
einzelnen Schichten sollen als potentielle Schwachstellen ebenfalls genauer beobachtet
werden.

Bei der Simulation der Schichtsysteme gibt die Normalspannung in X-Richtung o,
Aufschluss iiber die fiir Hertzsche Kegelbriiche relevante Belastung. Die héchsten Zug-
spannungen treten im Allgemeinen direkt an der Oberfliche, etwas ausserhalb des Kon-

taktradius auf. Sobald diese Zugspannung die Zugfestigkeit des Materials iibersteigt,
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Abbildung 3.6: Ubersicht der verschiedenen Bruchmodi, Pfeile markieren die Ausrich-
tung der Spannungen

kann es zur Bildung von Rissen kommen. Leider ist die Messung der Zugfestigkeit diin-
ner Schichten ein weitgehend ungelostes Problem. Die Werte der Bulkmaterialien lassen
sich nur eingeschrankt iibertragen. Somit ist das Auftreten von Kegelbriichen aus der
Simulation nicht direkt vorhersagbar. Es kann lediglich eine Abschétzung getroffen wer-
den, dass niedrige Normalspannungen an der Oberfliche eines Schichtdesign vorteilhaft
sind.

Eine weitere Art des Schichtversagens stellen Mode 2 Briiche unter Scherbelastung dar.
Scherbelastungen zeigen sich ebenfalls in der Normalspannung o,. Per Definition stellen
negative Werte Druck- und positive Werte Zugspannungen dar. Scherende Belastungen
treten bei Ubergang von Druck- zu Zugspannungen auf. Scherbelastungen treten in der
Regel nicht innerhalb einer Schicht auf, sondern am Interface zwischen Schichten mit
unterschiedlichem E-Modul. Das Auftreten von Mode 2 Briichen am Interface fiihrt
in der Folge zur Delamination der Schicht im betroffenen Bereich. Eine quantitative
Messung der Belastbarkeit des Interfaces ist gegenwértig allerdings nicht moglich. In
Bezug auf das Schichtdesign kann somit lediglich versucht werden, die auftretenden

Scherbelastungen zu minimieren.
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4.1 Beschichtungstechnologie und Schichtherstellung

Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Beschichtungen wurden an einer Vakuumbe-
schichtungsanlage des Typs APS 904 der Firma Leybold hergestellt. Neben der namens-
gebenden Plasmaquelle ,,Advanced Plasma Source“ APS verfiigt die Anlage iiber zwei
Elektronenstrahlverdampfer und einen thermischen Verdampfer. Abbildung 4.1 zeigt die
Anordnung der Komponenten in der Beschichtungsanlage. Details zu den Elektronen-
strahlverdampfern und der APS finden sich in den entsprechenden Abschnitten.

Die Kontrolle der abgeschiedenen Schichtdicke erfolgt iiber ein im Zentrum der Kalotte
angebrachtes Schwingquarzmesssystem. Die Schwingungsfrequenz des Quarzes verringert
sich dabei aufgrund seiner durch die Beschichtung zunehmenden Masse. Sind die Dichte
des Beschichtungsmaterials und die Flache des Schwingquarzes bekannt, so kann aus der
Verstimmung der Schwingungsfrequenz mit hoher Genauigkeit die Schichtdicke bestimmt
werden.

Uber den Verdampfern und der Plasmaquelle befinden sich separat ansteuerbare Shut-
terbleche. Diese ermdglichen es, die einzelnen Komponenten aus dem Ruhezustand auf
Betriebsparameter zu fahren ohne das Substrat vorab zu beeinflussen. Zudem kann so
der Materialauftrag auf das Substrat schnell (<1 s) unterbrochen werden, was nur tiber
die Verdampfersteuerung nicht moglich wére.

Der Kesseldurchmesser dieser Anlage betrigt 900 mm, der Kalottendurchmesser ist
800 mm und der Abstand zwischen den Verdampfern und den Substraten betrigt ~800
mm. Zur Vakuumerzeugung wird eine Oldiffusionspumpe unterstiitzt von einer Meifi-
nerfalle verwendet. Der Startdruck der Prozesse liegt bei 5-107° bis 1-107° mbar.

Zur Druckmessung stehen ein Ionisationsvakuummeter (Ionivac) und eine Penning-
Vakuumrohre (Penningvac) zur Verfiigung. Der Einlass von Argon und Sauerstoff als
Prozess- bzw. Reaktivgas erfolgt iiber die Plasmaquelle (4.1.2). Eine direkte Messung der
Partialdriicke der Gase ist an dieser Anlage nicht mdoglich. Die Gaseinldsse werden {iber

Flowcontroler gesteuert welche Gaseinlésse bis zu 50 sccm ermoglichen. Aufgrund der
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Abbildung 4.1: Darstellung einer typischen PIAD Anlage.

Zufuhr von Argon und Sauerstoff durch das Plasma liegt der Arbeitsdruck der Prozesse
bei 1-10~* mbar.

4.1.1 Elektronenstrahlverdampfer

In der APS 904 sind zwei Elektronenstrahlverdampfer der Typs HPE 6 verbaut. Hier-
bei handelt es sich um Transvers-Elektronenstrahlverdampfer mit einer Wolframwendel
als Kathode und einer Lochanode. Zwischen Anode und Kathode liegt eine Beschleu-
nigungsspannung von 8 kV an. Die Steuerung der Verdampferleistung erfolgt iiber die
Regelung der Kathodenheizung. Bei einer Verdampferleistung von 100% wird ein Emis-
sionsstrom von 1 A erzeugt. Die maximale Verdampferleistung liegt somit bei 8 kW. Der
Elektronenstrahl wird tiber Magnetfelder in den Tiegel umgelenkt. Die Magnetfelder
ermoglichen es zudem den Elektronenstrahl auszulenken und aufzufachern.

Bei vollstédndig einschmelzenden Materialien wie etwa Titanoxid oder Nioboxid ist es
ausreichend, den Elektronenstrahl zentral in den Tiegel zu lenken. Da das Material voll-
standig einschmilzt, steht die gesamte Tiegeloberfliche als Dampfquelle zur Verfiigung.
Dadurch kann nahezu der gesamte Tiegelinhalt aufgedampft werden und eine homogene
Schichtdickenverteilung iiber die Kalotte wird begiinstigt.

Schmelzen die Materialen hingegen nur oberflichlich auf, wie etwa Siliziumoxid oder
Hafniumoxid, so muss der Elektronenstrahl {iber die Tiegeloberfléache gefiihrt werden. Ein
punktueller Energiceintrag wiirde das Verdampfungsmaterial lokal in kurzer Zeit bis zum

Tiegelboden verbrauchen, den Rest des Tiegelinhalts jedoch ungenutzt zuriicklassen. Ein
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solcher ,Lochbrand® verringert die mit einer Tiegelfiillung erzielbare Schichtdicke erheb-
lich und verengt die Abstrahlcharakteristik der Dampfkeule, so dass die Schichtdicken
iiber den Kalottenradius nicht mehr homogen sind. Der Weg des Elektronenstrahls iiber
die Tiegeloberfliche wird iiber sogenannte ,Patterns* definiert. Diese kénnen fiir jedes
Material gesondert festgelegt werden.

Ein Elektronenstrahlverdampfer ist mit einem Drehtiegel ausgestattet und zur Ver-
dampfung von Siliziumoxid vorgesehen. Der andere Verdampfer ist mit einem 4-Napf-
Tiegel ausgestattet und wird zum Aufdampfen verschiedener hochbrechender Materiali-
en verwendet. Die Regelung der Aufdampfrate erfolgt iiber die Verdampferleistung. Da
die Aufdampfrate aber auch von der Fithrung und Fokussierung des Elektronenstrahls
abhéngt, ist es nicht sinnvoll, die Verdampferleistung fiir verschiedene Materialien zu

vergleichen.

4.1.2 Advanced Plasma Source APS

Bei ungestiitzten Aufdampfprozessen liegt die Energie der aufwachsenden Adatome typi-
scherweise in der Grofenordnung von 0,1 eV. Als Folge dieser geringen Mobilitét sind die
aufwachsenden Schichten im Allgemeinen poros und der Brechungsindex der Schicht ist
niedriger als der des entsprechenden Bulkmaterials. Bei gestiitzten Aufdampfprozessen
(Plasma Ion Assisted Deposition, PIAD) werden Plasmaquellen genutzt um die Energie
der aufwachsenden Adatome in den Bereich von 100 ¢V anzuheben. Die Porositéit der
aufwachsenden Schichten verringert sich erheblich und die Brechzahl gleicht sich den
entsprechenden Bulkmaterialien an [103,104]. Die hier verwendete Advanced Plasmas
Source APS ist eine typische Plasmaquelle, die so auch in Industrieanlagen eingebaut
wird.

Die APS erzeugt eine zylindrische Gleichspannungs-Glimmentladung. Fine LaBg Ka-
thode mit einem Durchmesser von 2,5 cm und einer Hohe von 5,5 ¢cm wird durch einen
Graphitheizer auf eine Temperatur von 1500° C gebracht und emittiert Elektronen. Eine
Kupferanode von 6,5 cm Durchmesser und 25,5 cm Héhe umgibt die Kathode. Eine re-
gelbare Entladespannung beschleunigt die Elektronen von der Kathode zur Anode. Das
an zwei Einldssen einstromende Plasmagas Argon wird durch Stofe mit den Elektronen
ionisiert. Das von einer um die Anode gewickelten Spule erzeugte Magnetfeld erhdht
die Stofswahrscheinlichkeit der Elektronen mit dem Argon und dient der Extraktion des
Plasmas von der Quelle zur Kalotte.

Da die Plasmaquelle elektrisch von der restlichen Anlage isoliert ist bildet sich zwi-

schen Kalotte und Plasmaquelle eine Potentialdifferenz (die ,Bias-Spannung®) aus. Durch
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Steuerung der Entladespannung und des fiir das Magnetfeld verantwortlichen Spulen-
stroms lasst sich die Bias-Spannung auf Werte zwischen 70 V und 150 V einregeln. Die
Energie der an der Kalotte eintreffenden Argon Ionen entspricht in etwa dieser Bias-
Spannung in eV [105].

Die hohe Ionenenergie von rund 100 eV fithrt nicht nur zu einer erwiinschten Verdich-
tung der aufwachsenden Schicht. Zusétzlich kann es zu einer Auslésung von Sauerstoff
aus dem Schichtmaterial kommen. Dies fiihrt zu einem unterstéchiometrischen Schicht-
wachstum und erzeugt erhohte Absorptionsverluste. Durch die Zugabe von Sauerstoff
als Reaktivgas soll eine Storung der Schichtstochiometrie vermieden werden. Oberhalb
der Anode befindet daher eine Ringdusche iiber die dem Plasma Sauerstoff zugefiihrt

werden kann. Dieser wird durch Stoffionisation teilweise ionisiert.

4.2 Optische und mechanische Charakterisierung

4.2.1 Verfahren zur optischen Charakterisierung der Schichten

Die Messung der Transmission- und Reflexionswerte der hergestellten Beschichtungen
erfolgte an einem Zweistrahl-Gitterspektrometer der Typs Lambda 900 von Perkin El-
mer. Abhéngig vom untersuchten Wellenldngenbereich kommen eine Deuteriumlampe
(A < 320 nm) oder eine Halogenlampe zum Einsatz. Die Lichtintensitdt wird mit einem
Photomultiplier (A < 860 nm) oder einem PbS-Detektor ermittelt.

Zur Charakterisierung der Beschichtungen wurde ein am [OF entwickelter VN-Einsatz
verwendet. Hiermit kann durch das Umklappen fest montierter Umlenkspiegel der Strah-
lengang so verdndert werden, dass die Absolutwerte von Transmission und Reflexion am
selben Punkt der Probenoberfliche gemessen werden. Da die Probe zwischen den Mes-
sungen nicht bewegt wird und dieselben Umlenkspiegel verwendet werden, sind so zwei
potentielle Fehlerquellen ausgeschlossen.

Der Einfallswinkel des Messstrahls auf die Probe betrégt 6°. Aufgrund des geringen
Einfallswinkels konnen Polarisationseffekte vernachléssigt werden. Die Bestimmung von
Transmission und Reflexion erfolgte iiber den Wellenldngenbereich von 200 bis 1000
nm. Hierbei wurde alle 2 nm eine Messung mit einer spektralen Auflosung von 2 nm
durchgefiihrt. Die Genauigkeit der Messung war besser als 0,2 %.

Die Berechnung der Brechzahlen erfolgte mittels OptiChar welches Bestandteil des Op-
tiLayer Softwarepaketes ist [30]. Bei der Berechnung wurde die Streuung vernachléssigt

und der zu 100% fehlende Differenzbetrag der Summe von Transmission und Reflexion
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als Absorption behandelt. Zur Beriicksichtigung der Dispersion wird die Brechzahl an
eine Cauchy-Funktion der Form
A B
n()\):n—i—ijF (4.1)

angepasst, der Extinktionskoeffizient folgt einer Exponentialfunktion der Form
E(\) = be~A (4.2)

4.2.2 Verfahren zur mechanischen Charakterisierung der
Schichten

Bestimmung von Elastizitdtsmodul und Fliefigrenze

Zur Bestimmung der Elastizitdtsmoduln und Fliefgrenzen der verwendeten Schicht-
materialien wurden sowohl statische wie auch dynamische Indentationsverfahren genutzt.
Da ein entsprechendes Messgerdat am IOF nicht zur Verfiigung stand, erfolgten die Mes-
sungen am Universellen N Anomechanischen Tester (UNAT) der Firma Asmec in Ros-
sendorf. Der UNAT verfiigt iiber zwei unabhéngige Messkopfe fiir die vertikalen und
lateralen Krifte beziehungsweise Auslenkungen. Dies ermoglicht neben statischen und
dynamischen Indentationsmessungen auch verschiedene mikrotribologische Kratz- und
Verschleifstests.

Der maximale Kraftmessbereich liegt fiir beide Richtungen bei 2000 mN. Die technisch
erreichbare Auflosung der Kraftmessung liegt bei 0,1 uN, einschrankend wirkt hier das
Grundrauschen von bis zu 6 uN. Die maximale Auslenkung in vertikaler Richtung betréigt
150 pm, in lateraler Richtung 70 pum. Die theoretisch erreichbare Auflosung liegt in
beiden Richtungen bei 0,01 nm. Das Grundrauschen der Wegmessung betrigt dabei
weniger als 1 nm.

Zur optischen Untersuchung der Indentation ist ein Mikroskop integriert. Dieses er-
moglicht Abbildungen der Oberfliche mit 560x oder 2180x Vergroferung. Ergéinzend
kann zudem die Oberflachentopographie der Indentation mittels AFM bestimmt wer-
den. Die Indentergeometrie ist abhéngig von Messmethode und Probenparametern zu
wahlen. Neben Vickers- und Berkovichindentern stehen auch ein Cube Corner Diamant
sowie Diamantkugeln mit unterschiedlichen Radien zwischen 5 pm und 50 pm zur Ver-
fligung.

Die Charakterisierung der Substrate erfolgte mittels statischer Indentation und kon-

ventioneller Auswertung nach der Oliver-Pharr-Methode. Die Bestimmung von E-Modul
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Abbildung 4.2: Schematische Darstellung des Schichtspannungsmessers Tencor Flex

und Fliefsgrenze der Schichtmaterialen erfolgte sowohl durch statische als auch durch dy-
namische Indentation. Zur Auswertung der statischen Indentation wurde der erweiterte
Hertzsche Ansatz unter Beriicksichtigung der bereits zuvor bestimmten Substrateigen-
schaften verwendet. Der dynamischen Indentation lag das Quasi Continuous Stiffness
Measurement (QCSM) Verfahren zugrunde. In beiden Féllen wurde ein Berkovichinden-

ter verwendet, die maximal angelegte Kraft betrug 3 mN.

