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Kurzfassung

Aufgrund steigender Leistungsdichten nimmt die produzierte Verlustwdrme in
elektronischen Bauteilen zu. Erhohte Temperaturen fiithren zu verkiirzter Lebenszeit und
vermehrten Fehlfunktionen. Aus diesem Grund nimmt der Abtransport von Wérme einen
immer wichtigeren Stellenwert ein. Um Warme effektiv abtransportieren zu konnen, muss die
thermische Leitfahigkeit verbauter und zukiinftiger Diinnschichtmaterialien bekannt sein.

Die 3-Omega Methode ist ein Messverfahren zur Bestimmung der thermischen Leitfahigkeit.
Fiir ihre Benutzung muss ein periodisch erwarmter Heizer auf der Probe aufgebracht werden,
dessen Lange und Breite das Messergebnis teils stark beeintrachtigen kann. Um dem
entgegenzuwirken, wird eine Mess- und Auswerteprozedur entwickelt, die mehrere Heizer
mit unterschiedlichen Strukturabmessungen untersucht. Auf diese Weise kann ein
Heizerunabhangiges  Ergebnis erzeugt werden. Die Methode wird durch
Vergleichsmessungen mit einer kommerziellen Time Domain Thermoreflectance (TDTR)
Methode verifiziert und eine ausfiihrliche Analyse der Auswertung und der Ergebnisse folgt.
Zusatzlich werden die Grenzen der Methode hinsichtlich minimal detektierbarer Schichtdicke
und maximal detektierbarer thermischer Leitfahigkeit untersucht. Es zeigt sich, dass bei
Materialien mit kleiner thermischer Leitfahigkeit Schichten von wenigen Nanometern Dicke
untersucht werden konnen. Des Weiteren wurden Schichten mit einer thermischen
Leitfahigkeit von tiber 100 W/(m*K) erfolgreich vermessen.

Zusatzlich zur neuen Auswertemethode wird ein zweiter Machine Learning (ML) basierter
Ansatz untersucht. Dazu werden verschiedenste ML-Modelle sowie ein neuronales Long
Short-Term Memory (LSTM) Deep Learning Netz trainiert. Es konnte ein LSTM-Netz erzeugt
werden, das Ergebnisse mit einer Abweichung von weniger als 1% gegeniiber den Zielwerten
erreicht. Zur Auswertung wird dabei eine kleinere Anzahl an Messungen benétigt als fiir die
vorher beschriebene Methode.

Als Letztes wurde ein Verfahren entwickelt, das die 3-Omega Methode mit der Scanning
Thermal Microscopy (SThM) kombiniert und Messungen an Luft erlaubt. Dadurch kénnen die
zwei Hauptnachteile der klassischen 3-Omega Methode ausgeglichen werden. Zum einen ist
die Probenprédparation mit dem Aufbringen der nur wenige Mikrometer breiten und einigen
hundert Nanometer hohen Heizer sehr aufwéndig und zum anderen gibt die Methode nur
einen Mittelwert iiber die gesamte Heizerflache aus, liefert aber keinerlei Aufschluss iiber
lokale Beschaffenheiten. Letzteres ist gerade bei sinkenden Strukturgréfien von wachsender
Bedeutung. Die entwickelte Methode ist in der Lage lokale thermische Leitfahigkeiten
quantitativ zu bestimmen. Dafiir nutzt sie eine AFM-Spitze als Heizelement, weshalb kein
zusatzlicher Heizer benétigt wird. Die Methode wird durch Vergleichsmessungen mit der
verbesserten 3-Omega Methode verifiziert und es werden verschiedene Messungen an Bulk-
und Diinnschichtmaterialien gezeigt.
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Abstract

Due to increasing power densities, the generated heat in electronic components is rising.
Elevated temperatures lead to a shortened lifespan and increased malfunctions. Therefore,
dissipating the generated heat becomes more important. Knowing the thermal conductivity of
used and future thin film materials helps greatly fulfilling this task.

The 3-Omega method is widely used for detecting thermal conductivity. For using the 3-
Omega method a thin heater has to be deposited on top of the sample. This heater is
periodically heated and allows for calculating the thermal conductivity of a sample. Heater
width and length have great impact on the measured results. This work focuses on developing
a measurement and evaluation process, which utilizes multiple heaters with different heater
geometries to produce a thermal conductivity result independent of individual heaters. The
developed method is verified by reference measurements with a commercially available time
domain thermoreflectance (TDTR) method. Afterwards, analytical investigations regarding
the evaluation process and the results are conducted as well as investigations regarding the
minimal detectable film thickness and the maximal detectable thermal conductivity. It is
shown that thermal conductivities greater than 100 W/(m*K) can be detected as well as

thicknesses in the low nanometer range for low thermally conductive thin films.

Besides the theory based evaluation process, an approach using machine learning was tested.
A wide variety of different models was trained as well as a long short-term memory (LSTM)
deep learning neural network. A final LSTM-network was generated, with deviations of less
than 1% from the target value. This network also uses less measurements as input as the
previously described evaluation method.

Lastly, a technique combining 3-Omega method and Scanning Thermal Microscopy (SThM)
was developed, which allows for measurements in ambient conditions. This combined method
compensates for the two major shortcomings of traditional 3-Omega method. Firstly, the
challenging process of depositing heater structures only a few micrometers wide and a few
hundred nanometers thick on top of the sample and secondly, the fact that it can only measure
an average thermal conductivity value over the heater area and no local thermal conductivity.
The latter is of rising importance considering the shrinking sizes of electronical components.
The combined method uses an AFM tip as a heater. Therefore, local thermal conductivity
measurements are possible and no extra heater has to be deposited on top of the sample. The
method is verified using the 3-Omega method and a variety of different bulk and thin film
samples are investigated.
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Kapitel 1
Einleitung

Das Mooresche Gesetz besagt, dass sich die Transistordichte integrierter Schaltkreise bei
gleicher Chipgrofse alle ein bis zwei Jahre verdoppelt. Daraus erschliefst sich, dass auch die
Leistungsdichte innerhalb eines elektronischen Bauteils immer weiter ansteigt und somit auch
die entstehende Verlustwarme immer mehr wird. Steigende Temperaturen in elektronischen
Bauteilen sorgen fiir vermehrte Fehlfunktionen und kiirzere Lebensdauern dieser Produkte.
Gleichzeitig finden neuartige Diinnschichtmaterialien wie zum Beispiel hexagonales Bornitrid
Einzug in die Herstellung besagter elektronischer Bauteile. Findet man eine Moglichkeit zur
Charakterisierung dieser neuen Materialien, konnten sich diese als hilfreich bei der Ableitung
der Verlustwarme herausstellen.

Ein wichtiger Materialparameter ist dabei die thermische Leitfahigkeit. Sie gibt an, wie gut ein
Material Warme von heiflen zu kalten Stellen transportiert. Die thermische Leitfahigkeit
unterscheidet sich dabei stark, wenn man Bulkmaterialen mit ihrem Diinnschichtgegeniiber
vergleicht. Sie hangt auflerdem stark von der Schichtdicke und der Herstellmethode der
Schicht ab. Viele Methoden zur Vermessung von Bulkmaterialien lassen sich nicht auf die
Vermessung von diinnen Schichten iibertragen. Aus diesem Grund miissen dafiir neue
Methoden entwickelt werden.

Eines dieser Verfahren ist die 3-Omega Methode [1]. Sie nutzt einen Heizer, der auf die zu
untersuchende Schicht aufgebracht und periodisch erwdrmt wird. Aus der
Temperaturamplitude des Heizers lassen sich dann Riickschliisse auf die thermische
Leitfahigkeit der Schicht ziehen. Die Methode ist gut etabliert und gilt als zuverldssig und
prazise. Sie gibt immer den Mittelwert der thermischen Leitfahigkeit {iber die gesamte
Heizerflache aus, es lassen sich daher keine Riickschliisse auf lokale Leitfahigkeiten ziehen.
Auflerdem werden in der Literatur haufig unterschiedliche Heizerstrukturen verwendet, was
zu teils grofsen Unterschieden bei den Ergebnissen fiihrt.

Diese Arbeit setzt sich zum Ziel, eine Mess- und Auswerteprozedur fiir die 3-Omega Methode
zu entwickeln, die Ergebnisse zur thermischen Leitfahigkeit liefert, unabhangig von einer
einzelnen Heizerstruktur. Dazu wird eine Gruppe verschiedener Heizer ermittelt, die mit
einer neuen Auswertung zu einem gemeinsamen Ergebnis kommen. Aufierdem soll in einem
zweiten Ansatz ein neuronales Long Short-Term Memory Deep Learning Netz programmiert
und trainiert werden, welches die Anzahl an zu vermessenden Heizern und die Auswertezeit
reduziert. Im letzten Schritt wird mit dem gewonnen Wissen eine 3-Omega Scanning Thermal
Microscopy Methode entwickelt, mit der die thermische Leitfahigkeit von Proben auch ohne
das Aufbringen eines Heizers lokal vermessen werden kann.



Kapitel 2
Grundlagen und Stand der
Technik

2.1 Warmefluss und thermische Leitfahigkeit
2.1.1 Warmeleitung

Warmeleitung (auch Konduktion oder Warmediffusion) ist eine Form der Warmetibertragung
ohne makroskopischen Materialtransport. Sie erfolgt von einem Teil eines Kérpers mit htherer
Temperatur zu einem anderen Teil desselben Korpers mit niedrigerer Temperatur.
Warmeleitung kann auch zwischen zwei verschiedenen, sich beriihrenden Koérpern mit
unterschiedlichen Temperaturen auftreten, indem Warme vom "heifSen" zum "kalten" Korper
fliefSt [2]. Die Temperatur beschreibt dabei die mittlere kinetische Energie von Atomen oder
Molekiilen als Resultat von mikroskopischen Bewegungen. In elektrisch nichtleitenden
Festkorpern schwingen die Teilchen lediglich um ihre Ruhelage, bei elektrisch leitenden
Korpern kommt es zusidtzlich zu translatorischen Bewegungen von Elektronen. In
Fliissigkeiten und Gasen kommt die Brownsche Molekularbewegung zum Tragen [3]. An
einem Ort erhohter Temperatur besitzen Atome oder Molekiile eine hohere mittlere Energie,
wodurch die Wahrscheinlichkeit einer Kollision mit weniger energetischen Teilchen steigt.
Auf diese Weise wird Warme von ,heiflen” zu ,kalten” Stellen transportiert [3]. Neben den
bereits beschriebenen Transportmechanismen konnen auch Magnonen, Spinwellen oder
ballistischer Transport zum gesamten Warmetransport beitragen [4-8]. Ballistischer
Warmetransport wird in Abschnitt 2.1.4 ndher betrachtet.

Bei der Warmeleitung ist das Fouriersche Gesetz von grofier Bedeutung. Es definiert den
Wairmestrom ¢ zu [9]

g = —kVT. (1)
Die Konstante k ist die thermische Leitfahigkeit und VT beschreibt das Temperaturgefille tiber
eine Strecke. Wie aus Gleichung (1) ersichtlich wird, flieSt ¢ immer von hdheren zu

niedrigeren Temperaturen. Mit dem Warmestrom g kann die Warmeleistung Q geschrieben
werden als:

Q=q-4 )

wobei A die Flache ist, durch die der Warmestrom fliefst [9].



2.1
Warmefluss und thermische Leitfahigkeit

Kombiniert man das Fouriersche Gesetz und den Ersten Hauptsatz der Thermodynamik,
ergibt sich die allgemeine Warmediffusionsgleichung;:

d%T 0°T 0°T oT

kx.ﬁ+ky.a_}12+k 0

R il A )
wobei die Indizes x, y und z die drei Raumrichtungen beschreiben und ¢ und p der
spezifischen Warmekapazitit und der Dichte des Materials entsprechen [10]. Die
entsprechende Ausrichtung des Koordinatensystems kann in Abbildung 1 eingesehen
werden. In dieser Arbeit wird die thermische Leitfahigkeit in z-Richtung als cross-plane und
in x-Richtung als in-plane bezeichnet.

Y

Heizelement

<— Dinnschicht

<«— Substrat

Abbildung 1 Ausrichtung der Achsen des Koordinatensystems fiir eine typische 3-Omega Probe bestehend aus
Substrat, Diinnschicht und einem Heizelement.

Wie aus Gleichung (3) ersichtlich wird ist die thermische Leitfdhigkeit und damit auch der
Warmestrom im Allgemeinen richtungsabhéngig. Materialien fiir die dies zutrifft nennt man
anisotrop. Ist die thermische Leitfdhigkeit hingegen richtungsunabhangig nennt man diese
isotrop. Dariiber hinaus werden Materialien homogen genannt, wenn die thermische
Leitfahigkeit unabhangig vom Ort ist [3].

Betrachtet man eindimensionale Probleme, kann Gleichung (1) in einfacher skalarer Form
geschrieben werden:

g=k-L (4)
Ly
AT ist hierbei der Unterschied zweier Temperaturen innerhalb eines Mediums mit Abstand I
in Flussrichtung der Warme [9]. Aus Gleichung (3) ergibt sich fiir diesen Fall die
eindimensionale Warmediffusionsgleichung zu:
0°T p-c dT 1 T (5)

ax2  k ot D ot
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wobei D die Temperaturleitfahigkeit ist, die beschreibt, wie schnell ein Material Warme
transportieren kann [9].

2.1.2 Konvektion

Konvektion beschreibt den Warmetransport von einer Oberflache zu einer angrenzenden, sich
bewegenden Fliissigkeit oder einem Gas. Wenn die Bewegung der Fliissigkeit oder des Gases
das Ergebnis einer Dichtedanderungen aufgrund von Temperaturunterschieden ist, wird sie als
natiirliche Konvektion bezeichnet. Ist die Bewegung des Mediums das Ergebnis einer Pumpe,
eines Ventilators oder &dhnlicher Vorrichtungen, wird sie als erzwungene Konvektion
bezeichnet. Der Ubertragungsmechanismus zwischen Oberfliche und Medium ist die
Warmeleitung. Konvektionsprozesse werden meist zur Kithlung mit einem stromenden Gas
oder einer Fliissigkeit verwendet [2].

Der Abkiihlprozess lasst sich nach Newton wie folgt beschreiben:

dThody (6)
I (0’8 Tbody — Teo,

wobei T, die Temperatur des Mediums fern vom Korper und Tpoq, die Temperatur des
gekiihlten Objekts ist [9]. Fiir die Berechnung der durch Konvektion verursachten,
voriibergehenden Abkiihlung gilt der erste Hauptsatz der Thermodynamik [9]

dEen 7)
Q - dt )
aus dem sich
Tooay =Too _ [t
T, — T, P (<) (8)
h-0
ergibt. dg;h ist dabei die Anderungsrate der inneren thermischen Energie E;,, O und V sind

die Oberfliche und das Volumen des Korpers, h ist der iiber den gesamten Korper gemittelte
Wiarmetibergangskoeffizient und T; = Tppqy (£ = 0) [9].

2.1.3 Warmestrahlung

Warmestrahlung ist elektromagnetische Strahlung mit einer Wellenldnge 4, von 0,1 um -
100 um. Sichtbares Licht liegt im Vergleich dazu im Bereich von 0,39 um - 0,78 pm.
Warmestrahlung wird von Festkorpern, Fliissigkeiten und einigen Gasen in Abhéangigkeit von
ihrer Temperatur ausgestrahlt. Im Gegensatz zu Warmeleitung und Konvektion wird fiir den
Energietransport durch Warmestrahlung kein Medium bendétigt [2].

Der ideale Warmestrahler wird als schwarzer Korper (auch schwarzer Strahler) bezeichnet. Er
absorbiert die gesamte einfallende Strahlung und reflektiert nichts. Gleichzeitig ist er aber
auch ein idealer Strahler, da er sonst unendlich viel Energie speichern wiirde. Die gespeicherte
Energie wird als Warmestrahlung abgegeben [9].
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Die von einem schwarzen Korper abgestrahlte Energie e,(T) kann durch das Stefan-
Boltzmann-Gesetz [9]

ep(T) =og, - T* )

beschrieben werden, das von Stefan experimentell gefunden [11] und von Boltzmann bestatigt
wurde [12]. Dabei ist g, die Stefan-Boltzmann-Konstante [9]

_ - 10
Isp = 56704001077 ——r. (10)

Fiir reale Strahler wird der Energiefluss beschrieben durch
e(T)=€-0yT? (11)

wobei € der Emissionsgrad des Korpers ist und einen Wert zwischen 0 und 1 annimmt [2]. Es
zeigt sich, dass die Warmestrahlung fiir Kérper mit niedrigeren Temperaturen im Vergleich
zu Warmeleitung und Konvektion vernachldssigt werden kann, da der Energiefluss
proportional zur vierten Potenz der Temperatur ist [9]

e(T) o T*. (12)

Die Verteilung, der durch elektromagnetische Strahlung emittierten Energie, ist fiir jeden
Korper und jede Temperatur einzigartig. Das Maximum jeder Kurve (4, T)e, _  kann

durch das Wiensche Verschiebungsgesetz [13] beschrieben werden [9]:
Ay - T)e/lw=max = 2898 um - K. (13)

Man beachte, dass das Maximum bei hoheren Temperaturen zu niedrigeren Wellenlangen
verschoben wird. Das Plancksche Strahlungsgesetzt [14] beschreibt dabei die Verteilung des
Strahlungsflusses e;, in Abhangigkeit der Wellenlange

B 2+mhyc§
A5 [exp (—k pT C(jl ) — 1] (14)

wobei ¢, die Lichtgeschwindigkeit, h,, das Plancksche Wirkungsquantum

e,lb

h, = 6,62606876-1073* ] - s (15)
und k,, ist die Boltzmann-Konstante
ky, = 1,3806503 - 10—23% (16)
ist [9].

Die von Objekt 1 auf Objekt 2 {ibertragene Nettowadrmestrahlung Q.. kann wie folgt
beschrieben werden [9]

Qnet = dsp " Aq - (T14 - T24) 17)
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Wenn Objekt 1 auch auf andere Objekte aufser Objekt 2 strahlt, muss ein Sichtfaktor F;_,
berticksichtigt werden [9]

Qnet = F1_2"0gp " Ayg - (Tl4 - T24) (18)

2.1.4 Ballistischer Warmetransport

Ballistischer Warmetransport zeichnet sich dadurch aus, dass sich Warmetrdager, meist
Elektronen oder Phononen, ohne Streuung oder andere Wechselwirkungen durch ein Medium
bewegen. Daher gibt es im Gegensatz zum diffusiven Warmetransport kein Temperaturgefalle
im Festkorper. Ballistischer Warmetransport tritt in hochreinen Kristallen bei Temperaturen
unter 10 K, in Materialien deren Grofie der mittleren freien Weglange der Phononen entspricht
oder in 2D-Materialien wie Graphen auf [5].

Bei diinnen Schichten wird davon ausgegangen, dass ballistischer Warmetransport auftritt,
wenn die Diinnschichtdicke dy kleiner als die mittlere freie Weglange der Phononen [,, ist [6]

df < L, (19)

Ein besseres Kriterium ist jedoch das Verhaltnis zwischen diffuser interner- und diffuser
Oberflachenstreuung [6]

d
- exp<_l_f) «1-p, 20)
14
wobei p, die Grenzflachenreflektivitat
pg(Wy) = exp(—4w; - n}) 1)

angibt. 1, ist dabei die Rauheit der Grenzflache und w,, ist der Wellenvektor [6]. Die linke Seite
von Gleichung (20) beschreibt die diffuse interne Streuung, wahrend die rechte Seite die
diffuse Oberflachenstreuung beschreibt [6].

Da der ballistische Warmetransport hauptsachlich in diinnen Filmen stattfindet, ist die
thermische Leitfahigkeit im Vergleich zu Bulkmaterialien normalerweise deutlich geringer.
Makris et al. [7] wiesen jedoch nach, dass die thermische Leitfahigkeit in cross-plane Richtung
in ultradiinnen Metalloxidfilmen, in denen ballistischer Warmetransport dominiert, ansteigen
kann. Dartiber hinaus zeigten sie, dass ballistischer =~ Warmetransport als
Warmetransportmechanismus fiir Schichten <30 nm dominiert, wenn diese mit einer
Warmequelle im Nanometermafistab (zum Beispiel einer beheizten AFM-Spitze) angeregt
werden. Dies ist deutlich dicker als die mittlere freie Wegldnge von Phononen (ca. 0,63 nm)

[7].

2.1.5 Thermische Leitfahigkeit und Phononen-Warmetransport

2.1.5.1 Theoretischer Hintergrund

Die thermische Leitfahigkeit k ist ein Wert, der die Fahigkeit eines Materials beschreibt Warme
zu leiten. Die cross-plane Leitfahigkeit in Festkorpern kann als Warmeenergie definiert
werden, die durch ein Material senkrecht zu seiner Oberfldche tibertragen wird [15]
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1 dQ 3 dT (22)

) R
wobei & der Temperaturgradient ist.
dz

Die thermische Leitfahigkeit in Festkorpern ist proportional zum Produkt der volumetrischen
Warmekapazitat €, der mittleren freien Weglange der Phononen [, und der
Schallgeschwindigkeit v, wenn Phononen der dominierende Transportmechanismus sind
[13]

ko< C - Ly - Vgep. (23)

Die thermische Leitfdhigkeit beschreibt den Warmetransport ohne Materialtransport im
Inneren eines Materials und ist daher hauptsachlich ein konduktiver Warmetransport. In
diinnen Schichten wird diese Warme hauptsachlich durch Phononen transportiert [16]. Es soll
an dieser Stelle aber erwdhnt werden, dass es auch andere Transportmedien, wie zum Beispiel
Ladungstrager, Magnonen oder Spinwellen, gibt [4, 8]. Aufier bei Metallen oder anderen
thermoelektrisch optimierten Materialien haben diese allerdings nur einen geringen Einfluss
auf die thermische Leitfahigkeit und konnen meist vernachlassigt werden [16].

Sind Phononen der vorherrschende Transportmechanismus, kann die theoretische thermische
Leitfahigkeit k berechnet werden, indem alle partiellen thermischen Leitfahigkeiten ky, ,,, der
einzelnen Phononenmoden der Wellenldnge 4,, aufaddiert werden [16]

24
Ko =+ €y (24)

v, ist dabei die Gruppengeschwindigkeit der Phononenmoden. Jeder Phononenmodus
innerhalb einer Probe ist dabei unterschiedlichen Bedingungen ausgesetzt, was zu einer
unterschiedlichen spezifischen mittleren freien Weglénge [,, ,, fiir jeden Modus fiihrt [16].

2.1.5.2 Einflussfaktoren auf thermische Leitfihigkeit

Die thermische Leitfahigkeit wird von vielen verschiedenen Faktoren, wie der Temperatur,
der Schichtdicke, der Reinheit, der Korngrofie, der kristallinen Struktur oder durch Stérungen
im Kristallgitter beeinflusst. Im Folgenden wird ein kurzer Uberblick am Beispiel des
Materials Silizium gegeben. Genauere Informationen konnen der Arbeit von Stoib [16]

entnommen werden.

Die Temperatur spielt eine wichtige Rolle fiir die thermische Leitfdhigkeit, da sich bei hoheren
Temperaturen mehr Phononen im Material befinden. Betrachtet man steigende Temperaturen,
steigt die thermische Leitfahigkeit erst an und nimmt dann stark ab. Das liegt daran, dass eine
steigende Phononenzahl zundchst zu mehr Warmetransport fiihrt, gleichzeitig aber auch die
Streuung der Phononen untereinander zunimmt. Ab einer gewissen Temperatur tiberwiegt
der negative Einfluss der Streuung und die thermische Leitfahigkeit nimmt wieder ab [16].
Dieses Verhalten ist in Kurve 1 [17] in Abbildung 2 ersichtlich, welche die thermische
Leitfahigkeit von einkristallinem Si zeigt.

Eine Verbesserung der isotopen Reinheit des einkristallinen Si durch Anreicherung von Si
mit normalem Isotopengemisch mit %Si fiihrt zu einer héheren maximalen thermische
7
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Leitfahigkeit, wie in Kurve 2 [17] von Abbildung 2 zu sehen ist. Bei hoheren Temperaturen
ndhern sich die Werte der Kurven 1 und 2 an, da die Phononen-Phononen-Streuung fiir
angereichertes und normales Si dhnlich wahrscheinlich ist [16].

Mit abnehmender Schichtdicke sinkt die thermische Leitfahigkeit aufgrund von mehr
Grenzflachenstreuungseffekten an der Probenoberfliche und den Schichtiibergangen.
Auflerdem existieren weniger Phononenmoden, wodurch die thermische Leitfahigkeit weiter
sinkt [16]. Die Kurven 3 [18], 4 [18] und 5 [19] in Abbildung 2 zeigen die thermische
Leitfahigkeit von einkristallinen Si-Schichten mit einer Dicke von 1,6 um, 420 nm und 20 nm.
Es wird ersichtlich, dass die thermische Leitfdhigkeit deutlich abnimmt. Ist das
Reflexionsvermdgen der diinnen Schicht gering, wird dieser Effekt noch dominanter [16].

Bei polykristallinen Schichten ist neben der Schichtdicke die Korngréfie der Kristalle ein
wesentlicher Faktor. Im Vergleich zu einkristallinem Si zeigen polykristalline Proben eine
geringere thermische Leitfdhigkeit, die mit abnehmender Korngrofle kleiner wird. Bei
Korngroflen, die deutlich kleiner sind als die Schichtdicke, haben Schichtdickendnderungen
weniger Einfluss auf die thermische Leitfahigkeit. Durch Dotierung des Poly-Si sinkt die
thermische Leitfahigkeit noch weiter [16]. Die Kurven 6 [20] und 7 [20] in Abbildung 2 zeigen
einen 1 pm diinnen Poly-Si-Film mit 400 nm Korngréfie und einer Bor-Dotierung von 2 -
108 cm™3 bzw. 1,6 - 10'? cm™3. Kurve 8 [21] zeigt einen Poly-Si-Film mit einer Dicke von 1 pm
und einer Korngrofle von 190 nm ohne Dotierung. Es ist zu erkennen, dass der Einfluss der
Korngrofle grofier ist als der der Dotierstoffkonzentration [21].

Betrachtet man nanokristalline Strukturen mit Korngrofien von wenigen Nanometern, kann
eine weitere Abnahme der thermischen Leitfahigkeit beobachtet werden. Bei derart kleinen
Koérnern weist die thermische Leitfdhigkeit von Bulk-Si Werte auf, die mit der thermische
Leitfahigkeit diinner Schichten mit der Dicke der Korngrofie vergleichbar ist [16]. Die Kurven
9 [22], 10 [22] und 11 [23] in Abbildung 2 zeigen Bulk-Si mit Korngrofien von 550 nm, 76 nm
und 30 nm. Es stellt sich heraus, dass die thermische Leitfahigkeit bei kleineren Korngrofien
sinkt.

Betrachtet man nun amorphe Materialien, wird eine weitere Abnahme der thermischen
Leitfahigkeit erwartet. Dazu werden die Kurven 12 [16] und 13 [16] in Abbildung 2
untersucht. Diese zeigen hydrogenisiertes amorphes Si mit einem Wasserstoffanteil von 20%
(Kurve 12) und reines amorphes Si (Kurve 13). Letzteres besitzt eine erhohte amorphe
Unordnung. Wie erwartet sinkt die thermische Leitfahigkeit weiter mit erhohter amorpher
Unordnung. Auflerdem kann beobachtet werden, dass die Temperaturabhiangigkeit fiir
Systeme mit hoher Unordnung abnimmt [16].

Lokale Storungen des Kristallgitters verringern ebenfalls die thermische Leitfahigkeit. Um
dies zu untersuchen, wurden Ge-Atome isovalent gegen beliebige Si-Atome ausgetauscht.
Bereits ein Austausch von 1% der Si-Atome fiihrt zu einer Abnahme der thermischen
Leitfahigkeit um den Faktor 4. Die niedrigste thermische Leitfdhigkeit wird bei einem
Austausch von 50% der Si-Atome beobachtet [16, 24].
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Abbildung 2 Thermische Leitfahigkeit von mono- und polykristallinem Si fiir verschiedene Temperaturen unter
Einfluss verschiedener Modifikationen. Kurve 2 hat im Vergleich zu Kurve 1 eine erhohte isotope Reinheit, die
Kurven 3, 4 und 5 zeigen Schichten mit abnehmender Schichtdicke, die Kurven 6 und 7 zeigen dotierte Poly-Si-
Schichten mit steigender Dotierung, Kurve 8 zeigt eine Poly-Si-Schicht mit kleinerer Korngrofle im Vergleich zu
den Kurven 6 und 7, die Kurven 9, 10 und 11 zeigen nanokristallines Si mit sinkender Korngrdéfie und die Kurven
12 und 13 zeigen amorphes Si mit zunehmender amorpher Unordnung. Messdaten stammen aus [16-23], Grafik
inspiriert durch [16].
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2.2 Materialien
2.2.1 Siliziumdioxid (5i0z2)

Siliziumdioxid (SiOz) und SiOz-Diinnschichten sind in der Mikro- und Nanotechnologie und
in Halbleiterbauteilen weit verbreitet [25]. Hauptsachlich wird es in der Halbleiterindustrie
als Gateoxid bei Feldeffekttransistoren eingesetzt. Aufgrund seiner bekannten und gut
definierten Herstellprozesse wird es allerdings auch in vielen anderen Bereichen verwenden,
wie zum Beispiel in optischen Technologien oder als Separator zwischen einzelnen Chips [26].

Siliziumdioxid zeichnet sich aus durch seine hohe Permittivititszahl von 3,8 [25], seiner
kleinen Defektdichte [26] und wenigen Einschliissen an SiO:/Si Grenzschichten [25]. Es besitzt
auflerdem eine hohe Durchschlagfestigkeit bei einer Feldstarke von iiber 10 MV/cm. Seine
Bandliicke liegt bei 9,3 eV [27]. Neben seinen ausgezeichneten Eigenschaften als Isolator ist es
auch chemisch stabil und im sichtbaren Spektrum transparent [26]. Aus diesem Grund wird
es auch in der Optik eingesetzt.

In dieser Arbeit wird SiO2 hauptsachlich als Referenz fiir thermische Leitfahigkeiten genutzt,
da diese fiir verschiedenste Schichtdicken und Herstellverfahren gut dokumentiert ist [28-33].

2.2.2 Siliziumnitrid (SisNa4)

Siliziumnitrid (SisNs) wird in verschiedensten Halbleiteranwendungen genutzt. Einige
Beispiele dafiir sind Oberflachenpassivierung, Kondensatoren in DRAM (dynamic random
access memory) , korrosionsresistente Beschichtungen und Gate-Isolatoren in MISFETs (metal
insulator semiconductor field effect transistor) [34, 35]. Des Weiteren werden SiN-
Diinnschichten auch als Antireflexionsbeschichtung auf Photovoltaikzellen genutzt [36, 37],
da der Brechungsindex der Schicht durch Anpassen des Si/N-Verhaltnisses verandert werden
kann [38-40].

Siliziumnitrid existiert in drei verschiedenen Kristallstrukturen: «,  und vy [41]. Die beiden
ersten sind unter Normaldruck herstellbar, die Synthetisierung der y-Phase gelingt hingegen
nur unter hohem Druck und hoher Temperatur [42]. Siliziumnitrid kann {iber verschiedenste
Prozesse erzeugt werden. Einige davon sind die chemische Gasphasenabscheidung (engl.
Chemical vapour deposition, CVD), Vacuum Evaporation und Ion-Plating [43].

Siliziumnitrid zeichnet sich aus durch eine hohe Dichte und Permittivitatszahl von ungefahr
7,5 [44], sowie eine besonders hohe Mohsharte von 9,5 [43]. Seine Bandliicke liegt bei 4,71 eV
[44] und seine Durchschlagfestigkeit bei 0,5 MV/cm [45].

In dieser Arbeit wird SisN: als zweite Referenz neben SiO: genutzt, da auch hier der
Herstellprozess gut definiert und wiederholbar ist und die thermische Leitfahigkeit gut
dokumentiert ist [29, 46-52].

2.2.3 Bornitrid (BN)

Bornitrid kommt {iberwiegend amorph (a-BN), kubisch (c-BN) oder hexagonal (h-BN) vor. Es
kann aber auch rhomboedrisch (r-BN) oder wurtzit (w-BN) auftreten [53]. Ein besonderes
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Augenmerk liegt in der Forschung auf h-BN und c-BN. Bornitrid besitzt je nach
Herstellprozess unterschiedliche Eigenschaften. Allgemein ldsst sich aber sagen, dass es
duflierst hart, chemisch stabil und transparent im sichtbaren Wellenldngenbereich ist.
Aufserdem ist es ein guter elektrischer Isolator [54].

Kubisches Bornitrid besitzt eine Sphalerit (auch Zinkblende genannt) Gitterstruktur in der
gleichen Konfiguration wie Diamant [55]. Es zeichnet sich durch seine hohe Mohshérte von
9,5 [55] aus. Auflerdem hat es eine Bandliicke von 6,4 eV [56, 57], eine Permittivitatszahl von
7,1 und eine hohe Durchschlagfestigkeit von 8 MV/cm [53]. Deshalb eignet sich c-BN
hervorragend als elektrischer Isolator und als kratzfeste Beschichtung. Es wurde auflerdem als
Material fiir LEDs eingesetzt, die selbst bei einer Temperatur von 950 K noch funktionstiichtig
waren. Die emittierte Wellenldnge liegt bei 215 nm [58]. Auch wurde ein Photodetektor fiir
193 nm Wellenldange aus c-BN gefertigt [59].

Hexagonales Bornitrid zeichnet sich durch eine hexagonale Struktur in der Ebene aus, in der
sich B- und N-Atome abwechseln. Die Bindung zwischen den Atomen ist dabei eine starke
kovalente Bindung. Die einzelnen hexagonalen Strukturen werden durch die Ebene einfach
,gestapelt”, wobei sich die B- und N-Atome abwechseln. Sprich, auf einem B-Atom liegt ein
N-Atom und umgekehrt [55]. Liu et al. [60] haben aber gezeigt, dass es vermutlich
verschiedene ,Stapelordnungen” gibt. Die Bindung durch die Ebene ist eine schwache,
hervorgerufen durch Van der Waals Krafte [55]. Aus den unterschiedlichen Bindungstypen
ergeben sich stark richtungsabhangige Eigenschaften fiir h-BN.

Hexagonales Bornitrid besitzt eine Permittivitatszahl von 4 [53] und eine cross-plane
Durchschlagfestigkeit von 10MV/ecm - 12MV/cm [61] sowie eine in-plane
Durchschlagfestigkeit von 3 MV/cm [62]. AufSerdem hat es eine Bandliicke von ca. 5,9 eV [63],
wobei diese fiir Monolagen theoretisch bei bis zu 12,7 eV liegen kann [55]. Im Gegensatz zu c-
BN ist seine Mohsharte mit 1,65 [64] sehr klein. Aufgrund seiner Eigenschaften wird h-BN als
festes Schmiermittel verwendet, oder als Zusatz zu Fliissigkeiten gegeben, um deren
Schmiereigenschaften zu verbessern. Auflerdem wird es als elektrischer Isolator in MISFET
und anderen Halbleiterbauteilen verwendet oder als Beschichtung auf Metallen zur Erh6hung
der Rostbestandigkeit [53].

In dieser Arbeit werden verschiedene BN-Schichten beleuchtet. Der Herstellprozess ist dabei
in der Entwicklung mit dem Ziel eines industriellen Einsatzes, wodurch die Eigenschaften und
auch die thermische Leitfahigkeit stark schwanken. Daher gibt es auch keine sinnvollen
Vergleichswerte zur thermischen Leitfahigkeit in der Literatur. Es wird davon ausgegangen,
dass die Schichten iiberwiegend amorpher- oder leicht nanokristalliner Natur mit bevorzugt
hexagonaler Kristallstruktur sind.

2.2.4 Aluminiumnitrid (AIN)

Aluminiumnitrid (AIN) wird verwendet als Schutzbeschichtung in der Luft- und Raumfahrt
[65] oder in der Optoelektronik als solar blind UV-Detektor [66]. Als solar blind bezeichnet
man dabei einen Detektor, der die Hintergrundstrahlung der Sonne ausblenden kann. Des
Weiteren wird AIN in akustischen Oberflichenwellenanwendungen wegen seiner hohen

11



Kapitel 2
Grundlagen und Stand der Technik

akustischen Geschwindigkeit von 6000 m/s — 11000 m/s verwendet [67-69] oder zum Energy
Harvesting [70, 71].

Aluminiumnitrid zeichnet sich durch seine hohe thermische Leitfdhigkeit bei gleichzeitig
schlechter elektrischer Leitfdhigkeit aus. Es besitzt eine Bandliicke von 5,8 eV — 6 eV [72, 73]
und eine Durchschlagfestigkeit von > 1,2 MV/cm [74]. Mit einer Mohshéarte von 9 ist es
ausgesprochen hart [75]. Aufierdem zeigt AIN starke piezoelektrische Effekte [76].

In dieser Arbeit wird Aluminiumnitrid aufgrund seiner hohen thermischen Leitfahigkeit
genutzt, um die Grenzen der 3-Omega Methode zu untersuchen.

2.3 Methoden zur Bestimmung der thermischen
Leitfahigkeit

Im Folgenden wird ein Uberblick iiber drei der wichtigsten Methoden zur thermischen

Charakterisierung gewihrt. Tabelle 1 gibt einen kurzen Uberblick {iber die Unterschiede der
Methoden.

Tabelle 1 Ubersicht iiber die drei vorgestellten Methoden zur Bestimmung der thermischen Leitfahigkeit.