Bestimmung der intrinsichen Schichtspannung

Mittels PVD-Verfahren erzeugte Beschichtungen weisen in der Regel intrinsische Schicht-
spannungen auf. Diese Spannungen entstehen, da unter Beschichtungsbedingungen (nied-
riger Druck, ggf. hohe Temperatur und Plasmaeinwirkung) eine feste Verbindung zwi-
schen Schicht und Substrat erzeugt wird. Ausrichtung und Stérke dieser Spannungen
héngen somit von den verwendeten Materialien, ihrem Aufwachsverhalten sowie den Be-
schichtungsparametern ab. Neigt die Schicht nach dem Aufdampfen zur Ausdehnung
entstehen Druckspannungen, zieht sie sich hingegen zusammen, so entstehen Zugspan-
nungen.

Ublicherweise werden Druckspannungen mit positivem und Zugspannungen mit nega-
tivem Vorzeichen versehen. Abhéngig von Spannungsrichtung und Grofe kann es zu ver-
schiedenen Effekten wie Substratdeformationen oder Schichtablosungen kommen. Sind
die erzeugten Schichten poros, so kann es nach der Beschichtung noch zu einer langsa-
men Zunahme der intrinsischen Schichtspannung kommen, wenn diese Wasserdampf aus
der Umgebung aufnehmen.

Die Bestimmung der intrinsischen Schichtspannung erfolgt indirekt, indem die Ver-

biegung eines Substrates vor und nach der Beschichtung gemessen wird. Sind E-Modul
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Abbildung 4.3: Schematische Darstellung des Scanning Scratch Testers SST101

FE und Poissonzahl v des Substrates sowie die Schichtdicke d; und Substratdicke dg,;,
bekannt, kann aus den Kriimmungsradien r, und rg iiber die Stoney-Gleichung (4.3) die

Schichtspannung o, berechnet werden. [106, 107]

E & 1 1
o, Zsub (_ — _) (4.3)

T 1w 6ds \rs 19

Die Messung der Kriimmungsradien und die anschliefsende Bestimmung der Schicht-
spannung erfolgt am Spannungsmessgerdt FLX 2320 der Fa. Tencor. Hierbei wird die
Substratkriimmung iiber den Reflexionswinkel eines Laserstrahls bestimmt welcher die
Probe entlang einer Linie abfahrt. Abbildung 4.2 zeigt den Versuchsaufbau schematisch.
Um eine eventuelle Anisotropie in den Substraten zu kompensieren wird die Kriimmung
entlang zweier senkrecht zueinander verlaufenden Linien gemessen. Als Substrate fiir die
Spannungsmessungen wurden 3 Zoll durchmessende Wafer aus kristallinem Silizium mit

einer Dicke von 400 um verwendet.

Bestimmung der Kratzfestigkeit von Schichten

Zur Charakterisierung der Widerstandfdhigkeit verschiedener Beschichtungen gegen
kratzende Beanspruchung wurde ein Scanning Scratch Tester SST101 von Shimadzu
verwendet. Bei diesem Test wird die Probe linear unter einer, mit definierter Amplitude
senkrecht hierzu oszillierenden, Diamantnadel durchgezogen. Die Nadel selbst wird mit
konstanter Geschwindigkeit an die Probe angenéhert. Sobald die Nadel die Probenober-
flache beriihrt steigt die auf die Probe einwirkende Normalkraft linear an. Aufgezeichnet

wird die Dampfung der Schwingungsamplitude abhéngig von der einwirkenden Kraft.
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Abbildung 4.3 stellt den Versuchsaufbau schematisch dar.

Zunéchst erfolgt eine proportional zur Normalkraft ansteigende Dampfung der Schwin-
gungsamplitude. Mit dem Erreichen einer kritischen Last durchbricht die Nadel die
Schicht. Dies erzeugt einen sprunghaften Anstieg der gemessenen Schwingungsdampfung.
An diesem Punkt ist der Versuch zu beenden um eine Beschéidigung der Diamantnadel
zu vermeiden. Die kritische Last dient als Mafszahl fiir die Kratzfestigkeit der Beschich-
tung. Zur weiteren Auswertung der aufgetretenen Schiden werden lichtmikroskopische
Aufnahmen der Kratzspur angefertigt.

Uber den Durchmesser der Nadelspitze und die maximal aufgebrachte Normalkraft
kann der Belastungsgrad an die zu untersuchende Probe angepasst werden. Da der Fokus
dieser Arbeit auf kratzfesten Schichten auf steifen Substraten liegt, wurden ein kleiner
Nadeldurchmesser und eine hohe maximale Last gewihlt. Uber die Absenkgeschwindig-
keit der Nadel, die Schwingungsamplitude und die Kratzgeschwindigkeit wird die Grofse
der erzeugten Kratzspur bestimmt. Auf jeder Probe wurden mehrere Kratzer erzeugt
um statistische Abweichungen zu verringern. Die einzelnen Kratzer hatten dabei einen
Abstand von mindestens 2 mm um eine Beeinflussung der Messung durch die vorherigen
Kratzer sicher auszuschlieffen. Die hier vorgestellten Ergebnisse wurden mit folgenden

Parametern ermittelt:

Nadeldurchmesser: 10 pum
maximale Normalkraft: 1000 mN
Absenkgeschwindigkeit: 2 um/s
Schwingungsamplitude: 100 pm
Kratzgeschwindigkeit: 20 pm/s

Anzahl der Kratzer je Messung: 3

Die im Laufe der Tests fortschreitende Abnutzung der Diamantnadel stellt eine sys-
tematische Fehlerquelle dar. Die reale Kontaktgeometrie beeinflusst das Kratzverhalten
wesentlich. Die urspriinglich kugelférmige Spitze der Nadel nutzt sich kontinuierlich ab
und wird zunehmend zylindrisch. Bauartbedingt kann die tatsédchliche Form der Nadel
zum Messzeitpunkt jedoch nicht ermittelt werden. Um trotzdem vergleichbare Messer-
gebnisse zu erhalten ist sicherzustellen, dass die miteinander zu vergleichenden Mes-

sungen unmittelbar nacheinander durchgefiihrt werden. Dies minimiert den Einfluss des
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Abbildung 4.4: Schematische Darstellung des Abriebtestgerites ABREX

Nadelverschleifses. Zusétzlich wurden vor dem Beginn der eigentlichen Untersuchung
Kontrollmessungen auf einem SQ1 Quarzglas durchgefiihrt. Dadurch wird die Abnut-
zung der Nadel dokumentiert und im Bedarfsfall ein Nadelwechsel durchgefiihrt.

Bestimmung der Abriebfestigkeit von Schichten

Allgemein versteht man unter Abrieb eine Oberflachenschadigung mit Materialabtrag,
also mit einem Massenverlust am Priifobjekt. Hinter dieser einfachen Umschreibung ste-
hen jedoch eine grofse Anzahl verschiedener, teils sehr komplexer Vorgéinge die zur Ober-
flachenschiadigung beitragen. Das Thema Abrieb beschéftigt mit der Tribologie einen
kompletten, eigenstdndigen Forschungszweig, auf den im Rahmen dieser Arbeit nicht
umfassend eingegangen werde kann. Wichtig ist festzuhalten, dass das Abriebverhalten
keine Materialeigenschaft ist, sondern eine Systemeigenschaft der Kontaktpaarung Ab-
riebkorper — Priifling. Somit ist bei der Auswahl eines geeigneten Abriebtestes bereits der
geplante oder zumindest erwartete Belastungsfall der Beschichtung zu berticksichtigen.

Fiir die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Abriebtests wurde ein Abriebpriif-
gerit ABREX® der Fa. Innowep verwendet. Dieses Gerit simuliert normgerecht den
Abrieb durch die menschliche Hand [44]. Die in der Norm bewusst weit gefassten Priif-
parameter! ermoglichen es dariiber hinaus auch andere Kontaktsituationen, etwa den

Abrieb durch ein Reinigungstuch, darzustellen. Prinzipiell vergleichen Abriebtests die

1Zyklenzahl: 10 - 107, Andruckkraft: 1 - 100 N
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Oberflache von Testobjekten vor und nach dem Abrieb. Sie liefern keine in situ Infor-
mationen wahrend des eigentlichen Abriebvorganges.

Zur Durchfithrung eines Abriebtests, wird die zu untersuchende Probe senkrecht in
eine Halterung montiert. Zwischen der Probe und dem 20 mm durchmessenden Priif-
stempel aus einem viskoelastischen Material definierter Harte wird das eigentliche Ab-
riebmaterial frei hingend montiert. Als Abriebmedium stehen verschiedene normierte
Gewebe zur Verfiigung. Im Verlauf eines Priifzyklus wird der Stempel zunéchst in einem
45°-Winkel an die Probe gefiihrt, bis die eingestellte Andruckkraft erreicht ist. Dann
fahrt der Stempel mit dem eingeklemmten Abriebmedium eine definierte Strecke auf-
warts {iber die Probe. Diese Strecke wird in der Abwértsbewegung erneut iiberfahren
und am Punkt des ersten Kontaktes wird der Stempel wieder entlastet. Dieser Zyklus
wird nun entsprechend der Testvorgaben wiederholt.

Nach Abschluss einer gewissen Anzahl von Hiiben findet eine optische Bewertung der
Oberflache in 4 Stufen statt. Die Kategorie , 0 steht hierbei fiir ,keine sichtbaren Sché-
den“. Die weiteren Stufen kennzeichnen die fortschreitende Schadigung der Oberfliche
von ,,1 - vereinzelte Kratzer iiber 2 - Flichig auftretende Kratzer zu ,3 - vollstandig

zerkratzte Oberfliche / vollstdndige Schichtablosung.



5 Ergebnisse und Diskussion

5.1 Einfluss verschiedener Systemparameter auf die

mechanische Bestandigkeit

5.1.1 Variation der Plasmastiitzung von Einzelschichten

Um einen ersten Eindruck von der mechanischen Belastbarkeit verschiedener Materialien
zu erhalten, wurden 240 nm dicke Einzelschichten bei unterschiedlichen Abscheidebedin-
gungen auf Borofloatglas aufgedampft. Die einzelnen Beschichtungsbedingungen sind in
Tabelle 5.1 aufgelistet.

Die zu Ziindung und Betrieb der Plasmaquelle benotigte Leistung variiert in Abhén-
gigkeit von der gewéahlten Biasspannung und der zugegebenen Sauerstoffmenge. Je grofer
die gewahlte Biasspannung ist und je hoher der Sauerstoffflow gewéhlt wird, desto héher
ist die bené6tigte Leistung. Die maximal mogliche Leistungsabgabe der der Plasmaquelle
liegt bei 8 kW. Die optisch hochbrechenden Materialien bendtigen einen héheren Sau-
erstofffluss um die Absorption gering zu halten. Daher war es nicht fiir alle Materialien
moglich, eine Biasspannung von 140 V anzulegen.

Am Spektralphotometer wurden die optischen Eigenschaften der Schichten bestimmt.
Zudem wurden die beschichteten Borofloatgldser im Abriebtest auf ihre mechanische
Belastbarkeit untersucht.

Transmission und Reflexion der Beschichtungen wurden im Wellenldngenbereich von

200 - 1400 nm gemessen. Aus diesen Werten wurden Brechungsindizes und Absorptions-

Material A1203 Hf02 SIOQ Y203 ZI'OQ
O,-Einlass 20 sccm 20 sccm 10 scem 20 sccm 30 sccm
bias Spannung 100V, 120V 100V, 120V 100V, 120V, 100V, 120V 100V, 120V
130V, 140V 130V 130V, 140V 130V 130V

Rate | 0,3 nm/s 0,25 nm/s 0,3 nm/s 0,25 nm/s 0,25 nm/s

Tabelle 5.1: Auf Borofloatglas abgeschiedene Einzelschichten

45
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Abbildung 5.1: Brechzahl verschiedener Einzelschichten bei 550 nm in Abhéngigkeit von
der bei der Beschichtung gewahlten Biasspannung

koeffizienten der Schichten fiir diesen Wellenldngenbereich bestimmt. In Abbildung 5.1
sind die Brechungsindizes der Beschichtungen fiir die Wellenlénge 550 nm in Abhéngig-
keit von der verwendeten Biasspannung dargestellt.

Wie man dem Diagramm entnehmen kann, sind die gemessenen Brechzahlen weit-
gehend unabhéngig von der gewahlten Biasspannung. Lediglich ZrO, weist bei einer
Biasspannung von 100 V eine geringere Brechzahl auf. Dies ist ein Indikator fiir eine
verringerte Dichte der Schicht, welche {iblicherweise mit einer erhdhten Porositét ein-
hergeht. Aus der Literatur ist bekannt, dass der Elastizitdtsmodul einer diinnen Schicht
mit der Dichte der Schicht korreliert [3]. Ebenso wurde fiir Bulkmaterialien ein Abfall
des E-Moduls mit steigender Porositidt nachgewiesen [108|. Dies legt den Schluss nahe,
dass die verringerte Brechzahl der mit 100 V bias gestiitzten Zirkonoxidschicht auf eine
geringere mechanische Belastbarkeit hindeutet.

Auch die Absorptionskoeffizienten sind fiir alle untersuchten Schichten niedrig (<
5-1071). Es finden sich keine Hinweise auf absorbierende Suboxide, welche iiblicherweise
aufgrund zu geringer Sauerstoffzufuhr wihrend der Beschichtung entstehen. Daher kann
man von stochiometrisch aufgewachsenen Schichten ausgehen.

Es wurden Abriebtests mit insgesamt 5000 Hiiben bei einer Anpresskraft von 10N
durchgefiihrt. Als abrasives Medium diente ein genormtes Wollfilz. Alle 1000 Hiibe wurde

der Test unterbrochen, die Oberflache gereinigt und die entstandenen Schiden bewertet.
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Abbildung 5.2: Schichtspannung verschiedener Einzelschichten nach der Beschichtung
und nach einwochiger Lagerung

Die Abriebtests zeigen eine geringere Belastbarkeit der mit 100 V bias gestiitzten
ZrO4 Schicht. Hier treten erste Schiaden bereits nach 2000 Hiiben auf. Die mit 140 V
bias gestiitzte Schicht bleibt bis 3000 Hiibe defektfrei. Auch bei den anderen Materialien
zeigt sich eine mit zunehmender Biasspannung steigende Abriebfestigkeit.

Die Dichte der aufwachsenden Schichten wird durch die an die Plamaquelle angelegte
Biasspannung beeinflusst. Je hoher die angelegte Spannung ist, desto stiarker werden die
Schichten verdichtet. Eine hohe Verdichtung wirkt sich dabei positiv auf die Abriebfes-
tigkeit aus.

Ausgehen von diesen Ergebnissen wurden hochgestiitzte Einzelschichten der verschie-
denen Materialien auf Saphirsubstraten und Siliziumwafern abgeschieden. Bei den auf
Silizium abgeschiedenen Beschichtungen wird die Schichtspannung einmal unmittelbar
nach der Beschichtung und einmal am siebten Tag nach der Beschichtung gemessen.
Wihrend dieses Zeitraumes wurden die Schichten bei normalem Raumklima gelagert.
Die Ergebnisse der Spannungsmessung sind in Abbildung 5.2 dargestellt.