3-Omega Methode SThM TDTR
Leitfahigkeitsbereich
771 -2 78—
Schichten 0,1-115 Nur qualitativ 0,03 [77] 80] 00078
[W/(m*K)]
. 20 nm [77, 82] —
Schichtdicken 5 nm — Bulk Wen[Ing] At];):;ll(agen 20 pm [83] und Bulk
[84-87]
Probenprialparation % N %
notig
Gezieltes Messen %
X X
lokaler Stellen
Vermessen von Nur mit
i v v
?lektnsch gut Isolatorschicht
leitenden Proben

2.3.1 3-Omega Methode

2.3.1.1 Historischer Hintergrund

Die 3-Omega Methode wie sie heute als Standard gesehen wird, wurde von Cahill et al. 1989
[88] das erste Mal zur Messung der cross-plane (durch die Schichtebene) thermischen
Leitfahigkeit angewandt und 1990 von ihnen verbessert [1]. Sie basiert auf der in 1910
gefundenen Theorie von O. Corbino zur Messung der Warmediffusivitat eines Filaments in
Glithbirnen [89, 90] und den frequenzabhingigen Messungen der spezifischen
Warmekapazitit von Fliissigkeiten mittels eines diinnen Heizers in 1987 von Birge und Nagel
[91]. 1997 passte Lee et al. die Methode an, damit auch Diinnschichtmaterialien vermessen
werden konnten [29]. 1999 wurden das erste Mal anisotrope Materialien auf cross- und in-
12
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plane Leitfdhigkeit vermessen [92]. Seitdem wurde die 3-Omega Methode teilautomatisiert
[93] und fiir verschiedenste Anwendungen angepasst, wie zum Beispiel das Vermessen von
Carbon Nanotubes [94], Gasen [95], Polymeren [96], Diamond like carbon (DLC) Schichten
[97], Nanofluids [98] und freistehenden Membranen [99]. Weitere Anpassungen und
Weiterentwicklungen werden im Abschnitt 2.3.1.4 naher beleuchtet.

2.3.1.2 Funktionsprinzip

Um Messungen mit der 3-Omega Methode durchfiihren zu kénnen, muss ein Heizer auf der
zu untersuchenden Probe abgeschieden werden. Genauere Informationen zur
Heizergeometrie, -Materialien und -Abscheidemethoden kénnen in den Kapiteln 3.4 und 4.2.2
sowie in Kapitel 5 gefunden werden. An diesen Heizer wird ein Wechselstrom mit der
Frequenz 1w angelegt. Infolgedessen erwarmt sich der Heizer, wie durch das Joule-Lenz-
Gesetz [100] beschrieben. Die Temperatur und somit auch der Widerstand des Heizers
oszillieren mit der Frequenz 2w. Die iiber den Heizer abfallende Spannung enthalt sowohl
einen Frequenzanteil mit der Frequenz 1w als auch einen Anteil mit der Frequenz 3w. Aus
dem 3w-Anteil lasst sich die Temperaturamplitude des Heizers berechnen und aus dieser
wiederum die thermische Leitfdhigkeit der Probe. Aufgrund dieses 3w-Anteils hat das
Verfahren auch seinen Namen 3-Omega Methode erhalten [1, 101]. Eine ausfiihrliche
Erklarung rund um die Theorie der 3-Omega Methode findet sich in Kapitel 3.

In der Praxis ist es dufserst schwer, den 3w-Anteil der Spannung zu detektieren, da dieser meist
mehrere Grofienordnungen kleiner ist als das Gesamtsignal. Aus diesem Grund wird in den
meisten Fillen eine Wheatstonebriicke zur besseren Messbarkeit der kleinen
Widerstandsanderungen des Heizers, sowie ein Lock-In Verstarker zum Herausfiltern des 3w-
Anteils verwendet [94, 102].

Die Methode kann immer nur die Gesamttemperaturamplitude der Probe bestimmen. Soll
also zum Beispiel eine Diinnschicht auf einem Substrat vermessen werden, muss immer auch
eine Referenzmessung an einer Substratprobe erfolgen, damit der reine Schichtanteil der
Temperaturamplitude ermittelt werden kann und somit auch die thermische Leitfdhigkeit der
Schicht.

2.3.1.3 Sensitivitit in cross- und in-plane Richtung

Die 3-Omega Methode wird hauptsachlich zur Bestimmung der thermischen cross-plane
Leitfahigkeit verwendet, auch wenn einige Ansdtze zur in-plane Messung (in der
Schichtebene) existieren (siehe Kapitel 2.3.1.4.4). Aus diesem Grund liegt der Fokus dieser
Arbeit auf der Verbesserung der cross-plane Messung. Eine Messung wird dabei niemals
ausschliefilich cross- oder in-plane Ergebnisse liefern, sondern immer einen Mischwert. Die
cross- und in-plane Anteile werden dabei mafsgeblich durch die Breite des Heizers und bei
Diinnschichtmessungen durch das Substrat beeinflusst [101]. Die genauen Beziehungen dazu
finden sich in den Abschnitten ,Substrat ist isotherm” und ,, Warmefluss durch Schicht ist 1-
dimensional” im Kapitel 3.4. Um den Warmefluss durch die Probe genauer zu verstehen, wird
dieser schematisch fiir zwei verschiedene Heizerbreiten in Abbildung 3 dargestellt.
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X 2b

L Heizer

df{ & /jj/ Schicht \y

Substrat

Abbildung 3 Schematische Darstellung des Warmeflusses durch eine diinne Schicht auf Substrat fiir zwei
verschiedene Heizerbreiten. Zu sehen ist jeweils ein Heizer mit der Breite 2b auf einer Diinnschicht der Dicke dt
die wiederum auf einem Substrat aufgebracht ist. Der Einfluss der Randeffekte nimmt mit sinkender Heizerbreite
zu.

Es zeigt sich, dass die Warmeausbreitung nicht perfekt senkrecht durch die Schicht verlduft,
sondern an den Réandern des Heizers eine kugelfdrmige Ausbreitung stattfindet. Der Einfluss
dieser Randeffekte wird durch die Breite des Heizers beeinflusst [101].

Quantitativ dargestellt wird der Zusammenhang zwischen cross- und in-plane Anteil und der

Heizerbreite in Abbildung 4. Zu sehen ist die dimensionslose Sensitivitat —%(:f)) der 3-

Omega Methode fiir cross- und in-plane Anteil aufgetragen gegen die dimensionslose

0,5
Heizerbreite (dif) . (%) , wobei Ry dem thermischen Schichtwiderstand, k,, den
thermischen Leitfahigkeiten in z- und x-Richtung, b der Heizerhalbbreite und d; der
Schichtdicke entsprechen [101]. Die Indizes z und x stehen dabei fiir die cross- und in-plane

Leitfahigkeit. Der thermische Schichtwiderstand wird berechnet mit [101]

2 (b\ (kn\*® [ df ‘ de\ (k>
R.=2 (2. (52 (). —3.-2.h._.(_x) ,
= <df> <kx) <2kz-b-l fu sin“(u) - tanh |u )\ du (25)
0

wobei | der Heizerlange entspricht [101]. Berechnet wurde die Sensitivitat beispielhaft fiir eine
Schicht mit Dicke 500 nm und einer cross-plane Leitfdhigkeit von 1 W/(m*K). Die
eingezeichneten Stellen entsprechen Heizerbreiten von 50 nm, 10 um und 25 um von links

nach rechts. Die Kennzeichnung in Schwarz ist fiir den Fall, dass die in-plane Leitfahigkeit
gleich der cross-plane Leitfahigkeit ist. Der in Hellblau eingezeichnete Fall steht fiir eine
zehnmal hohere in-plane Leitfahigkeit. Die mit Hilfe der gestrichelten Linien eingerahmten
Flachen stellen den Bereich dar, in dem in dieser Arbeit gemessen wird. Selbst fiir den
schlechtesten Fall des untersuchten Bereichs ist die cross-plane Sensitivitat bei tiber 95%. Auch
ersichtlich wird, dass selbst bei sehr diinnen Heizern der cross-plane Anteil immer tiberwiegt.
Das macht eine in-plane Messung mit herkdmmlichen Methoden nahezu unmdoglich.
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Sensitivitat in cross- und in-plane Richtung

1 ———rrrrm — 7
— Cross-plane Sensitivitat /%’—
0.9 H—In-plane Sensitivitat i
X kX = kZ
0,80 <k =10"k i
X Z

Dimensionslose Sensitivitat
o o
~ I3
I/ T

0 L L M | 1 P S e | L '\T\'-'\'_r&#l—l_l_l_l_l.
1072 107" 10° 10" 102
Dimensionslose Heizerbreite

Abbildung 4 Dimensionslose Sensitivitat — : 1:1((:f )) der 3-Omega Methode in cross (blau)- und in-plane (rot)
” 05
Richtung aufgezeichnet gegen die dimensionslose Heizerbreite (l) : (ﬁ) fiir eine beispielhafte Probe mit
df Ky

500 nm Schichtdicke und einer thermischen cross-plane Leitfahigkeit von 1 W/(m*K). Die gekennzeichneten Stellen
zeigen die Sensitivitét fiir Heizer der Breite 50 nm, 10 pm und 25 pm (von links nach rechts gesehen) fiir den Fall,
dass die in-plane Leitfahigkeit gleich der cross-plane Leitfahigkeit (schwarz) oder zehnmal hoher (hellblau) als die
cross-plane Leitfahigkeit ist. Der Bereich, in dem in dieser Arbeit fiir cross-plane Messungen genutzt wird, ist mit
Hilfe der gestrichelten Linien gekennzeichnet. Die Sensitivitdt in cross-plane Richtung ist in diesem Fall immer
mindestens 95%.

2.3.1.4 Varianten der 3-Omega Methode

2.3.1.4.1 Mehrere Heizer mit verschiedener Ausrichtung fiir 3D Wirmeausbreitung

Mit der herkémmlichen Methode ist es nur moglich Materialien mit isotroper thermischer
Leitfahigkeit zu vermessen, oder anisotrope Materialien, bei denen die unterschiedlichen
Ausbreitungsrichtungen entsprechend des in Abbildung 1 gezeigten Koordinatensystems
verlaufen. Die von Mishra et al. [103] gezeigte Variante ermoglicht die Vermessung eines
willkiirlich gelagerten Tensors der thermischen Leitfdhigkeit innerhalb eines Substrats. Dazu
werden mehrere Heizer in verschiedener Orientierung an unterschiedlichen Seiten des
Substrats angebracht. Es wird davon ausgegangen, dass die Heizer als unendlich lang
betrachtet werden kénnen. Dadurch vereinfacht sich der Ansatz zu einem 2-dimensionalen
Modell. Um den gesamten 3-dimensionalen Tensor der thermischen Leitfahigkeit berechnen
zu konnen, werden zwei Sdtze von jeweils drei Heizern benotigt (sieche Abbildung 5). Im
Folgenden werden kurz die wichtigsten Formeln der Theorie aufgezahlt und anschliefiend die
Vorgehensweise erlautert, mit der der Leitfahigkeitstensor bestimmt werden kann.

Der Tensor der thermischen Leitfahigkeit wird definiert als [103]
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kzz kzx kzy
k= kxz kxx kxy . (26)
kyZ kyx kyy

Die Raumrichtungen, welche die Indizes anzeigen, konnen in Abbildung 5 eingesehen
werden. Die gemittelte Oberflichentemperatur iiber die Heizerbreite wird mit

P’ 1 (b?2w-C-ky\ 3 o
(Tours) = —5In{———F— | +5—Vvg—i7 (27)

T +/ kzz . kxx — k;x 2 kzz ’ kxx - kgx 2 4

berechnet, wobei P’ die Heizleistung pro Heizerldnge ist, C die volumetrische Warmekapazitat

angibt und y; die Eulersche Konstante ist [103]. Die Steigung von Gleichung (27) ist dabei
invers proportional zu [103]

kdet = kzz ) kxx - kgx =4/ det(k) (28)

Damit nun der 3-dimensionale thermische Leitfahigkeitstensor k berechnet werden kann,
muss die volumetrische Warmekapazitat C des Materials bekannt sein. Aufserdem werden
mehrere Heizer in einer Anordnung ahnlich der, in Abbildung 5 gezeigten, bendtigt.
Betrachtet man Heizer 1 und 2, so konnen mit Gleichung (27) aus der Steigung der Messkurve
bei niedrigen Frequenzen mit Hilfe von Gleichung (28) und C die beiden thermischen
Leitfahigkeiten k,, und k,, berechnet werden. Aus der Determinante ergibt sich dann |k,,|.
Mit Heizer 3 lasst sich dann k,,,, berechnen und durch [103]

ki = kg c0s?(8) + k- sin(20) + k., * sin?(8) (29)

ergibt sich dann das Vorzeichen von |k,,|. Der Winkel der Schriagen ist nicht vorgegeben,
wobei die Sensitivitat in zx-Richtung bei 6 = 45° am grofiten ist [103]. Mit den Heizern 4, 5 und
6 lasst sich dann auf gleiche Weise der komplette 3-dimensionale Tensor berechnen.

N
w

Abbildung 5 Links: Heizeranordnung zur Berechnung eines willkiirlich gelagerten 3-dimensionalen Tensors der
thermischen Leitfahigkeit von Bulkmaterialien. Rechts: Querschnitt entlang der roten, gestrichelten Linie im Bild
links.
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2.3.1.4.2 Heizer als separater Chip

Hu et al. [104] haben den Heizer nicht wie iiblich auf der Probe, sondern auf einem separaten
Chip aufgebracht. Dieser wird dann mit definiertem Druck gegen die Probe gepresst. Somit
konnen auch Proben vermessen werden, auf denen unter normalen Umstanden kein Heizer
aufgebracht werden kann. Der Heizer wird dabei auf einem Glassubstrat aufgebracht, da
dieses eine kleine thermische Leitfdhigkeit hat und somit der Hauptwarmefluss durch die
Probe fiihrt. Uber dem Heizer liegt eine ca. 20 nm dicke Siliziumnitridschicht, die als
elektrischer Isolator dient [104]. Das Heizerdevice kann in Abbildung 6 betrachtet werden.

~
N

.~
N\

Abbildung 6 Schematische Darstellung des Heizerdevices. Der Heizer befindet sich auf einem Glassubstrat mit
geringer thermischer Leitfahigkeit. Er ist zusétzlich durch eine Siliziumnitrid-Schicht abgedeckt, die als elektrischer
Isolator dient. Der Heizerchip wird von oben mit definiertem Druck auf die Probe gepresst. Bild in Anlehnung an
Hu et al. [104].

Bei der Auswertung einer Messung wird die Gesamttemperaturamplitude des Heizers ATy,
wie in Kapitel 3.1 erkldrt berechnet. Das Ergebnis wird dann mit [104]

ATges = P"-Z(w) (30)

gefittet, wobei P" die eingebrachte Leistungsdichte ist und Z;(w) die gesamte thermische
Impedanz [104]

1 1 N 1
Z B 1 7 :
t(w) Rep + T Glas(w) 51)
(Rf + Zsubst(a))) +irw-Cef
Mit:
Ry = (32)
p-c-k
C' j—
= | (33)

I w)=yi-w-pck (34)
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R¢p beschreibt hier den thermischen Widerstand zwischen Probe und Heizerchip, C ; steht fiir
die thermische Kapazitat der Schicht, Ry ist der thermische Schichtwiderstand und Z(w) ist

die thermische Impedanz.

2.3.1.4.3 Heizer in Fliissigkeit

Mit dem Aufkommen von Nanofluids wurde auch nach neuen Methoden der thermischen
Charakterisierung gesucht. Die 3-Omega Methode bietet diese Moglichkeit, wenn Aufbau und
Theorie etwas angepasst werden. Hervorgetan haben sich dabei zwei Ansitze:

1. Aufbringen der Fliissigkeit auf einen Heizer auf Substrat [98]
2. Eintauchen eines freischwebenden Heizers in Fliissigkeit [102, 105]

Eine schematische Darstellung beider Konzepte ist in Abbildung 7 zu betrachten.

Y
N
«+— Flussigkeit
<——r— Heizer

<« Behdltnis

T

Abbildung 7 Links: Heizer auf Substrat mit Einfassung aus Polydimethylsiloxan (PDMS) oder anderem Material,
das nicht mit der Fliissigkeit interagiert. Die Fliissigkeit wird einfach in die Einfassung gegeben. Rechts: Heizer
freischwebend in Fliissigkeit ohne Substrat. Bild angelehnt an [98].

Bei Ansatz 1 wird die Temperaturamplitude des Heizers mit [98]

AT =2 Usw 0T (35)
I OR

einmal ohne Fliissigkeit nur fiir den Heizer auf Substrat im Vakuum und einmal mit

Fliissigkeit an Luft gemessen, wobei U;,, der 3-Omega Anteil der Spannung iiber den Heizer

ist und I der Strom, der durch den Heizer fliefst. Die Gesamttemperaturamplitude ergibt sich

zu [98]

1 _ 1 4 1
ATges ATs ATfliissig

(36)

mit den Indizes s fiir das Substrat und fliissig fiir die Fliissigkeit. Nachdem man ATf 4
berechnet hat, kann mit [1]
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P sin?(u - b)

AT = —+- (u.b)z.(uz_kq&,)du (37)
0
Mit:
2w
w = |7 (38)
D= (39)
c'p

die thermische Leitfdhigkeit der Fliissigkeit gefittet werden, wobei D die
Temperaturleitfahigkeit und gq,, die thermische Wellenzahl ist. g,,! entspricht der thermischen
Eindringtiefe.

Bei Ansatz 2 wird der Realteil des 3-Omega Anteils der Spannung iiber den Heizer durch [102]

ag - Rso-R(T)-I3 (1 ( 2D ) 1 )
U, = A= In{—=——=)—vys—="1 (40)
30 81 k-l 2 M\ @pz) T @)

berechnet. ay steht hier fiir die temperaturabhdngigen Koeffizienten des Widerstands (TCR),

Rgo fiir den Widerstand des Heizers ohne angelegtes Signal, R(T) fiir den
temperaturabhangigen Widerstand des Heizers, | fiir die Heizerlange und 2bg;, fiir den
Heizerdurchmesser. Die thermische Leitfahigkeit der Fliissigkeit ergibt sich dann aus der
Steigung von Gleichung (40) zu [102]

ag - Rso-R(T)-I° (41)
16-m-k-1
Karthik et al. [105] verfolgen einen anderen theoretischen Ansatz zur Berechnung der

Slope =

thermischen Leitfahigkeit. Dieser soll hier allerdings nicht naher beleuchtet werden.

2.3.1.4.4 In-Plane Messung

Neben der klassischen cross-plane Messung ermdoglicht die 3-Omega Methode auch
Messungen der thermischen in-plane Leitfahigkeit. Dazu sind im Normalfall allerdings einige
meist sehr aufwandige Praparationen oder Anpassungen durchzufiihren. Eine erste Methode,
mit der unter anderem auch die in-plane Leitfdhigkeit gemessen werden kann, wird in Absatz
2.3.1.4.1 erklart. Weitere Ansédtze werden im Folgenden erldutert.

Der wohl einfachste Ansatz beruht auf der Theorie aus Kapitel 3.3. Hierzu werden lediglich
zwei Heizer mit verschiedenen Heizerbreiten benétigt. Ein breiter Heizer dient zur
Bestimmung der cross-plane Leitfdhigkeit. Ein zweiter, deutlich diinnerer Heizer, wird dann
zur Berechnung der in-plane Leitfahigkeit genutzt. Dazu wird das Messergebnis des breiten
Heizers mit Gleichung (110) nach der cross-plane Leitfahigkeit gefittet und im Anschluss das
Ergebnis des diinnen Heizers mit der gleichen Gleichung nach der in-plane Leitfahigkeit.
Hierbei existieren allerdings zwei gravierende Probleme. Erstens ist der Einfluss der in-plane
Leitfahigkeit in Gleichung (110) deutlich geringer als in cross-plane Richtung und zweitens,
wie bereits weiter oben im Kapitel 2.3.1 erklart, ist die Sensitivitdt der Messung in in-plane
Richtung selbst bei sehr diinnen Heizern immer kleiner als die cross-plane Sensitivitat.
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Nennenswerte Sensitivitat wird erst bei einer Heizerbreite von kleiner 1 Zehntel der
Schichtdicke erwartet [101]. Daraus folgt, dass keine diinnen Schichten vermessen werden
konnen, da es nicht oder nur sehr schwer moglich ist, so diinne Heizer herzustellen.

Ein zweiter Ansatz befasst sich mit der Eliminierung des cross-plane Pfads. Kann keine
Waérme in cross-plane Richtung flielen, wird zwangslaufig die in-plane Leitfahigkeit
gemessen. Dazu muss das Substrat unterhalb der Diinnschicht weggeatzt werden und die
Schichtdicke so klein sein, dass der cross-plane Warmefluss innerhalb der Schicht
vernachldssigt werden kann. Dies ist fiir Schichten mit kleiner thermischer Leitfahigkeit
bereits ab einer Schichtdicke von ca. 500 nm fiir kleine Messfrequenzen erreicht [106]. Bei einer
so praparierten Probe spricht man von einem suspended Film. Ein typisches Proben-Setup
kann in Abbildung 8 links betrachtet werden.

«—— Heizer—
— ||| — <Schicht =~ *
< Substrat » |

Abbildung 8 Links: Schematischer Aufbau einer suspended Film Probe. Unterhalb des Heizers wird das
Tréagersubstrat weggeatzt, damit die Schicht freisteht und die Warme {iber die Seiten abflieffen muss. In Rot ist der
Wiérmefluss eingezeichnet. Rechts: Schematischer Aufbau mit zwei Heizern, wobei einer nur als Heizer und der
andere nur als Thermometer genutzt wird.

Fiir eine suspended Film Probe lasst sich Gleichung (110) zu [106]

, o . . 2
AT = P f 1 (sm(b l)) i a2)

Tk, ; B - tanh(B - d;) b-2
Mit:
k, 2w C
B= |[—=-)2 i
i 2 +i i (43)
vereinfachen. Wird das Kriterium fiir vernachlassigbar kleine Schichtdicken [106]
d
—2L_<o04
k, (44)
2w-C

und das Kriterium fiir vernachlassigbar kleine Heizerbreiten
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b
<04
k, (45)
2w+ C

eingehalten, vereinfacht sich Gleichung (42) weiter zu [106]

AT = il ex (— l—”) (46)

2d; 20 - C - ky T

Die Temperaturamplitude des Heizers kann, wie in Kapitel 3.1 beschrieben, berechnet werden

und die thermische in-plane Leitfahigkeit wird dann mit Gleichung (42) oder (46) gefittet.

Ein dritter Ansatz bedient sich eines zweiten Heizers neben dem ersten. Die erste
Heizerstruktur wird somit nur noch als reiner Heizer genutzt, die zweite dient als reines
Thermometer und nimmt aufgrund ihrer Positionierung nur in-plane Anteile war [107]. Ein
schematischer ~Aufbau kann in Abbildung 8 rechts gesehen werden. Die
Temperaturamplitude des Thermometers wird dabei durch [107]

bheater btherm
ATinerm = § - j f Ko - [qw,im (dheater + T — x)]d‘[dx (47)

X=—Dbpeater T=—Dtherm

Mit:
§= F (48)
el keff ' thherm ' theater
2w C
Aw,im = |1° k (49)
x

kerr =k ks (50)

bestimmt, wobei k. fiir die effektive thermische Leitfahigkeit, K, fiir die modifizierte Bessel
Funktion der zweiten Gattung 0-ter Ordnung, dpeqter flir den Abstand zwischen den beiden
Heizern und die Indizes therm und heater jeweils fiir das Thermometer und den Heizer
stehen.

Die gemessene Temperaturamplitude des Thermometers wird mit [107]

/3 \/Z lcm . Rpeater . Uz (51)

AT =
meas
ag - Ipc Rinerm Uiw

berechnet, wobei B ein Korrekturfaktor fiir die Heizerlange ist, wenn mit einer 4 Pad
Konfiguration gemessen wird, [, ist die Heizerldnge angegeben in Zentimeter und Ip ist ein
Gleichstrom, der auf das Thermometer gegeben wird, um eine gewisse Basistemperatur zu
erreichen [107]. Wie man an Gleichung (51) erkennen kann, wird hier die 2-Omega Spannung
iiber das Thermometer gemessen und nicht wie {iblich die 3-Omega Spannung. Um djie in-
plane Leittahigkeit k, zu berechnen, wird zuerst eine iibliche 3-Omega Messung nur mit dem
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Heizer durchgefiihrt um die cross-plane Leitfahigkeit k, zu bestimmen. Anschlieffend wird
bei einer zweiten Messung die Temperaturamplitude des Thermometers mit Gleichung (51)
berechnet und dann mit Gleichung (47) die effektive thermische Leitfahigkeit k. s gefittet. Die
in-plane Leitfdhigkeit kann dann iiber Gleichung (50) berechnet werden [107]. Die Methode
wurde so nur an Bulkmaterialien getestet, es gibt aber auch Moglichkeiten diese an
Diinnschichten anzupassen [101].

2.3.2 Time Domain Thermoreflectance (TDTR)

2.3.2.1 Einleitung und historischer Hintergrund

Bei der Time Domain Thermoreflectance (TDTR) Methode werden thermische Eigenschaften
eines Materials durch die temperaturabhiangige Reflektivitdt einer Transducer-Schicht
ermittelt, die meist eine ca. 100 nm dicke Al-Schicht ist. Dazu wird die Transducer-Schicht, die
auf dem zu vermessenden Material aufgebracht ist, mit einem Pump-Laser erwdarmt und die
Reflektivitdtsinderung der Transducer-Schicht beim Abkiihlen mit einem zweiten Probe-
Laser gemessen [108]. Die TDTR-Methode ermoglicht das Vermessen von diinnen Schichten
bis zu 20 nm Schichtdicke [77, 82] und Bulkmaterial [84-87]. Der bisher erfolgreich vermessene
Bereich der thermischen Leitfahigkeit liegt dabei bei 0,03 W/(m*K) [77] bis 2000 W/(m*K) [78—
80, 108].

Die Thermoreflectance Techniken wurden in den 1970er und 1980er Jahren entwickelt [108].
Begonnen wurde dabei mit Continuous Wave (CW) Lichtquellen zum Heizen (Pump-Laser)
und Messen (Probe-Laser) [109, 110]. In den 1980er Jahren ermdoglichten Fortschritte bei
gepulsten Piko- und Femtosekunden-Lasern neue Anwendungsmoglichkeiten im Bereich der
Optik [111-113] sowie dem Messen von Wairmeausdehnungskoeffizienten [114] und
thermischen Transporteigenschaften diinner Schichten [115, 116] und Interfaces [117-120].
Paddock und Eesley [115] waren dabei die Ersten, die im Jahr 1986 die Temperaturleitfahigkeit
von Metallschichten gemessen haben. Maris et al. entwickelten 1987 eine picoseconds laser
ultrasonic Methode [121], welche spater weiterentwickelt wurde um auch anisotrope
thermische Leitfahigkeiten [78, 80, 122, 123] zu messen [108].

2.3.2.2 Aufbau und Funktion

Der typische Aufbau der TDTR-Methode wird schematisch in Abbildung 9 gezeigt. Als
Lichtquelle wird meist ein Ti:Saphir Laser genutzt, welcher einen Laserpuls der Wellenldange
800 nm mit einer Dauer von 150 fs und einer Frequenz von 80 MHz aussendet. Es gibt auch
andere Lichtquellen [97,98], diese werden aber meist nur fiir Spezialanwendungen genutzt,
da der Ti:Saphir Laser eine ausgezeichnete Strahlqualitat aufweist [108].

Direkt hinter der Lichtquelle wird ein optischer Isolator verbaut, damit kein Licht zuriick in
den Laser gelangen kann. Das A/2-Plittchen vor dem Isolator wird zur Justage der
Laserleistung genutzt, das zweite A/2-Pldttchen dient dem Einstellen des Pump/Probe-
Leistungsverhaltnis. Der Laser wird durch einen polarisierenden Strahlteiler (PST) in einen
Heizstrahl (Pump-Strahl) und einen Messstrahl (Probe-Strahl) aufgeteilt. Durch den PST
stehen die Polarisierungsachsen der beiden Strahlen senkrecht zueinander [108]. Bevor der
Heizstrahl mit einem weiteren PST durch das Objektiv auf die Probe gelenkt wird, wird er mit
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einem elektro-optischen Modulator (EOM) moduliert. Die Modulierung hilft spater mit einem
Lock-In Verstarker zur besseren Signaldetektion und ist meist im Frequenzbereich von
0,2 MHz bis 20 MHz [108].

Der Probe-Strahl wird mit einer Verzogerungs-Einheit zeitlich versetzt und trifft somit
verzogert auf der Probe auf, um das Abkiihlverhalten des Transducers zu vermessen. Der
Probe-Strahl kann durch einen optischen Chopper ebenfalls moduliert werden, um
Storeinfliisse zu vermindern. Nachdem der Probe-Strahl auf der Probe aufgetroffen ist, wird
der reflektierte Strahl in einen Detektor gelenkt, welcher sein Signal an einen Lock-In
Verstarker zur Auswertung weiterleitet [108].

Nachdem nur der Probe-Strahl niitzliche Informationen enthilt, soll der Pump-Strahl
moglichst eliminiert werden, da dieser ansonsten die Detektion des eigentlichen Messsignals
erschwert. Dazu wird ein Grofsteil des Pump-Strahls bereits durch den PST nach dem Objektiv
ausgekoppelt. Da allerdings bereits ein Pump-Strahl mit einer Intensitat von 0,01% des Probe-
Strahls ausreicht, um das Ergebnis zu storen, wird zusétzlich eine Blende vor dem Detektor
montiert, die den leicht versetzt laufenden Pump-Strahl blockiert [108].

In den meisten Féllen wird die Phase des Probe-Strahls ¢ = arctan (%) gemessen. Manchmal

in
Uin

wird auch direkt mit dem Verhaltnis Rrprgr = — gearbeitet. Dies hat allerdings den

Uaus

Nachteil, dass die Signale normiert werden miissen, wobei ein Teil der Sensitivitat verloren
geht. Wird mit der Phase gearbeitet, miissen Phasenverschiebungen durch das
Messequipment mit ausgeglichen werden [108]. Die Messwerte werden im Anschluss mit den

Gleichungen
Un = Re{AR7pre(t)} (52)
und
Ugus = IM{AR7prr ()} (53)
Mit:
ARrprg(t) = @0t Z AT (wo + 1 w) - exp(i-w; -ty - n). (54)
n=-—oo
AT (w) = Pp f 220 . exp | —m? - k2 i +ws) 21 kydky (55)
. Qz=0 2
@ =e*? Bt +e*7.B- (56)
Q — kZ . /’{ . (_e/'lz . B+ + e—A-Z . B—) (57)
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k,

k
P =4m?kE-—+i-
ks

gefittet, um die thermische Leitfdhigkeit der Probe oder auch andere Parameter zu erhalten
[108]. Hier ist w, ist die Modulationsfrequenz des Signals, w, ergibt sich aus der
Wiederholfrequenz des Lasers fr.., = w;/2m, tg ist die Verzogerungszeit, Pp ist die
durchschnittlicher Leistung des Pump-Lasers, w; und w, sind die eiz Radien des Pump- und
Probe-Lasers, B* und B~ sind Konstanten, die durch die Randbedingungen definiert werden,
k, steht fiir die radialsymmetrische in-plane Leitfahigkeit und C ist die volumetrische
Warmekapazitit [108]. Die hier gezeigte Theorie wird ausfiihrlicher in [108, 124, 125] erklart.
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Abbildung 9 Schematischer Aufbau der TDTR-Methode. Gezeigt sind der Laser, sowie mehrere polarisierende
Strahlteiler (PST) und ein normaler Strahlteiler (ST). Auserdem ist die Verzogerungs-Einheit abgebildet, die den
Probe-Strahl mit definierter zeitlicher Verzogerung an der Probe ankommen lasst. Der Strahlengang des Probe-
Strahls ist in Blau eingezeichnet, der Strahlengang des Pump-Strahls in Rot. Bereiche, die von beiden Strahlen
durchlaufen werden, sind in Violett gekennzeichnet. Ein typischer Probenaufbau aus Substrat, Schicht und
Transducer ist ebenfalls abgebildet. Die Abbildung ist angelehnt an [108, 126, 127].

2.3.3 Scanning Thermal Microscopy (SThM)

2.3.3.1 Historischer Hintergrund

Die Scanning Thermal Microscopy (SThM) basiert auf der Idee der Scanning Tunneling
Microscopy (STM). Diese wurde 1982 von Binning et al. [128, 129] erstmals zur
Charakterisierung von Oberflachen im Vakuum eingesetzt. 1986 fiihrte Williams et al. [130]
den Scanning Thermal Profiler (SThP) ein, welcher dhnlich der STM aufgebaut ist, allerdings
als erstes Gerét dieser Art die Temperatur als steuerbare Grofie besaf3. Bis zu dieser Zeit waren
alle Verfahren im non-contact, das heifst, die Spitze oder der Taster war zu keiner Zeit in
Beriihrung mit der Probe [131].

Ein grofier Entwicklungsschritt kam erst im Jahr 1992, einige Jahre nach der Erfindung des
Rasterkraftmikroskops (AFM), als Nonnenmacher et al. [132] eine AFM basierte Methode
vorstellten, mit der sie die Oberflachentemperatur und Oberflicheneigenschaften an Luft
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messen konnten. Ein Jahr spater verbesserte Majumdar et al. [133] die Methode, sodass
Oberflache und Temperatur gleichzeitig gemessen werden konnten. Dies war der erste
Prototyp der heutigen Scanning Thermal Microscopy [131].

SThM-Methoden werden seitdem stetig weiterentwickelt und verschiedenste 1D- und 2D-
Materialien auf thermische Leitfahigkeit untersucht. Im Folgenden wird ein kurzer Einblick
gewdhrt: Pumarol et al. [81] untersuchten monolagiges Graphen und fanden heraus, dass
Schichten ohne Substrat hohere Leitfahigkeiten besitzen als Schichten auf Substrat. Hwang et
al. [134, 135] untersuchten die thermische in-plane Leitfdhigkeit von freischwebendem
Graphen in Bezug auf Interfaces. Menges et al. [136] betrachteten den Zusammenhang
zwischen der Anzahl an Graphenschichten auf SiO: und der thermischen Leitfahigkeit. Xu et
al. [137] untersuchten die thermomechanischen Interfaceeffekte von 2D-Kristallen [131].

2.3.3.2 Aufbau und Funktion

Die heutige Scanning thermal Microscopy ist eine Messmethode des AFM im Kontaktmodus
(schematischer Aufbau sieche Abbildung 10). Dementsprechend ist der Hauptaufbau identisch
und wird hier nur kurz erlautert. Beim AFM wird eine Spitze mit Spitzenradius von teilweise
wenigen Nanometern in Kontakt {iber eine Probe gefiihrt. Auf die Riickseite der Spitze wird
ein fokussierter Laser gestrahlt, dessen Reflektion mit einem Photo Array aufgenommen wird.
Eine Auslenkung der Spitze durch die Probenoberflache fiihrt zu einer Verschiebung des
reflektierten Laserpunkts auf dem Photo Array. Durch eine Feedbackschleife wird entweder
die Spitzenhohe angepasst, um die Laserauslenkung auszugleichen oder direkt das Signal des
Photo Arrays verwendet, um die Topographie darzustellen [138]. Fiir die SThM ist eine
gleichbleibende Kontaktkraft nétigt, um die Kontaktfliche moglichst konstant zu halten.
Daher wird die Auslenkung in z-Richtung (Hohe) angepasst. Neben dem normalen AFM-
Aufbau erlaubt eine spezielle, heizbare Spitze das Erwdrmen der Probe. Eine Wheatstone-
Briicke ermoglicht zusatzlich das Wahrnehmen kleinster Widerstandsanderungen [131].

Um eine Messung durchfiihren zu kénnen, wird ein Gleichstromsignal an die Spitze angelegt,
wodurch diese sich erwarmt. Als ndchstes muss die Wheatstone-Briicke durch einen variablen
Widerstand ausgeglichen werden. Bewegt sich die Spitze anschliefSend tiiber die Probe,
werden Bereiche unterschiedlicher thermischer Leitfahigkeiten angefahren. Dadurch wird der
Warmefluss gegeniiber dem Startpunkt entweder stiarker oder schwécher und somit dndert
sich die Temperatur der Spitze und damit auch ihr Widerstand. Diese Widerstandsianderung
kann iiber die Wheatstone-Briicke gemessen werden und somit konnen qualitative Aussagen
iiber die thermische Leitfahigkeit der Probe getroffen werden [138].

Es gibt zwei Operationsmodi fiir die klassische SThM. Einmal kann die Widerstandsanderung
der Spitze direkt aufgezeichnet werden, dabei bleibt das angelegte Signal gleich. Dieser Modus
heifst passiver Modus [131]. Im Gegensatz dazu wird beim aktiven Modus das angelegte
Signal durch eine Feedbackschleife so angepasst, dass die Wheatstone-Briicke stets
ausgeglichen bleibt. Bei diesem Modus wird das Heizsignal {iberwacht [131].
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Abbildung 10 Schematischer Aufbau SThM. Auf der linken Seite sind die wichtigsten Bauteile eines AFMs zu
sehen. Diese sind die Spitze samt Laser und Photo Array, sowie der Feedbackloop, der den z-Piezo ansteuert.
Rechts zu sehen ist die Wheatstone-Briicke, welche ihr Signal iiber einen Verstarker weitergibt. Zu sehen ist ein
passiver Aufbau, bei dem das Heizsignal nicht nachgesteuert wird.