Es zeigt sich, dass alle Schichten intrinsische Druckspannungen aufweisen. Diese liegen
fiir SiO5 und Al;O3 im Bereich von 500 MPa, fiir HfO5 und Y503 bei 300 MPa und fiir
ZrO4 bei 150 MPa. Die durch die Lagerung auftretenden Spannungsénderungen sind fiir
Si0s, Al;O3 und HfO5 kleiner als ein Prozent. Die Spannung von Y503 und ZrO, nimmt
hingegen um sechs beziehungsweise 14 Prozent zu.

Da am Institut kein Nanoindenter zur Verfiigung steht, wurden die Elastizitdtsmo-
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Material | E-Mod (QCSM) E-Mod (O&PfC) E-Mod (Lit.) Y (ILM)
B270 71,9 GPa - 4,7 GPa
Saphir 445 GPa 441 GPa [48] 27,7 GPa
Si04 55,8 GPa 55,8 GPa 72 - 73 GPa [109,110] 5,1 GPa
Al,O3 101,3 GPa 105,9 GPa 70 - 190 GPa [111] 6,8 GPa
HfO, 137,5 GPa 134,1 GPa 100 - 240 GPa [108] 7,2 GPa
TiOq 125,5 GPa 88,8 GPa 65 - 147 GPa |3| 4,9 GPa
Y,054 80.8 GPa 78.2 GPa 134 - 188 GPa [112,113] | 5,3 GPa
710, | 112,7 GPa 109,6 GPa 70 - 125 GPa [114,115] | 6,4 GPa

Tabelle 5.2: E-Moduln und Fliefsgrenzen verschiedener Einzelschichten gleicher Dicke auf
Saphir

duln und die Flieftgrenzen der auf Saphir abgeschiedenen Einzelschichten bei externen
Partnern gemessen. Zusétzlich wurden Substrate aus Saphir und B270 charakterisiert.
Die Substratcharakterisierung erfolgte ausschliefslich mittels der klassischen Oliver-Pharr
Auswertung, da die Annahme eines linearen Halbraums hier erfiillt wird.

Die Charakterisierung der diinnen Schichten erfolgte mittels statischer und dynami-
scher Indentation. Bei der dynamischen Indentation wurden QCSM Messungen durch-
gefiihrt. Zur Auswertung der statischen Indentation wurde der im Theorieteil erlauterte
ILM Ansatz genutzt. Neben den E-Moduln konnten so auch die Fliefsgrenzen der Schich-
ten bestimmt werden. Die Auswertung erfolgte mit dem O&PfC Modul des Softwarepa-
ketes ,FilmDoktor Studio“. Die jeweiligen Werte sind in Tabelle 5.2 zusammen mit aus
der verfiigharen Literatur entnommenen E-Moduln aufgelistet.

Grundsétzlich liefern die QCSM-Methode und die Auswertung der Indentation mit
dem ILM Modell gut iibereinstimmende Ergebnisse fiir den E-Modul. Die Differenzen
sind in der Regel kleiner als 5%. Einzige Ausnahme ist die TiOy Schicht. Hier liefert die
QCSM Messung einen E-Modul der 37 GPa grofer als der aus der O&PfC Auswertung
ist. Die Daten der QCSM Messung deuten allerdings auf einer Schichtdelamination unter
der erfolgten zyklischen Belastung hin, was zu einem {iberhéhten E-Modul fiihrte. Da
jedoch keine weitere Probe zur Verfiigung stand konnte keine weitere Kontrollmessung
durchgefiihrt werden.

Der Vergleich mit den Literaturwerten erweist sich als schwierig. Fiir einige Mate-
rialien waren keine Ergebnisse fiir diinne Schichten auffindbar, so dass auf Bulkwerte
zuriickgegriffen werden musste. Fiir Festkorper ist eine Abhéngigkeit des E-Moduls von
der Porositdt dokumentiert, so dass ein mitunter grofler Wertebereich abgedeckt wird.
Bei diinnen Schichten ist eine Abhéngigkeit von der Prozessfithrung bekannt. Verfahren

mit hohen Partikelenergien, wie etwa lonenplatieren, erzeugen Schichten mit héherem
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E-Modul als Prozesse mit geringeren Energien, wie etwa reaktives Verdampfen.

Die an den Schichten gemessenen E-Modulen liegen meist in dem Wertebereich der
auch in der Literatur dokumentiert ist. Fiir B270 wurden keine Literaturwerte gefunden.
Die gemessenen 71,9 GPa decken sich jedoch ausgezeichnet mit den Literaturwerten fiir
Quarzglas. Saphir hat erwartungsgeméaft den mit Abstand héchsten E-Modul und die
hochste Fliefsgrenze. Die gemessenen 445 GPa stimmen gut mit den in der Literatur
genannten 441 GPa iiberein.

Die am SiO, gemessenen Werte sind mit 59 GPa deutlich kleiner als die Literaturanga-
ben fiir Quarzglas. Da sich die Literaturangaben jedoch auf das Bulkmaterial und nicht
auf Schichten beziehen ist ein niedriger Messwert, mit Blick auf die beim PIAD Prozess
zu erwartenden Schichtdefekte, durchaus plausibel. Die hochbrechenden Schichtmateria-
lien weisen E-Moduln zwischen denen von Glas und Saphir auf. HfO, weist mit 134 GPa
den hochsten E-Modul auf, gefolgt vom ZrO, mit 110 GPa. TiOs, Al,O3 und Y503 liegen
zwischen 78 und 89 GPa. Ahnlich wie beim SiO, beziehen sich die Literaturangaben fiir
das Y503 auf das Bulkmaterial.

Grundsétzlich liefern die QCSM-Methode und die Auswertung der Indentation mit
dem ILM Modell gut iibereinstimmende Ergebnisse fiir den E-Modul. Da beide Messme-
thoden unabhéngig voneinander sind, konnen somit die dem ILM Modell zugrundelie-
genden Annahmen als zutreffend betrachtet werden. Daher kann das Modell neben der
Riickrechnung des E-Moduls auch zur Simulation eines durch einen Indenter belasteten
Schichtsystems verwendet werden. Dies ermdglicht die Berechnung des Spannungszu-
standes des Schichtsystems fiir beliebige dufsere Lasten. Dabei sind jedoch die Limitie-

rungen der Modellannahme einer rein elastischen Deformation zu beriicksichtigen.

5.1.2 AR-Systeme mit unterschiedlichen hochbrechenden

Materialien

Es wurden mehrere Entspiegelungssysteme mit unterschiedlichen hochbrechenden Mate-
rialien abgeschieden, um den Einfluss dieser auf die mechanische Stabilitéit des Systems
zu untersuchen. Alle Beschichtungen basieren auf dem Designprinzip AR-hard [23].
Das Grundprinzip des AR-hard Designs sind symmetrische 3-Schicht-Stapel. Hierbei
wird eine diinne hochbrechende Schicht (H) an beiden Seite von einer dicken niedrig-
brechenden Schicht (L) eingeschlossen. Die optische Dicke eines solchen LHL-Stapel
betrégt drei Viertel der spezifizierten Designwellenlénge. Abhéngig von den konkreten

Schichtdicken verhélt sich ein solcher LHL-Stapel mathematisch dquivalent zu einer Ein-
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H-Material | Bias Rate Gesamtdicke | Dicke H-Mat. | Schichtspannung
HfO, 130 V | 0,2 nm/s 975 nm 133 nm 487 MPa
TiO, 120 V | 0,2 nm/s 952 nm 62 nm 506 MPa
Y205 130 V | 0,2 nm/s 902 nm 134 nm 495 MPa
ZrO9 130 V | 0,2 nm/s 969 nm 111 nm 493 MPa

Tabelle 5.3: Abscheidebedingungen, Gesamtdicken und intrinsische Schichtspannung
verschiedener AR-Schichtsysteme mit unterschiedlichen hochbrechenden
Materialien

zelschicht, deren Brechzahl unter der des L-Materials liegt. Durch Anordnung mehrerer
solcher LHL-Stapel kann ein stufenférmiges Brechzahlprofil mit reflexionsmindernder
Wirkung erzeugt werden.

Dieses Design bietet hier den Vorteil, dass die einzelnen hochbrechenden Schichten
diinn sind. Die optische Funktion der einzelnen Beschichtungen bleibt somit erhalten,
ohne dass die Brechzahldifferenzen der einzelnen Materialien zu einer deutlichen An-
derung der Gesamtsystemdicke fithren. Auftretende Unterschiede in der mechanischen
Belastbarkeit lassen sich somit gut auf das verwendete Schichtmaterial zuriickfiihren,
ohne mit der Anderung der Systemdicke einen zweiten Parameter beriicksichtigen zu
miissen.

Die Beschichtungsparameter der hochbrechenden Materialien, die Gesamtsystemdi-
cken, der Anteil des hochbrechenden Materials sowie die nach der Beschichtung bestimm-
ten intrinsischen Schichtspannungen sind in Tabelle 5.3 dargestellt. Der niedrigbrechen-
de SiOs-Anteil der Beschichtungen wurde stets mit einer Rate von 0,2 nm/s bei 140
V bias abgeschieden. Alle Schichtsysteme weisen Druckspannungen von ~500 MPa auf.
Dies entspricht dem bei SiO, Einzelschichten gemessenen Wert. Dies ist in Anbetracht
des hohen SiOy-Anteils (>85%) der Beschichtungen plausibel. Die teilweise geringeren
Schichtspannungen der hochbrechenden Schichten werden vom SiO, iiberlagert.

Am Scanning Scratch Tester wurden auf jeder Probe drei Kratzer erstellt um die
kritische Last des Schichtsystems zu ermitteln. Abbildung 5.3 zeigt die gemittelte kri-
tische Last dieser Versuche. Ein deutlicher Einfluss der hochbrechenden Materialien ist
zu erkennen. Yttriumoxid und Titanoxid als hochbrechende Materialien weisen die nied-
rigste Zerstorschwelle auf. Zirkonoxid ist bereits belastbarer und die Materialpaarung
Hafniumoxid /Siliziumoxid zeigt sich am belastbarsten.

Ergédnzend zu den Scratchtests wurden auch Abriebtests durchgefiihrt. Die Belastung
der Proben erfolgte in zwei Stufen. Zunéchst wurde ein genormtes Wollfilz H1 mit einer
Anpresskraft von 10 N 5.000-mal iiber die Schichten gefithrt. Im zweiten Schritt wurde
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Abbildung 5.3: Einfluss des hochbrechenden Materials auf die mechanische Belastbarkeit
des Designs.

Hubzahl Hf02 T102 Y203 ZI'OQ
3.000x H1 @ 10 N 0 1 0 0
5.000x H1 @ 10 N 0 1 1 0
20x M100 @ 5 N 0 2 2 1
40x M100 @ 5 N 0 2 2 1
60x M100 @ 5 N 1 2 2 1
80x M100 @ 5 N 1 2 2 1
100x M100 @ 5 N 1 2 2 1

Tabelle 5.4: Abriebfestigkeit verschiedener AR-Schichtsysteme mit unterschiedlichen
hochbrechenden Materialien

ein Abriebpad M100 mit 5 N Anpresskraft 100-mal iiber die Proben gefiihrt. Tabelle
5.4 listet die aufgetretenen Schéden entsprechend der im Abschnitt 4.2.2 genannten
Bewertungskriterien auf. Wie zuvor im Scratchtest erweist sich das Schichtsystem mit

Hafniumoxid als am stabilsten.

5.1.3 AR-Systeme verschiedener Dicken

Basierend auf den Ergebnissen des Materialvergleichs erfolgte die Untersuchung verschie-
den dicker Schichtsysteme ausschlieflich mit HfO, als hochbrechendem Material. Das
diinnste untersuchte Schichtsystem war ein klassisches W-Coat mit einer Gesamtdicke

von 270 nm. Die anderen Entspiegelungssysteme waren AR-Hard Designs mit Gesamt-
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Abbildung 5.4: Brechzahldiagramm verschiedener AR Designs mit Gesamtdicken zwi-
schen 270 nm und 2036 nm

dicken von 452 nm (7 Schichten), 976 nm (11 Schichten) und 2036 nm (19 Schichten).
Abbildung 5.4 zeigt den Aufbau der einzelnen Schichtsysteme. Bedingt durch das De-
signprinzip ist der grofte Anteil des hinzukommenden Materials SiOy. Der Anteil des
hochbrechenden Materials fallt von 59,6% im W-Coat auf 7,24% im ARH19 Design. Die
Abscheidebedingungen waren identisch zu den in Tabelle 5.3 genannten.

Zur Bestimmung der kritischen Last wurden erneut Kratztests am Scanning Scratch
Tester durchgefiihrt. Auf jeder Probe wurden drei Kratzer im Abstand von mindestens 2
mm erzeugt. Abbildung 5.5 zeigt die gemessene kritische Last abhéngig von der Dicke des
Schichtsystems. Das 452 nm dicke Schichtsystem weist eine bedeutend héhere kritische
Last als das 270 nm dicke W-Coat auf. Mit weiter zunehmender Schichtdicke nimmt die
gemessene kritische Last allméhlich ab.

Zur genaueren Untersuchung des Schadens wurden lichtmikroskopische Aufnahmen
der Kratzer angefertigt. Abhéngig von der Dicke des Schichtsystem unterscheiden sich
die aufgetretenen Schaden deutlich. Bei den beiden diinneren Schichtsystemen kommt

es mit Erreichen der kritischen Last zu einem kleinteiligen Abrieb der Beschichtung. Im
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Abbildung 5.5: Einfluss der Schichtdicke auf die mechanische Belastbarkeit des Designs.

Abbildung 5.6: Schiadigung unterschiedlich dicker Schichtdesigns. Links: abrasiver Ver-
schleifs eines 270 nm W-Coat. Rechts: Delamination an den Schichtgren-
zen eines 2036 nm AR Systems.
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Bereich der Kratzspur wird die Beschichtung bis hinunter zum Substrat vollstandig zer-
stort. Bei den beiden dickeren Schichtsystemen kommt es beim Erreichen der kritischen
Last hingegen zur Ablésung groferer Segmente der Beschichtung. Zudem lassen sich an
der geschidigten Beschichtung diskrete Hohenstufen erkennen. Anscheinend kommt es
hier innerhalb des Mehrschichtsystems zu einer Delamination. Teile des Schichtsystems
verbleiben jedoch auf dem Substrat. Abbildung 5.6 zeigt exemplarische die Schiden an
einem 270 nm dicken W-Coat (links) und einem 2036 nm dicken AR-System (rechts).
Die Schéaden der beiden dickeren Schichtsysteme zeigen eine terrassenférmige Hohen-
abstufung. Um die Hohenabstufung der einzelnen Plateaus zu bestimmen wurden ergén-
zende Messungen am Weifslichtinterferometer durchgefithrt. Abbildung 5.7 zeigt das Ho6-
henprofil der beschédigten Beschichtung in Falschfarben. Zusétzlich ist das Hohenprofil
entlang der eingezeichneten Linie gegeben. Die im Profil hervorgehobenen Kantenhohen
von ~1 pum stimmen mit den im Brechzahldiagramm hervorgehobenen Absténden der
HfO5 Schichten gut iiberein. Nicht gesondert hervorgehoben sind die Stufen am rech-
ten Rand der Profillinie. Hier betragen der Hohenunterschied ~750 nm beziehungsweise
~250 nm. Dies entspricht ebenfalls den Abstdnden zwischen HfO5 Schichten im AR De-
sign. Die Messergebnisse legen somit nahe, dass die Schidigung dickerer Schichtsysteme

an den Grenzflichen zwischen HfO5 und SiO5 beginnt.