2.3.3.3 Wairmeleitmechanismen zwischen Probe und Spitze

Von besonderem Interesse ist bei der SThM der Warmefluss von der Spitze zur Probe. Aus
diesem Grund werden im Folgenden die verschiedenen Warmeleitmechanismen erldutert, die
den grofiten Einfluss haben.

Der thermische Ubergangswiderstand zwischen Probe und Spitze R, s, kann nach Majumdar
[139, 140] als

! _ ! (59)
Gth,sp Grad + Ggas + Gw + Gmc

Rth,sp =

beschrieben werden, wobei G, 5, der effektive Warmeleitwert ist, welcher die Interaktionen
zwischen Spitze und Probe beschreibt und G,qq4, Ggas) Gw) Gmc sind die Anteile, welche den
Warmetransport durch Strahlung, umgebende Gase, den Wasserminiskus um die Spitze und
den mechanischen Kontakt beschreiben.

2.3.3.3.1 Wirmeleitung durch mechanischen Kontakt

Der Anteil der Warmeleitung durch mechanischen Kontakt G,,. kann auf zwei Arten
berechnet werden. Geht man von einem kontinuierlichen Kontakt zwischen Probe und Spitze
aus, lasst sich der Interfacewiderstand mit [138]
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_ Renp (60)
- bZ,

th,mc

berechnen, wobei Ry, =5+ 10‘7% bis 5 - 10‘9% experimentell fiir den Kontakt zwischen
Festkorpern herausgefunden wurde [141-143] und b, der Radius des mechanischen Kontakts
zwischen Spitze und Probe ist, der durch theoretische Modelle berechnet wird [144-147]. b,

ist meist kleiner als einige Zehntel Nanometer [138].

In der Realitat lasst sich der Warmeleitwert des Kontakts G, nicht trivial bestimmen. Da der
Kontakt zwischen Spitze und Probe nicht kontinuierlich ist, werden alle Teilkontakte separat
betrachtet. Jeder Teilkontakt erhdlt dabei einen eigenen Kontaktradius b.;. Ist der
Kontaktradius grofier als die mittlere freie Wegldnge der Warmetrager [, gilt klassischer

diffuser Warmetransport und die Teilleitwerte ergeben sich zu [138]
Gme,i = Kn "k be;. (61)

K}, ist dabei ein geometrischer Faktor, der die Warmeverbreitung in der Probe beschreibt. Ist
b. < l, miissen ballistische Ansitze mitberiicksichtigt werden [138]. Diese werden in der

Publikation von Prasher et al. [148] naher erlautert.

2.3.3.3.2 Wirmeleitung durch Wassermeniskus
Wahrend Spitze und Probe in Kontakt sind, bildet sich durch Adsorption ein Wassermeniskus
um die Spitze. Luo et al. [149] geben den Warmeleitwert durch den Wassermeniskus mit [149]

G, = 2m-ky "R, - P
a

In (1 + Ra | 1- cos(,b’))) +1- cos(ﬂ)‘ (62)

an. R, ist dabei der Spitzenradius, d, der Abstand zwischen Probe und Spitze, der durch das

Wasser erzeugt wird und sin(f) = ;—:‘ mit b, als Meniskusbreite [138]. Die Problematik des

Wassermeniskus wird in Kapitel 8.2.3.4 genauer beleuchtet.

2.3.3.3.3 Wiirmeleitung durch Gas

Wenn die SThM-Messung nicht im Vakuum stattfindet, kann Warme auch durch umgebende
Gase transportiert werden. Tatsdchlich wird fiir Wollaston-Wire Spitzen knapp 65% der
Warme von der Spitze zur Probe iiber die Luft transportiert [138]. Dabei treten drei
verschiedene Mechanismen auf. Ist die Spitze lang, ist ein grofler Teil der heifSen Spitze weit
entfernt von der Probenoberflache. Hier tritt Warmeleitung durch Konvektion auf [150]. Bei
etwas kiirzeren Distanzen im einfachen Mikrometerbereich, ist vor allem Warmeleitung durch
Diffusion vorherrschend. Dieser Mechanismus kann durch FEM-Simulationen berechnet
werden [138]. Erreicht der Abstand die Groflenordnung der mittleren freien Weglange der
Tragergase (~ 70 nm fiir Luft) tritt ballistischer Warmetransport auf. Dieser kann durch Direct
Simulation Monte Carlo (DSMC) [151, 152] oder einem quasi-ballistischem Transfermodell
[153] bestimmt werden. Ist die Flache, in der ballistischer Transport vorherrscht, deutlich
kleiner als die Flache, in der diffuser Warmetransport tiberwiegt, kann der ballistische
Warmetransport vernachlassigt werden [138].

27



Kapitel 2
Grundlagen und Stand der Technik

2.3.3.3.4 Wirmeiibertrag durch Strahlung
Bei Messungen, die nicht im Vakuum stattfinden, ist es dufierst schwer, Warmetibertrag durch
Strahlung von den vorherigen Warmeleitmechanismen zu trennen. Haufig wird sie daher
einfach bei einem anderen Mechanismus mitberiicksichtigt und kann somit als eigenstandiger
Mechanismus vernachldssigt werden [138].

2.3.3.4 Spitzentypen

In den Anfangen der SThM existierten nur wenige verschiedene Spitzentypen. Inzwischen
gibt es eine deutlich groflere Auswahl. Im Folgenden sollen kurz die drei wichtigsten
Spitzentypen erkldart werden. Ausfiihrlichere Erklarungen und Bilder zu den einzelnen
Spitzentypen konnen in Gomes et al. [138] und Zhang et al. [154] gefunden werden.

2.3.3.4.1 Wollaston-Wire Spitzen

Wollaston-Wire Spitzen waren die ersten SThM-Spitzen [155, 156]. Sie bestehen aus einem V-
formig gebogenen Wollaston-Draht, welcher aus einem sehr diinnen Platin/Rhodium (90/10)
Kern mit 5 um Durchmesser und einem Silbermantel mit 75 um Durchmesser besteht [157].
Die Spitze der V-Form wird angeétzt, sodass der diinne Platin/Rhodium Kern freigelegt wird.
Die so erzeugte Spitze wird als AFM-Spitze verwendet. Dieser Spitzentyp zeichnet sich durch
seine lange Lebensdauer aus, allerdings hat er auch eine grofse aktive Flache, wodurch sein
Einsatzbereich stark eingeschrankt wird [138].

2.3.3.4.2 Metallische Spitzen

Metallische Spitzen bestehen aus einer flachen Siliziumdioxid Spitze, auf die ein diinner
metallischer Film, meist bestehend aus Platin, als Widerstandselement aufgebracht wird [158—
160]. Auf diese Weise kann das Heizelement sehr nah an der tatsachlichen Kontaktflache der
Spitze angebracht werden. Wird ein elektrisches Signal an das Widerstandselement angelegt,
erwarmt es sich und die Spitze [138].

2.3.3.4.3 Dotierte Silizium Spitzen

Dieser Spitzentyp besteht aus dotiertem Silizium. Der Cantilever ist U-formig mit einer
pyramidenformigen Spitze an der Unterseite des Us. REM-Bilder einer dotierten Silizium
Spitze konnen in Abbildung 11 betrachtet werden. Die beiden Cantilever-Schenkel sind dabei
hoch dotiert, das Verbindungsstiick hingegen ist niedrig dotiert. Das Heizelement ist somit
direkt iiber der eigentlichen Spitze. Mit diesem Spitzentyp konnen Spitzenradien von unter
10 nm erreicht werden [138].

Fiir das verwendete Bruker Dimension Icon AFM und das VITA-Modul fiir SThM-Messungen
gibt es lediglich die zwei zuletzt genannten Spitzentypen. Da die metallischen Spitzen bei
angelegtem Wechselstromsignal sehr stark zu schwingen beginnen (bis zur Zerstorung der

Spitze) werden Spitzen des letzten Typs verwendet. Die genaue Spitzenbezeichnung ist Vita-
DM-NanoTA-200 von Bruker.
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Abbildung 11 REM-Bild der Unterseite einer dotierten Silizium Spitze (Vita-DM-NanoTA-200) mit sukzessiv
steigender Vergrofierung. Links: Gesamter U-formiger Cantilever bei 150-facher Vergrofierung. Rechts oben: Steg
zwischen den beiden Cantilever-Schenkeln mit der eigentlichen Spitze bei 1.000-facher Vergrofierung. Rechts
unten: Pyramidenférmige Spitze bei 10.000-facher Vergrofierung.

2.4 Grundlagen Machine Learning

2.4.1 Einfithrung

Arthur Samuel pragte den Begriff des Machine Learnings (ML) 1959. Er definiert Machine
Learning als ein Programm, das ein Verhalten an den Tag legt, welches nicht explizit
programmiert wurde, sondern im Gegenteil ein Verhalten zeigt, das dem Programmierer
komplett neu ist [161]. Dieses Verhalten ist durch drei Faktoren erlernt [162]:

1. Trainingsdaten, welche dem Programm zur Verfligung stehen

2. Eine Methode, welche den Fehler zwischen aktuellem und perfektem Verhalten
zeigt

3. Ein Feedback-Mechanismus, der anhand der aufgezeigten Fehler besseres
Verhalten vorschlagt

Machine Learning beschreibt das Prinzip des Lernens durch Ubung. Sind Konzepte zu
komplex, um sie akkurat zu beschreiben, oder ist uns das Konzept selbst unbekannt, bietet
Machine Learning die Moglichkeit, dieses Konzept mit Hilfe von Beispieldaten
(Trainingsdaten) zu vermitteln, selbst wenn wir dieses nicht kennen. Man unterscheidet grob
zwei verschiedene Lernprozesse [163]:

1. Supervised Learning
2. Unsupervised Learning

Beim Supervised Learning enthalten die Beispieldaten neben den Eingaben auch das
erwiinschte Ergebnis. Im Supervised Learning gibt es zwei Hauptgruppen: Classification und
Regression [164]. Beim Klassifizieren geht es um das Erkennen von Labels oder Klassen. Als
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Beispiel konnen hierzu Heizerbreiten als Eingabe dienen und als Ergebnis wird eine
Eingruppierung in ,diinn” oder ,breit” erwartet. Im Gegensatz dazu sind bei
Regressionsproblemen Ein- und Ausgaben kontinuierlich.

Beim Unsupervised Learning gibt es hingegen keine vorgegebenen Ergebnisdaten. Ein
klassisches Beispiel fiir Unsupervised Learning ist Clustering. Dabei werden die Eingabedaten
in dhnliche Gruppen eingeteilt [165].

Eine klassische Anwendung fiir Machine Learning sind Spamfilter fiir einen E-Mail Provider.
Das Beschreiben des Konzepts einer Spam-Mail ist dufierst komplex, da eine Vielzahl
verschiedener Parameter beeinflusst, ob wir eine Mail als Spam, oder als informativ
wahrnehmen. Frither wurden fiir Spamfilter einfache E-Mail-Adresslisten gefiihrt. Kommt
eine Mail von einer Adresse, welche auf der Ausschlussliste steht, wird diese als Spam
klassifiziert. Dieses Vorgehen funktioniert gut bei klassischen Spam E-Mail-Adressen, die
ausschliefilich unerwiinschte Werbung, betriigerische Inhalte, oder dhnliches versenden. Oft
verschicken aber auch seriose E-Mail-Adressen Nachrichten, die man als storend empfinden
kann, wie zum Beispiel unerwiinschte Newsletter, Angebote oder Zeitungsartikel. Setzt man
diese E-Mail-Adressen auf die Ausschlussliste, landen oft eigentlich interessante Mails im
Spam-Ordner. Moderne Spamfilter arbeiten deshalb mit sogenannten Clustering
Algorithmen. Diese erlauben es, ein Modell zu trainieren, welches Spam-Mails intelligent
erkennt. Weitere Anwendungsgebiete von Machine Learning sind unter anderem Computer
Vision, Sprachverarbeitung und Bilderkennung [166].

2.4.2 Machine Learning Theorie

In dieser Arbeit werden ausschliefSlich Supervised Learning Methoden angewandt, daher
wird im Folgenden hauptsachlich auf Supervised Learning eingegangen. Der Grofsteil der
Erklarungen ist aber auch auf Unsupervised Learning anwendbar.

2.4.2.1 Vorbereiten des Datensatzes

Um Machine Learning erfolgreich anwenden zu kénnen, muss bereits eine grofie Menge an
Daten verfiigbar sein. Bevor mit dem eigentlichen Trainingsprozess begonnen werden kann,
miissen die vorhandenen Daten richtig formatiert und verarbeitet werden. Daten fiir den
Trainingsprozess miissen in der gleichen Form vorliegen wie Daten, die spater zur
Auswertung mit dem entstandenen Modell erwartet werden. Ein voller Datensatz besteht
dabei aus mehreren Samples oder Feature-Vektoren, also Einzelmessungen. Jedes Sample hat
eine Reihe von Features (beschreibende Parameter) und im Falle des Supervised Learnings
auch ein oder mehrere Ergebnisse, die sogenannten Targets [163].

Nehmen wir an, es soll ein Modell trainiert werden mit dem Zweck, einen Heizer fiir 1-
dimensionalen Warmefluss als , geeignet” oder ,ungeeignet” zu klassifizieren. Die Features,
die dafiir benotigt werden, sind ,,Heizerbreite”, , Heizerlange” und , Film-Schichtdicke”. Das
Ergebnis fiir jedes Sample ist ,geeignet” oder ,ungeeignet”. Tabelle 2 zeigt einen
beispielhaften Datensatz fiir das beschriebene Modell. Der Datensatz enthélt drei Samples
oder Feature-Vektoren mit jeweils drei Features und einem Target.
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Tabelle 2 Beispieldatensatz zur Bestimmung der 1-Dimenionalitit des Warmeflusses fiir verschiedene
Heizergeometrien und Film-Schichtdicken.

Features Target
. . - Film-
Heizerbreite Heizerlange Schichtdicke
Featurevektor 1 2 um 11 mm 100 nm Ungeeignet
Featurevektor 2 20 um 13 mm 300 nm Geeignet
Featurevektor 3 30 um 17 mm 1000 nm Geeignet

Bei der Auswahl der Features ist darauf zu achten, dass das vorhandene Problem genau
beschrieben wird. Die Features miissen alle wichtigen Details und Zusammenhange enthalten.
Werden wichtige Features vergessen, kann das Modell kein richtiges Verhalten erlernen und
es kommt zum Underfitting. Allerdings darf die Anzahl der Features auch nicht beliebig hoch
gewahlt werden. Gibt es viele Features, die den gleichen Parameter oder das gleiche Konzept
abbilden, wird diesem im Training mehr Gewicht zugeordnet und somit das Ergebnis
verfalscht [163].

Nachdem alle Features ausgewdhlt wurden, wird der fertige Datensatz in die drei Sub-
Datensdtze Training, Validation und Test aufgeteilt. Die beiden ersten sind zwingend
notwendig, der Testdatensatz kann ergianzend gewahlt werden. Jedes Sample soll dabei
ausschliefilich in einem der drei Datensatze enthalten sein [164]. Der Trainingsdatensatz ist
dabei mit Abstand der grofite. Er sollte, je nach Gesamtgrofie des Datensatzes, zwischen 75%
und 90% aller Daten umfassen [162].

Der Trainings- und Validationdatensatz werden dem ML-Modell zur Verfiigung gestellt.
Anhand des Trainingsdatensatzes wird das Modell trainiert. Dazu erhalt das Modell sowohl
Features als auch Targets der jeweiligen Samples. Der Trainingsstand des Modells wird mit
Hilfe der Validationdaten getestet. Das Modell erhidlt dazu alle Features und trifft eigene
Vorhersagen, welche dann mit den Targets verglichen werden. Nachdem das Training
abgeschlossen ist, wird das fertige ML-Modell mit den Testdaten iiberpriift. Wie bei den
Validationdaten erhalt das Modell auch hier nur die Feature-Vektoren ohne Target und muss
eigene Vorhersagen treffen, die mit den Targetwerten abgeglichen werden [162]. Der
Unterschied zwischen Validation- und Testdaten besteht darin, dass Testdaten per Hand
ausgewdahlt werden und so besonders , schwierige” Falle erzeugt werden kénnen. Aufierdem
wird somit sichergestellt, dass das gesamte zukiinftig erwartete Eingabespektrum abgedeckt
wird und dadurch eine realistische Abschdtzung zur Glite des trainierten ML-Modells
moglich wird. Des Weiteren ist es moglich, dass sich das Modell mit der Zeit an die
Validationdaten anpasst und somit seine tatsachlichen Fahigkeiten iiberschatzt [162].

2.4.2.2 Validation Strategien

Nachdem nun bekannt ist, welche Datensatze zum erfolgreichen Trainieren eines ML-Modells
notig sind, werden im Folgenden kurz drei Methoden erkldrt, wie man Trainings- und
Validationdaten am besten aufteilt:
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e Hold Out Validation: Bei der Hold Out Validation werden die Daten zuféllig nach
einer vorher festgelegten Verteilung aufgeteilt (z.B. 85% Training / 15% Validation).
Dabei soll die Verteilung innerhalb der beiden Gruppen gleichbleiben. Im
Beispieldatensatz aus Tabelle 2 wiirde das bedeuten, dass in beiden Datensatzen
jeweils der gleiche Anteil an als ,geeignet” und ,ungeeignet” gelabelte Daten
vorhanden sind. Um die Anpassung an die Validationdaten zu vermeiden, sollten die
Samples innerhalb der beiden Datensdtze nach jedem Trainingsschritt neu verteilt
werden [164].

e Cross-Fold Validation: Bei der Cross-Fold Validation werden die Daten in eine vorher
definierte Anzahl gleich grofser Datensitze unterteilt. Alle Datensitze bis auf einen
dienen als Trainingsdaten, der letzte Datensatz zur Validierung (Validationdaten).
Nach dem Training wird ein anderer Datensatz zum Validationdatensatz erklart und
die restlichen Datensatze bilden wiederum die Trainingsdaten. Dieser Vorgang wird
so lange wiederholt, bis jeder Datensatz genau einmal Validationdatensatz war. Am
Ende wird das Modell gewahlt, das bei der Validierung, oder dem Testen mit
Testdaten am besten abgeschnitten hat [164].

e Resubstitution Validation: Bei der Resubstitution Validation werden alle Daten sowohl
als Trainings- als auch als Validationdaten genutzt. Dies hat den Vorteil, dass somit
mehr Daten zum Training verfligbar sind [167]. In der Realitét tiberschatzt das Modell
aber oft seine eigene Giite, da die Daten ,,auswendig” gelernt werden und somit die
Generalisierbarkeit, also die Ubertragung auf neue Daten sehr schlecht ist [162, 164].

2.4.2.3 Das Modell / der Lernalgorithmus

Sind die Datensatze alle aufgestellt, folgt die Modellauswahl. Als Modell soll im Folgenden
der Lernalgorithmus bezeichnet werden, welcher mit den vorbereiteten Daten arbeitet. Es gibt
eine Vielzahl an verschiedenen Modellen, von denen die wichtigsten im Kapitel 2.4.3 erklart
werden. Meist kann nicht vorhergesagt werden, welches das perfekte Modell fiir eine
Anwendung ist. Im Normalfall werden deshalb viele verschiedene Modelle trainiert und das
mit der besten Gilite feinabgestimmt [168].

Jedes Modell besitzt verschiedene Modellparameter. Diese Parameter werden im Verlauf des
Trainings verdndert und angepasst, bis am Ende ein finales Set an Modellparametern
entstanden ist. Gewichtungen und der Bias (siehe induktives Bias unten) sind dabei klassische
Parameter, die in fast jedem Modell zu finden sind [162, 169].

Modellparameter werden am Ende jeder Iteration oder Epoche verdndert. Eine Epoche ist
voriiber, wenn das Modell einmal mit allen Trainingsdaten trainiert wurde. Grofse Datensétze
werden gerne in Batches aufgeteilt, also in kleinere Subdatensatze. Ist das Training eines
Batches abgeschlossen, ist eine Iteration vollendet. Das Aufteilen in Batches hat den Vorteil,
dass an mehreren Batches parallel gelernt werden kann. Nachdem auch nach Iterationen
Modellparameter angepasst werden konnen, beschleunigt das Aufteilen der Daten in Batches
den Lernvorgang [162, 164].

Neben den Modellparametern gibt es die Hyperparameter. Hyperparameter sind Parameter,
die keinen direkten Einfluss auf das Modell haben. Sie sind wahrend eines kompletten
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Trainingsvorgangs gleich und kénnen nur vor oder nach dem Training geandert werden [169].
Wahrend Modellparameter direkt das Modell und dessen Trainingsverhalten beeinflussen,
wirken Hyperparameter auf die Trainingsumgebung ein. Klassische Hyperparameter sind
unter anderem die Lernrate, Lerndauer und Batch Size [162].

Jedem Modell ist zusatzlich noch ein induktives Bias (engl. Inductive bias) eigen. Stofit ein
Modell wahrend des Trainings auf mehrere Hypothesen, die ein gleich gutes Ergebnis liefern,
entscheidet das Modell entsprechend seinem induktiven Bias. Verschiedene Biase kénnen
dabei sein: ,finde eine Hypothese, die so allgemein wie moglich ist” oder ,finde eine
Hypothese, die so spezifisch wie moglich ist” [164]. Eine Hypothese ist in diesem Fall eine
Funktion, oder ein Set von Modellparametern die die , reale” Funktion hinter den Daten so
gut wie moglich abbildet [167].

Damit ein Modell weif$ ob es seine Parameter &ndern muss, gibt es die Verlustfunktion (engl.
loss function). Diese zeigt die aktuelle Giite eines Modells, indem sie vom Modell
vorhergesehene Ergebnisse mit den vorhandenen Targets vergleicht. Ein kleiner Loss Wert
entspricht dabei einer guten Anpassung. Es gibt eine Vielzahl an verschiedenen
Verlustfunktionen, die bekannteste fiir numerische Labels ist die quadratische Fehler
Verlustfunktion (engl. squared error loss) wobei der Loss L

L((y) k) = (y = h(x))? (63)

als die quadratische Abweichung des Target Wertes y und des vorhergesagten Wertes h(x)
definiert ist, h die derzeitige Hypothese anzeigt und x ein Sample ist [163].

Um Modellparameter und Hyperparameter richtig zu optimieren, gibt es Optimizer und
Hyperparameter Optimizer. Die wichtigsten davon finden sich in den Kapiteln 2.4.4 und 2.4.5.
Eine ausfiihrliche Erklarung zu verschiedenen Optimizern ist in Sun et. al [170] zu finden.
Optimizer fiir Modell- und Hyperparameter sind Algorithmen, die systematisch die
jeweiligen Parameter anpassen um die Verlustfunktion zu verkleinern [162, 169].

2.4.3 Vorstellung wichtiger Modelle
2.4.3.1 Lineare Modelle

Bei linearen Modellen wird eine lineare Gleichung der Form
f(x):W1'x1+W2'x2+"'+Wn'xn+b (64)

aufgestellt, wobei w; die Gewichtung zu jedem Feature x; eines Samples darstellt [164] und b
der Bias des Modells ist [171]. Die Gewichtungen und der Bias werden im Trainingsprozess
bestimmt. Trotz seiner relativ einfachen Erscheinung werden lineare Ansitze oft verfolgt, da
sie leicht zu verstehen sind, wenig Rechenleistung erfordern und schnell erste Ergebnisse
liefern [164].

2.4.3.2 Entscheidungsbdaume (engl. Decision Tree)

Entscheidungsbaume werden meist fiir Klassifizierungsprobleme genutzt, konnen aber auch

fiir Probleme mit kontinuierlichen Antworten verwendet werden. Ein Entscheidungsbaum

sortiert Samples aufgrund ihrer Features. Dabei entspricht jeder Knoten einem Feature und
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die Zweige den Feature Werten [168, 172]. Der Startknoten wird meist als Wurzel bezeichnet
und die Ausgaben am Ende werden Blitter genannt [164]. Die so entstehende
Entscheidungsstruktur verarbeitet Features nacheinander im Gegensatz zu den meisten
anderen Modellen, wo alle Features parallel betrachtet werden [173].

Ein Beispiel fiir einen Entscheidungsbaum auf Basis der Beispieldaten aus Tabelle 2 wird in
Abbildung 12 gezeigt. Abgebildet ist der erste Ast eines vollen Entscheidungsbaums. In der
realen Anwendung werden alle unnotigen Aste und Zweige abgeschnitten.

100 ry 30% nm \‘000 nm
11 m‘ry 13lmmw mm
2 ;V 20 pm%f) um

Abbildung 12 Beispiel eines Entscheidungsbaums auf Grundlage der Beispieldaten aus Tabelle 2.

2.4.3.3 Gauf$sche Prozess Regression (engl. Gaussian Process Regression, GPR)
Ein GaufSscher Prozess (GP) wird beschrieben durch seine Mittelwertfunktion m(x) und seine
Kovarianzfunktion k(x,x"). Dies steht im Gegensatz zu einer Gauf-Verteilung, bei der
Mittelwert und Kovarianz Vektoren sind. Ein Gaufischer Prozess ist also eine
Verallgemeinerung der Gauf3-Verteilung [174].

Die Gaufische Prozess Regression ist ein nichtlineares, nichtparametrisches Verfahren zur
Interpolation von Daten [175]. Sie versucht eine kontinuierliche Funktion [174]

f~GP(m(x), k(x,x")) (65)

in einer Weise aufzustellen, sodass die Verlustfunktion kleinere Werte annimmt. Anhand
dieser Funktion konnen dann Vorhersagen iiber neue Samples gemacht werden [175].

2.4.3.4 Neuronales Netz (engl. Neural Network)

2.4.3.4.1 Ubersicht

Ein neuronales Netz besteht aus einer Vielzahl an Neuronen, die in verschiedenen Ebenen
(Layers) miteinander verkniipft sind. In einer Layer befinden sich mehrere Neuronen parallel
zueinander. Diese sind nicht miteinander verkniipft. Allerdings ist jedes Neuron in der Regel
mit allen anderen Neuronen der vorhergehenden und der nachfolgenden Layer verkniipft.
Jede Verkniipfung hat dabei eine individuelle Gewichtung [173]. Eine schematische
Darstellung eines neuronalen Netzes wird in Abbildung 13 gezeigt.
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Jedes Neuron besitzt eine Propagierungsfunktion und eine Transfer- oder
Aktivierungsfunktion. Die Propagierungsfunktion verarbeitet dabei die Eingange, meist wird
dafiir die Summe der Fingangssignale genutzt. Die Transferfunktion berechnet dann die
Ausgabe des Neurons. Dafiir verwendet sie als Eingangsparameter das Ergebnis der
Propagierungsfunktion. Eine der héufigsten Transferfunktionen ist die Sigmoid Funktion
[173]

(66)

fo) = 14+e*’

Ein klassisches neuronales Netz ist ein feed-forward Netz. Ein Datensatz wird in die erste
Layer des Netzes eingespeist und durchlduft nacheinander alle Layers, bis am Ende ein
Ergebnis ermittelt wird. Um die Lernfdhigkeit deutlich zu erhdhen, gibt es neben den feed-
forward Netzen auch backpropagation Netze. Diese geben Teile der Informationen an frithere
Layer zuriick und ermdglichen so schnelleres Lernen von komplexeren Sachverhalten [164].

Input Layer Hidden Layer Output Layer

Abbildung 13 Schematische Darstellung eines neuronalen Netzes. Jeder Kreis entspricht einem Neuron, die Pfeile
zeigen die Verkniipfungen zwischen den Neuronen. Jede Verkniipfung hat eine individuelle Gewichtung w. Das
dargestellte Netz hat zwei Inputs und einen Output.

2.4.3.4.2 Long Short-Term Memory (LSTM)

Ein spezielles neuronales Netz ist das Long Short-Term Memory (LSTM) Netz. Es ist auf
Sequenz-Daten spezialisiert, sprich Daten, die in irgendeiner Weise aufeinander folgen. Ein
klassisches Beispiel dafiir sind Zeitreihen. Das Besondere am LSTM-Netz ist, dass es sich
Zustande aus vorhergegangenen Datenpunkten merkt und somit Zusammenhange innerhalb
einer Sequenz erkannt werden konnen, im Gegensatz zu anderen ML-Methoden, bei denen
jeder Datenpunkt als individuelles Sample betrachtet wird [163]. Dies ist moglich, indem ein
zusatzliches Forget Gate in jedes Neuron eingefiigt wird. Das Forget Gate kombiniert den
Input mit dem vorhergegangenen Output und definiert durch einen Zahlenwert zwischen 0
und 1 wie viel des vorherigen Zustandes vergessen werden soll [162].
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2.4.4 Optimizer

Dieses Kapitel gibt einen kurzen Uberblick iiber die wichtigsten Parameter Optimizer. Fiir
genauere Erklarungen siehe Sun et. al [170].

2.4.4.1 Gradient Descent

Die Gradient Descent Methode ist eine der am leichtesten verstandlichen Methoden zur
Optimierung von Parametern. Betrachtet wird die Auswirkung der Anderung von
Parametern auf die Verlustfunktion und deren Steigung. Die Parameter werden anhand der
Steigung angepasst und so ein Minimum der Verlustfunktion gefunden [169].

Ein wichtiger Parameter dabei ist die Lernrate. Sie ist ein Faktor, mit dem die Steigung der
Verlustfunktion multipliziert wird. Eine hohe Lernrate fiihrt zu schnelleren Erfolgen, kann
aber dazu fiihren, dass kein Minimum gefunden wird. Eine niedrige Lernrate erhoht die
Trainingsdauer, fiihrt aber zu genaueren Ergebnissen. Zu beachten ist hier, dass eine zu
niedrige Lernrate dazu fithren kann, dass ein lokales Minimum anstatt dem globalen
Minimum gefunden wird [163]. Die Funktionsweise wird schematisch in Abbildung 14

dargestellt.

Loss Funktion f(x) »

Startpunkt

< »

Ziel Modelparametervektor x
Abbildung 14 Schematische Darstellung der Gradient Descent Methode.

2.4.4.2 Adagrad

Die Adagrad Methode ist eine Verbesserung des klassischen Gradient Descents. Sie passt die
Lernrate automatisch auf Basis fritherer Gradienten an. Der Hauptvorteil der Methode ist,
dass die Lernrate nicht mehr manuell angegeben werden muss und somit das Unter- oder
Uberschitzen der Lernrate wegfallt [170].

2.4.4.3 RMSprop

Die RMSprop Methode ist wiederum eine Weiterentwicklung von Adagrad. Sie 10st das
Problem, dass bei Adagrad die Lernrate irgendwann gegen 0 geht, indem nicht mehr alle
vorherigen Gradienten beriicksichtigt werden, sondern nur noch eine gewisse Anzahl der
letzten Gradienten genutzt wird [170].

2444 Adam
Die Adaptive moment estimation (Adam) ist eine weitere Verbesserung der Gradient Descent
Methode. Sie ist die am meisten verbreitete, da sie die Vorteile verschiedener anderer
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Methoden vereint. Adam fiihrt aulerdem eine angepasste, individuelle Lernrate fiir jeden
Parameter ein [176]. Die Methode ist ausfiihrlich erkldrt in Zhang [176].

2.4.5 Hyperparameter Optimizer

Dieses Kapitel gibt einen kurzen Uberblick {iber die wichtigsten Hyperparameter Optimizer.
Genauere Erklarungen finden sich in den jeweiligen Quellenangaben.

2.45.1 Grid Search

Bei der Grid Search wird eine Matrix aus allen mdglichen Hyperparameterkombinationen
gebildet. Das Modell wird mit jeder moglichen Kombination aus Hyperparametern trainiert
und so der beste Hyperparametervektor gefunden. Diese Methode liefert die besten
Ergebnisse. In der Realitit wird sie allerdings nur &dufserst selten angewendet, da der
Rechenaufwand mit jedem zusatzlichen Hyperparameter exponentiell anwachst und so viele
Anwendungen nahezu unendlichen Zeitaufwand erfordern wiirden [162].

2.4.5.2 Random Search

Random Search bildet &hnlich wie Grid Search eine Matrix aller moglichen
Hyperparameterkombinationen. Allerdings werden nicht alle Kombinationen genutzt,
sondern nur eine Gruppe zufillig ausgewdhlter Hyperparametervektoren. Random Search
liefert bei gleicher vorgegebener Rechenzeit nahezu immer bessere Ergebnisse als Grid Search,
da ein deutlich grofierer Bereich des Hyperparameterraums abgesucht werden kann [177].

2.4.5.3 Gradient Search

Gradient Search basiert auf dem gleichen Prinzip wie der Gradient Descent Optimizer, mit
dem Unterschied, dass der Gradient einer Zielfunktion untersucht wird, deren Parameter der
Loss des trainierten Modells ist. Die Zielfunktion ist dabei fiir verschiedene Gradient Search
Methoden unterschiedlich [178, 179].

2.4.5.4 Evolutionary Methods

Evolutionare Methoden verdandern alle Hyperparameter um zufallige Betrdge. Dabei werden
nur nach einer Verbesserung des Trainings die Hyperparameter erneuert. Bei schlechteren
Ergebnissen wird mit den vorherigen Parametern ein neuer Versuch mit anderen zufalligen

Anderungen unternommen [180]. Eine der bekanntesten Ansétze findet sich in Rechenberg
[181].

2.4.5.5 Probabilistic Methods

Wie der Name suggeriert, nutzen probabilistische Methoden ein Wahrscheinlichkeitsmodell,
welches sie aufstellen, indem vorherige Ergebnisse nach Hyperparametervariationen
gespeichert und evaluiert werden. Eine der bekanntesten Methoden hierfiir ist die Bayes’sche
Optimierung (engl. Bayesian Optimization). Obwohl sie hervorragend fiir kleinere
Hyperparameterdimensionen von bis zu 10 Parametern funktioniert, liefert sie fiir hohere
Dimensionen nur dhnlich exakte Ergebnisse wie vergleichbare Methoden [182, 183].
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3.1 Klassischer Ansatz

Im Folgenden wird der klassische Ansatz zur Auswertung einer 3-Omega Messung diskutiert,
wie er in dhnlicher Weise bereits von Cahill 1990 [1] vorgestellt wurde. Die Herleitung kann
in dieser Form auch in [184] gefunden werden. Das Prinzip der Methode wurde bereits in
Kapitel 2.3.1 erlautert.

Um den 3-Omega Heizer zu erwadrmen, wird ein Wechselstromsignal mit Frequenz w an den
Heizer angelegt. Dieser Strom kann durch [185]

I1(t) = I, - cos (wt) (67)

ausgedriickt werden, wobei I, der Amplitude des Stroms entspricht. Die entstehende
Heizleistung P(t) wird definiert als

2

Iy R
P(t) = ()2 Ry = > (1 + cos (2wt)), (68)
mit Ry als elektrischen Widerstand des Heizers. Die Heizleistung kann zu [10]
P(t) = Ppc + Py, - cos (2wt) (69)

umgeschrieben werden. Pp. entspricht dabei dem Gleichanteil und P, * cos (2wt) dem
periodisch zeitabhdngigen Anteil der Leistung. Sowohl die Heizleistung als auch die
Temperaturanderung AT (t) [185]

AT (t) = ATy, - cos Qwt + @) (70)

sind Funktionen der Zeit und abhdngig von der Frequenz 2w. AT,, entspricht der
Temperaturamplitude, welche die Information zur thermischen Leitfdhigkeit enthalt, und ¢
ist die Phasenverschiebung, die durch die Tragheit der joule’schen Erwarmung entsteht [185].

Mit sich verandernder Temperatur dndert sich auch der Widerstand des Heizers. Dies wird
beschrieben durch den Temperaturkoeffizienten des Widerstands ayp [100] (kurz TCR:
temperature coefficient of resistance)

1 dRy(T)

(71)
Ry, dT

aR=
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wobei  R;o der elektrische Widerstand des Heizers bei Referenztemperatur (meist
Raumtemperatur) ist. Nachdem die Temperaturanderung zeitabhangig ist, ist demzufolge
auch die Widerstandsanderung zeitabhéangig, was mit [185]

Rs(t) = Rso - (1 + ag - ATy, - cos (2wt + ¢)) (72)
beschrieben werden kann.

Im Experiment wird der Spannungsabfall iiber den Heizer gemessen. Dieser kann durch
Multiplizieren der Gleichungen (67) und (72) berechnet werden [186]:

U(T) =1(t) - Rs(t) (73)

Rgo Iy ag - ATy,
2

Rgo I ag ATy,
2 (74)

U(t) = Rs Iy - cos(wt) +
- cos(3wt + @)

-cos(wt + @) +

Uo'aR'ATZ U 'a’R'ATZ

W 0 (75)
5 cos(wt + @) + >

U(t) = U, - cos(wt) + 2. cos(3wt + @)
Da die Information zur thermischen Leitfdhigkeit im 3w-Anteil von Gleichung (75) enthalten
ist, wird dieser weiter untersucht. Der 3w-Anteil ist 3 — 4 Grofienordnungen kleiner als der
lw-Anteil, daher wird ein Lock-In Verstarker und eine Wheatstone-Briickenschaltung zur
Detektion verwendet. Aus Gleichung (75) ergibt sich fiir AT,,, der Ausdruck [187]

2 Uszgy
ATy, = —-—2 (76)
20 = 0",
wenn nur der 3w-Anteil berticksichtigt wird. Nimmt man fiir die Eingangsspannung den 1w-
Anteil an ergibt sich aus Gleichung (76)

ATy = — =2 (77)

Die Temperaturamplitude setzt sich zusammen aus einem Substrat AT;- und einem
Schichtanteil ATy und kann beschrieben werden als [185]

ATy, = AT, + AT} (78)

In unserem Experiment wird die Spannung tiiber den Heizer nicht direkt gemessen.
Stattdessen wird, wie oben kurz erklart, die Briickenspannung einer Wheatstone-Briicke W3,
gemessen. Die Spannung iiber den Heizer lasst sich dann mit [187]

_ Ry, +Rs

3w Rv W3w: (79)

berechnen, wobei R der Heizerwiderstand und R, der Widerstand der Dekade in der
Briickenschaltung sind. Die Temperaturamplitude des Substrats kann durch [29]
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ATS:l-:-ks'E'l“<c-gs-b2)+"_%'1“(2“’)] (%)
ermittelt werden. 2b ist dabei die Heizerbreite, | die Heizerldnge, k; die thermische
Leitfahigkeit des Substrats, 17 ist experimentell zu 1,05 bestimmt worden [29] und ¢ und p sind
die spezifische Warmekapazitit und die Dichte des Substrats. Alternativ kann die
Temperaturamplitude des Substrats auch durch eine Referenzmessung mit einer reinen
Substratprobe bestimmt werden.

Nachdem AT und AT,,, nun bekannt sind, kann die Temperaturamplitude der Schicht ATy mit
Hilfe von Gleichung (78)

ATy = ATy, — AT, (81)
berechnet werden. Die thermische Leitfahigkeit der Schicht ks kann dann mit [185, 188]

k= —1 — 82
f = 2b-1-AT; 52
ermittelt werden, wobei df die Schichtdicke ist.

Betrachtet man Gleichung (80) erkennt man, dass die thermische Leitfahigkeit des Substrats
abhiangig ist von der Steigung der logarithmischen Messgerade. Sie ldsst sich berechnen mit
[189]

p In (2—;)

ST 2 -1 AT, — ATY (83)

wobei w; und w, zwei beliebige Messfrequenzen und AT; und AT, die zugehdrigen
Temperaturamplituden sind.

Ein erster grober Ansatz ermdglicht aufserdem die Berechnung der thermischen Leitfahigkeit
von diinnen Schichten in einer Probe mit zwei iibereinanderliegenden Diinnschichten, sofern
die Leitfahigkeit einer der beiden Schichten bekannt ist. Die Leitfahigkeit der unbekannten
Schicht lasst sich berechnen mit [189]

k=
12 dges B %
Kferr  kp (84)

Die Indizes f; und f, beziehen sich auf die beiden Diinnschichten. f; bezieht sich auf die
bekannte Schicht, f, auf die zu berechnende. dg.s bezieht sich auf die Gesamtdicke der
Diinnschichten. kferr ist die kombinierte Leitfdhigkeit der beiden Schichten, die berechnet
wird mit Gleichung (82). Zu beachten ist, dass die Messungenauigkeit bei dieser Methode hoch
ist. Fiir genauere Berechnungen bei Multischichtsystemen wird Gleichung (110) aus Kapitel
3.3 empfohlen.
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3.2 Bestimmen des Temperaturkoeffizienten des
Widerstands

Damit die thermische Leitfdhigkeit nach Kapitel 3.1 berechnet werden kann, wird der
Temperaturkoeffizient des Widerstands ap des Heizers bendtigt. Dieser wird in einer
separaten Messung bestimmt, indem die Probe auf eine bestimmte Temperatur erhitzt und
dann der Widerstand des Heizers als Funktion der Temperatur gemessen wird. Nach
Gleichung (71) ergibt sich der Temperaturkoeffizient aus dem Widerstand der Probe bei
Referenztemperatur und der Steigung der gemessenen Geraden. Eine Messung wird in
Abbildung 15 gezeigt.

285 Messung Temperaturkoeffizient des Widerstands
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Abbildung 15 Messung des Temperaturkoeffizienten des Widerstands fiir einen 13 mm langen und 2 pm breiten
Heizer auf einer 20 nm dicken SiO2-Schicht auf Si-Substrat. Gemessen wird der Heizerwiderstand bei
verschiedenen Probentemperaturen. Der Temperaturkoeffizient ergibt sich gemafs Gleichung (71) aus dem
Widerstand bei Referenztemperatur und der Steigung der Messgerade. Fiir diese Messung ergibt sich ez = 0,00291
mit Ry = 242,6 0.

3.3 Berechnung der gesamten
Temperaturamplitude eines Heizers innerhalb
eines Multischichtsystems

Im Folgenden wird die Formel zur Berechnung der gesamten Temperaturamplitude eines
beliebigen Heizers innerhalb eines Multischichtsystems hergeleitet. Die thermische
Leitfahigkeit einer Probe erhdlt man, indem die hergeleitete Formel (Gleichung (110)) mittels
eines Fits an eine reale Messung angepasst wird. Zur Nomenklatur der Schichten und
Grenzschichten siehe Abbildung 16. Fiir eine genauere Herleitung siehe Raudzis (2007) [10].
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Als Startpunkt wird die allgemeine Diffusionsgleichung [10]

0°T 9°T 9°T oT
XIW-I_ky.a_yz-l_k —=0

k 25,2 PTG T (85)

gewahlt, wobei k die thermische Leitfahigkeit in den drei Raumrichtungen x, y und z ist und
c und p der spezifischen Warmekapazitat und der Dichte des Materials entsprechen. Ab
diesem Zeitpunkt wird x als die horizontale Achse, z als die vertikale Achse und y als in die
Ebene zeigende Achse definiert. Im eingeschwungenen Zustand kann T als [10]

T = AT - exp(i2wt) (86)
beschrieben werden. Des Weiteren wird k kiinftig als cross-plane Leitfahigkeit, k,, als

Quotient von cross- und inplane Leitfdhigkeit und D als die Temperaturleitfahigkeit definiert
[10]

k=k, (87)
(88)
kxz = Tx
p=t 82)
prc’

Fir die weitere Herleitung wird die Probe immer so betrachtet, dass ein Querschnitt von
Heizer und Probe in der Ebene liegen und sich der Heizer der Lange nach in die Ebene hinein
ausbreitet. Dadurch kann im Folgenden die y-Achse vernachldssigt werden [10].

Mit den vorangegangenen Uberlegungen lasst sich die Diffusionsgleichung umschreiben zu
[10]

02AT + 0°AT 2w AT =0 (90)
2 Ox? 0z2 D o
Durch eine Fourier-Transformation
T(k;, z) = FT(AT (x,2)) (91)
kann Gleichung (90) in die Differenzialgleichung
a*T 2w\ (92)
a7z~ (o kit ) T =0

umgewandelt werden [10]. Die Losung von Gleichung (92) fiir eine Schicht a innerhalb eines
Multischichtsystems lautet wie folgt [10]:

_(TF (@) (93)
Te= (1)
Mit:
TE(z) = Tf - exp(Fu, - 2) (94)
g = gy k2 + 22 .
a XZ 14 Da .
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Durch die Transformationsmatrix U kann die Temperaturamplitude an einer beliebigen Stelle
zj berechnet werden, wenn die Temperaturamplitude an der Stelle z; bekannt ist [10].

To(z) = Ua(L) To(2) (96)
Mit:
_ (exp(ug - L) 0 (97)
Ua(L) = ( 0 exp(—u, -L))
(98)
L= Zj — Zj

Genutzt wird diese Gleichung, um die Temperaturamplitude an der Unterseite einer Schicht
zu berechnen, wenn die Temperaturamplitude an der Oberseite bekannt ist.

Soll die Temperaturamplitude in einer zweiten Schicht b berechnet werden, wird dafiir die
Transformationsmatrix I' [10]

I "w+Ya VYo Ya (99)
Iy, =—-
ba = 5y, (Vb ~Ya Y»t Va)
Mit:
Yab = Uap " Kap (100)

bendtigt. Soll ein thermischer Kontaktwiderstand zwischen den beiden Schichten a und b
berticksichtigt werden, wird statt Gleichung (99)

r, i . (yb +Ya+VoYa Roa Vb —VYa—VoVa" Rba) (101)
a

"2y, \Yb—YatVoYa Roa Vb +Ya—VbVa Rba

verwendet [10]. Mit Hilfe von I' kann nun die Temperaturamplitude in Schicht b direkt
unterhalb der Grenzflache mittels der Temperaturamplitude in Schicht a direkt oberhalb der
Grenzflache berechnet werden [10]:

T, =Ty, T, (102)

Damit Gleichung (102) giiltig ist, muss die Temperatur und der Warmefluss an der
Grenzflache als stetig angenommen werden [10].

Mit Hilfe der beiden Matrizen A und B

A=Tj0; XUj(L) X . X gy X Uy(Ly) X Ty g X ((1)) (103)

0
B = Uj+1(_Lj+1) X Fj+1}j+2 X X UN(_LN) X rN,N+1 X (1) (104)
kann somit durch schrittweises Anwenden der Gleichungen (96) und (99) (oder (101)) die
Temperaturamplitude direkt ober- und unterhalb einer definierten Position z; berechnet

werden [10]

+
Tj+1(Zj_) =To-A=To" (ﬁ_) (105)
+
T1'+1(Zj+) =Tny1 B =Tynsq" (g_) . (106)
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Im bisherigen Verlauf ist immer von einer undefinierten Warmequelle ausgegangen worden.
Dies soll im nachfolgenden gedndert werden. Zuerst wird dafiir von einer linienférmigen
Quelle ausgegangen. Die Gleichung zur Berechnung der Amplitude der
Temperaturoszillation eines Heizers ergibt sich dann zu [10]:

7 4 (BT+BHA+47) (107)
J 2V1‘+1 At-B——A--Bt '’

wobei g’ = P/(2b - 1) ist. Im Folgenden soll nun ein Heizer mit definierter Breite 2b anstatt des
linienférmigen Heizers berticksichtigt werden. Dafiir wird ein konstanter Warmefluss im
Bereich von —b < x < b angenommen und eine adiabatische Randbedingung am Rest der
Ebene, in der der Heizer liegt, angesetzt [10]

(1, —b<x<b (108)
fl) = {0; sonst”

Auf diese Weise ergibt sich fiir die mittlere Temperaturamplitude AT, [10]:

sin(k;-b) (B +B7)(A*+47) (109)

P (™1
AT,, = :
26" ol fo 2vis1 (ki"b)? AT -B-— A -B*

dk;,

wobei P der Heizleistung durch den Heizer und [ der Heizerlange entsprechen. Gleichung
(109) ist nicht analytisch 16sbar. Das Ergebnis kann aber durch numerische Integration
angendhert werden.

Bisher wird vom Heizer nur die endliche Breite bertiicksichtigt. Im Folgenden sollen nun
zusatzlich die Dicke d,, die Dichte pj, die spezifische Warmekapazitat ¢, und ein thermischer
Kontaktwiderstand zwischen Heizer und Schicht R, beriicksichtigt werden. Dies geschieht
mit Hilfe eines eletrischen Netzwerkmodells und der Analogie zwischen elektrischem Strom
und Warmestrom [10]. Die endgiiltige Formel zur Berechnung der mittleren
Temperaturamplitude eines Heizers mit definierter Breite und Materialparametern ergibt sich

nach Raudzis zu [10]
P
ATZb + Rth * —Zb - l (110)

1+i'2w'ph'ch'dh'<AT2%2b.l+Rth)

ATges =

)

wobei AT,;, Gleichung (109) entspricht.

Betrachtet man einen Heizer auf semi-unendlichem isotropen Substrat, ohne jegliche
Diinnschicht, wird Gleichung (110) zu [188]

z_foo sin?(1)
T J0 12 . //12_|_q‘%1./12

[k, - 2
: 1+y-q$v-b2-<3-f0 sin(4) d/1+a>

T /12.//12+q‘%1./‘{2

di+o

ATgp, =
s,h 2 .

(111)
Mit:
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Multischichtsystems
2w
q — P
Y Ds (112)
ks
D. =
S s ps (113)
_ Rep - ks
o= (114)
_h'Pn” dp
Cs*Psb (115)

wobei g, die thermische Wellenzahl und D, die Temperaturleitfahigkeit sind. Die Indizes h
und s stehen jeweils fiir den Heizer und das Substrat.

Die zur Berechnung von Gleichung (110) benétigten Matrizen A und B beziehen sich hierbei
immer auf die Heizerposition. Der Heizer wird immer als sich in einer Schicht befindend
angenommen. Bei einer realen Probe befindet er sich meistens an der Probenoberldche. In
diesem Falle wird er als direkt unterhalb der Grenzflache 0 in Schicht 1 angenommen. Ist der
Heizer innerhalb einer Schicht eingebettet, wird diese fiir die Rechnung in zwei Schichten mit
gleichen Eigenschaften aufgeteilt und der Heizer befindet sich dann wieder an der
Grenzschicht [10].

w N = O

Abbildung 16 Links: Nomenklatur beziiglich der verschiedenen Grenzflachen und Schichten anhand eines
allgemeinen Schichtstapels. Rechts: In dieser Arbeit hauptséchlich verwendeter Schichtaufbau. Schicht 0 ist dabei
die Grenzschicht nach oben (Luft), Schicht 1 ist die zu untersuchende Diinnschicht, Schicht 2 ist das Substrat und
Schicht 3 ist die Grenzschicht nach unten (auch Substrat fiir semi-infinite Annahme). Der Heizer liegt direkt
unterhalb von Grenzflache 0. Zeichnung nach Vorlage von [10].
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3.4 Kriterien zur Auswahl der Heizergeometrie und
Messfrequenzen

Der in Kapitel 3.1 und 3.3 erlduterten Theorie zur 3-Omega Methode liegen einige Annahmen
zugrunde. Diese Annahmen schranken den Bereich der wahlbaren Heizergeometrien und
Messfrequenzen ein. Im Folgenden werden diese Annahmen und weitere, durch Simulationen
oder experimentelle Untersuchungen definierte Voraussetzungen zur Bestimmung zulassiger
Heizerstrukturen erlautert [1, 101, 188, 190-192]. Alle Annahmen und Voraussetzungen sind
so gewadhlt, dass ein theoretischer Fehler von unter 1% erreicht wird. Die thermische
Wellenlédnge wird dabei als A =./D/w definiert, D ist die Temperaturleitfihigkeit, h der
Warmeiibergangskoeffizient und die Indizes x und z beschreiben die thermische Leitfahigkeit
in in- und cross-plane Richtung.

Schicht-Warmefluss ist quasi-statisch: Die volumetrische Warmekapazitit des Materials
wird als vernachlassigbar klein angesehen (C — 0). Dadurch wird sichergestellt, dass das
Material keine Energie speichert und die Warme sich gleichméfig verteilt. Diese Annahme ist
erfillt falls [101, 190]

A
757, (116)
df

Die Voraussetzung gilt nur fiir den klassischen Ansatz aus Kapitel 3.1 [101].

Substrat ist semi-unendlich: Die Substratdicke wird als grofs gegeniiber der thermischen
Wellenlange angesehen (dg — o). Dadurch wird sichergestellt, dass die Warmewelle das
Substrat nicht ganz durchdringt. Die Annahme ist giiltig fiir [101, 188]

ds
Isoo (117)
1

Heizer ist infinitesimal diinn: Der Heizer kann als linienformige Quelle angesehen werden.
Dafiir muss die Heizerbreite aus Sicht des Substrats sehr diinn sein (2b — 0). Dies wird
sichergestellt indem [101, 188]

As (118)

F>5.

Diese Voraussetzung gilt nur fiir den klassischen Ansatz aus Kapitel 3.1 [101].

Heizer ist unendlich lang: Der Heizer wird als lang gegentiber der thermischen Wellenldnge
A angesehen (I — o). Dadurch wird Warmeausbreitung in 2 Dimensionen gewahrleistet und
Randeffekte an den Enden des Heizers konnen vernachlassigt werden. Die Annahme ist
zulassig fiir [101]

=>15. (119)
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Heizer ist masselos: Der Heizer wird als masselos angenommen. Dadurch kann die
volumetrische Warmekapazitat des Heizers vernachlassigt werden und es wird sichergestellt,
dass der Heizer die Messung nicht beeinflusst. Die Voraussetzung ist erfiillt fiir [101, 188, 190]

o\ (dy, - d
<C" p’l)( h 2f> < 0,01. (120)
Cr " Dr As

Diese Annahme gilt nur fiir den klassischen Ansatz aus Kapitel 3.1 [101].

Konvektions- und Strahlungseffekte werden vernachldssigt: Parasitire Warmeverluste in
Form eines Warmeflusses von der Probenoberfliche zur Umgebung durch Strahlung und
Konvektion werden als vernachldssigbar klein angenommen. Zur Bildung des Kriteriums
werden zwei Fille, einmal fiir einen dominierenden thermischen Schichtwiderstand und
einmal fiir einen dominierenden thermischen Substratwiderstand, betrachtet [101]. Die
Verlustraten ergeben sich zu

Qrad+conv - h- df (121)
Qcond kf
fiir den ersten Fall und
Qrad+conv - h- /15 (122)
Qcond st

fiir den zweiten Fall, wobei h fiir einen kombinierten Warmetibergangskoeffizienten von h =
heony + hyaa = 200 % steht [101]. Als Mafsgabe fiir das Kriterium wird stets der grofiere der
beiden Terme aus den Gleichungen (121) und (122) betrachtet [1, 101]

Qrad+conv ~ max [h ) df ' h- /15] < 0,01. (123)
Qcond kf st

Substrat ist isotherm: Das Substrat wird als isotherm angenommen. Dafiir muss die
thermische Substratleitfiahigkeit grof$ gegeniiber der thermischen Leitfdhigkeit der Schicht
sein (ks — ). Die Voraussetzung ist erfiillt fiir [101, 188]

k 2
<—f> < 0,01. (124)
kg

Wirmefluss durch Schicht ist 1-dimensional: Soll die thermische Leitfahigkeit durch die
Schicht (cross-plane) gemessen werden, ist ein 1-dimensionaler Warmefluss durch die Schicht
notig. Dafiir wird eine grofse Heizerbreite benotigt [101, 188]:

1
b kq,\2
(_)( f'2> > 30. (125)
dr) \krx

Fiir die fortgeschrittene Auswertung aus Kapitel 3.3 wird dieses Kriterium nicht benétigt, da

hier ein 2-dimensionaler Warmefluss berticksichtigt werden kann.
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Einfluss einer nativen Oxidschicht: Es ist moglich, dass sich auf dem Substrat eine native
Oxidschicht bildet. Der dadurch entstehende Fehler ergibt sich aus [191, 192]

mkg-2-107° ~ o001
2b-ky,-In (%) +1,0484 (126)

Fiir die fortgeschrittene Auswertung aus Kapitel 3.3 wird dieses Kriterium nicht benétigt, da
die native Oxidschicht hier in Form eines Schichtwiderstands bertiicksichtigt werden kann.

Heizer ist homogene Warmequelle: Der Heizer wird als homogene Warmequelle gesehen
und somit kann laterale Warmestreuung im Heizer vernachlassigt werden falls [101]:

dh ) df kh
(55)is) < -

Es soll hier angemerkt werden, dass der theoretisch zulassige Frequenzbereich, der sich aus

den vorhergehenden Voraussetzungen ergibt, meist grofler ist als der in der Praxis
anwendbare Bereich. Fiir die Messungen in dieser Arbeit wird der Frequenzbereich deshalb
innerhalb der theoretischen Grenzen separat angepasst. Es wurde festgestellt, dass die
Streuung der Messungen fiir kleine Frequenzen deutlich hoher ist als fiir hohere Frequenzen.
Dieses Verhalten kann in Abbildung 17 betrachtet werden, wo knapp 40 Messungen mit
verschiedensten Parametern ausgewertet werden. Aus Abbildung 17 geht hervor, dass eine
untere Frequenzgrenze von 100 Hz sinnvoll erscheint. Fiir die obere Frequenzgrenze wird die
Linearitat der logarithmischen Messkurve betrachtet. Diese endet meist bei ca. 1 kHz bis
2 kHz. Die obere Frequenzgrenze wird dementsprechend gewdhlt.

«10% Standardabweichung verschiedener Messreihen
T

6,5

ge
o
w

4,5

Standardabweichung von T < K]

3,5

Frequenz [Hz]
Abbildung 17 Mittelwert der Standardabweichung von Tges verschiedener Messungen fiir jede Messfrequenz. Die

Messungen umfassen AIN-Schichtdicken zwischen 50 nm und 2000 nm, sowie Heizerbreiten zwischen 10 um und
25 um und Heizerldngen zwischen 9 mm und 17 mm.
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3.5 Messaufbau 3-Omega Methode

In diesem Kapitel wird der Messaufbau erldutert, mit dem alle 3-Omega Messungen in dieser
Arbeit durchgefiihrt wurden. Abbildung 18 zeigt den schematischen Messaufbau. Zu sehen
ist die Probe (R;), die in eine Wheatstone-Briicke integriert wird, um die
Widerstandsanderung der Probe zu verstarken. Die Briicke besteht neben der Probe aus zwei
10 kQ) Widerstanden (R, und R;) und einem variablen Widerstand (Dekadenwiderstand 05303
von EKF-System), mit dem die Briicke abgeglichen werden kann. Links in Abbildung 18 zu
sehen ist der Lock-In Verstirker (Anfatec eLockIn 204/2), welcher gleichzeitig die
Heizspannung liefert und die 3-Omega Komponente der Briickenspannung misst, aus der die
thermische Leitfahigkeit berechnet werden kann.

' oOoOonOo —

\WLIA O
T

Abbildung 18 Schematischer Aufbau des 3-Omega Messstands. Zu sehen ist rechts die Wheatstone-Briicke, welche
zwei 10 kQ) Widerstande, einen variablen Widerstand und die Probe enthélt. Links sieht man den Lock-In
Verstarker, welcher gleichzeitig das Ansteuersignal liefert und die 3-Omega Komponente der Briickenspannung

misst.

Neben den in der Theorie erforderlichen Bauteilen werden in der Praxis noch weitere
Komponenten benétigt, um die Messung einfacher zu gestalten und weitere wichtige
Messwerte aufzunehmen. Der gesamte Aufbau kann in Abbildung 19 betrachtet werden.

Bevor eine Messung gestartet werden kann, muss die Probe mit der Wheatstone-Briicke
verbunden werden. Dazu bendtigt werden zwei Kontaktnadeln, die auf die Kontaktpads der
Probe aufgesetzt werden miissen. Da die Pads mit einer Kantenldnge von 400 um sehr klein
sind, werden die Nadeln mit Mikromanipulatoren (K&W NK50) bewegt. Ein optisches
Mikroskop (Nikon SMZ74ST) dient dabei als Orientierungshilfe. Vor Messstart muss
aufierdem die Wheatstone-Briicke abgeglichen werden. Dafiir wird ein Oszilloskop (Rohde &
Schwarz HMO1022) genutzt, das die Spannungen iiber die Widerstande R; und R,, ausliefst.
Sind die Spannungen gleich, ist die Briicke abgeglichen. Unterstiitzend kann am Lock-In
Verstarker die Briickenspannung ausgelesen werden, welche fiir eine abgeglichene Briicke
minimal werden muss. Der Probenwiderstand wird mit einem Multimeter (FLUKE115)
gemessen.
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NI o — I Kontaktnadeln 28

' Lock-In Verstarker | I o Ll
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Abbildung 19 Aufbau des 3-Omega Messstands. Die gezeigten Elemente und deren Funktion wird im Text
ausfiihrlich erlautert.

E2S

Neben der eigentlichen 3-Omega Messung muss fiir jede Probe der Temperaturkoeffizient des
Widerstands (TCR) bestimmt werden. Dazu muss die Probe erhitzt und dann bei definierten
Temperaturen der Widerstand gemessen werden. Zum Erhitzen der Probe wird ein
zweistufiges Kaskaden-Peltier-Element, sowie ein selbst gebautes Kontrollmodul genutzt.
Sowohl das Peltier-Element als auch das Kontrollmodul werden durch ein TENMA 72-2645
DC power supply Netzteil versorgt. Zur allgemeinen Verbesserung der Messgenauigkeit steht
der gesamte Aufbau auf einer schwingungsentkoppelten Grundplatte. Aufierdem ist der
Messstand unter einer Vakuumglocke aufgebaut und kann somit evakuiert (Pfeifer Vacuum
Hi Cube Vacuum Pump) werden. Es hat sich aber gezeigt, dass blofses Aufsetzen der
Vakuumglocke einen dhnlichen Effekt wie eine Messung im Vakuum bewirkt. Deshalb wird
aus Zeitgriinden auf das Evakuieren verzichtet.

50



Kapitel 4

Probenlayout und Herstellung
4.1 Probenlayout

Alle Proben, die in dieser Arbeit untersucht werden, haben als Basis einen acht Zoll Silizium
Wafer mit einer Dicke von ca. 730 um. Das Silizium ist leicht p-dotiert mit Bor als
Akzeptormaterial. Der spezifische elektrische Widerstand der Wafer liegt bei 9 - 18 Q - cm. Auf
dem Silizium werden die entsprechenden Schichten abgeschieden und auf der Schicht wird
dann der 3-Omega Heizer aufgebracht. Die Heizer bestehen typischerweise aus Gold oder
Aluminium mit diinnen Platin- und Titanschichten als Haftvermittler. Ein Heizer besteht
dabei aus dem eigentlichen Heizelement und zwei viereckigen Kontaktpads auf jeder Seite.
Diese werden benétigt, damit der Heizer an den Messstand angeschlossen werden kann. Auf
jeder Probe sind Heizer verschiedener Langen und Breiten aufgebracht. Tabelle 3 zeigt die
verschiedenen Heizerkonfigurationen, die auf jeder Probe zu finden sind. Auf einem Wafer
befinden sich 67 Sets mit jeweils allen Heizerstrukturen. Ein ganzer Wafer, sowie eine Probe
und ein Heizer werden in Abbildung 20 gezeigt.

Tabelle 3 Auflistung der verschiedenen Heizerstrukturen auf einer Probe. Gezeigt sind die verschiedenen
Heizerlangen und die verschiedenen Heizerbreiten, die fiir die jeweiligen Langen verfiigbar sind.

Heizerlange Heizerbreiten
[mm] [pm]
9 1,2,5,10,20,25
11 2,5,10,20,25
13 2,5,10,20,25
15 2,5,10,20,25
17 2,5,10,20,25

Der Abscheideprozess fiir die Heizer erzeugt keinen perfekt rechteckigen Heizerquerschnitt.
Dies ist bedingt durch die Belichtungstechnik, die zur Abscheidung verwendet wird und muss
bei der Bestimmung der Heizerbreite beriicksichtigt werden. In Abbildung 21 wird der
Querschnitt eines Heizers gezeigt. Der Querschnitt weist eine Trapezform anstelle einer
Rechteckform auf. Der Unterschied in Heizerbreite zwischen oberer Kante und unterer Kante
betragt abhangig von Heizerbreite, Heizermaterial und Schicht zwischen wenigen 100 nm und
bis zu 2 um. Fiir die Messung wird zwingend die untere Breite, also an der Grenze zur Schicht,
benotigt. Das Vermessen mit einem Lichtmikroskop erzeugt dabei meist falsche Breiten, da es
duflerst schwer ist, genau auf die Probenoberfliche zu fokussieren. In dieser Arbeit werden
deshalb alle Heizerbreiten mit Hilfe einer AFM-Messung ermittelt.
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Abbildung 20 Links: Ganzer Wafer mit 67 Sets von Heizern. Rechts oben: Eine Probe mit zwei Sets von Heizern.
Rechts mittig: Einzelner Heizer mit 9 mm Lange und 25 um Breite. Rechts unten: Kontaktpads am Ende eines
Heizers.

Platin

LT -

Schicht
Substrat

Titan '
Schicht

WD | mag 2 / a 400 nm
15.00 kV| 4.1 mm | 20 000 x /

Abbildung 21 Rasterelektronenmikroskop- (REM) Aufnahme eines Heizers im Querschnitt. Der Schnitt wurde
mittels Focused Ion Beam (FIB)-Cut erzeugt. Die Platinschicht, die die Probe umgibt, dient zum Schutz beim FIB-
Cut und ist auf den normalen Proben nicht vorhanden. Links: Gesamter Heizer im Querschnitt auf einer SiO2-
Schicht auf Si-Substrat. Rechts: Rechte Flanke des Heizers. Zu sehen ist ein Goldheizer mit einer diinnen Platin-
und Titanschicht als Haftvermittler.
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4.2 Probenherstellung
4.2.1 Schichtabscheidung

Alle Proben sind auf Basis eines p-Typ (100) Siliziumwafers mit spezifischem elektrischem
Widerstand von 9 — 18 (- cm hergestellt. Bevor die Schichten darauf abgeschieden werden,
wird jeder Wafer einer RCA-Reinigung unterzogen. Sie besteht aus einem Standard Clean 1
(S5C1) mit NH4OH, H202 und H20 im Verhaltnis 1:2:50 und einem Standard Clean 2 (SC2) mit
HCI, H202 und H20 im Verhaltnis 1:2:50. Zwischen allen Schritten werden die Wafer mit
deionisiertem Wasser gespiilt und am Ende zusatzlich mit Stickstoffgas (Nz) getrocknet.

Die SiO:-Schichten werden entweder mittels plasmaunterstiitzter chemischer
Gasphasenabscheidung (engl. plasma enhanced chemical vapor deposition; kurz PECVD) bei
einer Prozesstemperatur von 400 °C abgeschieden oder als thermisches Feuchtoxid. Bei
ersterem kommt Silan und N20O als Prozessgas zum Einsatz. Bei letzterem wird der Si-Wafer
bei 1000 °C gasformigem H20 ausgesetzt, sodass die Waferoberfldche oxidiert und somit zu
SiO2 umgewandelt wird.

Die SisNs-Schichten werden wie ein Teil der SiO»-Schichten ebenfalls mittels PECVD
abgeschieden. Als Prozessgase kommt hier allerdings neben Silan reiner Stickstoff (N2) zum
Einsatz.

Die BN-Schichten werden mittels reaktiver Gleichstrom-Kathodenzerstaubung (engl. Reactive
DC sputter deposition) hergestellt, ebenso wie die AIN-Schichten. Die Prozessgase sind in
beiden Fallen Ar und Na Ar-Ionen werden dabei in Richtung des Targets (B oder Al)
beschleunigt und kollidieren anschlieSend damit. Dadurch werden B- oder Al-Atome aus dem
Target herausgeschlagen und reagieren dann an der Probenoberfliche mit Stickstoff zur
jeweiligen Schicht. Die genauen Prozessparameter fiir alle Schichten sind in Tabelle 4

einzusehen.

Tabelle 4 Auflistung aller Proben mit verschiedenen Herstellparametern. Neben Material und Abscheideprozess
sind die Prozesstemperatur und Prozessgase gegeben.

Material Prozess Tem[l(c:(ejliatur Gas
SiO:2 PECVD 400 Silan + N2O
SiO2 Thermisches Feuchoxid 1000 H:0
BN Reaktives DC Sputtern 50 — 400 Ar + N2
SisN4 PECVD 400 Silan + N2
AIN Reaktives DC Sputtern 50 - 400 Ar + N2
4.2.2 Heizerabscheidung

Die Heizstruktur fiir die Ti/Pt/Au-, Ti/Ni- und Ti/Ni+Cr-Heizer werden durch
Elektronenstrahlverdampfen (engl. electron-beam physical vapor deposition; kurz e-beam
PVD) und einen Lift-off-Prozess abgeschieden. Das Lift-off-Verfahren beginnt damit, dass die
Lackhaftung auf dem Wafer mittels Hexamethyldisilazan (HMDS) erhoht wird. AnschliefSend
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wird ein 2,2 um dicker Negativlack durch Spin-Coating aufgebracht und bei 110 °C
ausgeheizt. Danach erfolgt die Belichtung des Lacks mit einem Stepper Belichter bei 365 nm
(i-Linie) und einem fiir diese Versuche entwickeltem Reticle. Anschliefsend wird die Probe ein
weiteres Mal erhitzt. Danach muss der Fotolack 90 Sekunden lang in einem Entwicklerbad auf
der Basis von Tetramethylammoniumhydroxid (TMAH) entwickelt werden. Dabei 16sen sich
alle nicht belichteten Bereiche des Fotolacks. Anschliefiend werden die Heizmaterialien iiber
die gesamte Oberfliche der Probe durch Elektronenstrahlverdampfen abgeschieden. Nun
kann der Photolack mit 1-Methyl-2-Pyrrolidon (NMP) und Ultraschallunterstiitzung entfernt
werden. Dabei verschwinden auch die iberfliissigen Heizermaterialien auf dem Fotolack. Der
Abscheideprozess der Heizer ist damit abgeschlossen und die Probe wird ein letztes Mal mit
deionisiertem Wasser gereinigt und mit Stickstoffgas getrocknet. Die Prozessschritte sind in
Abbildung 22 dargestellt.

‘ v
Photolack v v
Yy
Dinnschichtmaterial
730 pm Si-Wafer
1. Reiner Si-Wafer 2. Abscheiden der 3. Aufbringen des 4. Belichten mit UV-
gewinschten Schicht Photolack durch Spin- Licht
Coating
Heizermaterial

5. Entwickeln des 6. Abscheiden der 7. Entfernen des 8. Fertige Probe
Photolacks durch TMAH Heizermaterialien Photolacks mit NMP

Abbildung 22 Illustration des Herstellprozesses der Heizerstrukturen fiir Ti/Pt/Au-, Ti/Ni- und Ti/Ni+Cr-Heizer.

Im Gegensatz zu den anderen Heizermaterialien werden die Al-Heizer gedtzt. Dadurch ergibt
sich eine vertauschte Reihenfolge der Prozessschritte.

Als erstes erfolgt die ganzflichige Abscheidung von Al auf der Diinnschicht mittels
Gleichstrom-Kathodenzerstaiubung. Anschliefend wird der Photolack aufgebracht und
strukturiert. Im Gegensatz zum anderen Verfahren verwendet man hier Positivlack. Es bleiben
also alle Bereiche des Lacks erhalten, welche nicht belichtet wurden. Nach dem Entwickeln
wird das Heizermaterial durch reaktives plasma-unterstiitztes Ionendtzen strukturiert und im
letzten Schritt wird dann der restliche Photolack mit Oz>-Plasma entfernt. Der gesamte Prozess
wird in Abbildung 23 gezeigt.
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Dunnschichtmaterial

730 pm Si-Wafer

1. Reiner Si-Wafer 2. Abscheiden der
gewunschten Schicht

vy v v
|
v v
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5. Belichten mit UV- 6. Entwickeln des
Licht Photolacks durch TMAH

Abbildung 23 Illustration des Herstellprozesses der Heizerstrukturen fiir Al-Heizer.

Heizermaterial
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Heizermaterials
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Heizermaterials

Photolack

4. Aufbringen des
Photolack durch Spin-
Coating

8. Entfernen des
Photolacks mit O,-Plasma
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In Kapitel 3.4 werden alle notigen theoretischen Voraussetzungen genannt, die bei der
Auswahl von Heizerstrukturen zu beriicksichtigen sind. Es wird ersichtlich, dass fiir die 3-
Omega Methode keine beliebigen Heizer verwendet werden diirfen. In diesem Kapitel werden
verschiedene Strukturen auf Basis der vorher genannten Voraussetzungen getestet.
Auflerdem werden verschiedene Heizermaterialien untersucht und naher auf die Heizerhdhe
eingegangen. Diese wird durch die Voraussetzungen in Kapitel 3.4 nicht berticksichtigt.

5.1 Heizermaterial

Bei der Wahl des Heizermaterials spielen verschiedene Faktoren eine wichtige Rolle. Fiir ein
prazises Ergebnis wird vom Heizermaterial ein hoher TCR erwartet, weshalb haufig reine
Metalle verwendet werden. Ein hoher TCR sorgt dafiir, dass selbst bei kleinen
Temperaturanderungen des Heizers seine Widerstandsanderung grofs ist und somit die
messbare Spannung einen hoheren Ausschlag liefert. Fiir eine einfache Berechnung sollte der
TCR zudem linear verlaufen.

Neben den theoretischen Uberlegungen spielen noch einige praktische Voraussetzungen wie
Verfiigbarkeit und Verarbeitbarkeit des Materials, sowie dessen spezifischer elektrischer
Widerstand, eine Rolle. Der Widerstand ist hier wichtig, da der Messaufbau nur eine endlich
grofle Anregespannung ausgeben kann und bei zu hohem Heizerwiderstand keine
ausreichende Heizleistung erzeugt werden kann.

Tabelle 5 Verschiedene Heizermaterialien und zugehoriger elektrischer Widerstand, Heizleistung und TCR
stellvertretend fiir einen 17 mm langen und 25 um breiten Heizer.

Material Ti/Pt/Au Ti/Ni Ti/Ni+Cr(80/20) Al
Heizerhoh
CLZETione 60/60/500 60/100 60/100 950
[nm]
Elektrischer
4 77 71 2
Widerstand [Q] 3 ? 38 3
Heizleistung
[mW] 103 12 2,6 105
TCR [1/K] 0,00290 0,00375 0,00140 0,00365
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5.1
Heizermaterial

Im Folgenden werden vier verschiedene Heizermaterialien untersucht. Die einzelnen
Materialien werden hinsichtlich elektrischem Widerstand, resultierender Heizleistung und
TCR stellvertretend fiir einen 17 mm langen und 25 um breiten Heizer verglichen. Die
Ergebnisse konnen in Tabelle 5 eingesehen werden.