5.2 Analyse des Schichtsystems unter Last

In diesem Abschnitt wird die mechanische Belastung verschiedener Schichtsysteme auf
Basis der zuvor bestimmten Materialkonstanten mittels des erweiterten Hertzschen An-
satzes [82] berechnet. Sofern keine anderen Indenter definiert werden, erfolgt die Belas-
tung der Schichten im Folgenden durch einen kugelférmigen Diamantindenter mit 10 um
Radius.

Form und Gréfse des Indenters dhneln hierbei den typischen Dimensionen von Staub-
partikeln, welche an fast allen stattfinden Abriebprozessen beteiligt sind. Diamant als In-
dentermaterial hat allerdings einen deutlich hoheren E-Modul als typische Staubpartikel
aus SiOy oder TiO,. Dies erhoht die Belastung des Schichtsystems gegeniiber der Ver-
wendung eines elastischeren Indenters. Der Einsatz eines solchen Indenters wiirde jedoch
die Vergleichbarkeit der Simulationsergebnisse verringern, da je nach Kontaktpaarung
zusétzlich die E-Moduln von Schicht und Indenter sowie die auftretenden Deformatio-
nen des Indenters zu berticksichtigen waren. Die Verwendung von Diamantindentern

minimiert die Indenterdeformation und simuliert zugleich ein ,worst-case Szenario.
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Abbildung 5.7: Analyse der Tiefe der aufgetreten Schichtdelamination. Rechts: Aufnah-
me mit Weiklichtinterfermeter, Profillinie eingezeichnet. Links oben: Ho-
henverlauf entlang der Profillinie, Pfeile markieren Tiefenstufen. Links
unten: Schichtdesign, Pfeile markieren Tiefenstufen

Die Interpretation der im Schichtsystem auftretenden Belastungen erfolgt im Wesent-
lichen durch Betrachtung der auftretenden Spannungsverldufe. Zum besseren Verstand-
nis soll ein solches Diagramm hier exemplarisch erlautert werden. Zunachst wird mit
der FilmDoktor Software ein definierter Kontakt zwischen Schichtsystem und Indenter
berechnet. Da der Indenter in den hier betrachteten Fallen keine laterale Bewegung aus-
fithrt sind die Spannungsfelder rotationssymmetrisch. Der linke Teil der Abbildung 5.8
zeigt exemplarisch fiir ein Mehrschichtsystem die Spannungsverteilung der von Mises
Spannung in der X-Z-Ebene. Die einzelnen Schichten des Systems sind, beginnend an
der Oberflache, fortlaufend nummeriert.

Von besonderem Interesse sind die Spannungsmaxima, welche fiir diese Kontaktsi-
tuation direkt unter dem Indenter auftreten. Der betrachtete Spannungsverlauf ist im
linken Teil von Abbildung 5.8 durch einen Pfeil hervorgehoben. Der rechte Teil dieser
Abbildung zeigt die von Mises Spannung abhéngig von der Tiefe unterhalb der Kon-
taktstelle an der Position z = 0. Am linken Rand der Darstellung, bei Tiefe 0, befindet
sich die Oberflache des Schichtsystems. Der rechte Rand befindet sich bereits unterhalb
des Schichtsystems, im Substrat. Der Ubergang zwischen Schichtsystem und Substrat

wird durch eine gestrichelt Linie hervorgehoben. Die Grenzflichen zwischen den ein-
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Abbildung 5.8: Von Mises Spannungsfeld eines belasteten Mehrschichtsystems. Links:
Spannung in der X-Z-Ebene, Pfeil markiert Schnittlinie bei x=0. Rechts:
Spannungsverlauf unter dem Indenter mit hervorgehobenen Grenzflachen
und schematischem Schichtaufbau

zelnen Schichten des Schichtstapels sind in der Regel nicht gesondert hervorgehoben.
Diese sind jedoch an Unstetigkeiten im Spannungsverlauf zu identifizieren. Zur besseren
Orientierung wurde in diesem Diagramm der schematische Aufbau des Schichtsystems
eingearbeitet und die einzelnen Grenzflichen durch Pfeile markiert. Die Nummerierung

der einzelnen Schichten wurde beibehalten.

5.2.1 Grundlegendes Verhalten einfacher Systeme

Bevor komplexere Mehrschichtsysteme untersucht werden, soll anhand ausgewéhlter ein-
facher Kontaktsituationen der grundsétzliche Einfluss verschiedener Parameter auf das
Spannungsfeld des belasteten Systems untersucht werden. Besondere Aufmerksamkeit
gilt hier der von Mises Vergleichsspannung. Uberschreitet der Wert der von Mises Span-
nung die Fliekgrenze des Materials, so beginnt die plastische Deformation. Dies wird als
Kriterium der Schichtschidigung herangezogen, da nach der Entlastung eine permanente
Oberflachenveréinderung verbleibt.

Zuerst soll untersucht werden, wie sich das Spannungsfeld fiir Materialien mit unter-
schiedlichem E-Modul bei ansonsten gleicher Belastung verdandert. Hierzu werden Inden-
tationen mit 25 mN Last in verschiedene Substrate simuliert. Um eine grofere Anzahl
E-Moduln zu betrachten, werden neben realen Substraten aus Saphir und B270 auch
fiktive Substrate mit den Materialeigenschaften gedampfter SiO, und HfO, Schichten
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Abbildung 5.9: Verlauf der von Mises Spannung fiir Substrate mit unterschiedlichem
E-Modul

betrachtet.

Abbildung 5.9 zeigt den Verlauf der von Mises Spannung parallel zur Z-Achse un-
ter dem Indenter fiir die einzelnen Materialien. Je grofer der E-Modul des Substrates
ist, desto geringer ist die elastische Deformation des Substrates und desto hoher ist die
auftretende von Mises Spannung. Des Weiteren liegt das Spannungsmaximum mit ab-
nehmendem E-Modul zunehmend tiefer unter der Substratoberfliche. Fiir alle Substrate
liegt das Spannungsmaximum unter der Fliefigrenze. Somit ist fiir eine Indentation mit

25 mN Last bei keinem Substrat eine plastische Deformation zu erwarten.

Als Néchstes wird die Entwicklung der von Mises Spannung in Abhéngigkeit von der
einwirkenden Kraft untersucht. Hierzu wird ein B270 Substrat in Schritten von 5 mN
zunechmend stéarker belastet, bis die auftretende von Mises Spannung die Fliefsgrenze des
Materials tibersteigt.

Abbildung 5.10 zeigt auf der linken Seite, wie sich die von Mises Spannung bei anstei-
gender Indenterbelastung entwickelt. Es zeigt sich, dass mit zunehmender Last hohere
Spannungen auftreten und die Position des Spannungsmaximums tiefer im Substrat liegt.
Bildet man den Quotienten aus maximaler Spannung und zugehéoriger Position, so er-
geben sich fiir alle Indenterlasten Werte zwischen 6,279 GPa/um und 6,357 GPa/pm.
Der Mittelwert betragt 6,32 + 0,03 GPa/pum. Die gute Ubereinstimmung der Quotienten

lasst auf eine lineare Korrelation zwischen Position und Betrag des Spannungsmaximums
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Abbildung 5.10: Von Mises Spannung eines B270 Substrates bei steigender Belastung.
Links: Lastkurven unter dem Indenter. Rechts: Lage und Betrag des
Spannungsmaximums abhéngig von der Last

schliefen. Die gestrichelte Linie zeigt die entsprechende Gerade.

Die rechte Seite von Abbildung 5.10 stellt Betrag und Lage des Spannungsmaximums
abhéngig von der Indenterlast dar. Die rote Linie zeigt die Fliefgrenze von B270 (4,7
GPa). Ab einer Last von 39 mN iibersteigt die von Mises Spannung die Fliefsgrenze. Bei
dieser Belastung beginnt die plastische Deformation des Substrates. Wie man der zweiten
Kurve entnehmen kann, tritt die maximale von Mises Spannung in einer Tiefe von 743
nm auf. Somit lassen sich fiir massive Substrate die kritische Last und die Position bei

der eine plastische Deformation einsetzt vorhersagen.

Nachdem der Einfluss von einwirkender Kraft und E-Modul an unbeschichteten Sub-
straten untersucht wurde, soll nun am Beispiel von Einzelschichten der Einfluss der
Schichtdicke auf die Spannungsverteilung untersucht werden. Hierbei sind zwei Félle zu
unterscheiden. Eine elastische Schicht (niedriger E-Modul) auf einem steifen Substrat
(hoher E-Modul) und eine steife Schicht auf einem elastischen Substrat. Um die Aus-
wirkung des unterschiedlichen E-Moduls moéglichst deutlich zu sehen, werden Paarungen
mit stark unterschiedlichen E-Moduln betrachtet. Im ersten Fall eine SiO, Schicht mit
55,8 GPa auf einem Saphirsubstrat mit 445 GPa, im zweiten Fall eine HfOy Schicht mit
134,1 GPa auf einem B270 Substrat mit 71,5 GPa. Bei allen betrachteten Schichtdicken
wurde dieselbe Last von 25 mN angenommen.

Abbildung 5.11 zeigt links die Ergebnisse fiir eine elastische SiO5 Schicht auf einem
steifen Saphirsubstrat. Die gestrichelten Linien markieren den Spannungsverlauf fiir un-
beschichteten Saphir und eine gedachte unendlich dicke Schicht SiOs. Die gestrichelte
rote Linie kennzeichnet die Fliefgrenze der SiOy Schicht bei 5,08 GPa.
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Abbildung 5.11: Spannungsverlauf fiir Einzelschichten verschiedener Dicke. Links: SiO,
auf Saphir. Rechts: HfO, auf B270

Man erkennt, dass die auf diinne Schichten eines elastischen Materials einwirkende
Spannung durch das steifere Substrat deutlich oberhalb der Fliefgrenze liegt. Wahrend
sich eine unendlich dicke Schicht aufgrund des niedrigen E-Moduls unter Last stark elas-
tisch verformen kann und so die von Mises Spannung gering ausfillt, ist die elastische
Deformation der diinnen Schicht begrenzt. Das Saphirsubstrat deformiert sich unter Last
kaum und die Mdglichkeit der SiOy Schicht {iber elastische Deformation die auftretenden
Spannungen zu verringern ist proportional zur Schichtdicke. Erst ab einer Schichtdicke
von 1000 nm fallt die von Mises Spannung im SiOs wieder unter die Fliefgrenze. Obwohl
beide Materialien fiir sich die gegebene Belastung ohne plastische Deformation iiberste-
hen, kommt es bei einer hinreichend diinnen Schicht aufgrund der Begrenzung durch das
steifere Substrat zur Schidigung der Schicht.

Ein zweiter interessanter Aspekt ist der Verlauf der Spannung am Interface. Bis zu
einer Schichtdicke von 600 nm ist die von Mises Spannung auf der SiO, Seite der Grenz-
fliche hoher als auf der Saphirseite, ab 800 nm kehrt sich das Verhéltnis um. Zudem ist
die Spannung im Substrat fiir jede Schichtdicke niedriger als im unbeschichteten Sub-
strat, die Spannung in der Schicht stets hoher als im entsprechenden Bulkmaterial. Am
deutlichsten ist dieser Effekt, wenn das Schicht-Substrat-Interface im Bereich des von
Mises Maximums liegt.

Die rechte Seite von Abbildung 5.11 zeigt den umgekehrten Fall einer steifen Schicht
auf einem elastischen Substrat. Die gestrichelten Linien geben erneut den Spannungs-
verlauf fiir Bulkmaterialien an, die rote Linie zeigt die Fliefgrenze des B270 Substrates
bei 4,7 GPa. Die Fliefgrenze von HfO, liegt bei 7,15 GPa und ist im Diagramm nicht
dargestellt.
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Die von Mises Spannung der Schicht ist fiir alle Schichtdicken unkritisch. Auch fiir das
Substrat ist die von Mises Spannung meist unterhalb der Fliefsgrenze. Lediglich bei 600
nm Schichtdicke treten am Interface Spannungen auf, welche zur plastischen Deformation
des Substrates fithren. Die Entwicklung der Spannung am Interface ist komplementér
zu dem zuvor betrachteten Fall. Bis 250 nm Schichtdicke ist die Spannung auf der HfO,
Seite niedriger, ab 300 nm hoher als auf der B270 Seite. Auch in diesem Fall beeinflusst
die Schicht die Spannung im Substrat, allerdings kommt es durch die steifere Schicht
zu einer erhdhten Spannung im Substrat. Erneut korreliert die Starke des Effektes mit
der Maximallage der von Mises Spannung. Die nur bei Schichtdicken um 600 nm zu
erwartende Substratschédigung lésst sich auf ein Zusammenfallen von Interface und von
Mises Maximum zuriickfiihren.

Grundsatzlich lasst sich festhalten, dass bei der Kombination von zwei Materialien
mit unterschiedlichen E-Moduln bei gleicher dufterer Belastung eine Verlagerung der
Spannungsverteilung stattfindet. Die auftretenden von Mises Spannungen werden im
elastischeren Material hoher und im steiferen Material geringer sein, als bei der Belastung
des jeweiligen Einzelmaterials. Die Verschiebung der Belastung ist dabei umso grofser,
je hoher die Differenz im E-Modul ist.

Die Anderung der Spannung am Interface héngt nicht nur von den E-Moduln der be-
teiligten Materialien ab, sondern ebenfalls von der Lage des Interfaces in Bezug auf den
Verlauf der von Mises Spannung. Liegt das Interface im Bereich ansteigender Spannun-
gen, zwischen der Schichtoberfliche und dem Ort maximaler von Mises Spannung, so
sind die héheren Spannungen auf der Seite des elastischeren Materials zu erwarten. Im
Bereich abfallender Spannung, unterhalb des Ortes der maximalen von Mises Spannung,
liegen die hoheren Spannungen hingegen auf der steiferen Seite des Interfaces.

Eine genauere Auswertung ist mit der Simulation einer Einzelschicht nicht moglich.
Der Indenter erzeugt im Schichtsystem ein Spannungsfeld, dessen Ausdehnung von der
Form und Geometrie des Indenters, der aufgebrachten Last und dem E-Modul des
Schichtsystems abhéngt. Die Ausdehnung dieses Spannungsfeldes und somit der ,Wahr-
nehmungsbereich® des Indenters ist typischerweise deutlich gréfser als die Dicke der zu
untersuchenden Schichten (vgl. Abb. 5.9). Verdndert man in einem Einschichtsystem die
Lage des Interfaces durch eine Modifikation der Schichtdicke, so dandert sich der gemit-
telte E-Modul im Wahrnehmungsbereich des Indenters. Neben der Lage des Interfaces
verschiebt sich somit auch die Lage des von Mises Spannungsmaximums.

Um die Position des Interfaces bei konstantem mittlerem E-Modul &ndern zu kénnen,

wird ein System aus 3 Schichten benoétigt. Eine diinne Schicht eines E-Moduls wird
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Abbildung 5.12: Schematische Darstellung des Spannungsfeldes unter dem Indenter, ver-
anderte Schichtdicken fiithren zu unterschiedlichen mittleren E-Moduln
im Wahrnehmungsbereich des Indenters. 3-Schicht-System ermdoglich
eine storungsfreie Verdnderung der Interfaceposition.

dabei zwischen zwei Schichten eines anderen E-Moduls gebettet. Der Anteil der beiden
Materialien an der Gesamtdicke des Mehrschichtsystems wird konstant gehalten. Durch
eine Verdnderung der Schichtdicken des dufseren Materials lédsst sich die innen liegende
Schicht frei positionieren. Somit léasst sich der Einfluss der Position der Schicht auf die
auftretenden von Mises Spannungen untersuchen, ohne dass sich der gemittelte E-Modul
im Wahrnehmungsbereich des Indenters dndert.