Untersucht wurde Gold mit einer Titan- und Platin-Schicht als Haftvermittler, Nickel mit einer
Titan-Schicht als Haftvermittler, Nickel-Chrom im Verhaltnis 80/20 mit einer Titan-Schicht als
Haftvermittler und Aluminium. Die Gold- und Nickel-Heizer werden mittels Lift-Off Prozess
strukturiert, die Aluminium-Heizer werden gedtzt. Die unterschiedlichen Heizerdicken
ergeben sich durch Limitierungen im Herstellprozess. Es zeigt sich, dass die Gold- und
Aluminium-Heizer durch ihre grofSe Hohe einen grofieren Heizerquerschnitt und damit einen
kleineren Widerstand besitzen. Somit kann eine grofiere Heizleistung erzeugt werden. Die
Gold-, Nickel- und Aluminium-Heizer zeichnen sich durch einen sehr hohen TCR aus, wobei
der TCR des Nickel-Heizers am hochsten ist. Auffallig ist zudem eine duflerst atypische
Messkurve beim Nickel-Chrom-Heizer. Eine solche Messkurve und eine typische Messkurve
zum Vergleich werden in Abbildung 24 gezeigt.
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Abbildung 24 3-Omega Spannung iiber einen Heizer fiir zwei verschiedene Heizermaterialien. Links: Messkurve
eines Gold-Heizers. Dies ist eine typische Messkurve wie sie erwartet wird. Zu sehen ist ein linearer
Zusammenhang zwischen logarithmischer Frequenz und Messspannung. Rechts: Messkurve eines Nickel-Chrom-
Heizers. Verhalten der Messkurve ist atypisch. Diese Messung kann nicht sinnvoll ausgewertet werden.

Als Ergebnis wird festgehalten, dass Aluminium als Heizermaterial am besten geeignet ist.
Gold ist das zweitbeste Material. Die Aluminiumheizer werden allerdings durch Atzen
strukturiert. Dabei besteht stehts die Gefahr, dass die zu untersuchende Schicht angegriffen
wird. Zudem ist die Abweichung von Prozess zu Prozess unterschiedlich, was jedes Mal zu
leicht unterschiedlichen Heizern fiihrt. Die Gold-Heizer werden hingegen mit einem Lift-Off
Prozess strukturiert, der schonend fiir die Schicht ist und eine hohe Wiederholgenauigkeit
aufweist. Aus diesem Grund wird Gold als Standardmaterial fiir Heizer in dieser Arbeit
verwendet.
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5.2 Heizerhohe

Nachdem in Kapitel 5.1 Gold als Standardmaterial fiir die Heizer definiert wird und der
Herstellprozess fiir Gold eine gewisse Freiheit beziiglich der Heizerhohe zuldsst, werden in
diesem Abschnitt drei verschiedene Heizerhohen verglichen. Das Verhaltnis der Titan-, Platin-
und Goldschicht bleibt dabei gleich und ist wie in Tabelle 5 beschrieben. Die Heizerhohe sollte
laut Theorie keinen Einfluss auf das Messergebnis haben. Es wird erwartet, dass die
Hauptunterschiede durch die unterschiedlichen Heizerwiderstinde und die somit
unterschiedliche Heizleistung zustande kommen. Die Ergebnisse des Vergleichs sind in
Tabelle 6 einzusehen.

Tabelle 6 Vergleich dreier Heizerhdhen von verschiedenen Heizerstrukturen mit Langen zwischen 9 mm und
17 mm und Breiten zwischen 10 um und 25 um. Gezeigt wird immer der kleinste und grofite Wert aller Heizer.
Untersucht wird der Heizerwiderstand und die daraus resultierende Heizleistung, die 3-Omega Spannung und die
Temperaturamplitude durch die Schicht, sowie der TCR eines 500 nm dicken thermischen SiOz. Da der TCR von
der Heizergeometrie unabhéngig ist, wird hier ein Mittelwert angegeben.

Heizerhohe 620 310 100
[nm]
Heizerwiderstand [Q)] 33 -55 66 — 112 235 - 404
Heizleistung [W] 0,09-0,1 0,06 — 0,084 0,022 — 0,036
3-Omega Spannung 228 - 581 237 - 472 122 - 186
iiber Heizer [uV]
Temperaturamplitude
durch Schicht AT, [K] 0,09 -0,25 0,08-0,19 0,04 -0,07
TCR 0,0029 0,00272 0,00236

Wie erwartet steigt der Widerstand der Heizer fiir kleinere Heizerhohen. Dadurch sinkt die
Heizleistung und somit auch die 3-Omega Spannung und die Temperaturamplitude, die
durch die Schicht erzeugt wird. Die kleinere Heizleistung hat fiir die 310 nm dicken Heizer
noch wenig Einfluss auf die Messwerte. Erst beim 102 nm dicken Heizer wird ein deutlicher
Abfall ersichtlich. Zusétzlich fallt auf, dass der TCR mit sinkender Heizerhohe kleiner wird.
Somit verschlechtert sich fiir Gold mit niedriger Heizerhéhe auch die Sensitivitét. Ahnlich wie
bei den Messwerten schldgt sich dieser Effekt auch erst fiir den 102 nm dicken Heizer
bemerkbar nieder.

Es zeigt sich, dass ein dickerer Gold-Heizer grofiere Messsignale erzeugt und eine erhdhte
Sensitivitat besitzt. Eine merkliche Verschlechterung der Messungen tritt unterhalb einer
Heizerhohe von 310 nm auf. Fiir diese Arbeit werden deshalb im Normalfall Gold-Heizer mit
der Hohe 620 nm gewdhlt.

5.3 Heizerbreite und -lange

Nachdem in Kapitel 5.1 und Kapitel 5.2 bereits Heizermaterial und -hohe gefunden wurden,
werden in diesem Abschnitt Heizerbreiten und -langen untersucht. Dabei werden nur Heizer
verwendet, die alle Kriterien aus Kapitel 3.4 erfiillen. Es werden verschiedene Heizer mit
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5.3
Heizerbreite und -lange

Langen zwischen 9 mm und 17 mm und Breiten zwischen 5 um und 25 pm untersucht. Die
nominellen Heizerkonfigurationen konnen in Tabelle 7 eingesehen werden.

Tabelle 7 Heizerlingen und die zugehorigen Heizerbreiten fiir die Untersuchung verschiedener
Heizerkonfigurationen. Es ergeben sich insgesamt 20 verschiedene Heizer.

Heizerlange Heizerbreite
[mm] [pm]

9

11

13 5,10, 20, 25

15

17

Es werden alle Heizer auf derselben Probe aufgebracht wie es in Kapitel 4.1 gezeigt wird und
mehrmals vermessen. Untersucht wird dabei die berechnete thermische Leitfahigkeit der
Probe. Diese sollte unabhédngig vom verwendeten Heizer gleich sein, da alle Kriterien aus
Kapitel 3.4 erfiillt wurden. Untersucht wird eine 500 nm dicke SiO2-Schicht und eine 330 nm
dicke BN-Schicht. Alle Messungen werden mit der klassischen Auswertemethode wie in
Kapitel 3.1 beschrieben und einer Regressionsanalyse basierend auf Gleichung (110) aus
Kapitel 3.3 ausgewertet. Die Ergebnisse fiir die SiO2>-Probe werden in Abbildung 25
dargestellt. Es wird klar ersichtlich, dass die einzelnen Heizer stark abweichende Ergebnisse
liefern, obwohl diese laut Theorie gleich sein sollten. Zusédtzlich sieht man, dass die
Abweichung fiir verschiedene Heizerlingen bei steigender Heizerbreite zunimmt. Es ist
aufierdem ein Aufwartstrend der thermischen Leitfahigkeit fiir steigende Heizerbreiten zu
erkennen.

Messreihe 53i02 klassische Auswertung Messreihe Si02 Auswertung mit Regressionsanalyse

1,35 T T T T 1,45 T

X9 mm X 9mm

X 11 mm x X 11 mm| x

X 13 mm % 141X 13 mm
15 mm ) 15 mm

X 17 mm X 17 mm X

KX
X

Thermische Leitfghigkeit [W/(m K)]
& o
x
Thermische Leitfahigkeit [W/(m K)]
e
o
X

1,05
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Heizerbreite [um] Heizerbreite [um]

Abbildung 25 Thermische Leitfahigkeit einer 500 nm dicken SiO2-Schicht (thermisches Oxid). Die Legende zeigt
die jeweiligen Heizerlangen. Die Heizerbreiten werden auf der x-Achse gezeigt. Links: Klassische Auswertung.
Rechts: Auswertung mit Regressionsanalyse.

Abbildung 26 zeigt die Ergebnisse fiir die BN-Probe. Auch hier werden starke Abweichungen
zwischen den einzelnen Heizern, sowie der Trend steigender Abweichungen fiir grofiere
Heizerbreiten festgestellt. Im Gegensatz zur ersten Probe stellt man hier einen Abwartstrend
der thermischen Leitfahigkeit fiir steigende Heizerbreiten fest.
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Messreihe BN klassische Auswertung Messreihe BN Auswertung mit Regressionsanalyse
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Abbildung 26 Thermische Leitfdhigkeit einer 330 nm dicken BN-Schicht. Die Legende zeigt die jeweiligen
Heizerldngen. Die Heizerbreiten werden auf der x-Achse gezeigt. Links: Klassische Auswertung. Rechts:
Auswertung mit Regressionsanalyse.

Die Ergebnisse der beiden Proben zeigen, dass trotz aller eingehaltener Kriterien die
Ergebnisse fiir verschiedene Heizerkonfigurationen stark voneinander abweichen und auch
kein allgemeiner Trend hinsichtlich einer gemeinsamen Leitfdhigkeit fiir verschiedene Heizer
ersichtlich ist. Dies wird durch die Ergebnisse in Tabelle 8 zusétzlich verdeutlicht. Fiir die
SiOz-Probe ergibt sich eine maximale Abweichung der thermischen Leitfahigkeit zwischen
zwei unterschiedlichen Heizern von 0,26 W/(m*K) bzw. 0,36 W/(m*K). Dies entspricht ca. 22%
bzw. 30% des Mittelwerts. Fiir die BN-Probe ergibt sich eine maximale Abweichung zwischen
zwei unterschiedlichen Heizern von 1,07 W/(m*K) bzw. 1,09 W/(m*K). Dies entspricht ca.
155% bzw. 156% des Mittelwerts. Die Mittelwerte der beiden Auswertemethoden stimmen fiir
jede Probe gut iiberein. Nachdem auf diese herkdmmlichen Weisen keine zufriedenstellenden
Ergebnisse erzielbar sind, wird in Kapitel 6 eine neue Art der Auswertung vorgestellt.

Tabelle 8 Auswertung der Messergebnisse einer 500 nm dicken SiO2-Schicht und einer 330 nm dicken BN-Schicht
fiir verschiedene Heizergeometrien. Zu sehen sind der Mittelwert aller Messungen, sowie Minimal-, Maximalwert
und die maximale Abweichung zweier Heizer jeweils fiir beide Proben und beide Auswertemethoden.

Thermische SiO: BN
Leitfahigkeit
Klassisch Regression Klassisch Regression
[W/(m*K)] £ g
Mittelwert 1,19 1,21 0,69 0,70
Minimalwert 1,06 1,05 0,05 0,03
Maximalwert 1,32 1,41 1,12 1,12
imal

Maximale 0,26 0,36 1,07 1,09
Abweichung
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Kapitel 6
Simultane Auswertung mehrerer

3-Omega Messungen

6.1 Problemdefinition

Bisher wurde angenommen, dass Heizer, die alle Anforderungen aus Kapitel 3.4 erfiillen,
zuverldssig die thermische cross-plane Leitfahigkeit mit der 3-Omega Methode ermitteln
konnen. Dies wurde in Kapitel 5.3 widerlegt. Es wurde gezeigt, dass verschiedene Heizer teils
stark voneinander abweichende Ergebnisse liefern, obwohl sie alle Anforderungen erfiillen.
Das gleiche Problem wurde bereits in Kiithnel et al. (2022) [184] angesprochen. Die dort
beschriebene Losung beinhaltet umfangreiche Referenzmessungen eines bekannten Materials
mit Parametern, die dhnlich zu denen der zu vermessenden Probe sind. Dieser Ansatz
funktioniert gut fiir Proben mit thermischen Leitfdhigkeiten < 1 W/(m*K), ist allerdings sehr
aufwendig und aufgrund seiner Limitierung nicht allgemeingiiltig. Das Problem ldsst sich
auch nicht durch bisherige verbesserte Auswertemethoden, wie in Kapitel 3.3 beschrieben,
beheben (siehe Kapitel 5.3).

In diesem Kapitel soll deshalb eine neue Auswertemethode entwickelt werden, die das oben
genannte Problem der heizerabhangigen Messergebnisse beseitigt. Dazu verwendet wird
Gleichung (110). Diese wird in bisherigen Auswerteverfahren fiir eine Regressionsanalyse
verwendet. Es wird also so lange iiber die gemessenen Temperaturamplituden eines Heizers
fiir verschiedene Messfrequenzen gefittet, bis die Abweichung zwischen Mess- und Fitwerten
ein Minimum erreicht. Dazu wird in Gleichung (110) der Wert der thermischen Leitfahigkeit
verdndert. Erreicht die Abweichung ein Minimum, wird der aktuelle Wert der Leitfahigkeit
als Ergebnis akzeptiert. Die neue Methode nutzt einen dhnlichen Ansatz, es sollen aber
verschiedene Heizer parallel betrachtet werden.

Die folgenden Kapitel gehen genauer auf das Konzept der neuen Auswertemethode und die
Gruppe der Heizer, die benutzt werden, ein. Aufflerdem wird mittels alternativer Methoden
die Richtigkeit der ermittelten Ergebnisse iiberpriift und somit die neue Auswertemethodik
verifiziert. AnschliefSend erfolgt eine Bestimmung der Modellgiite und Standardabweichung
der Ergebnisse sowie eine Ermittlung der Grenzen der Methode hinsichtlich
Schichtdickenauflosung und maximaler thermischer Leitfahigkeit.
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6.2 Konzept der entwickelten Auswertemethode

Die neu entwickelte Auswertemethode basiert auf der, in Kapitel 3.3 vorgestellten Methode,
allerdings werden Heizer verschiedener Geometrien innerhalb der gestellten Anforderungen
vermessen und simultan einer Regressionsanalyse unterzogen. Im Folgenden sei Gleichung
(110) f(x), wobei x den zu fittenden Parametern entspricht. Fiir n durchgefiihrte Messungen
werden n Funktionen der Form

fu (ks Ry, Renn) (128)

gebildet, wobei k; der thermischen Leitfahigkeit der Schicht, R;p, , dem jeweiligen thermischen
Ubergangswiderstand zwischen Heizer und Schicht und R, dem thermischen
Ubergangswiderstand zwischen Schicht und Substrat entspricht. Diese Funktionen werden in

einer einzelnen Funktion

fi(ks, Ry, Rep)  filr Messung 1
F(kf; Ry, Repy o Rth,n) = : 5 (129)
fu(ks, Ry, Renp)  fiir Messung n

zusammengefasst. Die Regressionsanalyse wird nun fiir F(kg, Rp, Rep 1 -+ Renn ) durchgefiihrt.
Auf diese Weise werden alle Messungen simultan gefittet und man erhdlt einen
Ergebnisvektor der Form

(ks Ry, Rini - Renn). (130)

Da Messungen verschiedener Heizer in die Regressionsanalyse mit einfliefSen, erhdlt man ein
Ergebnis, das unabhéngig von einzelnen Heizergeometrien ist.

Der Ubergangswiderstand R, muss nicht zwingend ermittelt werden. Vor der
Regressionsanalyse wir zusdtzlich mit Gleichung (111) die thermische Leitfdhigkeit des
Substrats k¢ bestimmt.

6.3 Definieren der Heizergruppe

Fiir die im vorherigen Kapitel erlauterte Auswertemethode wird ein Satz Heizer mit
verschiedenen Geometrien benétigt, um am Ende ein heizerunabhingiges Ergebnis zu
erhalten. Das Vermessen vieler verschiedener Heizer ist allerdings sehr zeitaufwandig.
Dementsprechend soll im Folgenden eine Gruppe Heizer definiert werden, die ein moglichst
prazises Ergebnis mit einer kleinen Anzahl an Heizern liefert. Dazu werden moglichst viele
verschiedene Heizer einer Probe vermessen und anschlieffend in unterschiedliche Gruppen
aufgeteilt, welche dann ausgewertet werden. Die Gruppe mit allen Heizern dient dabei als
Referenz, da angenommen wird, dass mit allen Heizern das beste Ergebnis erzeugt werden
kann. Untersucht wird eine 100 nm dicke SisNs-Schicht auf Si-Substrat. Die unterschiedlichen
Heizerstrukturen, sowie die Gruppenaufteilung und die Ergebnisse konnen in Tabelle 9
eingesehen werden.
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Tabelle 9 Ubersicht iiber alle vermessenen Heizer sowie die verschiedenen gebildeten Gruppen und die ermittelte
thermische Leitfahigkeit. Die erste Zeile zeigt alle moglichen Heizergeometrien mit ihren verschiedenen Langen
und Breiten. Die letzte Spalte zeigt die ermittelte thermische Leitfahigkeit. Die einzelnen Gruppen enthalten alle
Heizer (Gruppe 1), nur kurze Heizer (Gruppe 2), nur lange Heizer (Gruppe 3), den jeweils schmalsten Heizer einer
jeden Lange (Gruppe 4) und den jeweils breitesten Heizer einer jeden Lange (Gruppe 5).

IE;IET 9 | 11 | 13| 13 | 15| 15 | 15 | 17 | 17 | 17 | Thermische

Breite Leitfahigkeit

[um] 10 10 10 20 10 20 25 | 10 | 20 | 25 [W/(m*K)]
GTZI;IIZ el X X X X X X X X X X 1,13
G;uﬁgg 2| x 1,06
Glri igg 3 X X X 1,12
Gruppe 4

1

Schmalste X X X X X 09
Gmppe > X X X X X 1,13
Breiteste

Es zeigt sich, dass die Gruppen 3 und 5 am néachsten am Referenzwert von Gruppe 1 liegen.
Es wird sich fiir Gruppe 5 entschieden, da hier eine grofiere Variation innerhalb der
Heizergeometrien zu finden ist und laut Theorie breitere Heizer auch bessere cross-plane
Ergebnisse erzeugen sollen.

6.4 Verifizieren der Simultanauswertung

Die neu entwickelte Auswertemethode soll nun mit der in Kapitel 6.3 gefundenen
Heizergruppe getestet und die Ergebnisse verifiziert werden. Dazu werden drei verschiedene
Ansitze verfolgt. Zur Verifizierung der Ergebnisse werden Vergleichsmessungen mit einer
anderen, kommerziell verfligbaren Messmethode durchgefiihrt. Anschlieffend erfolgt die
Untersuchung einer grofieren Messreihe von SiO:-Proben verschiedener Schichtdicken. Hier
wird der Zusammenhang zwischen Schichtdicke und gemessener thermischer Leitfahigkeit
untersucht. Auf diese Weise kann die Stimmigkeit der Messergebnisse innerhalb der
Messreihe tiberpriift werden und somit Riickschliisse auf die Giite der Ergebnisse gezogen
werden. Zu guter Letzt wird anhand zweier Proben {iiberpriift, ob die Auswertemethodik
tatsachlich die thermische cross-plane Leitfahigkeiten misst, oder ein Mischergebnis aus cross-
und in-plane Leitfdhigkeit ausgibt.

6.4.1 Vergleichsmessungen mit TDTR

Fiir die Vergleichsmessungen wird das Gerat Netzsch PicoTR der Firma Netzsch-Geratebau
GmbH im FF Modus verwendet. Dieses misst die thermische Leitfahigkeit mit einer Time
Domain Thermoreflectance (TDTR) Methode (siehe Kapitel 2.3.2). Die TDTR Methode wird
als Vergleich genutzt, da bereits gezeigt wurde, dass die 3-Omega Methode und TDTR gut
vergleichbar sind [193]. Der FF Modus bedeutet, dass sowohl Anrege-, als auch Messlaser von
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oben auf die Probe strahlen. Da fiir die 3-Omega Methode Heizer auf der Probe benétigt
werden und fiir das PicoTR eine reflektierende Transducer-Schicht, konnen nicht die gleichen
Proben verwendet werden. Um méglichst gute Ubereinstimmung zu erhalten, werden alle
Proben am gleichen Tag innerhalb des gleichen Prozesses hergestellt. Nur die
Postprozessierung (Heizer oder Transducer) weicht entsprechend der Messmethode ab.
Untersucht wurden jeweils zwei SiO2-Schichten, eine BN-Schicht und eine AIN-Schicht. Die
Proben wurden so gewahlt, dass sowohl ein Material mit kleiner und ein Material mit grofser
thermischer Leitfahigkeit untersucht wird. Die Ergebnisse konnen in Tabelle 10 eingesehen
werden. Es zeigt sich, dass die Ergebnisse aller Messungen sehr gut tibereinstimmen.

Tabelle 10 Probenkonfigurationen und zugehorige gemessene thermische Leitfahigkeit jeweils einmal mit der
TDTR-Methode und einmal mit der 3-Omega Methode. Die Messfehler bei der 3-Omega Methode werden mit der
in Kapitel 6.6 vorgestellten Methode berechnet.

Thermische Leitfahigkeit
Probe Material Schichtdicke [W/(m*K)]
[nm] PicoTR 3-Omega
Methode

1 SiO:2 431 0,96 0,94 + 0,02
2 SiO2 859 1,09 1,00 + 0,03
3 BN 840 3,01 3,00 + 0,06
4 AIN 858 52 54 + 0,55

6.4.2 Untersuchen der Korrelation zwischen Schichtdicke und
thermischem Schichtwiderstand

Laut Yamane et al. [187] und Kim et al. [92] besteht ein linearer Zusammenhang zwischen
Schichtdicke df und thermischem Schichtwiderstand R;[194, 195]

_Y

R - ’
T ks (131)

sofern sich die Beschaffenheit einer Schicht nicht mit der Schichtdicke andert. k; ist hier die
thermische Leitfahigkeit der Schicht. Im Folgenden wird eine Reihe verschieden dicker SiO»-
Schichten auf Si-Substrat untersucht. Da das SiO: amorph und homogen aufwachst, verandert
sich die Struktur nicht mit der Schichtdicke. Somit sollte ein linearer Zusammenhang zwischen
Schichtdicke und thermischem Schichtwiderstand R; erkennbar sein. Die exakten

Schichtdicken, sowie die ermittelten thermischen Leitfdhigkeiten finden sich in Tabelle 11.
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Tabelle 11 Ergebnisse der Messreihe der SiO2-Proben. Zu sehen sind die verschiedenen Schichtdicken und die
jeweils gemessene thermische Leitfahigkeit.

Schichtdicke Thermische Leitfahigkeit

[nm] [W/(m*K)]

58 0,16

10,7 0,26

20,3 0,39

29,9 0,48

49,8 0,65

110 0,73

431 0,94

859 1,00

Abbildung 27 zeigt die thermische Leitfdhigkeit aufgetragen gegen die Schichtdicke und auch
den thermischen Schichtwiderstand aufgetragen gegen die Schichtdicke. Es ist ein klarer
linearer Zusammenhang erkennbar. Dieser wird verdeutlicht durch eine Fitgerade mit R? =
0,9995. Die Ergebnisse zeigen somit Sinnhaftigkeit und unterstiitzen die These, dass die mit
der neuen Auswertemethode erzeugten Ergebnisse glaubwiirdig sind.
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Abbildung 27 Links: Gemessene thermische Leitfdhigkeit von SiO: fiir verschiedene Schichtdicken. Rechts:
Thermischer Schichtwiderstand, berechnet aus Messergebnissen, fiir verschiedene Schichtdicken.

6.4.3 Verifizierung der cross-plane Annahme

In diesem Abschnitt soll untersucht werden, ob tatsdchlich eine reine thermische cross-plane
Leitfahigkeit gemessen wird. Dazu werden zwei Proben mit einer 500 nm dicken SiO2-Schicht
vorbereitet. Die erste Probe hat den iiblichen Aufbau von Substrat/Schicht/Heizer. Bei der
zweiten Probe hingegen ist die SiO2-Schicht nur direkt unterhalb der Heizer vorhanden. An
allen anderen Stellen wurde die Schicht komplett weggeatzt. Dadurch wird verhindert, dass
sich die Warmewelle in der Ebene ausbreiten kann und ein reiner cross-plane Warmefluss
wird erzwungen. Fiir diese beiden Proben werden Alu Heizer verwendet, da hier
Strukturierung und Atzschritt in einem erledigt werden kénnen ohne zusétzlichen Aufwand
zu erzeugen. Der Querschnitt einer solchen Probe, sowie die schematische Darstellung des
Querschnitts einer normalen und der gedtzten Probe konnen in Abbildung 28 betrachtet
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werden. Die thermische Leitfdahigkeit fiir beide Proben wird berechnet zu 0,94 W/(m*K) fiir
die normale Probe und 0,95 W/(m*K) fiir die gedtzte Probe. Die Ergebnisse sind nahezu
identisch. Demzufolge kann davon ausgegangen werden, dass die neue Auswertemethode
tatsdchlich eine reine thermische cross-plane Leitfdahigkeit berechnet.

Heizer

SiO, Schicht

Substrat

HV WD | mag @
1.00 kV |4.1 mm |50 000 x| 52 °

Abbildung 28 Links: REM-Bild eines FIB-Cuts der geédtzten Probe. Zu sehen ist die Probe im Querschnitt. Das Si-
Substrat ist ganz unten, dariiber die SiO2-Schicht und oben abschlieflend der Heizer. Die SiO2-Schicht bleibt nur
direkt unterhalb des Heizers stehen, rechts und links davon wird sie komplett weggeétzt. Die Platinschicht um die
ganze Probe ist eine Mafinahme zum Schutz beim Materialabtrag durch das FIB und ist auf den vermessenen
Proben nicht vorhanden. Rechts oben: Schematische Darstellung des links gezeigten Querschnitts. Rechts unten:
Schematische Darstellung des Querschnitts einer iiblichen Probe mit durchgéngiger Diinnschicht als Vergleich.

6.5 Betrachtung der Modellgtite

Im Folgenden wird eine Betrachtung der Giite der simultanen Regression angestrebt.
Typischerweise wird diese iiber das Bestimmtheitsmaf} R?

, _SSR
=755 (132)

definiert, wobei SSR die Regressions-Quadratsumme und TSS die Gesamt-Quadratsumme ist.
Das Bestimmtheitsmafs nimmt dabei Werte zwischen 0 und 1 an. Je ndher der Wert an 1 liegt,
desto besser ist das Regressionsmodell [196].

Das Bestimmtheitsmaf hat den Mangel, dass sich bei steigender Parameteranzahl n der Wert
von R? automatisch erhoht. Um dem entgegenzuwirken, wird das angepasste
Bestimmtheitsmaf RZ,,,

SSE 1
2 _ _m—-—n _ _ _ p2y. m-—
Riang=1-"rgg-=1-(1-R% (m—n) (133)
m—1
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eingefiihrt, wobei m die Anzahl der Messpunkte, n die Anzahl der Fitparameter und SSE die
Residuen-Quadratsumme ist. Das angepasste Bestimmtheitsmafs behebt den Mangel des
normalen Bestimmtheitsmafes. Es ist zur Kenntnis zu nehmen, dass Réng nicht auf das
Intervall [0;1] begrenzt ist, wie das normale Bestimmtheitsmafi. Da dem normalen
Bestimmtheitsmafi ein ,Strafterm” hinzugefiigt wird, um den Anstieg bei steigender
Parameteranzahl auszugleichen, kénnen bei kleinen Werten von R? fiir R? ang auch negative
Werte entstehen [196].

Das Bestimmtheitsmafl R? liefert nur fiir lineare Regressionsprobleme glaubwiirdige
Ergebnisse [197]. Da das hier vorliegende Regressionsproblem nichtlinearer Natur ist und es
sich zusatzlich um einen Simultanfit handelt, muss die Giite hier neu definiert werden. Dabei
werden verschiedene Kriterien untersucht, die anschlieSend ndher erlautert werden.

Berechnung TSS, SSE, SSR, Residuen, Standardabweichung

Zur Uberpriifung der Fitgiite werden einige Standardparameter benétigt. Diese werden im

Folgenden definiert:

Gesamte-Quadratsumme TSS:

1SS = ) i = %)’

Residuen-Quadratsumme SSE:

SSE= ) (i =9
Regressions-Quadratsumme SSR:
SSR =TSS — SSE
Residuen:
Resid = y; — 3,
Mit:
yi = Messwerte
¥, = Mittelwert der Messwerte
¥, = Gefittete Werte
m = Anzahl an Messpunkten
n = Anzahl an Fitparametern

6.5.1 Fitgenauigkeit

Die Fitgenauigkeit ist ein erster Indikator dafiir, ob die Regression erfolgreich war. Sie gibt an,
wie grof§ die Abweichung zwischen Messwerten und gefitteten Werten ist. Als Maf$ dafiir
wird die Standardabweichung des Modells o (oder auch: Quadratwurzel des mittleren
quadratischen Fehlers (RMSE))
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—9)> | SSE
po (20T (134)
m-—-n m-—-n

gewahlt [196]. Fiir eine hohe Fitgenauigkeit muss die Standardabweichung des Modells gegen
0 gehen oder zumindest deutlich kleiner als die Messwerte sein. Aus der Standardabweichung
des Modells lasst sich die Varianz Var

2

Var =o (135)
bilden. Sie kann ebenso als Indikator fiir die Fitgenauigkeit genutzt werden.

6.5.2 Mittelwertfreiheit der Modellfehler

Die Mittelwertfreiheit der Modellfehler zeigt eine Verschiebung der Regressionsergebnisse
gegeniiber den Messwerten an. Zur Uberpriifung wird der Mittelwert aller Residuen gebildet
[196]

Y Resid _

R =~ (.
— esid = 0 (136)

Kann keine Verschiebung festgestellt werden, geht der Mittelwert der Residuen gegen 0.

6.5.3 Uberpriifen der Modelladadquatheit

Die Modelladdaquatheit gibt an, ob das Modell in der Lage ist, die Messwerte richtig
abzubilden. Beispielsweise ist eine lineare Modellfunktion nicht dazu in der Lage einen
quadratischen Sachverhalt darzustellen. Zur Uberpriifung der Modelladaquatheit werden die
gemessenen Werte mit den Regressionswerten verglichen. Dazu werden die gemessenen
Werte in einem Diagramm gegen die gefitteten Werte aufgetragen. Weisen die Werte einen
linearen Zusammenhang auf, ist die Modelladdquatheit gegeben. Zeigt sich eine andersartige
Beziehung, weist das Modell Fehler auf [196]. Abbildung 29 zeigt eine solche Auftragung
beispielhaft fiir eine Messung an einer 50 nm dicken SiO2-Schicht auf Si-Substrat.

Gemessene Werte gegen gefittete Werte eines Heizers Gemessene Werte gegen gefittete Werte
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Abbildung 29 Gemessene Temperaturamplituden aufgetragen gegen gefittete Temperaturamplituden am Beispiel
einer Messung (links) einer 50 nm dicken SiO2-Schicht auf Si-Substrat und der gesamten Messreihe (rechts). Die
rote Linie (links) zeigt eine Fitgerade durch die aufgetragenen Punkte zur Verdeutlichung der linearen Korrelation.
Die Fitgenauigkeit betrdagt R? =0,9996.
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6.5.4 Uberpriifen der Modellgiite anhand eines Beispiels

Die oben gezeigten Kriterien sollen nun anhand eines Beispiels fiir eine Messreihe einer 50 nm
dicken SiO:-Schicht auf Si-Substrat tiberpriift werden. Die Kriterien werden einmal auf die
ganze Messreihe und einmal auf die einzelnen Messungen angewandt, um potenzielle
Ausreifier zu erkennen. Abbildung 30 zeigt die ermittelten Werte aller Messungen der
Messreihe, sowie die gefitteten Werte fiir jede Messung.
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Abbildung 30 Gemessene Temperaturamplituden einer Messreihe einer 50 nm dicken SiO2-Schicht auf Si-Substrat
sowie die gefitteten Werte als eingezeichnete Linien (erzeugt mit Hilfe des Simultanfits) fiir verschiedene
Messfrequenzen. Angegeben sind auch die Heizerlangen und -breiten zu den einzelnen Messkurven.

Tabelle 12 zeigt die Daten des Fitgiitetests. Zu sehen ist die Standardabweichung und der
Mittelwert der Residuen fiir jeweils die einzelnen Messungen und das Gesamtmodell.
Auflerdem wird das Bestimmtheitsmaf$ des Linearfits der linearen Korrelation von Mess- und
Fitwerten zur Uberpriifung der Modelladdquatheit gezeigt. Die Standardabweichung liegt
zwei bis drei Groflenordnungen unter den absoluten Messwerten und ist somit sehr klein. Zu
beobachten ist, dass die Standardabweichung bei Heizern mit grofserer Kontaktflache leicht
abnimmt. Die Mittelwerte der Residuen liegen 4 bis 6 Grofienordnungen unter den absoluten
Messwerten und sind nahezu 0. Eine Verschiebung der Messwerte gegeniiber den Fitwerten
ist somit auszuschlieBen. Zur Uberpriifung der Modelladdquatheit wird die Linearitdt der
Korrelation zwischen Mess- und Fitwerten tiberpriift. Die entsprechenden Graphen sind in
Abbildung 29 zu sehen. Die Giite des Linearfits zu jeder Geraden aus Abbildung 29 ist in
Tabelle 12 zu sehen. Es zeigt sich, dass die Linearitdt mit einem durchschnittlichen R? von
tiber 0,999 sehr gut gegeben ist. Zusammenfassend lasst sich sagen, die Fitgenauigkeit ist sehr
hoch, die Mittelwertfreiheit ist gegeben und die Modelladdaquatheit wurde bestatigt.
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Tabelle 12 Ergebnisse der Uberpriifung der Fitgiite fiir eine Messreihe einer 50 nm dicken SiO2-Schicht auf Si-
Substrat. Zu sehen ist die Standardabweichung und der Mittelwert der Residuen fiir jeweils die einzelnen
Messungen und das Gesamtmodell. Auflerdem wird die Fitgiite des Linearfits der linearen Korrelation von Mess-
und Fitwerten zur Uberpriifung der Modelladdquatheit gezeigt.

Einzelmessung Gesamtmodell
Heizer- | Heizer-| Standard- |Mittelwert R? der Standard- | Mittelwert
lange | breite | abweichung der Modelladdquatheits- | abweichung der
[mm] | [pm] K] Residuen priifung K] Residuen
[K] K]
9 10 4,60E-04 2,02E-06 0,9996
9 10 5,88E-04 7,47E-07 0,9998
11 10 4,40E-04 1,17E-06 0,9998
11 10 4,55E-04 1,19E-06 0,9998
13 20 3,73E-04 1,04E-06 0,9995 4 05E-04 1 09E-06
13 20 4,51E-04 1,30E-06 0,9998 ’ ’
15 25 3,66E-04 1,03E-06 0,9994
15 25 3,15E-04 8,59E-07 0,9995
17 25 2,51E-04 7,05E-07 0,9996
17 25 2,95E-04 8,65E-07 0,9996

6.6 Berechnung der Standardabweichung der
Ergebnisse

Nachdem eine Probe vermessen wurde, werden die aufgenommenen Messungen nach der
neuen Auswertemethode simultan gefittet mit Gleichung (110). Diese berechnet die gesamte
Temperaturamplitude des Heizers ATy,s. Die Parameter nach denen gefittet wird, sind die
thermische Leitfihigkeit der Schicht auf dem Substrat k;, der thermische
Ubergangswiderstand zwischen Schicht und Substrat R, sowie die jeweiligen thermischen
Ubergangswiderstande zwischen Heizer und Schicht R.,. Da es sich hierbei um einen
nichtlinearen Fit handelt und Gleichung (110) ein analytisch nicht 16sbares Integral enthalt, ist
die Berechnung der Standardabweichung der Regressionsergebnisse nicht trivial.

Im Folgenden wird ein Ansatz diskutiert, welcher auf der Grundlage einer Monte-Carlo
Analyse beruht und dessen Ziel es ist, den Einfluss aller moglichen Parameter auf die
Gesamttemperaturamplitude des Heizers zu bestimmen.

6.6.1 Ansatz

Das Ziel dieses Ansatzes ist es, den Einfluss einer jeden Fehlerquelle auf die
Gesamttemperaturamplitude des Heizers AT,.; zu bestimmen und so fehlerbehaftete
synthetische Messreihen zu generieren. Diese werden dann mit der neuen Auswertemethode
evaluiert und aus den Fitergebnissen der synthetischen Messungen ergibt sich dann die
Standardabweichung fiir die realen Fitergebnisse.
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Als erstes werden dafiir alle moglichen Fehlerquellen identifiziert und wenn mdglich die
Grofe des Fehlers fiir jeden Parameter angegeben. Eine Ubersicht dazu findet sich in
Tabelle 13. Gezeigt werden die Variablennamen, sowie eine kurze Erklarung dieser und der
zugehorige Teilfehler. Des Weiteren wird erlautert, ob ein Parameter in der Fehlerrechnung
bertiicksichtigt wird und eine kurze Erlduterung gegeben, falls dies nicht der Fall ist. Die
Indizes 1, 2, b und h stehen fiir die zu untersuchende Schicht, das Substrat, Randbedingungen
und Heizerparamter.

Anschlieiend werden die bisher nicht bekannten Fehler berechnet. Der Fehler der
Heizleistung ergibt sich dabei mit Hilfe der Gauf’schen Fehlerfortpflanzung. Ein erster
Teilfehler der Gesamttemperaturamplitude lasst sich ebenfalls auf diese Weise berechnen. Die
restlichen Teilfehler von AT, erhélt man, indem der Einfluss der einzelnen Parameter auf
ATyes bestimmt wird. Der Gesamtfehler von AT, ergibt sich dann aus den einzelnen
Teilfehlern und mit ihm lassen sich dann die Standardabweichungen der Fitparameter

bestimmen.

Tabelle 13 Auflistung der beteiligten Fehlerquellen. Die Indizes 1, 2, b und h stehen fiir die zu untersuchende
Schicht, das Substrat, Randbedingungen und Heizerparamter. Wird ein Fehler nicht beriicksichtigt, erfolgt eine
kurze Begriindung. Fiir alle berticksichtigten Fehler wird angegeben, wie sie beriicksichtigt werden und der
erwartete Teilfehler wird genannt. , Berechnet” bedeutet hierbei, dass der Fehler nicht fix ist und fiir jede Messung
eigens berechnet wird. ,Siehe ATg.” bedeutet, dass der Parameter als Teilfehler in Kapitel 6.6.2 bei AT

berticksichtigt wird.
Berticksichtigt
F 1- Bertick-
o'rme Bedeutung fiir Fehler- Begriindung . er1.1c . Fehler
zeichen sichtigt in
rechnung
thermische o
kq Leitfshigkeit X Fitvariable
thermische Monte
k v
2| Leitfahigkeit Carlo | Derechnet
In-Plane
Vorgabe d
kyz, |Leitfihigkeits- X orgabe cet
.. Auswertung
koeffizient
In-Plane
Vorgabe d
kys, |Leitfahigkeits- X orgabe cet
. Auswertung
koeffizient
€1 SP?ZIﬁSChe X Materialparameter
Warmekapazitat
C2 sp?mflsche X Materialparameter
Warmekapazitat
121 Dichte X Materialparameter
D> Dichte X Materialparameter
Monte
v
w Frequenz Omega Carlo 50 ppm
Monte 1% SiO2
. . \/ 4
d4 Schichtdicke Carlo 29% AIN
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Formel Berlicksichtigt Bertick
. Bedeutung fiir Fehler- Begriindung e Fehler
zeichen el sichtigt in
und SizNg,
4% BN
Monte
. . J 1
d, Schichtdicke Carlo 0 um
thermische .
kp, Leitfahigkeit X Materialparameter
spezifische .
c Material t
b1 Warmekapazitat ateria’patametet
pp, |Dichte X Materialparameter
thermische .
kp, Leitfahigkeit Materialparameter
spezifische .
c X Material t
b2 Warmekapazitat ateria’patametet
pp, |Dichte X Materialparameter
Mont
p Heizleistung oM 1 Berechnet
Carlo
Monte
. . / 1.4
[ Heizerlange Carlo pm
Mont
2b  |Heizerbreite v oM 1 Berechnet
Carlo
Interfacewider-
R stand zwischen X Fitvariable
b Schicht und
Substrat
Wird vernachléssigt,
Interfacewider- da Warmetransport
Reni stand zwischen X in Umgebung
i
'p1 | Schicht und vernachlassigt
Umgebung werden kann (siehe
Kapitel 3.4)
Interfacewider- Wird vernachléssigt,
Rin; stand zwischen X da Warmewelle
U
%02 | Substrat und Substrat nicht ganz
"Boden" durchdringt
Temperature
coefficient of
r resistance (TCR); v ATyes Berechnet
Temperatur-
koeffizient des
Widerstands
Probenwider- o
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Formel Berticksichtigt Beriick
: Bedeutung tiir Fehler- Begriindung e Fehler
zeichen sichtigt in
rechnung
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Spannung an .
ng Brﬁcken' v ATges ilﬁhe
schaltung ges
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dp Dicke Heizer X Materialparameter
Interfacewider-
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6.6.2 Berechnung der Fehler der Heizleistung und eines ersten
Teilfehlers der Gesamttemperaturamplitude des Heizers

Die Fehler der Heizleistung und der erste Teilfehler der Gesamttemperaturamplitude des
Heizers AT, lassen sich gewdhnlich mit der Gauf’schen Fehlerfortpflanzung berechnen. Fiir
den Teilfehler der Temperaturamplitude wird dazu Gleichung (137)

2 Usg (137)
AT, =
ges ag - URS
Mit:
_Ry+Rs (138)
3w — R 3w
v
_(_ R (139)
Uk, = (R1 +R, UQZ) Wi
v = Yot Rges (140)
927 Ryes + R;
_ (Ry+Ry) (R +Ry) (141)

R. .=
9% (R, +R5) + (Ry +Ry)

partiell nach allen Variablen abgeleitet und diese Ableitungen mit ihren jeweiligen absoluten
Fehlern multipliziert

0AT, (142)
_ ges .
ATges, = 32, Aag
0AT,
_ 987°ges
ATyes, = 3 A

Dadurch erhédlt man alle absoluten Teilfehler. Die Wurzel der Summe aller quadratischen
Teilfehler bildet den absoluten Gesamtfehler

143
ATyes., . = \/Angesl + AT, + . (143)
Der relative Gesamtfehler bildet sich durch
AT _ ATgesqps (144)
geSrel ATgeS

Fiir den Fehler der Heizleistung wird analog dazu mit
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2
Uz,

R

pP= (145)

vorgegangen. Die einzelnen partiellen Ableitungen finden sich in Anhang A.

6.6.3 Berechnung der restlichen Teilfehler der
Gesamttemperaturamplitude des Heizers

Um die restlichen Teilfehler der Temperaturamplitude des Heizers fiir die verschiedenen
Parameter zu ermitteln, wird ein Ansatz auf Basis einer Monte-Carlo Analyse genutzt. Dazu
ist als erstes einmalig ein Fit der Messdaten mit Gleichung (110) durchzufiihren. Mit den
ermittelten Fitparametern (k;, R, und Ryy;) soll dann mit Hilfe von Gleichung (110) eine
synthetische Messreihe durch Einsetzen der Fitparameter erzeugt werden. Anschliefsend wird
ein Parameter mit einem zufélligen Fehler innerhalb seiner Fehlertoleranzen beaufschlagt und
mit dem neu generierten Parameter eine neue synthetische Messreihe erzeugt. Dieser Vorgang
wird 100-mal wiederholt und damit 100 synthetische, fehlerbehaftete Datensdtze generiert.
Diese werden nun statistisch ausgewertet, um den Einfluss des Parameters auf die
Temperaturamplitude des Heizers zu ermitteln. Zu diesem Zweck wird die
Standardabweichung der Messreihen bei einer Frequenz f bestimmt durch

1 N2
O = n—1 ) Z (ATgessynth,i - ATgessynth) ’

wobei n die Anzahl synthetischer Messreihen, AT,

(146)

eSsynini die Temperaturamplitude bei einer

Frequenz der i-ten synthetischen Messreihe und ATgeSsynth der Mittelwert aller
Temperaturamplituden bei einer Frequenz ist. Somit wird eine Standardabweichung fiir jede

Frequenz berechnet. Dieses Prozedere wird fiir jeden Parameter durchgefiihrt.

Gleichung (147) zeigt die Struktur einer Messmatrix und einer Matrix mit synthetischen
Messwerten. Die Messwerte einer Messung stehen dabei in einer Spalte, wobei die
Messfrequenz von oben nach unten zunimmt. Die einzelnen Spalten zeigen die Messwerte
aller Messungen fiir eine Probe, die simultan ausgewertet werden. Die 100 synthetisch
generierten Messmatrizen werden dabei in einer 3D-Matrix iibereinander , gestapelt”.

ATgestl ATgesnf1 (147)
ATgestn ATgesnfn

Die Indizes zeigen die Messnummer und die Frequenz bei der gemessen wird. AT, zeigt

es3 fs5
dann die Temperaturamplitude des Heizers der 3ten Messung bei der 5ten gemessenen
Frequenz. Gleichung (148) zeigt den Fehlervektor, der einen Parameter mit einem zufallig
beaufschlagtem Fehler innerhalb seiner Toleranz fiir jede Messung enthalt. Dieser Vektor
dient als Input zur Generierung der synthetischen Messreihen. Der Index zeigt dabei die

Messreihe an.
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(Parameter x; + Fehler Parameter x .. Parameter x,  Fehler Parameter x)  (148)

Fiir Parameter deren Fehler frequenzabhingig ist, wird der Fehlervektor durch eine
Fehlermatrix ersetzt. Diese kann in Gleichung (149) betrachtet werden. Die Indizes sind
Indikator fiir die Messnummer analog zu Gleichung (147).

Parameter x, ;1 + Fehler Parameter x -+ Parameter x, 51 + Fehler Parameter x\ (149)

Parameter x; s, + Fehler Parameter x --- Parameter Xy s, * Fehler Parameter x

Gleichung (150) zeigt die entstandene Matrix, welche alle Standardabweichungen fiir jeden
Messpunkt einer jeden Messung zeigt.

<‘71:f1 Un_,fl) (150)

O1,fn " Onfn

6.6.4 Berechnung der Fehler der Fitparameter

Nachdem alle Teilfehler (Standardabweichung fiir jeden Parameter) bestimmt wurden, wird
analog zu Gleichung (143) der Gesamtfehler fiir die Temperaturamplitude des Heizers
berechnet, indem die Wurzel der Summe aller quadratischen Teilfehler gebildet wird.

Mit Hilfe der so entstandenen Matrix, die alle Standardabweichungen enthélt, werden
wiederum 100 synthetische Messreihen mit jeweils i Messungen generiert (i entspricht der
Anzahl an Messungen der urspriinglichen, realen Messreihe), indem ein zufilliger,
gaufiverteilter Fehler mit Standardabweichung gleich der erhaltenen Standardabweichungs-
Matrix auf die urspriinglich erzeugte, erste synthetische Messreihe addiert wird.

Alle synthetischen Messreihen werden nun genau wie die urspriinglichen Messdaten gefittet.

So erhalt man eine Losungsmatrix mit 100 Losungszeilen

kll Rbl Rthlll Rthl,i (151)

k1100 Rb100 Rth1oo,1 Rth100,i

Aus den so erhaltenen Losungen wird mit Hilfe von Gleichung (146) fiir jeden Fitparameter
die Standardabweichung berechnet

(Ok, Ory JRthl URthi)- (152)

Abbildung 31 zeigt den Ablauf zur Berechnung des Messfehlers in einem Flussdiagramm.
Der Fehler fiir die thermische Leitfahigkeit des Substrats wird auf die gleiche Weise berechnet.
Die Messfehler liegen meist im Bereich zwischen 1% und 3% (siehe Tabelle 10) oder teilweise
sogar unter 1% und werden deshalb im Rest der Arbeit nicht explizit bei jedem Ergebnis
genannt.
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Abbildung 31 Flussdiagramm zum Ablauf der Berechnung der Standardabweichung einer Messreihe.
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6.6.5 Betrachtung der Teilfehler

Betrachtet werden die Teilfehler fiir zehn verschiedene Messreihen. Da nach der Auswertung
der zehn Messreihen ein klarer Trend ersichtlich war, wurde auf eine Auswertung von
weiteren Messreihen verzichtet. Es zeigt sich, dass der grofite Teilfehler durch das Berechnen
der Gesamttemperaturamplitude aus den Messergebnissen entsteht. Dahinter folgen mit
ungefdhr gleichem Einfluss die Berechnung der Heizleistung, das Fitten der
Substratleitfahigkeit und die Messungenauigkeit bei der Bestimmung der Schichtdicke.
Erstaunlicherweise haben sowohl die Messungenauigkeiten der Heizerbreite als auch der
Heizerlange einen vergleichsweise kleinen Einfluss (ca. 1 -2 Grofienordnungen kleiner als der
Teilfehler der Gesamttemperaturamplitude). Dieser kleine Einfluss auf den Gesamtfehler lasst
sich damit erkldren, dass beide Parameter mit duflerster Prazision gemessen werden. Der
Messfehler bei den Heizerbreiten liegt bei ca. 20 nm — 150 nm und der Messfehler der
Heizerlangen liegt bei ca. 1,4 um. Im Anhang B in Tabelle 34 konnen alle Teilfehler fiir die
ausgewerteten Messreihen betrachtet werden.

6.7 Grenzen der 3-Omega Methode

Wie in Kapitel 3 ausfiihrlich erklart wird, misst die 3-Omega Methode die
Gesamttemperaturamplitude ATy, eines Heizers auf einer diinnen Schicht fiir verschiedene
Messfrequenzen. Zur Berechnung der thermischen Leitfahigkeit der diinnen Schicht wird nur
der Anteil der Temperaturamplitude benoétigt, der durch die Schicht hervorgerufen wird.
Daher wird eine Referenzmessung mit reinem Substrat ohne Diinnschicht benétigt. Tragt man
die gemessene AT, gegen die logarithmische Messfrequenz auf, ergibt sich eine Gerade. Eine
Veranderung des thermischen Widerstands der Schicht (durch Schichtdickendnderung oder
Anderung der thermischen Leitfahigkeit) fithrt dabei zu einer Verschiebung der Gerade in y-
Richtung, wobei ein kleiner werdender thermischer Widerstand zu einer Verschiebung nach
unten fiihrt.

Untersucht wird deshalb in diesem Kapitel, wie klein der Abstand zwischen zwei Messkurven
oder einer Mess- und einer Referenzkurve sein darf, damit sie noch als separate Messungen
aufgelost werden konnen. Daraus ergeben sich dann minimal messbare Schichtdicken,
Schichtdickendnderungen und maximal messbare thermische Leitfahigkeiten.

6.7.1 Minimal auflosbare Schichtdicke

In diesem Abschnitt wird die Auflosungsgrenze der klassischen 3-Omega Methode
hinsichtlich unterschiedlicher Schichtdicken desselben Materials untersucht. Betrachtet wird
dabei die minimale Anderung der Schichtdicke eines Materials, fiir die gerade noch
unterschiedliche Temperaturamplituden des Heizers gemessen werden konnen und die
kleinste absolut messbare Schichtdicke.

Zu diesem Zweck werden mit Hilfe von Gleichung (110) Messergebnisse auf Basis realer
Messungen fiir unterschiedliche Schichtdicken simuliert und der Abstand dieser zueinander
untersucht. Um als voneinander unterscheidbare Messung zugelassen zu werden, muss der
Abstand der Temperaturamplituden deutlich grofier als die Messungenauigkeit der realen
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Messungen sein. Als Mafistab fiir die Messungenauigkeit wird hierzu die
Standardabweichung der einzelnen Messungen genutzt. Der Abstand der
Temperaturamplitude zweier Schichtdicken wird definiert als

ATppse = ATges,dz - ATges,dl (153)

bei einer gegebenen Frequenz f, wobei d, und d; die jeweiligen Schichtdicken sind. Als
Beispiel werden in Abbildung 32 berechnete Temperaturamplituden fiir reines Substrat und
Substrat mit Schichten verschiedener Schichtdicken gezeigt.

Temperaturamplitude des Heizers fiir verschiedene Schichtdicken

0,085

0,08

o o
o L o
» o X
o I o

Temperaturamplitude Heizer [K]
S o
a o
(91} (o)}

Frequenz [Hz]

Abbildung 32 Berechnete Temperaturamplituden eines 17 mm langen und 25 um breiten Heizers fiir verschiedene
SiO2-Schichtdicken zwischen 1 nm und 100 nm in 10 nm Schritten in Rot und Temperaturamplitude des Heizers
fiir Substrat ohne Schicht in Blau. Untersucht wird der Abstand zwischen zwei benachbarten roten Linien oder
einer roten und der blauen Linie.

Zur Berechnung der Temperaturamplitude des Heizers mit Gleichung (110) wird die
thermische Leitfahigkeit fiir jede Schichtdicke bendtigt. Diese kann auf Basis einer realen
Messreihe tiber den Zusammenhang [92, 187]

o d 1
m-dy +t m+dL (154)
f

kg

fiir beliebige Schichtdicken berechnet werden. Die Koeffizienten m und ¢t sind die Steigung
und der y-Achsenabschnitt der Gerade die entsteht, wenn thermischer Schichtwiderstand
gegen Schichtdicke geplottet werden. Ein Beispiel der genannten Gerade, sowie die
zugehorigen Messergebnisse konnen fiir eine SiO:-Messreihe in Abbildung 27 betrachtet
werden.
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Untersucht werden in diesem Kapitel zwei reale Messreihen fiir SiO2 und SisNs. Anschliefsend
wird ein allgemeiner Ansatz formuliert, mit dem die Schichtdickenauflosung abgeschatzt
werden kann. Das oben geschilderte Verfahren ist nur valide, wenn sich die Beschaffenheit
der zu untersuchenden Schicht nicht mit steigender Schichtdicke verandert.

6.7.1.1 Messreihe Siliziumdioxid (SiOz)

Vermessen wurden SiOz-Diinnschichten auf Si-Substrat mit Schichtdicken zwischen 5 nm und
850 nm. Die genauen Schichtdicken und Ergebnisse konnen in Tabelle 14 betrachtet werden.
Abbildung 27 zeigt die Ergebnisse und den thermischen Schichtwiderstand aufgetragen
gegen die Schichtdicke. Nach erster Betrachtung zeigt sich, dass ein Schichtdickenunterschied
von 4,9 nm aufgeldst werden kann und auch die minimale Schichtdicke von 5,8 nm vermessen
werden konnte. Die Messreihe wird nun genutzt, um mit den Gleichungen (110) und (154)
synthetische Messergebnisse zu erzeugen.

Tabelle 14 Schichtdicken und gemessene thermische Leitfahigkeiten fiir die verschiedenen Proben der SiO»-
Messreihe.

Schichtdicke Thermische Leitfahigkeit
[nm] [W/(m*K)]
5,8 0,16
10,7 0,26
20,3 0,39
29,9 0,48
49,8 0,65
110 0,73
431 0,94
859 1,00

Als erstes wird mit Hilfe der synthetischen Messungen untersucht, ob der Abstand zweier
Temperaturamplituden unterschiedlicher Schichtdicken abhédngig ist von der absoluten
Schichtdicke und der betrachteten Frequenz. Dazu werden mit Gleichung (110)
Temperaturamplituden fiir Schichtdicken zwischen 1 nm und 100 nm mit einer Schrittweite
von 1nm fiir einen 17 mm langen und 25 um breiten Heizer erzeugt. Die Betrachtung
verschiedener absoluter Schichtdicken bei gleichbleibender Frequenz zeigt, dass die maximale
Schwankung des Abstands der Temperaturamplituden bei 2,44e-7 K liegt. Die maximale
Schwankung fiir zwei beliebige benachbarte Schichtdicken iiber alle gemessenen Frequenzen
liegt bei 2,6e-6 K. Der mittlere Abstand der Temperaturamplitude zwischen zwei
Schichtdicken liegt hingegen bei 2,14e-4 K und somit zwei bis drei Grofsenordnungen {iber
den beiden Schwankungen. Daraus folgt, dass der Abstand sowohl fiir verschiedene absolute
Schichtdicken als auch fiir verschiedene Messfrequenzen fiir unsere Zwecke als konstant
angenommen werden kann und der Mittelwert iiber alle Schichtdicken und Frequenzen den
Abstand gut abbildet. Des Weiteren liegt der Abstand zwischen der Temperaturamplitude des
Substrates und der diinnsten Schicht bei 7,8e-3K und ist somit im Vergleich zur
Standardabweichung der realen Messungen mit 2,37e-4 K deutlich grofSer.
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Tabelle 15 zeigt nun den mittleren Abstand der Temperaturamplitude des Heizers fiir
verschiedene Schichtdickenunterschiede, sowie die jeweils zugehorigen maximalen
Abweichungen innerhalb einer Frequenz und entlang aller Messfrequenzen fiir zwei
definierte Schichtdicken. Aufierdem gezeigt wird die Verdnderung des thermischen
Schichtwiderstandes und der Faktor, um den der mittlere Abstand der Temperaturamplitude
grofier ist als die berechnete Standardabweichung der realen Messungen. Es zeigt sich, dass
Schichtdickenunterschiede von bis zu 2 nm aufgeldst werden kénnen (je nachdem wie grofs
der Sicherheitsfaktor gewahlt wird) und die minimal auflosbare Schichtdicke bei unter 1 nm
liegt.

Tabelle 15 Mittlerer Abstand der Temperaturamplitude des Heizers fiir verschiedene Schichtdickenabsténde,
sowie maximale Abweichungen innerhalb einer Frequenz und entlang aller Messfrequenzen, Unterschied des

thermischen Schichtwiderstands und der Faktor, um den der mittlere Abstand grofler ist als die ermittelte
Standardabweichung der Messungen.

Schritt- Mittlerer | Maximaler Maximaler Delta Faktor, um den
weite Abstand | Unterschied | Unterschied | thermischer | mittlerer Abstand
Schicht- | zwischen des des Abstands | Widerstand grofler ist als
dicke zwei Abstands fir zwei [(m>*K)/W] | Standardabweichung
[nm] Schicht- innerhalb benachbarte der Messung
dicken [K] einer Schichtdicken
Frequenz [K]
[K]
1 2,14e-4 2,44e-7 2,60e-6 9,63e-10 0,90
2 4,27e-4 4,78e-7 5,20e-6 1,93e-9 1,80
3 6,41e-4 7,17e-7 7,81e-6 2,89%-9 2,70
4 8,55e-4 9,11e-7 1,04e-5 3,85e-9 3,61
5 1,1e-3 1,11e-6 1,30e-5 4,81e-9 4,64
7,5 1,6e-3 1,67e-6 1,95e-5 7,22e-9 6,75
10 2,1e-3 1,95e-6 2,60e-5 9,62e-9 8,86

6.7.1.2 Messreihe Siliziumnitrid (SisNa)

Vermessen wurden SisNs-Diinnschichten auf Si-Substrat mit Schichtdicken zwischen 100 nm
und 2 um. Die genauen Schichtdicken und Ergebnisse kénnen in Tabelle 16 betrachtet
werden. Abbildung 33 zeigt die Ergebnisse und den thermischen Schichtwiderstand
aufgetragen gegen die Schichtdicke.

Tabelle 16 Schichtdicken und gemessene thermische Leitfahigkeiten fiir die verschiedenen Proben der SisNs-
Messreihe.

Schichtdicke Thermische Leitfahigkeit
[nm] [W/(m*K)]
100,5 1,13
494,5 1,31
940,7 1,50
2032 1,60
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Messreihe Si N, Thermischer Schichtwiderstand Si N,
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Abbildung 33 Links: Gemessene thermische Leitfahigkeit von SisNa fiir verschiedene Schichtdicken. Rechts:
Thermischer Schichtwiderstand, berechnet aus Messergebnissen, fiir verschiedene Schichtdicken.

Das Vorgehen fiir Siliziumnitrid ist gleich dem fiir Siliziumdioxid. Die Standardabweichung
der realen Messungen betragt 3,43e-4 K. Die maximalen Abweichungen innerhalb einer
Frequenz fiir verschiedene Schichtdicken und die Abweichungen fiir zwei Schichtdicken im
gesamten Frequenzbereich sind auch hier deutlich kleiner als der mittlere Abstand der
Temperaturamplituden und kénnen somit als konstant angenommen werden. Der minimale
Abstand zwischen der Temperaturamplitude des Substrates und der diinnsten Schicht (1 nm)
liegt bei 9,8e-3 K.

Tabelle 17 Mittlerer Abstand der Temperaturamplitude des Heizers fiir verschiedene Schichtdickenabsténde,
sowie Maximale Abweichungen innerhalb einer Frequenz und entlang aller Messfrequenzen, Unterschied des
thermischen Schichtwiderstands und der Faktor, um den der mittlere Abstand grofler ist als die ermittelte
Standardabweichung der Messungen.

Schritt- Mittlerer | Maximaler Maximaler Delta Faktor, um den
weite Abstand | Unterschied | Unterschied | thermischer | mittlerer Abstand
Schicht- | zwischen des des Abstands | Widerstand grofier ist als
dicke zwei Abstands fir zwei [(m*K)/W] | Standardabweichung
[nm] Schicht- innerhalb | benachbarte der Messung
dicken [K] einer Schichtdicken
Frequenz [K]
[K]
1 1,30e-4 1,44e-7 1,55e-6 6,029¢-10 0,38
2 2,6le-4 2,81e-7 3,10e-6 1,21e-9 0,76
3 3,91e-4 4,22e-7 4,65e-6 1,81e-9 1,14
4 5,21e-4 5,37e-7 6,20e-6 2,41e-9 1,52
5 6,52e-4 6,56e-7 7,75e-6 3,01e-9 1,90
7,5 9,78e-4 9,86e-7 1,16e-5 4,52e-9 2,85
10 1,3e-3 1,16e-6 1,55e-5 6,03e-9 3,79

Tabelle 17 zeigt den mittleren Abstand der Temperaturamplitude des Heizers fiir
verschiedene Schichtdickenunterschiede, sowie die jeweils zugehorigen maximalen
Abweichungen innerhalb einer Frequenz und entlang aller Messfrequenzen fiir zwei
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definierte Schichtdicken. Auflerdem gezeigt wird die Verdnderung des thermischen
Schichtwiderstandes und der Faktor, um den der mittlere Abstand der Temperaturamplitude
grofier ist als die berechnete Standardabweichung der realen Messungen. Es zeigt sich, dass
Schichtdickenunterschiede von bis zu 4 nm aufgelost werden konnen und die minimal
auflosbare Schichtdicke bei unter 1 nm liegt.

6.7.1.3 Abschitzen der minimal aufl6sbaren Schichtdickendnderung

Nachdem in den vorherigen Abschnitten anhand zweier Messreihen die minimal auflosbare
Schichtdickendnderung berechnet wurde, soll in diesem Kapitel eine allgemeine Formel zur
Abschitzung dieser gefunden werden. Dazu benétigt wird der Abstand zwischen den Werten
der Gesamttemperaturamplitude zweier Messungen. Dieser muss grofier als die
Standardabweichung der Messungen sein.

Betrachtet wird dazu die Formel zur Berechnung der thermischen Leitfahigkeit [185, 188]

_ 155
2b- 1k (159

AT;

Da sich Gesamt- und Schichttemperaturamplitude nur um den konstanten Wert der
Substratamplitude = unterscheiden, kann  statt der  Gesamt- auch  die
Schichttemperaturamplitude betrachtet werden. Folglich ldsst sich der Abstand der
Temperaturamplituden zweier Messungen dann mit

P (dy d
ATppse = 5 <£ _ ﬂ) (156)

berechnen, da % nur vom Heizer und nicht von der Probe abhidngt. Mit dem thermischen

Schichtwiderstand Ry, f = i—; [92, 187] ergibt sich

P 157
ATppse = 52— BRen s (157
Mit der intrinsischen thermischen Leitfahigkeit [92]
Ad
o= 158
ergibt sich fiir den Abstand der Temperaturamplituden
P Ad
ATgpse = T (159)

2b -1 kinp

Die intrinsische thermische Leitfahigkeit ist dabei ein schichtdickenunabhdngiger
Materialparameter. Mit Gleichung (159) kann nun der Abstand der Temperaturamplituden
fiir ein beliebiges Schichtdickenintervall Ad; mit Hilfe einer abgeschétzten intrinsischen
thermischen Leitfdhigkeit bestimmt werden und so mit Hilfe der Standardabweichung der
Messungen eine ungefihre Auflosungsgrenze fiir Schichtdickenunterschiede abgeschatzt
werden.
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6.7.2 Maximal auflosbare thermische Leitfahigkeit

Bei einer 3-Omega Messung wird immer neben der eigentlichen Probe, ein reines Substrat als
Referenz gemessen. Der Unterschied der Temperaturamplitude zwischen Probe und Referenz
(siehe Abbildung 32; blaue Kurve entspricht Referenz, rote Kurven entsprechen den Proben)
entsteht dabei durch den thermischen Widerstand der Schicht und wird verwendet, um die
thermische Leitfdhigkeit zu bestimmen (gut erkennbar in Gleichung (82)). Mit steigender
thermischer Leitfahigkeit sinkt der thermische Widerstand und somit die Differenz der
Temperaturamplituden.

In diesem Abschnitt wird untersucht, wie grofs die thermische Leitfahigkeit fiir verschiedene
Schichtdicken sein darf, damit die Messung noch einen Unterschied zwischen Referenz und
Probe erkennen kann und somit die Leitfahigkeit noch sinnvoll bestimmbar ist. Zu diesem
Zweck wird eine Messreihe an verschieden dicken AIN-Schichten durchgefiihrt. Die
gefundenen Ergebnisse werden anschliefSfend mit simulierten Ergebnissen aus Gleichung (110)
untersucht und erganzt.

Vermessen wurden 5 AIN-Schichten mit den Schichtdicken 50 nm, 100 nm, 500 nm, 1 pm und
2 um. Da das AIN durch den Abscheideprozess der Heizer angegriffen wird, muss zusétzlich
auf dem AIN eine 100 nm dicke SiO2-Schicht abgeschieden werden. Diese dient als Schutz fiir
die AIN-Schicht. Daher ist fiir diese Messungen nicht das reine Substrat die Referenz, sondern
ein Substrat, auf dem die gleiche 100 nm dicke SiO2-Schicht abgeschieden wird, wie auf den
AIN-Proben.

Es gilt nun herauszufinden, wie grofs die Messunsicherheit fiir die verschiedenen Heizer ist
und ob die Differenz der Temperaturamplituden zwischen Probe und Referenz grofer als die
Messunsicherheit ist. Dazu wird die Standardabweichung der Messergebnisse fiir jeden
Heizer, sowohl fiir die Proben als auch fiir die Referenzen, berechnet. AnschliefSend werden
die Standardabweichungen von Referenz und Probe addiert und mit der Differenz der
Temperaturamplituden zwischen Probe und Referenz verglichen. Ist die Differenz deutlich
grofler als die kombinierte Standardabweichung, kann die AIN-Schicht gut aufgelost und
somit eine thermische Leitfdhigkeit sinnvoll berechnet werden. Es zeigt sich, dass die
Differenz der Temperaturamplituden im Durchschnitt 22-mal grofSer ist als die kombinierte
Standardabweichung. Der kleinste Wert ist 1,6, wobei dieser nur ein einziges Mal vorkommt
und es insgesamt auch nur einen Wert gibt, der kleiner als 2 ist. Der grofite Wert liegt bei 244.
Es lasst sich also mit grofser Sicherheit sagen, dass bei allen Proben die AIN-Schicht klar
aufgelost werden konnte und somit nun die thermische Leitfahigkeit berechnet werden kann.
Die Ergebnisse der Messungen finden sich in den ersten beiden Spalten aus Tabelle 18.
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Tabelle 18 Exakte Schichtdicken der AIN-Schichten und berechnete thermische Leitfahigkeit fiir jede Schicht, sowie
berechnetes oberes theoretisches Limit der auflosbaren thermischen Leitfahigkeit bei mindestens doppelt so grofser
Differenz der Temperaturamplitude zwischen Probe und Referenz im Vergleich zur kombinierten
Standardabweichung von Probe und Referenz.

Theoretisches Limit der
Schichtdicke Thermische Leitfahigkeit Thermischen
[nm] [W/(m*K)] Leitfahigkeit
[W/(m*K)]
1 X 0,29
5 X 1,42
10 X 2,85
20 X 5,72
52 11,83 14,17
102 12,41 26,56
501 48,55 86,97
1005 59,19 107,23
1965 112,65 123,28
5000 X 132,19
10000 X 135,3
20000 X 135,3
25000 X 135,3

Die Ergebnisse werden mit Literaturwerten aus zwei anderen Quellen [65, 198] verglichen und
konnen in Abbildung 34 eingesehen werden. Es zeigt sich, dass die Ergebnisse gut mit denen

aus der Literatur tibereinstimmen.

Im zweiten Teil werden mit Gleichung (110) auf Basis der realen Messungen nun synthetische
Messwerte erzeugt. Dabei wird fiir eine vorgegebene Schichtdicke die Leitfdhigkeit der
Schicht so lange erhoht, bis der Abstand der Temperaturamplituden von Probe und Referenz
kleiner als das doppelte der mittleren Standardabweichungen der Messungen ist. Die mittlere
Standardabweichung der Messungen fiir die AIN-Schichten betragt 3,46e-4 K. Die Ergebnisse
dazu konnen in Tabelle 18 in der rechten Spalte betrachtet werden. Es wird ersichtlich, dass
die Auflosungsgrenze immer oberhalb der gemessenen thermischen Leitfahigkeiten liegt, was
die obige Auswertung anhand der realen Messungen unterstiitzt. Zusatzlich wurden noch die
theoretischen Limits fiir sehr diinne- und sehr dicke Schichten berechnet. Wie erwartet tritt
bei dicken Schichten eine Sattigung auf, da mit der 3-Omega Methode keine thermischen
cross-plane Leitfahigkeiten von diinnen Schichten gemessen werden konnen, die grofser als
die des Substrats sind.

Die berechneten Obergrenzen der thermischen Leitfahigkeit liegen alle ungefahr auf einer
Kurve, die durch Gleichung (154) mit m = 7,25 1073 und t = 2,65 - 10~ beschrieben werden
kann. Die Anpassung liegt bei R? = 0,998. Somit konnen theoretische Obergrenzen fiir
beliebige Schichtdicken berechnet werden. Diese Anpassung gilt allerdings nur im
berechneten Schichtdickenbereich mit Si-Substrat als gesichert.
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Abbildung 34 Ergebnisse der AIN-Messungen inklusive des Ergebnisses fiir die 850 nm dicke AIN-Schicht aus der
Messreihe der Vergleichsmessungen (siehe Tabelle 10), sowie Vergleichswerte aus der Literatur [65, 198].
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Das Ziel dieses Kapitels ist das iiberwachte Trainieren (supervised learning) eines Machine
Learning Modells, das den Messaufwand zur Bestimmung der thermischen cross-plane
Leitfahigkeit eines Materials auf Substrat reduziert. Mit der neu entwickelten Auswertung
(siehe Kapitel 6) werden fiinf verschiedene Heizer mindestens zwei Mal vermessen. Insgesamt
werden also mindestens 10 Messungen benotigt. Dieser Aufwand ist notig, da
unterschiedliche Heizer teils voneinander abweichende Ergebnisse liefern. Das ML-Modell
soll die cross-plane Leitfahigkeit mit nur einer Messung hinreichend genau bestimmen
konnen.

7.1 Datenauswahl

7.1.1 Featureauswahl

Wie bereits in Kapitel 2.4.2.1 beschrieben, ist es bei der Featureauswahl wichtig, das Problem
in seiner Gesamtheit gut durch die gewahlten Features zu beschreiben. Es sollten aber nicht
zu viele Features definiert werden, da so die Gefahr wachst, einige Aspekte des Problems
mehrfach wiederzugeben und somit deren Gewichtung beim Training zu erhdhen [164].

Als Features werden alle Parameter gewdhlt, die das Messergebnis einer 3-Omega Messung
beeinflussen, sowie das Messergebnis selbst. Diese sind:

e Gesamttemperaturamplitude des Heizers Tges (Frequenzabhangig)
e Heizleistung P (Frequenzabhangig)

e Heizerbreite 2b

e Heizerlingel

e Schichtdicke des Diinnfilms ds

e Spezifische Warmekapazitit des Diinnfilms c

e Dichte des Diinnfilms p

Die Rohdaten der Messung liefern eigentlich die 3-Omega Spannung iiber die Briicke, die 1-
Omega Spannung iiber die Probe, den TCR-Wert und die Proben- und Dekadenwiderstande.
All diese Parameter werden aber in der Gesamttemperaturamplitude beriicksichtigt und
somit kann die Anzahl an Features minimiert werden. Heizleistung, Heizergeometrie und
Schichtdicke beeinflussen die Messung erheblich und werden somit ebenso als Features
festgelegt. Die Materialparameter Dichte und spezifische Warmekapazitit haben laut
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Gleichung (110) nur einen kleinen Einfluss, werden hier aber als Marker mit aufgenommen,
um auf verschiedene Materialien hinzuweisen. Der Einfluss der beiden Parameter wird im
Kapitel 7.4 begutachtet.

7.1.2 Probenauswahl

Bei der Probenauswahl fiir den Trainings- und Validationdatensatz wird darauf geachtet,
einen moglichst groffen Raum aus verschiedenen Schichtdicken und Materialien abzudecken.
So finden sich Proben mit einer grofien Bandbreite von Schichtdicken von 5 nm bis 2000 nm
und allen bisher vermessenen Materialien, mit Ausnahme von AIN, da hier ein
Zweischichtsystem bendtigt wird und sich der Probenaufbau somit stark von den anderen
Proben unterscheidet. Die vermessenen Heizer haben Langen zwischen 9 mm und 17 mm und
Breiten zwischen 2 pum und 27 um. Eine Ubersicht {iber alle Proben des Trainings- und
Validationdatensatzes findet sich in Tabelle 19 wieder. Zu jeder in der Tabelle gelisteten Probe
existieren mehrere Messungen mit verschiedenen Heizergeometrien. Insgesamt enthalt der
Trainings- und Validationdatensatz 196 Messungen mit ca. 6500 bis 19600 individuellen
Messpunkten.

Tabelle 19 Liste aller Proben fiir Trainings- und Validationdatensatz.

Nummer Material Schichtdicke Nummer Material Schichtdicke

[nm] [nm]
1 SiO2 5 10 SiO:2 850
2 SiO2 10 11 SiO:2 1000
3 SiO2 20 12 BN 425
4 SiO2 30 13 BN (150 °C) 500
5 SiO2 50 14 BN 500
6 SiO2 100 15 BN 850
7 SiO2 425 16 SisNa 100
8 SiO2 500 17 SizsNa 1000

SiO2 )

9 Feuchtoxid 500 18 SisNa 2000

Bei der Auswahl der Proben fiir den Testdatensatz wird darauf geachtet, moglichst das
gesamte Spektrum zukiinftiger Proben abzubilden, sowie neue, bisher unbesehene Proben
einzubauen, um die Generalisierbarkeit des Modells zu testen. Eine Ubersicht tiber alle Proben
des Testdatensatzes findet sich in Tabelle 20 wieder. Zu jeder in der Tabelle gelisteten Probe
existieren mehrere Messungen mit verschiedenen Heizergeometrien. Der Testdatensatz
enthalt eine Probe jedes Materials. Mit Probe Nummer 3 wird zudem eine Kombination aus
Material und Schichtdicke eingefiihrt, mit der das ML-Modell so noch nie konfrontiert wurde.
Insgesamt enthdlt der Testdatensatz 24 Messungen mit insgesamt ca. 800 bis 2400
individuellen Messpunkten.
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Tabelle 20 Liste aller Proben fiir Testdatensatz.
Nummer Material Schichtdicke [nm]
1 SiO2 100
2 BN 500
3 SisN4 500

7.1.3 Datensatze

Mit Hilfe der ausgewdhlten Features und Samples werden nun insgesamt 6 verschiedene
Datensdtze erzeugt. Alle verfligbaren ML-Modelle (siehe Kapitel 7.2) werden mit jedem
Datensatz trainiert. Eine Ubersicht {iber alle Datensétze findet sich in Tabelle 21.