Abbildung 5.12 verdeutlicht das Problem schematisch. Das blaue Substrat habe einen
E-Modul von 400 GPa, das graue Schichtmaterial 50 GPa und das rote Schichtmaterial
100 GPa. Die gestrichelte Ellipse markiert die Ausdehnung des Spannungsfeldes. Diese
betrage 4 um. Von links beginnend sind vier Schichtsysteme dargestellt. Eine Einzel-
schicht von 1 pm Dicke, der tiber den Wahrnehmungsbereich gemittelte E-Modul E,,
betragt hier 312,5 GPa. Eine Einzelschicht mit einer Dicke von 3 um. Hier betriagt der
mittlere E-Modul 137,5 GPa. Es folgen zwei 3-Schichtsysteme mit je 3 pm Dicke. Die
rote Schicht hat eine Dicke von 0,2 um und befindet sich 1 beziehungsweise 2 pm unter
der Oberflache. In beiden Féllen betragt der mittlere E-Modul im Wahrnehmungsbereich
des Indenters 140 GPa.

Um den Effekt von Grenzflichen, beziechungsweise diinnen Schichten, auf die Belastung
eines Schichtsystems zu untersuchen, wurden zwei Félle konkret berechnet. Im ersten
Fall wurde eine 50 nm dicke HfO, Schicht (steif) in einer 1900 nm dicken SiOs Umgebung
(elastisch) auf einem Saphirsubstrat untersucht. Ausgehend von einem Schichtaufbau [50
nm HfO; - 1900 nm SiOs - Substrat| wird die HfO4 Schicht in 100 nm Schritten néher an
das Substrat gebracht bis zum Schichtaufbau [1900 nm SiOs - 50 nm HfO, - Substrat].
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Abbildung 5.13: Verlauf der von Mises Spannung abhéngig von der Position der ein-
gebetteten Schicht. Links: HfOy Schicht in SiO,. Rechts: SiOy Schicht
in HfO,. Die gestrichelte griine Linie zeigt den Spannungsverlauf ohne
eingebettete Schicht an.

Im zweiten Fall wird analog eine 50nm dicke SiO5 Schicht in einer 1900nm dicken HfO,
Umgebung betrachtet.

Abbildung 5.13 zeigt in beiden Féllen exemplarisch fiir zwei Schichtpositionen den
Spannungsverlauf unter dem Indenter bei einer Belastung mit 25 mN. Die schwarze
Linie zeigt die Schichtposition 100 nm unter der Oberfliche, die rote Linie die 800nm
unter der Oberflache platzierte Schicht. Die gestrichelte griine Linie zeigt den Vergleich
zu einer 1950 nm dicken Einzelschicht ohne eingebettete Schicht.

Die zuvor an einzelnen Interfaces aufgetretenen Spannungsénderungen treten hier er-
neut auf. Die Spannungsénderungen erstrecken sich iiber den kompletten Bereich der
eingebrachten Schicht, aufserhalb der Schicht sind die Spannungsénderungen jedoch ge-
ring. Im Falle einer eingebetteten steifen Schicht treten im oberflichennahen Bereich
geringere Spannungen als im umgebenden Medium auf. Befindet sich die Schicht hin-
gegen mehr als 300 nm unter der Oberflache, so treten hier héhere Spannungen als im
Umgebungsmedium auf. Ist die eingebettete Schicht elastischer als das Umgebungsme-
dium ist der Effekt umgekehrt. Nahe der Oberfliche sind die Spannungen héher, bei
tieferliegenden Schichten geringer als im Umgebungsmedium.

Zur genaueren Auswertung der beiden untersuchten Félle wird nun fiir jede Schicht-
position die Differenz der von Mises Spannung zu einer 1950 nm dicken Einzelschicht des
Umgebungsmediums berechnet. Die Spannungsdifferenz in der 50 nm Schicht (Schicht-
mitte), sowie die Spannungsédnderung im Umgebungsmedium unmittelbar vor (oberes
Interface) und hinter (unteres Interface) der Schicht werden iiber der Position der Schicht

aufgetragen. Abbildung 5.14 zeigt links die Ergebnisse fiir eine diinne HfO5 Schicht in
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Abbildung 5.14: Differenz der von Mises Spannung zwischen einer 1950nm Einzelschicht
und einem System mit eingebrachten 50nm Zwischenschicht abhéngig
von der Position der Zwischenschicht. Links: steife Schicht in elastischer
Umgebung. Rechts: elastische Schicht in steifer Umgebung. Dargestellt
ist neben der Spannungsidnderung in der Zwischenschicht auch der Ein-
fluss auf die Umgebung am Interface

SiOy und rechts fiir eine diinne SiOy Schicht in HfO,. Die Spannungsdifferenz in der
Schicht ist in schwarz eingezeichnet, die Spannungséinderung am oberen Interface in
rot, die am unteren Interface in blau. Fiir die beiden Randpositionen der eingebrachten
Schicht existiert jeweils nur eine Grenzfliche zum Umgebungsmedium, daher sind die
rote und die blaue Kurve leicht versetzt.

Prinzipiell zeigt sich ein komplementires Verhalten der von Mises Spannung an der
eingebrachten Schicht. Hat die eingebrachte Schicht einen héheren E-Modul als das Um-
gebungsmedium, so ist die von Mises Spannung in der Schicht meist deutlich hoher als im
Umgebungsmedium. Umgekehrt fiihrt eine elastischere Schicht zu geringeren von Mises
Spannungen als im Umgebungsmedium. Im oberflichennahen Bereich dndert sich das
Verhalten. Hier weist eine steife Schicht geringere von Mises Spannungen auf, wihrend
eine elastische Schicht erhohten Spannungen ausgesetzt ist.

In beiden Féllen ist die Auswirkung einer diinnen Zwischenschicht auf die Spannung
im Umgebungsmedium gering. Die HfO, Schicht bewirkt im SiOs direkt oberhalb der
Schicht einer geringfiigige (maximal 130 MPa) Verringerung der vom Mises Spannung,.
Unmittelbar unterhalb der Schicht ist der Einfluss noch geringer. Bei einer oberflachen-
nahen HfO, Schicht ist hingegen eine geringfiigige Spannungserhohung zu bemerken.

Im umgekehrten Fall einer elastischen SiO, Schicht in einer steifen HfO, Umgebung
zeigen sich in Bezug auf die Spannungsénderungen umgekehrte Vorzeichen. Hier kommt

es direkt am oberen Interface zu einer Erhohung der von Mises Spannung um bis zu
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Modell A|S ———2772L ——— 5,7H 247,6L 7,5H 223,3L 32,0H 18,3L 74,3H 89,8L A
reales Design |S 31,8L 13,6H 231,8L 5,7H 247,6L 7,5H 223,3L 32,0H 18,3L 74,3H 89,8L A
Modell B|S 31,8L 13,6H 231,8L 57H — 4784 L -~ 32,0H 18,3L 74,3H 89,8L A|

Tabelle 5.5: Reales Design und reduziertes Schichtmodell

295 MPa. Am unteren Interface verringern sich die auftretenden Spannungen hingegen
um bis zu 317 MPa. Da im HfO, aber Spannungen von iiber 6 GPa auftreten sind die
Anderungen durch die SiOy Schicht mit ~5% relativ gering.

5.2.2 Mehrschichtsysteme unterschiedlicher Materialen

In diesem Abschnitt soll der Einfluss verschiedener Materialkombinationen auf die me-
chanische Belastbarkeit eines Schichtsystems untersucht werden. Zur experimentellen
Untersuchung wurden Schichtsysteme aus vier verschiedenen hochbrechenden Materia-
len (HfO2, TiOs, Y203, ZrOs) und SiOs hergestellt. Alle Schichtsysteme bestehen aus
11 Schichten und haben eine Gesamtdicke von rund 1 pm. Auch der Schichtaufbau ist
vergleichbar. Die zuvor experimentell beobachteten Unterschiede in der Belastbarkeit
sind also primér auf die unterschiedlichen Materialkombinationen zuriickzufiihren.

Zur genaueren Untersuchung sollen die Spannungsfelder der Schichtsysteme unter Last
berechnet werden. Leider ist die verwendete Simulationssoftware auf insgesamt 10 Ein-
zelschichten beschrinkt. Zur Losung dieses Problems werden die Schichtsysteme zur
Berechnung reduziert. Im vorangegangenen Abschnitt wurde gezeigt, das diinne Einzel-
schichten die sie umgebenden Schichten kaum beeinflussen. Daher werden bei der mecha-
nischen Modellierung einzelne diinne Schichten des realen Designs durch eine gleichdicke
Schicht des Umgebungsmaterials ersetzt. Jede derartige Ersetzung reduziert die effektive
Schichtanzahl des Modells um zwei.

Der Vergleich der von Mises Spannung an zwei unterschiedlich reduzierten Modellen
des 11 Schicht HfO,-SiOs-Designs soll die Anwendbarkeit dieses Ansatzes verdeutlichen.
In Tabelle 5.5 sind das reale 11 Schicht System sowie zwei unterschiedliche 9 Schicht
Modelle dargestellt. Die Schichtdicken sind jeweils in nm angegeben, entsprechend der
in der Diinnschichtoptik gebrauchlichen Notation bezeichnet A das Umgebungsmedium
Luft, H das hochbrechende Material, L. das niedrigbrechende Material und S das Substrat
aus Saphir. Modell A ersetzt die erste HfO, Schicht nach dem Substrat, Model B ersetzt
eine HfO, Schicht in der Systemmitte.

Abbildung 5.15 zeigt die berechnete von Mises Spannung unter dem Indenter fiir
beide Modelle bei unterschiedlichen Lasten im Bereich von 1 bis 30 mN. Abgesehen von
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Abbildung 5.15: Vergleich der berechneten Spannungen an zwei vereinfachten Modellen
sowie die Differenz zwischen den Modellen

der in der jeweiligen Vereinfachung fehlenden Schicht stimmen beide Modelle sehr gut
iiberein. Die Differenz zwischen beiden Modellen ist fiir die Lasten von 1 mN und 30
mN ebenfalls dargestellt. Die maximalen Abweichungen liegen unterhalb von 40 MPa.
Der relative Fehler durch das reduzierte Modell ist somit kleiner als 1%.

Bei der Auswahl der zu ersetzenden Schichten ist der Verlauf der von Mises Spannung
zu berticksichtigen. Das Spannnungsmaximum liegt etwa in der Mitte des Schichtsta-
pels. In diesem, fiir das Versagen bedeutsamen, Bereich ist von einer Schichtersetzung
abzusehen. Sowohl in Oberflaichennihe als auch in Substratnéhe sind die auftrenden
Spannungen geringer. Diese Bereiche bieten sich eher fiir das Ersetzen einer Schicht an.
Die hier untersuchten Designs weisen jedoch nahe der Oberflache dickere hochbrechen-
de Schichten auf. Die Annahme geringer Abweichungen, wie sie fiir diinne (<15 nm)
Schichten demonstriert wurde, ist hier nicht erfiillt. Somit bleiben nur die substratnahen
hochbrechenden Schichten fiir eine Reduzierung des Modells iiber. Sie sind hinreichend
diinn und liegen auferhalb des fiir das Schichtversagen relevanten Bereichs.

Fiir andere Materialpaarungen, bei denen die Schichten steifer als das Substrat sind,
ist die Ausgangsvermutung, dass das Ersetzen diinner Schichten das Spannungsgefiige
nicht wesentlich beeinflusst, gesondert zu iiberpriifen. Fiir den hier betrachteten Fall be-
schichteter Saphirsubstrate ist die Modellierung von reduzierten Schichtsystemen jedoch
ein geeignetes Analysewerkzeug. Im Folgenden wird bei allen Designs die substratnichs-
te hochbrechende Schicht ersetzt. Die Tabelle 5.6 gibt einen Uberblick iiber den Aufbau
der reduzierten Designs.

Fiir alle Schichtsysteme wurde die Belastung mit einem kugelférmigen Indenter von

10 um Radius bei verschiedenen Lasten berechnet. Die Abbildung 5.16 zeigt links alle
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HfO, | S 2772L 57H 2476L 7,5H 2233L 32,0H 183L 743H 898L A
TiOs | S 270,2L 3,8H 248,0L 4,9H 231,6L 18,6H 434L 26,5H 105,1L A‘
Y053 | S 281,0L 44H 1582L 1,7H 2348L 289H 235L 80,0H 89.3L A
71Oy | S 2757L 53H 2475L 7,0H 226,0L 31,3H 254L 553H 948L A‘

Tabelle 5.6: Reduzierte Schichtmodelle fiir verschiedene hochbrechende Schichten bei
ahnlichem Schichtaufbau

Schichtsysteme unter einer Belastung von 20 mN. Rechts sind die Schichtsysteme mit
HfO5 und ZrO, unter einer Belastung von 30 mN dargestellt. Auf TiO5 und Y203 wurde
in dieser Darstellung verzichtet, da bereits vorher Schiadigungen dieser Schichten zu
erwarten sind.

Alle hier untersuchten hochbrechenden Materialien haben E-Moduln oberhalb dessen
vom SiOy. Wie zuvor schon gezeigt, bedeutet dies eine Erhchung der in diesen Schichten
auftretenden von Mises Spannung gegeniiber dem SiO,. Diese Spannungserhéhung ist
umso ausgepragter, je hoher der E-Modul des Materials ist. Bei einer Belastung von 20
mN ist die von Mises Spannung in den SiOs Schichten stets unterhalb der Fliefgrenze
von 5,08 GPa. Eine plastische Deformation im SiOs ist somit nicht zu erwarten.

Das Maximum der von Mises Spannung tritt aufgrund des Schichtdesigns stets in der
dritten hochbrechenden Schicht nach der Oberflache auf. Es liegt somit je nach Material
in einer Tiefe von 430 bis 458 nm unter der Oberfliche, relativ nahe der Mitte des
Schichtsystems.

Auffallend ist, das TiOs zwar einen hohen E-Modul, jedoch nur eine geringe Flief-
grenze hat. Die hohe von Mises Spannung fiihrt bereits bei einer Belastung von 20
mN zu einer deutlichen Uberschreitung eben dieser (blaue gestrichelte Linie). Auch die
Fliefsgrenze von Y503 ist nur geringfiigig hoher als die des SiO,. Da Yttriumoxid von
allen hochbrechenden Materialen hier jedoch den geringsten E-Modul aufweist, ist die
Spannungserhthung so gering, das die Fliefgrenze (griine gestrichelte Linie) noch nicht
tiberschritten wird. HfO5 und ZrOs zeigen zwar ebenfalls eine deutliche Spitze in der von
Mises Spannung, ihre hohen Fliefsgrenzen verhindern jedoch eine plastische Deformation.