Tabelle 21 Ubersicht iiber alle generierten Datensétze.

Nummer | Frequenzbereich Features Individuelle Individuelle
[Hz] Messpunkte Messpunkte Test
Training
1 10 — 10000 Tges, P, 2b, 1, d, c, 19600 2400
P
2 100 — 10000 Tges, P,2b,1,d, c, 13132 1608
P
3 100 - 1000 Tges, P, 2b,1,d, ¢, 6468 792
P
4 10 — 10000 Tges, P, 2b, 1, d 19600 2400
5 100 — 10000 Tges, P,2b, 1, d 13132 1608
6 100 — 1000 Tges, P, 2b, 1, d 6468 792

Untersucht werden drei verschiedene Frequenzbereiche, sowie zwei verschiedene Feature-
Kollektionen. Die Frequenzbereiche umfassen:

e Gesamter Frequenzbereich

e Frequenzen grofler 100 Hz: kleine Frequenzen werden ausgelassen, da diese meist eine
deutlich groflere Streuung aufweisen.

e Frequenzen zwischen 100 Hz und 1000 Hz: Dieses Intervall stellt ungefdhr den
linearen Bereich da.

Die beiden Feature-Kollektionen unterscheiden sich hinsichtlich der beiden
Materialparameter Dichte und spezifische Warmekapazitat. Wie bereits in Kapitel 7.1.1
beschrieben, ist der Einfluss der beiden Features fraglich und wird auf diese Weise untersucht.

7.2 Modellauswahl
7.2.1 Matlab

Das Auswdhlen eines spezifischen ML-Modells gestaltet sich in der Regel duflerst schwierig.
Obwohl man die Funktionsweise verschiedener Modelle kennt, ist es meist schwer, ihr exaktes
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Lernverhalten vorherzusagen [199]. Meist wird daher der Ansatz verfolgt, viele verschiedene

Modelle zu trainieren und das mit der besten Performance auszuwdihlen. Matlab bietet zu

diesem Zweck eine Vielzahl vordefinierter ML-Modelle in der Regression-Learner App der

Statistics and Machine Learning Toolbox. Eine kurze Ubersicht findet sich in Tabelle 22.

Als Validation Strategie werden jeweils einmal Holdout Validation, einmal 5 fold Cross-

Validation und einmal Resubstitution Validation gewahlt, so dass jeder Datensatz einmal mit

jeder Strategie trainiert wird.

Tabelle 22 Ubersicht iiber die in Matlab integrierten Machine Learning-Modelle.

Art Anzahl verschiedener
Modelle

Linear Regression 5
Regression Trees 5
Support Vector Machines 8
Gaussian Process Regression 6
Kernel Approximation 3
Regression

Ensemble of Trees 4
Neural Networks 7

7.2.2 LSTM Deep Learning Netz

Zusatzlich zu den 38 vorhandenen Modellen wird ein LSTM Deep Learning Netz

programmiert. Dieses besteht aus den folgenden vier Layers:

Input Layer: Nimmt Eingaben an

LSTM Layer: Long Short-Term Memory Layer

Fully Connected Layer: Verkniipft vorhergehende Schicht mit nachfolgender Schicht
[200]. Wird hier genutzt, um von vielen Neuronen der LSTM-Layer auf ein Neuron der
Output Layer zu verkleinern.

Output Layer: Gibt Ergebnis aus

Das Netz besitzt die folgenden Hyperparameter:
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Epochen: Entspricht der maximalen Anzahl an Trainingszyklen fiir den gesamten
Datensatz

Mini Batch Size: Entspricht der Batch-Grofie. Wird zu 196 gesetzt - Es werden in
jedem Trainingszyklus alle Daten genutzt. Das fithrt zu etwas ldngeren
Trainingszeiten, dafiir ist das Ergebnis genauer. Bei kleineren Datensatzen ist dies zu
empfehlen, grofsere Datensdtze werden meist in kleinere Batches unterteilt.

Number of hidden Units: Gibt an, wie viel Information zwischen Datenpunkten
weitergegeben wird. Wird der Wert zu grofs angegeben, besteht die Gefahr des
Overfittings. Wird zu 100 gesetzt.

Solver: Als Solver wird hier der Parameter Optimierer bezeichnet. Es wird der Adam

Optimierer genutzt.
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e Shuffle: Gibt an, ob Trainings- und Validationdaten nach einer gewissen Anzahl an
Zyklen neu verteilt werden sollen. Ist in diesem Fall so eingestellt, dass nach jedem
Zyklus Trainings- und Validationdaten neu verteilt werden. Dadurch wird verhindert,
dass sich das Modell an einen festen Validationdatensatz anpasst und somit schlechter
generalisierbar wird.

e Validation Frequency: Gibt an, nach wie vielen Zyklen das Modell mit den
Validationdaten getestet wird. Ist auf 1 gesetzt, so dass nach jedem Zyklus validiert
wird.

e Lernrate: Gibt an, wie schnell gelernt wird. Ein hoher Wert fithrt zu schnelleren, aber
ungenaueren Ergebnissen.

Da es in Matlab nicht moglich ist, Hyperparameter Optimierer einzubauen, werden die
Hyperparameter Epochen und Lernrate per Hand variiert. Als Standard wird 5000 Epochen
lang gelernt. Konvergiert die Lernkurve nach dieser Zeit noch nicht, wird der Wert angepasst.
Fiir die Lernrate werden standardmafiig die Werte 5e-3, 5e-4 und 5e-5 gewahlt. Konvergiert
die Lernkurve auch bei der niedrigsten Lernrate noch sehr schnell, wird auch hier eine noch
kleinere Lernrate ausgewdhlt.

Als Validation Strategie wird Holdout Validation gewahlt, da Matlab beim Programmieren
keine andere Strategie zuldsst, ohne erheblichen Aufwand zu betreiben.

7.3 Auswertung
7.3.1 Matlab

Jeder der sechs Datensdtze wurde mit jedem von Matlab verfiigbaren Modell und jeder
verfiigbaren Validation Strategie trainiert. Tabelle 23 zeigt das Modell, das fiir jeden
Datensatz und jede Validation Strategie am besten abgeschlossen hat. Die Test RMSE Spalte
zeigt dabei die Wurzel des mittleren quadratischen Fehlers des Testdatensatzes an und die
Test R? Spalte das Bestimmtheitsmaf3. Beim ersten Datensatz wurden die Hyperparameter der
Validation Strategien etwas variiert, um die besten Werte zu erhalten. Bei der Holdout
Validation wurde sich fiir eine Aufteilung von 85% zu 15% fiir Trainings- und Validationdaten
entschieden. Die Cross-Fold Validation wird exakter, je mehr Faltungen man durchfiihrt.
Typische Werte sind hier 5, 15, und 50. Fiir die initialen Trainingslaufe werden 5 Faltungen
genutzt, da jede Faltung mehr zusdtzlichen Rechenaufwand bedeutet. Fiir die spateren
Trainingslaufe werden 50 Faltungen verwendet.

Insgesamt am besten abgeschnitten haben die Boosted- und Bagged-Entscheidungsbaume. Bei
den Validation Strategien halten sich Holdout- und Cross-Fold Validation die Waage. Fiir eine
Optimierung  der  Hyperparameter = werden  dementsprechend die  beiden
Entscheidungsbaume gewahlt. Als Validation Strategie wird die Cross-Fold Validation mit 50
Faltungen genutzt, da diese meist die besten Ergebnisse liefert [201, 202]. Trainiert wird am
Datensatz 1. Die gefunden Hyperparamter werden anschliefSend fiir ein finales Training an
Datensatz 1 und 3 getestet, da diese am erfolgversprechendsten erscheinen (siehe Tabelle 23).
Alle Trainingsldufe kénnen im Anhang C in Tabelle 35 und Tabelle 36 eingesehen werden.

Die Optimierung der Boosted Trees Methode wurde nach anfanglichen Versuchen eingestellt,
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da die Ergebnisse nicht vielversprechend waren. Bei der Bagged Trees Methode zeichnete sich
besonders die Hyperparameterkombination 7 und 25 fiir die minimale Blattanzahl und die
Anzahl an Lernern ab. Da der Trainingsprozess jedes Mal etwas anders ablduft, werden mit
dieser Kombination 100 Modelle jeweils fiir die Datensdtze 1 und 3 trainiert. Die besten
Modelle fiir jeden Datensatz werden in Tabelle 24 gezeigt.

Tabelle 23 Trainingsergebnisse fiir die ML-Modelle, die in Matlab hinterlegt sind. Gezeigt ist jeweils das beste
Modell fiir jeden Datensatz und jede Validation Strategie. Die besten Modelle jedes Datensatzes sind griin

hervorgehoben.
Daten- Validation Methode Modell Test Test R?
satz RMSE
1 Resubstitution Validation Bagged Trees 0,094716 0,98
1 Holdout Validation 5% Bagged Trees 0,17269 0,93
1 Holdout Validation 5% Optimizable Ensemble 0,18812 0,92
1 Holdout Validation 5% Bagged Trees 0,13946 0,95
1 Holdout Validation 15% Bagged Trees 0,088744 0,98
1 Holdout Validation 15% Bagged Trees 0,17324 0,93
1 Holdout Validation 15% Optimizable SVM 0,13296 0,96
1 Holdout Validation 25% Optimizable GPR 0,17752 0,92
1 Holdout Validation 25% Bagged Trees 0,11812 0,97
1 Holdout Validation 25% Optimizable GPR 0,1382 0,95
1 Cross Validation 5 Folds Bagged Trees 0,14353 0,95
1 Cross Validation 15 Folds Bagged Trees 0,087333 0,98
1 Cross Validation 50 Folds Bagged Trees 0,08774 0,98
2 Resubstitution Validation Optimizable SVM 0,10737 0,97
2 Holdout Validation 15% Bagged Trees 0,11017 0,97
2 Cross Validation 5 Folds Bagged Trees 0,099848 0,98
3 Resubstitution Validation Optimizable Ensemble 0,15077 0,95
3 Cross Validation 5 Folds Bagged Trees 0,10258 0,97
3 Cross Validation 50 Folds Bagged Trees 0,10856 0,97
4 Resubstitution Validation Boosted Trees 0,21817 0,89
4 Holdout Validation 15% Optimizable GPR 0,1728 0,93
4 Cross Validation 5 Folds Optimizable Neural 0,12292 0,96
Network
5 Resubstitution Validation | Narrow Neural Network 0,2078 0,9
5 Holdout Validation 15% Boosted Trees 0,22522 0,88
5 Cross Validation 5 Folds Optimizable Ensemble 0,21009 0,89
6 Resubstitution Validation Boosted Trees 0,11057 0,97
6 Holdout Validation 15% Boosted Trees 0,11057 0,97
6 Cross Validation 5 Folds Boosted Trees 0,11057 0,97
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Tabelle 24 Jeweils bestes trainiertes Modell fiir die Datensétze 1 und 3.
Daten-| Validation Modell Minimale Anzahl Test RMSE Test R?
satz Methode Blattanzahl Lerner
1 Cross-Fold 0,050036 0,99
B dT 7 25
3 | Validation50 | o888 1Tees 0,051975 0,99

Betrachtet man die Ergebnisse aus Tabelle 24, wiirde man sich fiir das Modell des Datensatzes
1 (ab jetzt Modell 1 genannt) entscheiden, da sein RMSE-Wert kleiner als der des Modells des
Datensatzes 3 (ab jetzt Modell 3 genannt) ist. Betrachtet man die Ergebnisse genauer, scheint
es, als ware die Streuung von Modell 1 bei SiO2 und SisNa grofier als bei Modell 3. Dies wird
in Abbildung 35 ersichtlich.
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Abbildung 35 Abweichung der Ergebnisse der beiden Matlab-Modelle. Die thermischen Leitfahigkeitswerte auf
der x-Achse entsprechen den verschiedenen Materialien SiO2 (0,71 W/(m*K)), SisNa (1,30 W/(m*K)) und BN
(2,58 W/(m*K)).

Da die absoluten Ergebnisse fiir SiO2 und SisNs kleiner sind als fiir BN, ist hier eine kleinere
Streuung vorzuziehen, wohingegen die etwas grofiere Streuung bei BN nicht so sehr ins
Gewicht fallt. Dies wird in Tabelle 25 deutlich, in der die Fehlerintervalle der beiden Modelle
verglichen werden. Als Fehlerintervall wird hier der Abstand des jeweils kleinsten und
grofiten Ergebnisses der beiden Modelle fiir jedes Material definiert.

Tabelle 25 Fehlerintervalle fiir die beiden finalen Modelle 1 und 3.

Material Target-Wert Fehlerintervall Modell 1 | Fehlerintervall Modell 3
SiOz 0,713 0,141 0,098
SizN4 1,301 0,127 0,083
BN 2,582 0,060 0,111

Um dies genauer zu untersuchen, werden die Ergebnisse jeweils als Boxplot in Abbildung 36
gezeigt.
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Abbildung 36 Vergleich der Modellgenauigkeiten der Matlab-Modelle 1 und 3 mit Hilfe von Boxplots. Gezeigt
sind jeweils ein Boxplot fiir jedes Modell und jedes Material.

Die Boxplots bestitigen die Vermutung, welche durch die schnelle Betrachtung der
Fehlerintervalle aufgestellt wurden. Die kleinere Streuung von Modell 3 bei SiO2 und SisN4
wird hier deutlich ersichtlich. Der Median der Messwerte liegt bei Modell 1 fiir SiO2 und BN
allerdings ndher am Target Wert. Trotz dieser kleinen Einschrankung wird sich schliefSlich fiir
Modell 3 anstelle von Modell 1 aufgrund der geringeren Streuung bei kleinen thermischen
Leitfahigkeiten entschieden. Die etwas groflere Abweichung des Medians bei SiO2 wird dabei
in Kauf genommen.

7.3.2 Long Short-Term Memory Modell

Neben den Matlab internen Modellen wurde ein eigenes LSTM-Netz (siehe Kapitel 7.2.2)
programmiert. Es wird wieder mit allen sechs Datensdtzen trainiert. Variiert werden
hauptsachlich die Grofse des Validationdatensatzes, Lernrate, MiniBatch Size und Anzahl der
Hidden Units. Aufierdem wurde neben dem Adam Optimierer ein SGDM (stochastic gradient
descent with momentum) Optimierer getestet. Dieser lieferte fiir die vorhandenen Datensatze
sehr schlechte Ergebnisse und wird daher nicht weiterverfolgt. Eine Ubersicht iiber alle
anfanglich trainierten Modelle findet sich im Anhang C in Tabelle 37.

Es zeigt sich, dass fiir verschieden grofse Validationdatensatze dhnliche Ergebnisse erzielt
werden. Die besten Ergebnisse liefern aber die Trainingsldufe, bei denen mit 15%
Validationdaten gearbeitet wird. Des Weiteren erzielt die grofste Lernrate die besten
Ergebnisse. Uberraschend ist, dass eine kleinere Batchgrofie bessere Ergebnisse liefert. Die
Vorteile kleinerer Batchgrofien werden in Kapitel 2.4.2.3 erlautert, diese treten aber eigentlich
erst bei grofseren Datenmengen in den Vordergrund. Mit diesem Wissen sind anfanglich
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hauptsachlich grofiere Batchgrofsen trainiert worden, da somit immer mit allen Daten trainiert
wird.

Mit den erhaltenen Erkenntnissen wird ein zweiter grofier Trainingslauf gestartet, bei dem
sich auf kleinere Batchgrofien und grofiere Lernraten mit 15% Holdout konzentriert wird. Alle
Trainingsldufe konnen im Anhang C in Tabelle 38 eingesehen werden. Es zeigt sich, dass bei
kleineren Batchgrofien und grofieren Lernraten die Trainingsergebnisse deutlich besser
werden. Auf Basis von Tabelle 37 und Tabelle 38 im Anhang C werden einige Modelle zur
Optimierung ausgewdhlt. Jedes der gewahlten Modelle wird mehrere tausend Male trainiert.
Die Modellauswahl sowie die zugehdrigen Trainingsergebnisse werden in Tabelle 26 gezeigt.

Tabelle 26 Modellauswahl fiir finales LSTM-Netz Training. Das beste Modell ist griin hinterlegt.

Daten- Validation Methode MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R2
satz Size Units RMSE

1 Holdout Validation 25% 64 0,00005 150 0,2054 0,8987
1 Holdout Validation 15% 196 0,005 50 0,058 0,9919
1 Holdout Validation 15% 196 0,005 150 0,0489 0,9942
1 Holdout Validation 15% 64 0,05 100 0,029 0,998
2 Holdout Validation 15% 196 0,005 50 0,045 0,99
2 Holdout Validation 25% 196 0,005 150 0,0754 0,9864
2 Holdout Validation 25% 196 0,005 150 0,0468 0,9947
3 Holdout Validation 15% 196 0,005 50 0,06 0,98
3 Holdout Validation 15% 196 0,005 100 0,0449 0,9952
3 Holdout Validation 15% 64 0,005 100 0,0323 0,9975
3 Holdout Validation 25% 64 0,05 100 0,025 0,998
3 Holdout Validation 15% 64 0,00005 100 0,037 0,9656
3 Holdout Validation 15% 32 0,05 150 0,0234 0,9987
3 Holdout Validation 15%
4 Holdout Validation 15% 32 0,005 100 0,024 0,9986
6 Holdout Validation 15% 32 0,005 100 0,0198 0,9991

Das beste Modell ist wie bei den Matlab-Modellen mit Datensatz 3 trainiert. Nachdem das
Modell deutlich bessere Ergebnisse als die anderen Modelle zeigt, wird hier auf einen
Vergleich verzichtet. Abbildung 37 und Abbildung 38 zeigen die Boxplots und die
Abweichungen von den Targetwerten fiir das ausgewahlte (griin hinterlegte) Modell.
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Abbildung 37 Boxplots fiir das beste LSTM-Modell. Gezeigt ist der Ergebnisbereich des LSTM-Modells fiir
verschiedene Messungen mit verschiedenen Heizern an derselben Probe.
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Abbildung 38 Abweichung der einzelnen Messungen vom Targetwert fiir das beste LSTM-Netz. Die thermischen
Leitfdhigkeitswerte auf der x-Achse entsprechen den verschiedenen Materialien SiO2 (0,71 W/(m*K)), SisN4
(1,30 W/(m*K)) und BN (2,58 W/(m*K)).
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7.4 Ergebnisse

Es wurden Machine Learning Modelle auf zwei verschiedene Arten trainiert. Einmal mit der
Matlab-eigenen Regression-Learner App und einmal mit einem selbst programmierten LSTM-
Netz. Im Folgenden werden die am besten trainierten Modelle beider Arten verglichen, um
somit zu einem finalen Modell zu gelangen. Tabelle 27 zeigt die RMSE-Werte und die Giite
R? der beiden Modelle fiir die einzelnen Materialien, sowie den gesamten Testdatensatz. Es
wird ersichtlich, dass das LSTM-Netz deutlich genauere Ergebnisse liefert. Diese These wird
durch die Abweichungen der einzelnen Messungen in Abbildung 39 sowie die Boxplots in
Abbildung 40 unterstiitzt. Als finales Modell wird dementsprechend klar das LSTM-Netz
gewahlt.

Tabelle 27 Vergleich der jeweils besten Modelle aus der Regression-Learner App und dem LSTM-Netz.

Matlab Modell 3 | LSTM | Matlab Modell 3 | LSTM | Matlab Modell 3| LSTM
Material RMSE RMSE Gesamt R2
SiO:2 0,0545 0,0164
SizN4 0,0359 0,0122 0,0520 0,0150 0,99 0,9995
BN 0,0471 0,0177

Des Weiteren fallt auf, dass die beiden besten Modelle jeweils mit Datensatz 3 trainiert
wurden. Der in Kapitel 7.1.1 eher als gering eingeschdtzter Einfluss der spezifischen
Warmekapazitdt und der Dichte der Schicht ist dementsprechend grofer als gedacht. Der fiir
die Modelle wichtige Frequenzbereich begrenzt sich auf den linearen Bereich von 100 Hz bis
1000 Hz.
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Abbildung 39 Abweichung der Ergebnisse der beiden besten Modelle. Die thermischen Leitfahigkeitswerte auf der

x-Achse entsprechen den verschiedenen Materialien SiO2 (0,71 W/(m*K)), SisNs (1,30 W/(m*K)) und BN
(2,58 W/(m*K)).
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Abbildung 40 Vergleich der Modellgenauigkeiten der beiden besten Modelle mit Hilfe von Boxplots. Gezeigt sind
jeweils ein Boxplot fiir jedes Modell und jedes Material.

7.5 Vergleich Machine Learning Modell

Auswertung mit Regression
Nachdem das beste ML-Modell gefunden wurde, soll dieses nun mit der in Kapitel 6

und

beschriebenen bisherigen Auswertung verglichen werden. Dabei wird der Wert fiir die
thermische cross-plane Leitfdhigkeit des simultanen Fits nach bestem Wissen und
vergleichenden Messungen mit anderen Messmethoden (siehe Kapitel 6.4) als ,wahrer” oder
Target Wert angesehen. Die Abweichungen des ML-Modells zu diesem Target konnen in
Tabelle 28 eingesehen werden. Die Abweichung liegt fiir alle Materialien deutlich unter 1%.
In Zusammenhang mit den Daten aus Abbildung 39 und Abbildung 40 sowie Tabelle 27
wird das LSTM-Netz als valide Alternative zur bisherigen Auswertetechnik angesehen. Das
ML-Modell hat den Vorteil, dass nur ein Heizer vermessen werden muss anstelle der tiblichen
5. Daraus ergibt sich eine Verkiirzung der Mess- und Auswertezeit von ca. 6 Stunden auf 1
Stunde.

Tabelle 28 Zielwerte der thermischen Leitfahigkeit fiir jedes Material, sowie das mittlere Ergebnis des LSTM-
Netzes und die mittlere Abweichung von den Zielwerten.

Mittleres LSTM-Netz Mittlere
. . | Target Wert . .
Material [W/(m*K)] Ergebnis Abweichung
[W/(m*K)] [W/(m*K)]
SiO2 0,713 0,711 0,002
SizNa 1,301 1,293 0,008
BN 2,581 2,565 0,016
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7.6 Zusammenfassung

Die LSTM-Ergebnisse sind in sehr guter Ubereinstimmung mit den Simultanfit-Ergebnissen.
Das LSTM-Netz bietet dabei aber den Vorteil, dass nur ein Heizer vermessen werden muss,
im Gegensatz zu den 5 Heizern bei der Simultanfit-Methode. Dies fiihrt zu erheblicher
Zeitersparnis und macht das LSTM-Netz zu einer deutlichen Verbesserung der 3-Omega
Methode.

Das LSTM-Netz ist wie jedes Machine Learning Tool eine Blackbox. Es kann lediglich der
Input und der Output tiberpriift werden, allerdings ist es nicht moglich einen Einblick in die
Ergebnisfindung des Programms zu bekommen. Daher sollten nur Proben auf diese Weise
ausgewertet werden, deren Parameter dhnlich derer der im Trainingsdatensatz enthaltenen
Daten sind. Fiir prazise Ergebnisse wird weiterhin die klassische neu entwickelte 3-Omega
Auswertung empfohlen.

Das LSTM-Netz ist aber kein ,abgeschlossenes” Programm. Es kann stets mit neuen
Messungen weitertrainiert und damit sein Horizont erweitert und die Genauigkeit verbessert
werden.
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8.1 Motivation und Aufbau

Die klassische 3-Omega Methode, wie sie auch in dieser Arbeit genutzt wird, hat trotz
fortlaufender Verbesserungen einige Methodik bedingte Schwachen. Der wohl grofite
Nachteil der Methode ist die extensive Probenprdparation. Auf jedes zu untersuchende
Material muss eine Heizerstruktur aufgebracht werden. Dieser Prozess benétigt vielfaltiges
Knowhow und Equipment und ist gewissermafien destruktiv. Des Weiteren wird die
thermische Leitfahigkeit {iber die gesamte Kontaktfliche des Heizers gemittelt. Dies ist
wiinschenswert, wenn ein Materialparameter gesucht wird, gibt allerdings keinerlei
Aufschluss iiber lokale thermische Leitfahigkeitsunterschiede.

Im Gegensatz dazu kann die Scanning Thermal Microscopy (SThM) (siehe Kapitel 2.3.3) lokale
thermische Leitfahigkeitsunterschiede, mit Hilfe einer beheizten AFM-Spitze, detektieren.
Allerdings ist die Methode nur qualitativ, es kdnnen also keine Aussagen iiber die exakte
thermische Leitfdhigkeit gemacht werden.

Bei der Kombination der beiden Messmethoden wird die SThM mit einem Bruker Dimension
Icon AFM als Basis verwendet. Die {iibliche Messbriicke ist dabei durch eine eigens
angefertigte Wheatstone-Briicke zu ersetzen. Die Generierung des Anregesignals erfolgt mit
einem externen Lock-In Verstarker der Firma Anfatec (Anfatec eLockIn 204/2). Dieser dient
auch zur Detektion des 3-Omega Signals, welches dann in den AFM-Controller (Nanoscope
V) eingespeist und dort mit den Topographiedaten des AFMs synchronisiert wird. Der 3-
Omega Heizer ist hier, dhnlich wie beim SThM, durch eine beheizte AFM-Spitze (Bruker
VITA-DM-NANOTA-200) zu ersetzen. Der schematische Aufbau kann in Abbildung 41
betrachtet werden, wahrend der reale Aufbau in Abbildung 42 zu finden ist. Die farbig
eingerahmten Bereiche der beiden Abbildungen zeigen dabei jeweils die gleichen
Komponenten.

Mit der Kombination beider Messmethoden wird erwartet, dass quantitative Aussagen iiber
die lokale thermische Leitfdhigkeit gemacht werden konnen. Auflerdem entfdllt das
Aufbringen der Heizerstrukturen, da als Heizer eine AFM-Spitze verwendet wird.
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Abbildung 41 Schematischer Aufbau der 3-Omega SThM-Kombination. Rot: Klassischer AFM-Aufbau mit Probe,
Spitze und Laser + Photo Array; Orange: Wheatstone-Briicke, Griin: Variabler Dekadenwiderstand; Blau: Lock-In
Verstarker. Die Farbkodierung stimmt mit Abbildung 42 iiberein.

Abbildung 42 Aufbau der 3-Omega SThM-Kombination. Rot: Klassischer AFM-Aufbau mit Probe, Spitze und
Laser + Photo Array; Orange: Wheatstone-Briicke, Griin: Variabler Dekadenwiderstand; Blau: Lock-In Verstérker.
Die Farbkodierung stimmt mit Abbildung 41 iiberein.
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8.2 Theorie
8.2.1 Bulkmessung

Die Theorie zur Vermessung von Bulkmaterialien wurde durch Fiege et al. [203] inspiriert. Es
wird davon ausgegangen, dass dhnlich wie bei der klassischen 3-Omega Methode, die
thermische Leitfahigkeit des Substrats oder Bulks durch die Steigung der logarithmischen
Messgerade ermittelt werden kann. Dies geht aus den Gleichungen (80) und (83) hervor.
Betrachtet man Gleichungen (75) und (76), welche den 3-Omega Anteil der Heizerspannung
beschreiben, erhalt man fiir zwei unterschiedliche Messfrequenzen

Uo'aR

160
sz = Uss = —p 2 (AT, = AT, ), (160

wobei AT, die Temperaturamplitude des Materials aus Gleichung (80) ist und die Indizes 1
und 2 die beiden unterschiedlichen Messfrequenzen anzeigen.

Betrachtet man Gleichung (80) und ersetzt alle frequenzunabhangigen Teile durch eine
Konstante C erhélt man fiir AT, [203]

= (C — (161)
AT Tk (€ — In(w)).
Setzt man nun Gleichung (161) in Gleichung (160) ein, erhalt man [203]
Uy «a P 162
Usz = Uss = = [ - (in(wy) ~ In(@,)| 162)

Es wird ersichtlich, dass die Steigung %
1)— 2

Leitfahigkeit ist. Die genaue Beziehung zwischen Steigung und thermischer Leitfahigkeit wird

indirekt proportional zur thermischen

experimentell zu

Uswz = Uzwa —a, + az (163)
In(w;) — In(w-) k

bestimmt, wobei die Koeffizienten a; und a, durch Referenzmessungen ermittelt werden.

8.2.2 Dunnschichtmessung

Die Theorie der Vermessung von diinnen Schichten leitet sich aus der klassischen 3-Omega
Methode her. Von besonderer Bedeutung sind dabei Gleichungen (77), (78) und (82), welche
im Nachfolgenden nochmals aufgefiihrt werden. Es wird davon ausgegangen, dass die
Temperaturamplitude der Spitze hauptsachlich gepragt wird durch das Substrat. Die diinne
Schicht wird lediglich als zusatzlicher thermischer Widerstand angesehen, der einen Offset
der Temperaturamplitude erzeugt (siehe Abbildung 32). Die Gesamttemperaturamplitude
der Spitze ergibt sich somit zu (siehe Gleichung (78))

ATyes = AT, + AT}, (164)
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Misst man den 1-Omega und 3-Omega Anteil der Spannung iiber der Spitze lasst sich mit den
Gleichungen (75) und (76) die Gesamttemperaturamplitude der Spitze zu

AT,ps = — (165)

berechnen, wobei angenommen wird, dass Uy, = Ug_ist. Nach Gleichung (82) lasst sich die
thermische Leitfahigkeit der Schicht aus

L (166)
2b -1+ ATy

kg

gewinnen, wobei 2b - | der thermischen Kontaktfliche zwischen Spitze und Probe entspricht.

Im Folgenden wird sowohl die Heizleistung P als auch die thermische Kontaktflache 2b - [ als
konstant angenommen. Somit ergibt sich Gleichung (166) mit

P _ _ (167)
Shl- konst.= a
zu
d
. T 168

Die Konstante a kann dabei durch Referenzmessungen eines bekannten Substrats und einer
Probe mit Diinnschicht auf Substrat ermittelt werden. Das Substrat muss fiir Referenz und
Probe gleich sein.

Setzt man Gleichungen (164) und (165) in Gleichung (168) ein

(2 ) U30—’:T€f _ 2- U3w,subst)

k — kf,ref . d . URs:ref URS,subst

! df ref ! (2 Uz,  2° U3w,subst> (169)
URS URS,subst

stellt sich heraus, dass die Messung unabhidngig vom Temperaturkoeffizienten des
Widerstands (TCR) ay, ist. Die Indizes ref und subst stehen hier fiir die Referenzprobe und
das Substrat. Die hier gezeigte Methode kommt somit dank Referenzmessungen ohne die
Bestimmung von Parametern aus, die ohnehin schwer bis gar nicht bestimmbar sind.

8.2.3 Limitierungen der Methode

8.2.3.1 Stark schwankende Spitzenqualitit

Der Cantilever der VITA-DM-NANOTA-200 Spitzen verbiegt sich leicht bei angelegter
Spannung. Im normalen DC-Gebrauch der Spitze ist das nicht relevant. Da in unserem Fall
allerdings eine Wechselspannung angelegt wird, fithrt dies zu einer Oszillation des
Cantilevers. Ist die Amplitude dieser Schwingung zu grofs, wird sie als Artefakt im Messbild
sichtbar und die vertikale Auflosung dementsprechend verkleinert. Aufserdem wird dadurch
die Kontaktkraft verandert, was zu unterschiedlichem Warmefluss fithren kann. Die
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Amplitude dieser Schwingung schwankt in einem Bereich von 2 nm bis iiber 100 nm, je nach
Spitze.

Des Weiteren auffallig ist eine starke Schwankung beziiglich der Sensitivitat der Spitzen. Dies
fallt mehr ins Gewicht bei Diinnschichtmessungen, da hier die zu messenden Unterschiede in
der Briickenspannung bei teilweise unter 10 uV liegen. Es werden immer 5 Spitzen pro
Packung geliefert. In einer Packung waren durchschnittlich 2 von 5 Spitzen in der Lage diinne
Schichten zu vermessen.

8.2.3.2 Signaldrift (nur bei Diinnschichten signifikant)

Es wurde ein leichter Signaldrift der 3-Omega Briickenspannung festgestellt. Dieser wurde
iiber einen langeren Zeitraum aufgezeichnet und ist in Abbildung 43 zu sehen. Fiir die
Messung wurde eine Spitze auf einer Probe aufgesetzt und ein Signal angelegt. Die Spitze
bleibt in Ruhe wéahrend der gesamten Zeit. Es wird eine lose Korrelation mit der
Umgebungstemperatur vermutet. Diese erklart allerdings nicht das Verhalten vor Minute 150
und nach Minute 750. Es werden demzufolge weitere Einflussfaktoren vermutet, die
allerdings nicht naher spezifiziert werden konnten.

Briickenspannung und Temperatur gegen Zeit
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Abbildung 43 3-Omega Anteil der Briickenspannung (blau) gemessen {iiber einen langeren Zeitraum, sowie die
Umgebungstemperatur (rot).

8.2.3.3 Topographieeinfliisse

8.2.3.3.1 Oberfliche

Es ist bekannt, dass bei klassischen SThM-Messungen die Oberfldache der Probe das thermische
Signal beeinflussen kann [204-206]. Diese Artefakte treten auch bei der 3-Omega SThM-
Methode auf. Die Artefakte entstehen dadurch, dass sich, z.B. an einer Kante, die
Kontaktfliche zwischen Spitze und Probe verdndert und somit auch der Warmefluss
verandert wird. Diese Artefakte kommen meist bei scharfen Kanten und groflen
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Spitzenradien, wie z.B. bei Wollaston-Wire Spitzen [206] vor. Laut Dong et al. [204] treten sie
ab einer Oberflachenrauheit von ca. 20 nm auf.

Da die hier verwendeten Spitzen einen Spitzenradius von ca. 10 nm — 30 nm [138, 207]
aufweisen und die Oberflachenrauheit der Proben meist zwischen 5 nm und 40 nm liegt, wird
davon ausgegangen, dass Oberflicheneffekte keine, oder nur eine untergeordnete Rolle
spielen.

8.2.3.3.2 Hdéhenunterschiede (nur bei Diinnschichten)

Neben den klassischen Oberflacheneinfliissen kann die Spitze noch auf andere Weise durch
die Topographie der Probe beeinflusst werden. Es hat sich gezeigt, dass Warme nicht nur
durch die Kontaktfliche mittels Konduktion {iibertragen wird, sondern auch durch
Konvektion iiber die Luft [140, 208, 209]. Das bedeutet, wenn sich die Umgebung der Spitze
stark dndert, auch ohne direkten Kontakt, kann sich der Warmeabfluss von der Spitze
verdndern. Dies wird in Abbildung 44 verdeutlicht. Gerade kleine, ausgeprégtere
Vertiefungen in einer Probe erhohen die abflielende Warme und fithren damit zu einer zu
hoch angenommen thermischen Leitfdhigkeit. Da bislang keine Moglichkeit bekannt ist, dieses
Phanomen auszugleichen, werden in Messungen in dieser Arbeit, Stellen mit iiberhohter
thermischer Leitfahigkeit zu 0 gesetzt und somit nicht in der Auswertung beriicksichtigt.

r—

l l

Abbildung 44 Schematische Darstellung des Warmeflusses von einer AFM-Spitze auf einer Probe. Links: Probe
mit geringer Oberflachenrauheit und ohne topographische Merkmale, Rechts: Probe mit ausgepragten
topographischen Merkmalen.

Diese Art der Artefakte tritt nur bei Diinnschichtmessungen auf, da die Bulkmethode die
Steigung der Messergebnisse und nicht die Messergebnisse selbst betrachtet. Dies wird
deutlich in Kapitel 8.3.1.2.

8.2.3.4 Wassermeniskus

Bei Messungen an Luft und in Kontakt bildet sich um die Spitze ein mikroskopischer
Wassertropfen. Dieser ist allgemein bekannt als Wassermeniskus [210]. Der Wassermeniskus
erweitert die effektive Kontaktflache und somit auch den Kanal, tiber den Warme von der
Spitze zur Probe {iibertragen wird. Es wird angenommen, dass sich ab einer
Spitzentemperaturen von ca. 100°C kein Wassermeniskus mehr bildet [211]. Untersuchungen
des Wasserminiskus haben gezeigt, dass entgegen urspriinglicher Annahmen, sein Auftreten
kein grofser Einflussfaktor ist. Laut Assy et al. [212] ist der Anteil des Wassermeniskus kleiner
als 4% bezogen auf die gesamte Warmeleitung. Zhang et al. [154] berichtet sogar, dass der
Wassermeniskus nur 1% — 3% des Solid-Solid Kontakts zwischen Spitze und Probe ausmacht.
Aufserdem gibt es wohl starke Unterschiede in Abhédngigkeit von der vermessenen Oberfldche
und Luftfeuchte [213], sowie der Hydrophilie oder Hydrophobie der Probe [214].
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Die hier verwendeten Spitzen werden mit Hilfe von drei genau definierten Kunststoffen (PCL,
Schmelzpunkt: 55°C; PE, Schmelzpunkt: 116°C; PET, Schmelzpunkt: 235°C) kalibriert, um die
Spitzentemperatur bestimmen zu kénnen. Dazu wird die Spitze auf den Proben abgesetzt und
die Spannung so lange erhoht, bis die Spitze ins Material eindringt. Aus den drei
Spannung/Temperatur Punkten wird dann eine Kalibrierkurve erstellt, mit deren Hilfe die
Spitzentemperatur fiir verschiedene Spannungen berechnet werden kann.