Wie man im rechten Teil der Abbildung sehen kann, éndert sich das Spannungsprofil
bei steigender Belastung nur betragsméfig. Allerdings wird bei einer Belastung von 30
mN die Fliefigrenze des SiO; nun deutlich {iberschritten. Da bereits eine plastische De-
formation im SiOy auftritt, werden die realen Spannungswerte in den hochbrechenden
Schichten niedriger ausfallen als die hier berechneten Werte. Dennoch lésst sich aus der
Berechnung das weitere Verhalten der Schichten extrapolieren. ZrO, ist in diese Belas-

tungssituation Spannungen unmittelbar unter seiner Fliekgrenze ausgesetzt. HfO, hat
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Abbildung 5.16: Vergleich der berechneten von Mises Spannungen fiir verschiedene
Schichtsysteme. Links: 20 mN Last. Rechts: 30 mN Last

demgegeniiber noch Spielraum bis zum Erreichen der Fliefsgrenze von 7,15 GPa. Somit
kann der exakte Spannungsverlauf bedingt durch das Auftreten plastischer Deformatio-
nen im SiO2 zwar nicht mehr berechnet werden, es ist aber davon auszugehen, dass die
ZrO4 Schichten vor den HfO, Schichten eine kritische Spannung erreichen werden.

Die verwendete Materialkombination beeinflusst somit das Einsetzen plastischer De-
formation. Im Falle von TiOs und Y503 beginnt diese in der dritten hochbrechenden
Schicht. Bei der Verwendung von HfO; und ZrOs setzt die plastische Deformation zu-
erst im SiOy um die dritte hochbrechende Schicht herum ein. Zudem wird bei weiterer
Laststeigerung die ZrO, Schicht vor der HfO, Schicht {iberlastet werden. Hieraus ist
ersichtlich, dass HfO, das am besten geeignete hochbrechende Schichtmaterial ist. Bei
den untersuchten Schichtsystemen ist das Einsetzen des Schichtversagens in der Mitte

des Schichtstapels zu erwarten.

5.2.3 Einfluss der Gesamtdicke auf Mehrschichtsysteme

Fiir die zuvor untersuchten Schichtsysteme trat die Schéddigung in der Mitte des Schicht-
systems auf. Mittels unterschiedlich dicken, aus SiOy und HfO, aufgebauten, Schicht-
systemen soll nun der Einfluss der Dicke eines Schichtsystems auf seine mechanische
Belastbarkeit untersucht werden. Es werden dieselben Schichtsysteme simuliert, die zu-
vor schon experimentell untersucht wurden. Fiir Systeme mit mehr als 10 Schichten wird
die Schichtanzahl erneut durch Ersetzung der substratnahen hochbrechenden Schichten
reduziert. Die Tabelle 5.7 gibt einen Uberblick iiber die betrachteten Schichtsysteme.
Abbildung 5.17 zeigt auf der linken Seite fiir die einzelnen Schichtsysteme die von

Mises Spannung unter dem Indenter bei einer Last von 10 mN. Wie zuvor schon an



5. Ergebnisse und Diskussion 68

270 nm | S 17,9H 19,7L 1435H 88,9L

452 nm | S 24,1L  164H 198,8L 33,3H 16,0L 74,3H 89,0L

711nm | S 29,7L  143H 2259L 85H 219,7L 32,1H 17.8L 74,0H 89,2L
976 nm | S 277.2L  57H 247,6L 7.5H 2233L 32,0H 18,3L 74,3H 89,8L
2036 nm | S 1331,1L 4, 7H 252,5L 7,5H 2249L 32,3H 18,1L 745H 89,9L

Tabelle 5.7: Schichtmodelle fiir unterschiedliche dicke Schichtsysteme, ab 976 nm Ge-
samtdicke reduzierte Modelle

Einzelschichten unterschiedlicher Dicke beobachtet, nimmt die von Mises Spannung mit
zunchmender Systemdicke ab.

Im 270 nm diinnen Schichtsystem treten bei einer Indenterlast von 10 mN bereits
Spannungen bis zu 5,5 GPa auf. Die Fliefkgrenze von SiOs wird in der obersten Schicht
iberschritten, somit ist ein frithzeitiges Schichtversagen zu erwarten. Im 2036 nm dicken
Schichtsystem bleibt die von Mises Spannung in den SiOs Schichten bei identischer
Belastung unterhalb von 3 GPa, beziehungsweise unterhalb von 4 GPa in den HfO,
Schichten. Eine Schiddigung des Schichtsystems aufgrund plastischer Deformation ist
erst bei bedeutend hoheren Indenterlasten zu erwarten.

Fiir alle Schichtsysteme wurde neben der von Mises Spannung auch die Normalspan-
nung in X-Richtung (o, ) berechnet. Der Verlauf dieser Normalspannung unter dem In-
denter ist auf der rechten Seite von Abbildung 5.17 fiir alle Schichtsysteme dargestellt.
Negative Werte bezeichnen Druck-, positive Werte Zugspannungen.

Interessant ist hier die Spannungsentwicklung in den diinnen HfO, Schichten bei zu-
nehmender Schichtdicke. Die Schichtsysteme unterhalb von 500 nm Dicke weisen aus-
schlieflich Druckspannungen auf, welche in den HfO, Schichten betragsmékig geringfiigig
niedriger als in den SiOy Schichten sind. Beim 711 nm dicken Schichtsystem tritt erst-
mals eine diinne HfOy Schicht auf, welche auf beiden Seiten von mehr als 200 nm SiO,
umgeben ist. Der Betrag der Druckspannung féllt in dieser Schicht um 900 MPa auf
~100 MPa ab wihrend im umliegenden SiO, Druckspannungen von ~1,0 GPa auftre-
ten. Der Spannungsabfall in der substratnahen HfO, Schicht ist demgegeniiber mit 300
GPa deutlich kleiner. Mit steigender Systemdicke wird diese Spannungsidnderung zuneh-
mend ausgepréigter. Ab dem 976nm dicken AR System treten im HfO, Zugspannungen
auf, wihrend im umliegenden SiO, weiterhin Druckspannungen auftreten.

Verantwortlich fiir diese Spannungsénderung ist der geringe E-Modul der SiO5 Schich-
ten. Unter der Belastung durch den Indenter kommt es hier zu einer starken elastischen
Deformation. Die HfO, Schichten deformieren sich aufgrund ihres héheren E-Moduls

weniger stark. Beide Schichtmaterialien sind im Stack miteinander verbunden, die De-

= e >
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Abbildung 5.17: Spannungsverlaufe fiir Schichtsysteme unterschiedlicher Dicken. Links:
von Mises Spannung unter dem Indenter. Rechts: Normalspannung o,
unter dem Indenter, je 10 mN Last

formation der SiO4y Schichten fiihrt somit zu einer Verbiegung der HfO5 Schichten. Dieser
Effekt ist umso ausgeprégter, je dicker das Schichtsystem ist, da der SiO,-Anteil steigt.
Die substratndchste HfOy Schicht weist nur einen begrenzten Anstieg in der Zugspan-
nung auf. Unterhalb der Schicht befindet sich nur wenig SiO,, das steife Saphirsubstrat
wirkt stiitzend und begrenzt die auftretenden Deformationen.

Bei Schichtsystemen mit einer Gesamtdicke ab ~1 pum tritt an der Grenzfliche zwi-
schen HfO, und SiOy unter dem Indenter bei der Normalspannung o, ein Umschlag
zwischen Druck- und Zugspannung auf. Die SiO5 Schichten werden in X-Richtung ge-
staucht, die HfO, Schichten hingegen gestreckt. Es kommt zu einer Scherung am Inter-
face. Andererseits begiinstigt die Anderung der Prozessparameter beim Materialwechsel
die Entstehung von Schichtdefekten wéhrend der Beschichtung. Die Kombination aus
geschwichter Struktur und erhdhter Belastung fiihrt zu einer Ablésung des Schichtsys-
tem am Interface zwischen HfO, und SiO,. Abhéngig von der Systemdicke sind somit
unterschiedliche Arten des Schichtversagens zu erwarten. Schichtsysteme mit einer Ge-
samtdicke zwischen 400 und 800 nm diirften sich hierbei in einem optimalen Bereich
bewegen. Die Schichtdicken sind so grofs, das die Elastizitdt des SiOy die auftretenden
von Mises Spannungen verringert, gleichzeitig ist das System diinn genug, um einer

verformungsbedingten Schichtablosung vorzubeugen.

5.2.4 Mechanische Optimierung des Schichtsystems

In den vorherigen Abschnitten wurden unterschiedliche Schichtsysteme abgeschieden,

mechanischen Belastungstests unterzogen und die aufgetretenen Schiden wurden cha-



5. Ergebnisse und Diskussion 70

rakterisiert. Anschliefsend wurden die Spannungszustidnde der belasteten Schichtsysteme
mittels Simulationsrechnung nachvollzogen und anhand der Simulationsrechnungen und
der aufgetretenen Schiden das Schichtversagen rekonstruiert.

In diesem Abschnitt soll nun der umgekehrte Weg gegangen werden. Ausgehend von
den ermittelten Materialparametern von Schicht und Substrat werden die Spannungszu-
stdnde unterschiedlicher Modellsysteme unter Last berechnet. Diese Modellsysteme er-
fiillen zunéchst keine optische Funktion, sondern dienen nur der Untersuchung, welches
Schichtarrangement auf Basis der zuvor gewonnenen Erkenntnisse eine hohe mechanische
Zerstorschwelle erwarten lésst. Das so optimierte Modellsystem wird im néchsten Schritt
der Ausgangspunkt eines optischen Designprozesses um die geforderte Antireflexwirkung
zu erzielen. Das fertige Design wird in einer weiteren mechanischen Simulationsrechnung
auf mogliche Schwachstellen tiberpriift. So lésst sich in einem iterativen Prozess ein me-
chanisch optimiertes Schichtsystem mit definierter optischer Funktion entwickeln. Das
so optimierte Design wird abschliefend hergestellt und experimentell beziiglich seiner
mechanischen Belastbarkeit untersucht.

Ublicherweise beginnt das Design optischer Schichtsysteme mit der Definition der ge-
wiinschten Funktionalitdt und einer etablierten Losung die diese bereits einigermafsen
erfiillt 7,8, 116]. In einem Refinementprozess wird dieses Schichtsystem dann auf das
definierte Ziel angepasst. Die im Laufe der Zeit stark gestiegene Rechenleistung und
moderne Synthesealgorithmen [117,118] erméglichen jedoch mittlerweile auch fiir aufser-
gewOhnliche Ausgangsdesigns eine gute Anpassung an eine optische Zielfunktion, sofern
bestimmte Randbedingungen erfiillt werden. Im Falle eines Entspiegelungsschichtsys-
tems sollte der Anteil des verwendeten hochbrechenden Materials 50% nicht {iberstei-
gen. Die zum Umgebungsmedium Luft abschlieflende Schicht muss zudem eine niedrige
Brechzahl aufweisen.

Bei den vorhergehenden Untersuchungen hatte sich die Materialkombination SiOs -
HfO, als am bestdndigsten erwiesen. Diese beiden Materialien werden daher auch fiir die
folgenden Simulationen verwendet. Beziiglich der Schichtsystemdicken lag das Optimum
bei rund 450nm. Diinner Systeme waren deutlich empfindlicher, bei dickeren Systemen
nahm die Belastbarkeit langsam ab, wobei eine andere Art der Schiadigung festgestellt
wurde. Die Dicke und Position der Schichten war bisher durch die optische Funktion der
Beschichtung vorgegeben. Diese werden nun frei variiert. Es ergeben sich drei zu untersu-
chende Parameter: Gesamtdicke des Schichtsystems, Anteil des HfO5 am Schichtsystem
und Positionierung des HfO5 im Schichtsystem. Bei der Betrachtung von drei Optionen

je Parameter ergeben sich somit insgesamt 27 zu betrachtende Schichtsysteme.
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Beziiglich der Gesamtdicke werden Schichtsysteme mit 400nm, 600nm und 800nm
untersucht. Angaben zum HfOs-Anteil beziehen sich auf die geometrische Dicke des
Schichtsystems. Hier werden Anteile von 12,5%, 25% und 50% berechnet. Die Varia-
tionen des Schichtaufbaus werden entsprechend der in der Diinnschichtoptik iiblichen
Notation angegeben. S bezeichnet hierbei das Substrat (Saphir), H das hochbrechende
Material (HfO,), L das niedrigbrechende Material (SiO2) und A das Umgebungsmedi-
um (Luft). Die untersuchten Schichtanordnungen waren S|HL|A, S|[LHL|A und S[LHJA.
Fiir die S|[LHL]A Anordnung wurde das niedrighrechende Material in zwei gleich dicke
Schichten aufgeteilt. Die S|[LH|A Anordnung widerspricht der fiir Antireflexschichten
notwendigen Voraussetzung einer niedrigbrechenden Abschlussschicht. Der Vollstandig-
keit halber wurde sie dennoch bei der Berechnung der Spannungszustande berticksichtigt.

Zur Simulation der Belastung wurde ein kugelférmiger Indenter mit 10 um Radius,
welcher mit einer Kraft von 20 mN in die Beschichtung gedriickt wird, verwendet. Die
berechneten von Mises Spannungen unter dem Indenter sind in Abbildung 5.18 darge-
stellt. Jedes Diagramm zeigt eine Schichtanordnung bei einer Gesamtschichtdicke. Die
einzelnen Graphen zeigen die unterschiedlichen Anteile an HfO,. Von links nach rechts
sind die unterschiedlichen Gesamtdicken dargestellt. 400 nm links, 600 nm mittig, 800
nm rechts. Gestrichelte Linien markieren die Grenze zwischen Schicht (links) und Sub-
strat (rechts). Die Zeilen zeigen die unterschiedlichen Schichtanordnungen. Erste Zeile
S[HLJA, zweite Zeile S[LHL]A, dritte Zeile S|LH|A.

Es zeigt sich, dass die im SiO, auftretenden von Mises Spannungen héufig oberhalb
der Fliefsgrenze von 5,08 GPa liegen. Im Hafniumoxid wird die Fliekgrenze von 7,15
GPa hingegen nur in einem Einzelfall iiberschritten. Somit gilt es, zunéchst die im SiOs
auftretenden von Mises Spannungen zu minimieren, um plastisches Fliefsen als Versagen-
sursache zu vermeiden. Eine Betrachtung der Normalspannungen in X-Richtung, welche
bei hohen Schichtdicken bereits vor dem Einsetzen des plastischen Fliefsens eine Schicht-
schiadigung durch Delamination hervorrufen kénnen, folgt im néchsten Schritt.

Wie eingangs erwahnt, ist das Maximum der von Mises Spannung fiir das Auftreten
plastischen Fliefens das entscheidende Kriterium. Abbildung 5.19 zeigt den maxima-
len Betrag der von Mises Spannung im SiO, in Abhéngigkeit von der Gesamtschicht-
dicke fiir 3 unterschiedliche HfOs-Anteile. Der hier betrachtete Schichtaufbau lautet
S|LHLJ]A, also mittig platziertes HfO,. Die verwendete Farbe gibt Aufschluss iiber den
HfOs-Anteil im jeweiligen Schichtsystem. Zwischen der Gesamtschichtdicke, dem HfO,-
Anteil im Schichtsystem und den im SiO, auftretenden von Mises Spannungen gibt es

zwel deutliche Korrelationen.
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Abbildung 5.18: Simulation der von Mises Spannung unter dem Indenter fiir verschiede-
ne Modelldesigns. Unterschiedliche Gesamtdicken von links nach rechts:
400nm, 600nm, 800nm. Von oben nach unten unterschiedliche Schicht-
anordnung, HfO, am Substrat, mittig oder als Abschlussschicht. Je Dia-
gramm drei unterschiedliche HfO,-Anteile
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Abbildung 5.19: Maximum der von Mises Spannung im SiO, fiir unterschiedliche Ge-
samtschichtdicken und unterschiedliche HfO,-Anteile

Unabhéngig vom HfO,-Anteil der Schicht treten mit steigender Gesamtschichtdicke
niedrigere von Mises Spannungen auf. Die Ursache dieses Verhaltens ist der geringere
E-Modul der Schichtmaterialien gegeniiber dem Substrat. Die Schichtmaterialien lassen
sich einfacher elastisch verformen. Mit steigender Schichtdicke nimmt das deformierbare
Volumen zu. Die iiber den Indenter eingebrachte Energie wird zu einem groferen Anteil
in elastische Deformation und weniger in von Mises Spannungen umgesetzt. Die zeigt
sich auch an der zunehmenden Eindringtiefe.

Betrachtet man die Auswirkung der unterschiedlichen HfO,-Anteile, so sieht man,
dass eine Steigerung des HfO,-Anteils bei gleichbleibender Gesamtdicke die auftreten-
den von Mises Spannungen erhoht. Dieses Verhalten leitet sich aus den unterschiedli-
chen E-Moduln der Schichtmaterialien ab. Der Elastizitdtsmodul von HfO, ist ungefahr
das 2,5-fache dessen von SiOs. Steigt der HfO,-Anteil, so steigt der iiber das gesam-
te Schichtsystem gemittelt E-Modul ebenfalls. Dies bedingt eine verringerte elastische
Deformation und erhéht die auftretenden von Mises Spannungen. Die mit steigendem
HfO,-Anteil abfallenden Eindringtiefen bestétigen diesen Befund.

Des Weiteren zeigt sich, dass der Einfluss der Schichtpositition abhéngig vom HfO,-
Anteil ist. Abbildung 5.20 zeigt das Maximum der von Mises Spannung fiir die drei
Schichtpositionen bei einem HfOo-Anteil von 12,5% (schwarz) und 50% (blau). Mit stei-
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Abbildung 5.20: Maximum der von Mises Spannung im SiOs fiir unterschiedliche Po-
sitionen der hochbrechenden Schicht bei 12,5% bzw. 50% HfO, im
Schichtvolumen

gendem HfO,-Anteil nehmen die Spannungsunterschiede zwischen den einzelnen Schicht-
position zu. Die mittlere Differenz zwischen der Position héchster Spannung und der
Position niedrigster Spannung betriagt bei 12,5% HfOs-Anteil 0,11 GPa oder 2,0% und
steigt bei 50% HfOo-Anteil auf 0,48 GPa beziehungsweise 8 3% an.

Dieser Effekt ist naheliegend, da eine geringe Menge HfO, im Schichtsystem auch
nur einen geringen Einfluss auf dieses ausiiben kann. Unabhéngig von ihrer Position im
Schichtsystem sind die Auswirkungen einer diinnen Schicht mit hohem E-Modul auf den
Verlauf der von Mises Spannung im restlichen Schichtsystem gering. Erst gréfsere HfOo-
Anteile beeinflussen das Schichtsystem so stark, das eine Positionsédnderung hier den
Spannungsverlauf im gesamten Schichtsystem verédndert. Grundséatzlich neigen Schicht-
anordnungen mit einer oben liegenden HfO, Schicht zu héheren von Mises Spannungen
als Systeme mit mittig oder unten eingebrachten HfO, Schichten. Somit ist eine oben
liegende hochbrechende Schicht nicht nur aus optischen Griinden problematisch, sondern
ebenso aus mechanischen Erwagungen.

Zur genaueren Analyse der Auswirkungen der Schichtpositionierung muss der gesamte
Spannungsverlauf unter dem Indenter betrachtet werden. Abbildung 5.21 zeigt exempla-

risch die von Mises Spannung unter dem Indenter fiir die verschiedenen Schichtpositio-
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Abbildung 5.21: Von Mises Spannung unter dem Indenter abhéngig von der Schichtpo-
sition fiir ein System von 800 nm Dicke und 25% HfO,-Anteil

nen bei einer Gesamtschichtdicke von 800 nm und einem HfO,-Anteil von 25% (200 nm).
Fiir andere Gesamtdicken und HfOo-Anteile bleiben die Ergebnisse im Wesentlichen die
gleichen.

Eine oben platzierte HfO5 Schicht weist direkt unter dem Indenter sehr geringe Span-
nungen auf. Mit zunehmender Tiefe steigen diese Spannungen stark an. Bei sehr hohe
HfO,-Anteilen kann es sogar zur plastischen Deformation des Hafniumoxids kommen
(vgl. Abb. 5.18, 3. Zeile). Die unter der HfO, Schicht liegende SiOy Schicht weist eben-
falls hohe von Mises Spannungen auf. Wird die HfOy Schicht mittig platziert, so weist
die oberhalb liegenden SiOy Schicht die niedrigsten fiir dieses Material beobachteten
Spannungen auf. Die Lage der HfOy Schicht féllt in den am stérksten belasteten Be-
reich des Schichtsystem. Es treten hier besonders hohe von Mises Spannungen auf, was
jedoch durch die erhohte Flieftgrenze des HfO, kompensiert wird. Die in der unteren
SiOs Schicht auftretenden Spannungswerte sind vergleichbar zu denen im System mit
der oben liegenden HfO, Schicht. Befindet sich das Hafniumoxid direkt auf dem Substrat
so verschieben sich die Spannungswerte der oberen SiOy Schicht. Bis zu einer Tiefe von
300 nm sind die Spannungen grofer als beim System mit mittig platzierter H-Schicht.
Verglichen mit einer oben liegender HfO, Schicht treten im SiOy von 200 bis 600 nm
Tiefe niedrigere Spannungen auf. Auffallend ist der Bereich der HfOy Schicht von 600
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- 800 nm. Am Interface zwischen SiO, und HfO, kommt es erneut zu einem Anstieg
der von Mises Spannung auf der HfO, Seite der Grenzflache. Doch bleibt die von Mises
Spannung im HfO, hier auf demselben Niveau wie bei den zuvor betrachteten Schicht-
aufbauten im SiO,. Vermutlich begrenzt der geringe E-Modul der oberhalb befindlichen
SiO, Schicht die Belastung des HfOs.

Unter dem Aspekt eines gegeniiber mechanischen Belastungen optimierten Schichtde-
sign ist eine mittige Platzierung der HfOy Schicht zu bevorzugen. Eine oben liegende
Schicht mit hohem E-Modul wird stark, unter Umsténden bis in den Bereich plastischen
Fliefsens, belastet ohne die von Mises Spannungen im darunterliegenden Material mit
niedrigem E-Modul zu reduzieren. Wird die steife Schicht unten, in Substratnéhe, plat-
ziert fiihrt dies nicht zu einer Entlastung der oberen, elastischeren Schichtteile. Zudem
ist die mechanische Belastung des steiferen Materials begrenzt, so dass es seinen Vorteil
der hohen Fliefigrenze nicht zur Geltung bringen kann. Eine mittig eingebrachte HfO,
Schicht fithrt hingegen zu einer Reduktion der von Mises Spannung im oberen Bereich
des Schichtsystems. Die héchsten von Mises Spannungen treten im mittleren Bereich, al-
so gerade dort, wo das belastbarste Material ist, auf. Die Spannungen der tieferliegenden
SiOg Schicht sind hoher als die der obenliegenden. Allerdings liegen diese Spannungen
fiir alle Designvarianten auf vergleichbarem Niveau.

Zuvor wurde bereits gezeigt, dass mit steigender Gesamtdicke des Schichtsystems die
von Mises Spannungen im System abnehmen. Allerdings wurde bereits bei der Untersu-
chung unterschiedlich dicker AR-Systeme in Abschnitt 4.1.3 festgestellt, das neben der
von Mises Spannung als Kriterium fiir das Auftreten plastischer Deformation auch die
Normalspannungen in X-Richtung als Ausléser von Delamination am Interface verschie-
dener Schichten berticksichtigt werden muss. Die durchgefiihrten Simulationsrechnungen
beriicksichtigen diese Spannung. IThre Relevanz als Versagenskriterium héangt stark von
der Position der steifen HfO, Schicht und der Gesamtschichtdicke ab. Der HfOs-Anteil
hat hingegen nur einen sehr geringen Einfluss auf die Normalspannung, daher sollen im
Folgenden nur Schichten mit 25% HfOs-Anteil betrachtet werden.

Abbilding 5.22 zeigt links die Normalspannung in X-Richtung in einem 600 nm dicken
Schichtsystem fiir die unterschiedlichen Positionen der HfO, Schicht. Rechts ist die Nor-
malspannung fiir eine mittig platzierte HfO, Schicht fiir Schichtsysteme unterschiedlicher
Dicke dargestellt.

Wie man sehen kann, treten bei oben oder unten positionierten HfO5 Schichten nur
sehr geringe Spannungsdifferenzen am Interface zwischen Hafniumoxid und Siliziumoxid

auf. Bei der mittigen HfOy Schicht tritt am unteren Interface hingegen ein erheblicher
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Abbildung 5.22: Normalspannung unter dem Indenter. Links: Abhéngigkeit von HfOq
Position bei 600 nm Gesamtdicke, Rechts: Abhéngigkeit von der Ge-
samtdicke bei mittiger HfOy Schicht

Spannungssprung auf. Betrachtet man die mittig platzierte Schicht bei unterschiedli-
chen Gesamtschichtdicken, so wird dieser Spannungssprung umso grofer, je dicker das
Schichtsystem wird. Bei 400 nm Gesamtdicke liegt die Spannungsdifferenz bei 0,45 GPa
und wéchst mit zunehmender Dicke bis zu 1,06 GPa bei 800 nm Gesamtdicke. Zuséatz-
lich nimmt der Betrag der Normalspannung mit steigender Dicke ab. Bei einem 400 nm
dicken System liegt an der SiOy Seite des Interfaces eine Druckspannung von -2,.81 GPa
an. Dieser Wert verringert sich bei 800 nm Dicke auf -1,54 GPa. Auf der HfO, Seite
des Interfaces liegt sogar nur eine Druckspannung von -0,48 GPa an. Mit steigender Ge-
samtdicke nimmt somit das Risiko zu, das die Normalspannung am Interface umschlagt,
also die SiOy Seite einer Druck- und die HfO, Seite einer Zugbelastung ausgesetzt ist.
Fasst man die Ergebnisse dieser Simulationen zusammen, so erscheint ein 600 nm
dickes Schichtsystem mit einem mittig platzierten HfOo-Anteil von 25% als der giins-
tigste Ausgangpunkt zur weiteren Berechnung eines Antireflexsystems. Eine Erhéhung
des HfO,-Anteils erhoht die von Mises Spannungen deutlich, wihrend eine Reduktion
die Spannungen nur geringfiigig reduziert und die Moglichkeiten des Optikdesigns weiter
einschrankt. Eine oben liegende Hafniumoxidschicht ist aus optischen und mechanischen
Griinden problematisch, eine unten liegende bringt bezogen auf die von Mises Spannun-
gen keine Vorteile. Die Gesamtdicke von 600 nm stellt einen Kompromiss zwischen den

auftretenden von Mises- und Normalspannungen dar.
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5.3 Design eines AR-Systems unter Beriicksichtigung

der mechanischen Eigenschaften

Die bisherigen Resultate sollen nun genutzt werden, um nicht nur die optischen, son-
dern auch die mechanischen Eigenschaften eines Schichtsystems bereits im Designprozess
zu berticksichtigen. Zunéchst wird mittels einer Diinnschichtdesignsoftware eine Reihe
unterschiedlicher Designs entwickelt. Aus diesen wird anschlieffend auf Basis der folgen-
den drei Kriterien eine erste Auswahl potentiell mechanisch belastbarer Schichtsysteme

getroffen:

e Die Dicke des AR-Systems sollte bei ungefdhr 600 nm liegen.
e Der Hauptanteil des HfO, sollte zur Mitte des Schichtsystems orientiert sein.

e Der Anteil des HfO, am Gesamtsystem sollte bei etwa 25% liegen.

Die Spannungsfelder dieser Designs unter mechanischer Belastung werden simuliert.
Anhand dieser Berechnung wird das belastbarste Schichtsystem ausgewéhlt, hergestellt
und zur Kontrolle mittels Scanning Scratch Test mechanisch belastet.

Auf Basis der vorherigen Ergebnisse wird im Folgenden die Schichtanordnung Substrat
- 225 nm SiOs - 150 nm HfO, - 225 nm SiO, als Ausgangspunkt des Schichtdesigns ver-
wendet. Als Ziel der Entspiegelung wird eine Reflexion von 0,5% im Wellenldngenbereich
von 400 bis 750 nm definiert.

Bei der Auswahl beziiglich der mechanischen Belastbarkeit konnten in der Regel nicht
alle drei Kriterien gleichzeitig erfiillt werden. Gegebenenfalls wurde ein Kriterium zu-
riickgestellt, sofern die beiden anderen gut erfiillt wurden. Die Umsetzung der mecha-
nisch relevanten Designvorgaben geht zwangslaufig zu Lasten der erreichbaren Entspie-
gelungswirkung, da die Schichtsysteme beziiglich ihrer optischen Eigenschaften nicht
vollstandig optimal sind. Die real erzielte Restreflexion der Designs liegt daher bei ~2%
und die Bandbreite der Entspiegelung reduzierte sich auf 400 - 700 nm.

Insgesamt wurden sieben Designs mit 5 bis 11 Schichten zur weiteren Untersuchung
ausgewahlt. Die Dicke des Designs variiert zwischen 452 nm und 642 nm. Der HfO,-
Anteil liegt zwischen 24,3% und 50,5%. Zusétzlich wurde das 452 nm dicke ARH7 De-
sign, welches bei den vorherigen Untersuchungen die héchste Belastbarkeit im Scanning
Scratch Test aufwies, als Referenz hinzugezogen. Fiir alle Designs wurde eine Beanspru-
chung durch einen kugelférmigen Diamantindenter mit 10 um Radius bei 20 mN Last

berechnet. Tabelle 5.8 zeigt die Dicke und den HfO,-Anteil der einzelnen Designs sowie
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Design | Dicke | Schichten | HfO,-Anteil | vonMises max. | dNormX max.
W-Coat | 270 nm 4 59,6% 7,20 GPa 1,220 GPa
Referenz | 452 nm 7 27.,4% 6,44 GPa 0,458 GPa
Design 1 | 486 nm 8 29,3% 6,35 GPa 0,465 GPa
Design 2 | 498 nm 10 35,6% 6,37 GPa 0,504 GPa
Design 3 | 570 nm 10 50,5% 6,28 GPa 0,464 GPa
Design 4 | 607 nm 7 29.6% 5,94 GPa 0,684 GPa
Design 5 | 637 nm 5 24,3% 6,06 GPa 0,819 GPa
Design 6 | 642 nm 7 33,9% 6,22 GPa 0,860 GPa
Design 7 | 639 nm 11 50,2% 6,72 GPa 0,968 GPa

Tabelle 5.8: Vergleich verschiedener AR-Design. Designparameter und bei identischer
Belastung auftretende Spannungswerte

die maximal auftretende von Mises Spannung und die maximale Spannungsénderung
der Normalspannung an der Grenzfliche zweier Schichten. Ergédnzend sind die Daten
eines konventionellen W-Coats angegeben. Abbildung 5.23 stellt die Verlaufe von Nor-
malspannung und von Mises Spannung fiir das Referenzdesign und die Design 4 und 5
dar.

Die Designs 1 bis 3 werden zunehmend dicker und haben zunehmende HfO,-Anteile,
die obersten vier Schichten sind jedoch fast identisch mit jenen des Referenzdesigns. Da
die héchsten von Mises Spannungen in eben diesem Bereich liegen, zeigt sich trotz der
Verdnderungen bei den substratnahen Schichten keine nennenswerten Verringerungen
der auftretenden Spannungen. Auch bei den Normalspannungen zeigen sich bei diesen
Designs keine bedeutenden Verbesserungen gegeniiber dem Referenzdesign. Die grofste
Spannungsidnderung tritt am Interface 213 nm unterhalb der Oberfliche auf. Verénde-
rungen in den tiefer liegenden Schichten entlasten dieses Interface nicht. Somit ist fiir die
Designs 1 bis 3 keine erhohte mechanische Belastbarkeit der Beschichtung zu erwarten.

Die Designs 4 bis 6 sind deutlich anders aufgebaut. Der Hauptteil des HfO, liegt hier
nicht mehr oberhalb sondern unterhalb der geometrischen Mitte des Schichtstapels. In
Verbindung mit einer gesteigerten Dicke und einem niedrigen HfO,-Anteil fiihrt dies zu
den niedrigsten beobachteten von Mises Spannungen. Die maximale von Mises Spannung
tritt hier in der mittigen HfO5 Schicht auf. Auferhalb des Hafniumoxidanteils sind die
Spannungen im SiOs-Anteil bei Design 5 nochmals 165 MPa niedriger als bei den beiden
anderen Varianten. Betrachtet man die Normalspannungsverlauf dieser Designs so finden
sich die hochsten Spannungsdifferenzen am Interface in ~470 nm Tiefe. Design 4 weist
unterhalb dieses Interfaces eine weitere HfOy Schicht auf, welche die Spannungsédnderung
auf 0,68 GPa reduziert. Design 5 weist ohne diese Schicht eine auf 0,86 GPa erhohte
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Abbildung 5.23: Berechnete von Mises Spannung und Normalspannung der Designs 4
und 5 sowie des ARH7 Designs als Referenzwert. Beide Designs weisen
eine gilinstigere Spannungsverteilung als das Referenzdesign auf.

Spannungsidnderung auf. Ein Umschlagen von Druck- auf Zugspannung wird an beiden
Interfaces nicht beobachtet.

Design 7 wurde ausgewahlt, da hier die Lage des des HfO, der geometrischen Mitte des
Schichtstapels am néchsten kommt. Bedingt durch den hohen HfO,-Anteil des Schicht-
systems treten hier jedoch auch die héchsten von Mises Spannungen aller untersuchten
Designs auf. Die stirkste Anderung der Normalspannung tritt hier am Interface in 420
nm Tiefe auf. Von allen untersuchten Designs tritt hier mit 0,97 GPa auch die grofste
Spannungsdifferenz auf. Sowohl von Mises- als auch Normalspannung lassen somit auf
eine gegeniiber dem Referenzdesign verringerte Belastbarkeit schliefen.

Die Untersuchungen an unterschiedlich dicken AR-Systemen haben gezeigt, dass eine
Verringerung der auftretenden von Mises Spannungen die Belastbarkeit des Schichtsys-
tems prinzipiell erhoht. Insbesondere beim diinnen W-Coat kam es sehr friith zu Schiden
welche sich auf ein Uberschreiten der Fliefgrenze zuriickfiihren lassen.

Mit zunehmender Dicke kommt es hingegen zu zunehmenden Anderungen der Nor-
malspannung an den Grenzflichen des einzelnen Schichten. Beim 976nm dicken ARH11
System betrug diese Spannungsédnderung 1,14 GPa wobei auf der HfOy Seite Zug- und
auf der SiOy Seite Druckspannungen vorlagen. Dies war das diinnste Schichtsystem an
dem bisher eine Delamination beobachtet wurde. Somit ermoglicht es zwar eine Ein-
schatzung, ab welcher Belastung eine Delamination spéatestens zu erwarten ist, gibt aber
keine Abschéitzung der grofsten schadlos zu erreichenden Belastung.

Ausgehend von diesen Uberlegungen werden die Design 4 und 5 zum Vergleich mit dem
Referenzsystem ausgewahlt. Beide Designs weisen deutlich niedrigere von Mises Span-

nungen als das Referenzdesign auf. Somit sollte im Scanning Scratch Test eine héhere
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Abbildung 5.24: Brechzahldiagramm des Referenzdesigns ARH7 sowie der beiden auf
mechanische Belastbarkeit optimierten Designvarianten 4 und 5.

kritische Last erreicht werden kénnen. Andererseits haben die drei Designs unterschied-
liche Normalspannungsdifferenzen am Interface. Abhéngig von den im Test auftretenden
Schiden kann der Grenzwert der Normalspannung fiir Schichtversagen durch Delamina-
tion ndher bestimmt werden. Abbildung 5.24 zeigt die Brechzahlprofile der Designs.

Die Abscheidung der Schichtsysteme erfolgte an der APS 904 unter denselben Abschei-
debedingungen wie bei den zuvor hergestellten Beschichtungen. Anschlieffend wurden
Reflexion und Transmission der Entspiegelungsschichtsysteme am Spektralphotometer
vermessen, die mechanische Belastbarkeit mittels Scanning Scratch Test bestimmt und
die entstandenen Schiden am Mikroskop charakterisiert. Abbildung 5.25 stellt links die
Restreflexion der AR-Systeme dar. Rechts sind die im Scanning Scratch Test erzielten
kritischen Lasten dargestellt.

Die beim Schichtdesign zugunsten der mechanischen Belastbarkeit eingegangenen Kom-
promisse beeintrachtigen die optische Leistung der verschiedenen Entspiegelungen nur
gering. Wie man den gemessenen Reflexionsverldufen entnehmen kann, liegt die bei ein-
seitiger Entspiegelung auftretende Restreflexion fiir alle Design auf &hnlichem Niveau.
Einzig die spektrale Bandbreite der Entspiegelungsdesigns 4 und 5 ist etwa 50 nm gerin-
ger als die des Referenzdesigns. Dieses weist im Bereich von 400 - 800 nm eine mittlere
Reflexion von 8,3% auf. Die Reflexion der Designs 4 und 5 betrigt 8,4% im Bereich von
400 - 750 nm.
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Abbildung 5.25: Links: Reflexion von unbeschichtetem Saphir, Referenzdesign sowie De-
signs 4 und 5, Substratriickseite nicht entspiegelt. Rechts: Im Scanning
Scratch Test erzielte kritische Last der verschiedenen Designs

Die im Scanning Scratch Test gemessene kritische Last des Referenzdesigns liegt hier
bei 465 mN. Altere Messungen (Abbildung 5.5) am selben Design lagen mit 419 mN
rund 11% niedriger. Die vor beiden Messungen durchgefiihrten Kontrollmessungen an
unbeschichtetem SQ1 zeigen ebenfalls entsprechende Abweichungen bei der gemessenen
kritischen Last. Wie in Abschnitt 3.2.2 erwédhnt, unterliegt die Nadel einem kontinuier-
lichen Verschleifs, so dass mit zunehmender Kontaktfliche hohere Lasten zur Erzeugung
des gleichen Drucks benotigt werden. Die unterschiedlichen kritischen Lasten lassen sich
somit auf unterschiedlich grofe Kontaktflachen der Diamantnadel zuriickfithren. Da die
gemessenen Kraftwerte weniger aussagekriftig sind als der direkte Vergleich mit dem
Referenzsystem, werden die gemessenen kritischen Lasten auf das Referenzsystem nor-
miert.

Beide Designvarianten zeigen eine hohere Belastbarkeit als das Referenzdesign. Die
kritische Last von Design 4 liegt 17%, die von Design 5 20% hoher als die des Referenz-
designs. Eine Untersuchung der Kratzspuren im Lichtmikroskop zeigt in allen Féllen
eine kleinteilige Abrasion analog dem linken Teil der Abbildung 5.6. Grofflachiges Ab-
platzen oder Delaminationen wurden nicht beobachtet. Somit ist die Schadigung der
Beschichtung auf das Einsetzen der plastischen Deformation zuriickzufiihren.

Da keine Delamination beobachtet wurde, sind die Normalspannungsdifferenzen am
Schichtinterface noch unkritisch. Da beide Designs hohere Spannungsdifferenzen als das
Referenzdesign aufweisen, kann man hier den kritischen Bereich weiter eingrenzen. Ob
allerdings eine kritische Spannungsdifferenz am Interface bereits eine Delamination her-
vorruft, oder ob zusitzlich ein Ubergang von Druck- auf Zugspannungen erforderlich ist,

kann noch nicht eindeutig beantwortet werden.
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Die im Vorfeld durchgefiihrten Spannungsberechnungen haben gezeigt, dass bei al-
len Designs die Flieigrenze zuerst in einer SiOy Schicht iiberschritten wird. Vergleicht
man den Verlauf der von Mises Spannungen, so ist bei gleicher Last das Maximum der
im SiO, auftretenden Spannung 10% (Design 4) bis 12% (Design 5) niedriger als im
Referenzdesign. Die Annahme, dass ein Design mit optmiertem Spannungsverlauf eine

erhohte Kratzfestigkeit aufweist wurde somit bestétigt.



6 Zusammenfassung

Mechanischer Verschleifs durch Abrieb oder Verkratzen ist ein wesentlicher Faktor, wel-
cher die Lebensdauer optischer Beschichtungen beschrinkt. Im Rahmen dieser Arbeit
wurden verschiedene Mdéglichkeiten untersucht, durch gezielte Auswahl der Schichtma-
terialien und Anpassungen des Schichtdesigns die mechanische Belastbarkeit optischer
Beschichtungen zu steigern und den Prozess des Schichtversagens besser zu verstehen.

Die Hérte wird héufig als Kennwert fiir kratzfeste Oberflachen herangezogen. Diese ist
jedoch keine materialspezifische Eigenschaft sondern eine aus verschiedenen Werten (E-
Modul, Fliekgrenze, etc.) abgeleitete Groke. Zwar lasst sich die Harte massiver Korper
empirisch gut bestimmen, zur Beschreibung geschichteter Systeme im Nanometerbe-
reich ist sie jedoch ungeeignet. Stattdessen wurde ein auf dem erweiterten Hertzschen
Ansatz [82] basierendes Modell verwendet um den vollstdndigen Spannungszustand eines
belasteten Schichtstapels zu berechnen.

Der Fokus dieser Arbeit lag dabei auf Beschichtungen von Saphirsubstraten. Der ho-
he E-Modul von Saphir sorgt bei unbeschichteten Substraten bereits fiir herausragende
Kratzfestigkeit. Andererseits reflektiert Saphir stark, was Antireflexbeschichtung fiir vie-
le Anwendungszwecke relevant macht. Besondere Aufmerksamkeit liegt hier auf der weit-
gehenden Beibehaltung der kratzfesten Eigenschaften des Substrates trotz aufgebrachter
AR-Beschichtung.

Zunéchst wurde anhand von Einzelschichten der Einfluss der Abscheidebedingungen
auf die Belastbarkeit verschiedener Schichtmaterialien untersucht. Die mechanischen Ei-
genschaften mittels PIAD erzeugter Schichten wurden iiber zwei verschiedene Indentati-
onsverfahren unabhéngig voneinander ermittelt und mit den aus der Literatur bekannten
Werten fiir Bulk- und Schichtmaterial verglichen.

Im Anschluss wurde eine Anzahl unterschiedlicher Entspiegelungssysteme hergestellt
um den Einfluss verschiedener Materialpaarungen und die Auswirkung unterschiedlicher
Designdicken auf die mechanische Stabilitdt zu untersuchen. Die Materialkombination
Si0s - HfO, zeigte hierbei die beste Belastbarkeit und fiir Designs mit einer Gesamtdicke

von rund 500 nm wurde eine erhéhte Kratzfestigkeit nachgewiesen.

84
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Um ein Verstandnis fiir die Prozesse im Schichtsystem die zu dieser gesteigerten Belast-
barkeit fithren zu entwickeln, wurden die Spannungsfelder der experimentell abgeschie-
denen Schichtsysteme auf Basis des erweiterten Hertzschen Ansatzes modelliert. Den Si-
mulationsrechnungen wurden die zuvor an Einzelschichten ermittelten Materialkonstan-
ten zugrunde gelegt. Ausgehend von allgemeinen Modellsituationen wurde der Einfluss
verschiedener E-Moduln, Schichtdicken und Schichtpositionen auf das Spannungsfeld ei-
nes Schichtsystems untersucht. Kriterien fiir das Versagen von Schichtsystemen wurden
definiert und mit den aus den Experimenten vorliegenden Daten abgeglichen.

Es konnte gezeigt werden, dass mit dem Uberschreiten der Fliefgrenze und dem Auf-
treten von Scherungen, die zu einer Delamination fiihren, zwei unterschiedliche Mecha-
nismen des Schichtversagens bestehen. Das Uberschreiten der FlieRgrenze ist abhingig
von den auftretenden von Mises Spannungen. Im hier untersuchten Fall von Saphirsub-
straten, welche einen sehr hohen E-Modul aufweisen, verringern sich diese bei anstei-
genden Schichtdicken, da die E-Moduln der Schichtmaterialien deutlich geringer sind als
der des Substrates. Gleichzeitig nehmen mit steigender Schichtdicke die Scherungen im
Schichtsystem zu, welche die Delamination begiinstigen. Um eine gesteigerte mechani-
sche Belastbarkeit zu erzielen, muss iiber eine Dickenanpassung eine Balance zwischen
diesen beiden Spannnungen gefunden werden.

Diese Ergebnisse wurden beim Design eines AR-Systems bertiicksichtigt. Die Dicke des
Schichtsystems wurde mit 600 nm so gewéhlt, dass die auftretenden von Mises Spannun-
gen begrenzt werden ohne eine Delamination zu begilinstigen. Zuséatzlich wurde durch
die Positionierung der hochbrechenden Schicht im Bereich des Maximums der von Mi-
ses Spannung die hohe Fliefgrenze von HfO, ausgenutzt. Dieses Schichtsystem wurde
mittels eines PIAD Prozesses hergestellt. Die Kratzfestigkeit konnte gegeniiber dem Re-
ferenzsystem aus der ersten Versuchsreihe um ~20% gesteigert werden. Die Entspiege-
lungswirkung wurde trotz der beim Design notwendigen Kompromisse nur geringfiigig
reduziert.

Die im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Schadensmechanismen treten allgemein
in Diinnschichtsystemen auf. Prinzipiell ermoglichen die hier vorgestellten Methoden
somit eine erste Abschitzung der mechanischen Belastbarkeit optischer Schichtsysteme
wahrend des Designprozesses. Es sollte moglich sein, die hier erzielten Resultate iiber die
Schédigung von Schichtsystemen durch extern erzeugte Spannungsfelder auch auf andere
Schicht-Substrat-Kombinationen, etwa die Beschichtung von Polymeren zu iibertragen.

Da in diesem Fall E-Modul und Fliefsgrenze der Beschichtung deutlich grofer als die

des Substrates sind, ist die von Mises Spannung in der Schicht von geringerer Bedeu-
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tung. Stattdessen sind hohere Deformationen und Scherspannungen zu erwarten. Eine
Strategie zur Minimierung dieser wére, neben einer Schichtdickenerh6hung, die Verwen-
dung von Schichtmaterialien mit dhnlichem E-Modul, etwa Y503 anstelle von HfOs.
Allerdings gewinnt in diesem Szenario auch die Rissbildung als Schadensmechanismus
an Bedeutung. Eine Betrachtung dieses Aspektes bietet sich als Gegenstand weiterer

Untersuchungen an.
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