Die Spitzentemperatur betragt ca. 85°C und somit ist mit einem Wassermeniskus zu rechnen.
Eine hohere Spannung kann nicht angelegt werden, da die Oszillation des Cantilevers
ansonsten so stark wird, dass das Messergebnis beeinflusst wird.

8.3 Messungen

Im Folgenden werden verschiedene Messungen und Ergebnisse fiir Bulk- und
Diinnschichtproben gezeigt. Unterschieden wird dabei jeweils zwischen lokalen Messungen
und Scans. Bei einer lokalen Messung wird die AFM-Spitze auf der zu untersuchenden Probe
aufgesetzt und nicht bewegt. Bei einem Scan wird wie bei einer normalen AFM-Messung die
Spitze aufgesetzt und dann Zeile fiir Zeile {iber einen vorher definierten Bereich gefahren und
somit ein Bild erzeugt. Vor jeder Messreihe wird eine Stunde zum Einschwingen des
Messstands gewahrt. Lokale Messungen sind dabei leichter durchzufithren und liefern
tendenziell prazisere Ergebnisse. Daher werden diese zuerst durchgefiihrt und dienen der
Verifikation der Methode. Alle Messungen werden an Luft bei normalem Atmospharendruck
und einer durchschnittlichen Temperatur von 24°C durchgefiihrt.

8.3.1 Bulk

8.3.1.1 Lokale Messung

Mit Hilfe der in Kapitel 8.2.1 gezeigten Theorie sollen in diesem Absatz lokale Messungen an
Bulkmaterialien durchgefiihrt werden. Dafiir werden zwei Gruppen an Proben untersucht.
Eine Gruppe bestehend aus verschiedenen Kunststoffen und Gldsern, um den niedrigen
thermischen Leitfdhigkeitsbereich abzudecken und eine Gruppe bestehend aus Metallen, um
den hohen thermischen Leitfahigkeitsbereich abzudecken. Alle Proben werden vor den
Messungen so poliert, dass eine moglichst kleine Oberflachenrauheit erreicht wird, um
mogliche  topographische  Einflussfaktoren  auszuschliefen @ und eine  hohe
Widerholgenauigkeit zu gewahrleisten. Bei den Metallen wurden Oberflachenrauheiten von
wenigen Nanometern erreicht.

Bei einer Messung wird die AFM-Spitze auf der Probe abgesetzt und die Wheatstone Briicke
mit Hilfe des Dekadenwiderstands ausgeglichen. Fiir die folgenden Messungen einer
Messreihe soll der Dekadenwiderstand nicht mehr verdndert werden. Anschliefsend ist der 3-
Omega Anteil der Briickenspannung fiir Frequenzen zwischen 0,1 Hz und 100 Hz zu messen.
Dabei werden insgesamt 100 Messungen bei verschiedenen Frequenzen durchgefiihrt. Alle
Proben werden mindestens zwei Mal vermessen. Der lineare Bereich in logarithmischer
Darstellung wird anschliefend zu 1 Hz — 10 Hz bestimmt. Dieser Bereich wird fiir die
Auswertung der Steigung genutzt.
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Untersucht werden fiinf Referenzproben und ein Phenolharz mit unbekannter thermischer
Leitfahigkeit. Eine Liste der Referenzproben mit den zugehorigen thermischen
Leitfdhigkeiten, sowie dem erwarteten Leitfahigkeitsbereich des Phenolharzes findet sich in
Tabelle 29.

Tabelle 29 Verschiedene Kunststoffe und Gléser, sowie deren Literaturwerte der thermischen Leitfahigkeit und
zugehorige Quellen. Es wurde stets der Mittelwert aller angegebenen Quellen fiir jedes Material gebildet. Die letzte
Zeile gibt den erwarteten Leitfahigkeitsbereich fiir das Phenolharz basierend auf verschiedenen Quellen an.

Material Thermische Leitfahigkeit Quellen
[W/(m*K)]
Polystyrol 0,17 Gu [215], Wieme [216]
Acrylglas PMMA 0,19 Assael [217], Du [218]
Li [219], Ding [220],
Polycaprolactam PA6 0,23 Huang [221], Zhou [222]
Kalk Natron-Glas / 1 Marienfeld Superior
Mikroskopie Objekttrager Datenblatt [223], Liu [224]
Quarzglas 1,38 Combis [225]
Yuan [226], Agrawal
Phenolharz PF 0,24 -0,38 [227], Zhao [228]

Die Ergebnisse der Referenzmessungen werden entsprechend Gleichung (163) gefittet um
damit die Koeffizienten a; = -5,43e-5V und a, = -1,35e-4 V*W*m1*K-! zu bestimmen. Mit
deren Hilfe kann dann die thermische Leitfahigkeit des Phenolharzes aus der gemessenen
Steigung -4,28e-4 V zu 0,36 W/(m*K) berechnet werden. Die erhaltene thermische Leitfahigkeit
liegt im Bereich des Erwarteten. Die Kalibrierkurve und eine Messkurve von PMMA koénnen
in Abbildung 45 betrachtet werden.
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Abbildung 45 Links: Steigung der einzelnen Referenzmessungen gegen die thermische Leitfdhigkeit der Proben in
Rot. Ermittelte Kalibrierkurve in Blau. Rechts: Messung der 3-Omega Briickenspannung des PMMA.

Als ndchstes werden verschiedene Metalle auf die gleiche Weise untersucht, um die
Sensitivitat im hohen thermischen Leitfahigkeitsbereich zu untersuchen. Die Proben weisen
alle eine sehr hohe Reinheit auf. Somit konnen Literaturwerte als Vergleich herangezogen
werden. Die untersuchten Proben werden in Tabelle 30 gezeigt.
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Tabelle 30 Thermische Leitfahigkeit der verschiedenen vermessenen Metalle und zugehorige Referenzen.

Material Thermische Leitfahigkeit Quellen
[W/(m*K)]
Niob 52 Williams [229]
Eisen 80 Williams [230]
Kobalt 99 Laubitz [231]
Molybdan 143 Moore [232]
Wolfram 172 Hust [233]
Aluminium 237 Cook [234]
Kupfer 402 Hust [235]

Mit Hilfe der gemessenen Ergebnisse wird Abbildung 45 ergdnzt. Die gesammelten
Ergebnisse von Kunstoffen, Glasern und Metallen kann in Abbildung 46 betrachtet werden.
Es zeigt sich, dass sich die Ergebnisse der Metallmessungen gut in das Gesamtbild einpassen.
Allerdings sind die Steigungsunterschiede bei diesen hohen thermischen Leitfdhigkeiten so
klein, dass sie innerhalb der Messungenauigkeit verschwinden. Somit koénnen keine
sinnvollen Ergebnisse fiir Bulkmaterialien mit sehr hohen thermischen Leitfahigkeiten erzielt

werden.
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Abbildung 46 Sammlung aller Messergebnisse in Rot. Die damit erzeugte Kalibrierkurve wird in Blau gezeigt. Die
Gruppe an Messungen auf der rechten Seite sowie das Insert zeigen die Messergebnisse fiir die verschiedenen
Metalle.
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8.3.1.2 Scan

Bei einer scannenden Messung wird prinzipiell wie bei einer lokalen Messung vorgegangen.
Anstelle einzelner Positionen wird hingegen aber ein ganzer Bereich vermessen. Bei einer
Auflésung von 256 x 256 Bildpunkten kann allerdings nicht fiir jeden Punkt eine komplette 3-
Omega Messung durchgefithrt werden, da dies ungefahr 150 Tage Messzeit pro Bild in
Anspruch nehmen wiirde. Dementsprechend wird ein Bild immer zweimal aufgenommen,
mit jeweils einer festen Messfrequenz. Aus der Uberlagerung der beiden Bilder kann dann fiir
jeden Bildpunkt die Steigung berechnet werden. Die beiden gewdhlten Frequenzen sind im
Normalfall 30 Hz und 40 Hz. Es werden hier etwas grofiere Frequenzen gewahlt, da selbst bei
der kleinsten Scangeschwindigkeit ansonsten die Spitzengeschwindigkeit zu grofs ist. Bei
erneuter Betrachtung der lokalen Messungen im Frequenzbereich von 30 Hz — 40 Hz zeigt
sich, dass auch dieser Frequenzbereich eine plausible Kalibrierkurve liefert (siehe Abbildung
47).

«10% Kalibrierkurve Kunststoffe Bereich 30 Hz - 40 Hz
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Thermische Leitfahigkeit [W/(m*K)]

Abbildung 47 Kalibrierkurve der Kunststoffmessungen fiir einen Frequenzbereich von 30 Hz — 40 Hz. Steigung
der einzelnen Referenzmessungen gegen die thermische Leitfahigkeit der Proben in Rot. Ermittelte Kalibrierkurve
in Blau.

Vermessen wird ein Polyesterharz (UP), als Referenzen dienen Polystyrol, Polycaprolactam
und Quarzglas. Die 3-Omega Signale der Briickenspannung fiir die beiden Messfrequenzen
sowie die zugehorige Topographie und die berechnete thermische Leitfdhigkeit sind in
Abbildung 48 zu sehen.
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Abbildung 48 Oben links: 3-Omega Signal der Briickenspannung bei einer Messfrequenz von 30 Hz. Oben rechts:
3-Omega Signal der Briickenspannung bei einer Messfrequenz von 40 Hz. Unten links: Topographie der Probe.
Unten rechts: Thermische Leitfahigkeit der Probe

Die gemittelte thermische Leitfahigkeit {iber die gesamte Messung betrdgt 0,77 W/(m*K).
Referenzen in der Literatur reichen von 0,2 W/(m*K) [236] bis 1,03 W/(m*K) [237]. Betrachtet
man die 3-Omega Signale der einzelnen Messungen und das thermische Leitfahigkeitsbild,
wird ersichtlich, dass die Bulkmethode topographisch bedingte Artefakte aufgrund ihrer
differenziellen Natur ausgleicht. Dies bestatigt die Aussage aus Kapitel 8.2.3.3.2.

Zur genaueren Betrachtung der Messergebnisse und um zu evaluieren, ob die Ergebnisse
durch andere Faktoren beeinflusst werden, wird die Messung anhand des Topographiebildes
in unterschiedliche Bereiche unterteilt und diese separat untersucht. Die einzelnen Bereiche
konnen in Abbildung 49 betrachtet werden.

0.0um 05 1.0 1.5 00pum 05 1.0 1.5
201 nm 1.48
150
1.00
100
0.50
50
0 0.00

Abbildung 49 Eingezeichnete Bereiche {iber dem Topographiebild (links) und dem thermischen Leitfahigkeitsbild
(rechts). Die Bereiche sind in beiden Bildern gleich.

Untersucht werden mogliche Korrelationen beziiglich Topographie (Hohe der jeweiligen
Bereiche), Grofle der Bereiche (Flache) und Rauheit mit der thermischen Leitfahigkeit. Die
Messwerte zu den jeweiligen Parametern sind in Tabelle 31 zu sehen. Um eine Korrelation
zwischen den einzelnen Parametern und der thermischen Leitfahigkeit festzustellen wird im
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Zuge eines t-Tests der P-Wert fiir ein Signifikanzniveau von 0,05 berechnet [238-240]. Als
Nullhypothese wird dabei keine Korrelation angesetzt. Ist der berechnete P-Wert grofSer als
das Signifikanzniveau wird die Nullhypothese bestatigt und es liegt keine Korrelation vor. Die
Ergebnisse dazu sind ebenfalls in Tabelle 31 einzusehen. Es zeigt sich, dass zwischen keinem
der Parameter und der berechneten thermischen Leitfahigkeit eine Korrelation besteht. Somit
kann ausgeschlossen werden, dass durch diese drei Parameter die Messung verfalscht wird.

Tabelle 31 Thermische Leitfahigkeit, Hohe, Fliche und Rauheit der einzelnen Bereiche zur Messung aus

Abbildung 48 und Abbildung 49. Aufierdem zu sehen ist der P-Wert fiir ein Signifikanzniveau von 0,05 fiir einen
Korrelationstest zwischen der thermischen Leitfahigkeit und dem jeweiligen Parameter.

Bereich Thermische Hohe Flache Rauheit
Leitfahigkeit
[W/(m*K)] [nm] [um?] [nm]
1 0,63 101,6 0,27 27,23
2 0,67 88,4 0,18 8,02
3 0,73 106,4 0,74 16,33
4 0,60 22,6 0,036 8,54
5 0,87 155 0,58 23,46
6 0,88 61,8 04 5,37
P-Wert 0,35 0,18 0,94
8.3.2 Diinnschichten

8.3.2.1 Lokale Messung

Mit Hilfe der in Kapitel 8.2.2 gezeigten Theorie sollen in diesem Absatz lokale Messungen an
Diinnschichtmaterialien durchgefiihrt werden. Untersucht werden dafiir verschiedene SiO»-
und SisNs-Diinnschichten, die bereits mit der verbesserten 3-Omega Methode untersucht
wurden. Die 3-Omega Ergebnisse dienen hier als Referenzwerte. Die hier durchgefiihrten
Messungen sollen als Validierung der Messmethodik dienen. Die Messparameter sind gleich
der in Kapitel 8.3.1.1 beschriebenen, mit dem Unterschied, dass der Frequenzbereich fiir einige
Proben von 0,5 Hz - 50 Hz gewdhlt wurde. Die Anpassung wurde vorgenommen, da bei
diesen Proben bei Frequenzen unter 0,5 Hz die Messergebnisse zu stark schwanken und
deshalb nicht verwendet werden konnen. Auflerdem wurde festgestellt, dass bei Frequenzen
tiber 50 Hz die Temperaturamplitude der Schicht AT in der Regel nicht mehr konstant ist.
Daher wird 50 Hz als Obergrenze festgelegt.

Im Gegensatz zur Bulkmessung wird eine Referenzdiinnschicht auf gleichem Substrat wie die
zu untersuchende Schicht, sowie eine reine Substrat-Probe bendtigt. Das Substrat und die
Referenz werden vermessen und mit Hilfe der 3-Omega und 1-Omega Signale wird die
Temperaturamplitude der Spitze fiir die jeweilige Messung berechnet. Die
Temperaturamplituden von Referenz ATy, und Substrat ATy werden voneinander subtrahiert
um die Temperaturamplitude der Schicht AT; berechnen zu konnen. Auf diese Weise kann die
Konstante a berechnet werden. Anschlieflend wird die eigentliche Probe vermessen, die
Temperaturamplitude berechnet und von der Substrattemperaturamplitude abgezogen. Mit
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Hilfe von a kann dann die thermische Leitfdhigkeit berechnet werden. Da ein leichter
Signaldrift festgestellt wurde, wird die Substratmessung zwischen allen Messungen
wiederholt und die Startzeit jeder Messung notiert. Auf diese Weise konnen am Ende alle
Messungen mit Hilfe der Substratmessungen normiert und der Einfluss des Signaldrifts somit
reduziert werden. Der ausgewertete Frequenzbereich wird so gewahlt, dass die berechnete
Temperaturamplitude der Schicht AT; moglichst lange konstant bleibt. Als Beispiel werden in
Abbildung 50 die Gesamttemperaturamplituden einer Messreihe sowie die daraus
resultierenden Temperaturamplitude der Schichten ATy gezeigt. Der Auswertebereich wird
fiir diese Messreihe zwischen 10 Hz und 50 Hz definiert, da zuvor die Schwankung von AT
zu grof$ ist und sich erst ab 10 Hz ein konstanter Wert einstellt. Es ist interessant zu sehen, dass
die Schichttemperaturamplitude deutlich {iber den linearen Messbereich hinaus noch
konstant bleibt. Das Substrat wird dreimal vermessen, einmal vor jeder Messung und einmal
am Ende, um eine gute Basis zur Normierung der Messergebnisse zu schaffen. Fiir die hier
gezeigte Messung ist der Signaldrift sehr klein und die Ergebnisse miissen nicht normiert
werden.

Temperaturamplitude Tges Temperaturamplitude Tf
33 T T
016 x-2 pm IO}
-5 pm Si()2
328 h
3 301 x’z&x&&& XX 1
2326f 2
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2 ki g
g X5 5
2 5 2006
E 32,2 b 5
4 *-Substrat 1 X’« 5 0.04 H
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32> Substrat 3 po=
4 H
%2 um SiO, * 0,02
%5 ym Si0,
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Abbildung 50 Links: Gesamttemperaturamplitude fiir eine Messreihe mit einer 2 pm dicken SiO2-Schicht und einer
5 um dicken SiO2-Schicht, sowie eine Substratmessungen vor jeder eigentlichen Messung und einer zusétzlichen
Substratmessung am Ende. Rechts: Schichttemperaturamplitude fiir beide Proben.

In einer Messreihe werden jeweils zwei Proben vermessen. Da die thermische Leitfahigkeit
aller Proben bekannt ist, kann jeweils eine Probe als Referenz genutzt werden, um die
thermische Leitfdhigkeit der anderen Probe zu bestimmen. Auf diese Weise konnen mit einer
Messreihe zwei Untersuchungen vorgenommen werden. Die Ergebnisse der Messreihen
konnen in Tabelle 32 eingesehen werden. Gezeigt sind die Proben mit ihrer jeweils durch die
3-Omega Methode bestimmten thermischen Leitfahigkeiten, sowie die mit dieser Methode
berechneten thermischen Leitfahigkeiten.

Die gemessenen thermischen Leitfdhigkeiten stimmen gut mit den Referenzwerten der 3-
Omega Methode iiberein. Bei Messreihe 4 wurde die 2 um dicke Schicht nicht mit der 3-Omega
Methode vermessen, da keine Probe mit entsprechenden 3-Omega Heizern zur Verfligung
stand. Das Ergebnis liegt aber im Bereich der Literaturwerte [33]. Somit wird festgestellt, dass
die hier entwickelte Theorie funktioniert. Der kleinste vermessene thermische Widerstand
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liegt bei ca. 1,5e-7 (m**K)/W. Es war nicht moglich kleinere thermische Widerstiande
aufzulosen, da die Messungenauigkeit zu grofs wird.
Tabelle 32 Auflistung der verschiedenen Messreihen. Gezeigt sind die Materialien, Schichtdicken, die gemessene

thermische Leitfahigkeit mit der 3-Omega Methode, die als Referenz dient und die mit 3-Omega SThM gemessene
thermische Leitfahigkeit.

Messreihe Material Schichtdicke Thermische Thermische
[nm] Leitfahigkeit 3- Leitfahigkeit
Omega gemessen
[W/(m*K)] [W/(m*K)]
. 108 0,71 0,69
! SIO: 510 0,98 1,03
. 110 0,73 0,79
2 SIO: 431 0,94 0,88
. 495 1,31 1,29
3 StaNs 2032 1,60 1,55
) 2071 X 1,25
4 SIO: 4950 1,47 X

8.3.2.2 Scan

Bei einer scannenden Messung wird prinzipiell wie bei einer lokalen Messung vorgegangen.
Ahnlich wie bei den Bulkmessungen wird auch hier nur eine Frequenz vermessen, da die
Messzeit ansonsten auf ca. 150 Tage ansteigen wiirde. Aus den vorherigen Messungen geht
hervor, dass sich eine Frequenz von 50 Hz gut eignet. Wie in Kapitel 8.2.3 bereits beschrieben,
gibt es einige Einschrankungen die zu beachten sind. Zum einen gilt es den leichten Signaldrift
zu beriicksichtigen. Aus diesem Grund wird nur ein schmaler Streifen vermessen, um die
Messzeit der gesamten Messreihe so kurz wie moglich zu halten. Des Weiteren ist mit
Artefakten durch Topographieeinfliisse zu rechnen. Betroffene Stellen werden im Ergebnis zu

0 gesetzt und damit nicht berticksichtigt.

200 nm EHT = 5.00kV  Signal A = InLens
— WD=54mm Mag= 5000KX StageatT= 0.0°

Abbildung 51 760 nm dicke BN-Schicht auf Si-Substrat.
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Untersucht wird eine 760 nm dicke BN-Schicht auf Si-Substrat. Als Referenz wird eine 5 um
dicke SiO2-Schicht auf Si-Substrat gewdahlt. Die BN-Schicht kann in Abbildung 51 betrachtet

werden.

Die gemessene Topographie sowie die gemessene 3-Omega Spannung und die berechnete
thermische Leitfahigkeit sind in Abbildung 52 zu sehen. Wie bereits erwartet, kann ein starker
Topographieeinfluss an tiefen Stellen der Probe bemerkt werden. Fiir diese Stellen wird, wie
in Kapitel 8.2.3.3.2 beschrieben, eine deutlich iiberhchte thermische Leitfahigkeit berechnet.
Die betreffenden Stellen werden im Ergebnisbild zu 0 gesetzt und fiir die Auswertung nicht
bertiicksichtigt. Die gemittelte thermische Leitfahigkeit {iber den gesamten Bereich betragt
0,68 W/(m*K). Eine dhnliche Schicht wurde mit der 3-Omega Methode vermessen und ein
Ergebnis von 0,81 W/(m*K) erzielt. Nachdem der Herstellprozess fiir diese BN-Schicht noch
in Entwicklung ist, wird eine grofiere Toleranz erwartet. Somit scheinen die Ergebnisse
schliissig.

00pm 05 1.0 1.5

56 nm

8.5015V
8.4621

2.00
0.00

Abbildung 52 Ergebnisse der Messung zur BN-Schicht (siehe Abbildung 51). Oben: Gemessene Topographie.
Mitte: Gemessenes 3-Omega Signal der Briickenspannung. Unten: Berechnete thermische Leitfahigkeit. Stellen, an
denen die thermische Leitfahigkeit aufgrund von Topographieeinfliissen tiberschétzt wird, werden zu 0 gesetzt
und somit nicht in der Messung beriicksichtigt.

Zur genaueren Betrachtung der Messergebnisse und um zu evaluieren, ob die Ergebnisse
durch andere Faktoren beeinflusst werden, wird die Messung anhand des Topographiebildes
in unterschiedliche Bereiche unterteilt und diese separat betrachtet. Die einzelnen Bereiche
konnen in Abbildung 53 betrachtet werden.
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Abbildung 53 Eingezeichnete Bereiche {iber dem Topographiebild (oben) und dem thermischen Leitfahigkeitsbild

(unten). Die Bereiche sind in beiden Bildern gleich.

Die Auswertung erfolgt analog zur Auswertung der Bulk-Scan-Messung (siehe Kapitel

8.3.1.2). Die Ergebnisse sind in Tabelle 33 einzusehen. Die P-Werte aller drei Parameter liegen

deutlich iiber dem Signifikanzniveau von 0,05 und somit liegt fiir keinen der Parameter eine

Korrelation mit der berechneten thermischen Leitfdhigkeit vor. Eine Beeinflussung der

Ergebnisse durch diese Parameter wird daher ausgeschlossen.

Tabelle 33 Thermische Leitfahigkeit, Hohe, Fliche und Rauheit der einzelnen Bereiche zur Messung aus
Abbildung 52 und Abbildung 53. Aufierdem zu sehen ist der P-Wert fiir ein Signifikanzniveau von 0,05 fiir einen

Korrelationstest zwischen der thermischen Leitfahigkeit und dem jeweiligen Parameter.

Bereich Thermische Hohe Flache Rauheit
Leitfahigkeit
[W/(m*K)] [nm] [nm?] [nm]
1 0,52 30,28 60096 9,45
2 0,45 21,64 22898 7,48
3 0,67 27,16 38336 6,34
4 0,47 32,00 16892 5,48
5 0,71 27,78 27083 5,80
6 0,67 24,27 75887 7,36
7 0,46 30,00 36592 9,67
8 0,67 21,68 27251 10,11
9 0,70 25,19 41626 6,42
10 0,65 25,09 67947 8,14
11 0,72 17,20 17847 6,28
12 0,74 30,17 12419 5,14
P-Wert 0,29 0,98 0,22
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In dieser Arbeit wurde die 3-Omega Messmethodik zur Bestimmung der thermischen
Leitfahigkeit von diinnen Schichten und Bulkmaterialien umfassend beleuchtet. Dazu wurde
zuerst ein Einblick in die verschiedenen Mechanismen des Wéarmetransports und der
thermischen Leitfahigkeit gegeben. AufiSerdem wurde auf verschiedene Einflussfaktoren auf
die thermische Leitfahigkeit eingegangen und kurz die einzelnen, in der Arbeit vermessenen
Materialien vorgestellt, sowie das allgemeine Probenlayout und deren Herstellung erklart.

Neben der 3-Omega Methode wurden zwei weitere Methoden zur Bestimmung der
thermischen Leitfdhigkeit dargelegt. Diese sind die Time Domain Thermoreflectance (TDTR)
Methode und die Scanning Thermal Microscopy (SThM). Die 3-Omega Methode wurde
ausfiihrlich erklart, sowie alternative Methoden auf Basis der 3-Omega Methode vorgestellt.
Naher eingegangen wurde auf das Design verschiedener Heizerstrukturen und deren Einfluss
auf die Messergebnisse. Es wurde eine verbesserte Auswerteroutine vorgestellt und mit
Vergleichsmessungen der TDTR-Methode verifiziert. Anschlieffend wurde eine Methode
entwickelt, mit der die Auswertung statistisch untersucht werden kann. Auch wurden die
Grenzen der 3-Omega Methode hinsichtlich minimal vermessbarer Schichtdicke und maximal
detektierbarer thermischer Leitfahigkeit untersucht.

Zusatzlich zur neu entwickelten Auswertemethodik wurden auf Basis von mehreren tausend
Messpunkten verschiedene Machine Learning Modelle und neuronale Deep Learning Netze
trainiert. Final wurde ein neuronales Long Short-Term Memory (LSTM) Deep Learning Netz
erstellt, welches Ergebnisse mit einer Abweichung von unter 1% zum Zielwert erreicht.

Als letzter Punkt wurden 2 3-Omega SThM-Methoden fiir die lokale Vermessung der
thermischen Leitfahigkeit fiir Bulk- und Diinnschichtmaterialien in einer AFM-Umgebung
entwickelt und getestet.

Die hier entwickelte 3-Omega SThM-Methode ist fiir Messungen an Luft geeignet. Zukiinftig
ware eine Adaption im Vakuum vielversprechend, da die Sensitivitat bei Messungen an Luft
spiirbar eingeschrankt ist.
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Anhang B
Einfluss der Teilfehler auf den
Gesamtfehler

Tabelle 34 Teilfehler in [K], mit deren Hilfe der Gesamtfehler zur Berechnung der synthetischen Messreihen
berechnet wird. Angegeben ist hier der betragsmafiige Mittelwert {iber die verschiedenen Messfrequenzen und
Messungen innerhalb einer Messreihe. Griin gefdrbte Bereiche besitzen einen hohen Einfluss, rot gefarbte einen
niedrigen.

1.85E 2.10E-| 1.85E- 5.91E-

-04 04 04 04
247E-| 2.76E-| 3.27E-| 4.17E-| 7.86E-| 2.39E- 7.59E-| 1.24E-
04 04 04 04 04 03 04 03

238E| 6.17E-| 6.16E-| 6.84E-| 7.24E-| 7.64E-| 1.48E-| 2.38E-| 7.95E-| 1.17E-
-03 04 04 04 04 04 03 03 04 03
3.72E-| 4.05E-| 3.97E-| 4.64E-| 5.97E-| 2.28E- 5.67E-| 9.32E-

04 04 04 04 04 03 04 04
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Anhang C
Informationen zum Lernfortschritt

verschiedener kiuinstliche

Intelligenz Methoden

Tabelle 35 Optimierung des Bagged Trees Modell am Datensatz 1 mit Cross-Fold Validation mit 50 Faltungen. Die
Anmerkungen unterteilen die Tabelle in separate Bereiche. Die Bereiche wurden von oben nach unten der Reihe
nach trainiert und jeweils die Informationen des vorhergegangenen Trainings zur Hyperparametervariation

genutzt.
Minimale | Anzahl Lerner Test Test Anmerkungen
Blattanzahl RMSE R?
Allgemeine Variation in grofSerem
Bereich
8 30 0,11628 | 0,97
80 30 0,45279 | 0,51
1 30 0,12701 | 0,96
8 300 0,12569 | 0,96
8 3 0,18127 | 0,92
Variationen in kleinerem Bereich
8 30 0,08255 | 0,98
6 30 0,13392 | 0,96
4 30 0,1537 0,94
2 30 0,1123 0,97
8 150 0,11032 | 0,97
8 600 0,11364 | 0,97
Test zu grofseren Bereichen
8 30 0,12309 | 0,96
20 30 0,24279 | 0,86
40 30 0,42388 | 0,57
60 30 0,47468 | 0,46
80 30 0,44637 | 0,52
8 1000 0,11563 | 0,97
8 1500 0,14027 | 0,95
Feinabstimmung der Bereiche +
Extremtest
8 30 0,17434 | 0,93
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Minimale | Anzahl Lerner Test Test Anmerkungen
Blattanzahl RMSE R?
800 30 0,64587 0
5 30 0,12396 | 0,96
6 30 0,12649 | 0,96
7 30 0,1196 0,97
9 30 0,13726 | 0,95
10 30 0,093592 | 0,98
8 5 0,2181 0,89
8 10 0,12413 | 0,96
8 15 0,15313 | 0,94
8 20 0,15358 | 0,94
Mehrfaches Training
vielversprechender Kombinationen
8 30 0,1314 0,96
8 30 0,10644 | 0,97
8 30 0,11478 | 0,97
8 30 0,10936 | 0,97
8 30 0,067314 | 0,99
8 25 0,17727 | 0,92
8 25 0,11589 | 0,97
8 25 0,11045 | 0,97
8 25 0,13284 | 0,96
8 25 0,15946 | 0,94
7 30 0,16804 | 0,93
7 30 0,11923 | 0,97
7 30 0,11074 | 0,97
7 30 0,11151 | 0,97
7 30 0,10336 | 0,97
7 25 0,09498 | 0,98
7 25 0,098151 | 0,98
7 25 0,14214 | 0,95
7 25 0,067634 | 0,99
7 25 0,095987 | 0,98
Kleinere Variationen
7 20 0,14315 | 0,95
7 20 0,16663 | 0,93
7 22 0,12675 | 0,96
7 22 0,16234 | 0,94
7 24 0,21604 | 0,89
7 24 0,19875 | 0,91
7 26 0,15835 | 0,94
7 26 0,14059 | 0,95
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Minimale | Anzahl Lerner Test Test Anmerkungen
Blattanzahl RMSE R?

7 28 0,1671 0,93

7 28 0,13784 | 0,95

Tabelle 36 Optimierung des Boosted Trees Modell am Datensatz 1 mit Cross-Fold Validation mit 50 Faltungen.

Minimale Anzahl Lernrate Test RMSE Test R2
Blattanzahl Lerner
8 30 0,1 0,25724 0,84
80 30 0,1 0,52459 0,34
1 30 0,1 0,21138 0,89
8 300 0,1 0,28583 0,8
8 3 0,1 1,0042 -1,42
8 30 1 0,29171 0,8
8 30 0,01 1,0213 -1,5

Tabelle 37 Initiale Trainingsprozesse mit dem LSTM-Netz. Untersucht werden der Einfluss des Holdout Bereichs,
MiniBatch Grofle, Lernrate und Anzahl der Hidden Units.

Daten-| Validation |Epochen |MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE

1 Vali(;ﬁf;; 50, | 5000 196 0,0005 100 0,509 0,3778
1 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 196 0,0005 | 100 0,2008 0,9
1 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 196 0,005 100 0,149 0,95
1 Valgzlt?:ﬂ 50, | 5000 196 0,00005 | 100 0,2857 0,8
1 Valilji(;ﬁ;)r?; 50, | 5000 196 0,0005 150 0,14 0,95
1 Valizltf;ﬁ 50, | 5000 196 0,005 150 0,1082 0,97
1 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 196 0,00005 | 150 0,455 | 0,9492
1 Valgzltifﬁ 50, | 5000 196 0,0005 50 0,4855 0,43
1 Valizltfﬁ 50, | 5000 196 0,005 50 0,1038 | 0,09741
1 Valizlt?;ﬁ 50, | 5000 196 0,00005 | 50 02295 | 0,8735
1 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 64 0,0005 | 100 0,818 | 0,9206
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Daten-| Validation |Epochen |MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
1 Valizlt?;ﬁ;_)% 5000 196 0,0005 | 100 02285 | 0,8746
1 Valgzlt?;‘:;g)% 5000 19 0,005 100 0,1939 | 0,9097
1 Valgzlti;’r‘ll;g)% 5000 196 0,00005 | 100 0,263 0,8339
1 Valg‘;f;ﬁ;% 5000 196 0,0005 150 02859 | 0,8037
1 Valizlt?;ﬁ;_)% 5000 19 0,005 150 01614 | 09375
1 Valgzlt(ii:r?;S% 5000 196 0,00005 | 150 0,325 0,7463
1 Vali‘ii;‘:% o | 5000 196 0,0005 50 04562 | 0,5001
1 Vali‘;fggs% 5000 196 0,005 50 0,241 0,8605
1 Valgi?:ﬁ;s% 5000 196 0,00005 | 50 02625 | 0,8345
1 Valgzlt(ii:r?;S% 5000 64 0,0005 | 100 01812 | 09212
2 Valg‘:tif;tl 50, | 5000 196 0,0005 100 01678 | 09324
2 Vali‘:tf;’ﬁ s, | 5000 196 0,005 100 01311 | 09588
2 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 196 0,00005 | 100 02364 | 08658
2 Valgzlt?:ﬂ 50, | 5000 196 0,0005 | 150 0,596 | 0,9389
2 Vah};‘:tf;‘:tl 50, | 5000 196 0,005 150 0,094 0,9788
2 Vali‘:tf;’ﬁ s, | 5000 196 0,00005 | 150 0,2005 | 0,9035
2 Valgzlt‘iifﬁ 5o, | 5000 196 0,0005 50 01723 | 09287
2 Valg‘;f:ﬂ 5o, | 5000 196 0,005 50 0,1494 | 09464
2 Valg?;:ﬂ 5o, | 5000 196 0,00005 | 50 02817 | 0,8095
2 Valgzltf:ﬂ 50, | 5000 64 0,005 100 01441 | 09501
2 Valgzltf;?;% 5000 196 0,0005 | 100 03546 | 0,6981

126



Anhang C

Informationen zum Lernfortschritt verschiedener kiinstliche Intelligenz Methoden

Daten-| Validation |Epochen |MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE

2 Valgzlt?:;lzs% 5000 19 0,005 100 01571 | 0,9407
2 vmgzlt?;is% 5000 196 0,00005 | 100 0,3101 0,769
2 Valg‘;ltf;)r‘:;% 5000 196 0,0005 | 150 0,138 0,9543
2 Valgif;ﬁ;g)% 5000 196 0,005 150 0,0639 | 0,9902
2 Valgzlt?:;lzs% 5000 19 0,00005 | 150 01769 | 0,9248
2 Valg‘;lt?:$5% 5000 196 0,0005 50 02265 | 08768
2 Valizltfoof% o | 5000 196 0,005 50 02018 | 0,9022
2 Valizlt?:r?;s% 5000 196 0,00005 | 50 0,376 0,6605
2 Valgzlt?;’;l;% 5000 64 0,005 100 0,095 | 09779
3 Valg‘;lt?:ﬁ 50, | 5000 196 0,0005 | 100 01663 | 09336
3 Valizlt?ooﬁ 50, | 5000 196 0,005 100 0,0608 | 09911
3 Vali‘;l;:ﬁ 50, | 20000 196 0,005 100 00747 | 0,9866
3 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 196 0,00005 | 100 02956 | 0,7901
3 Valgzlt?:ﬁ 50, | 5000 196 0,0005 | 150 02107 | 0,8933
3 Valgzltii‘:; 50, | 5000 196 0,005 150 01115 | 09701
3 Vali‘;l;:ﬁ s, | 5000 196 0,00005 | 150 02333 | 0,8693
3 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 196 0,0005 50 02151 | 0,8889
3 Valgzlt?:ﬁ 50, | 5000 196 0,005 50 0,0873 | 09817
3 Valgzltifﬁ 50, | 5000 19 0,00005 | 50 02944 | 0,7919
3 Valizlt?;ﬁ 5o, | 5000 64 0,005 100 00971 | 09774
3 Valgzlt?;?;% 5000 196 0,0005 | 100 0,1459 | 0,9489
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Daten-| Validation |Epochen |MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
3 Valizlt?;ﬁ;_)% 5000 196 0,005 100 01553 | 09421
3 Valizlti?r?;S% 5000 196 0,00005 | 100 02384 | 0,8635
3 Valgzlti;’r‘ll;g)% 5000 196 0,0005 150 01515 | 0,9449
3 Valg‘;f;ﬁ;% 5000 196 0,005 150 01416 | 09519
3 Valizlt?;ﬁ;_)% 5000 19 0,00005 | 150 0,157 0,9408
3 Valgzlt(ii:r?;S% 5000 196 0,0005 50 0,3099 | 07693
3 Valizlt(i?rl:;S% 5000 196 0,005 50 02934 | 0,7932
3 Vali‘;fggs% 5000 196 0,00005 | 50 02077 | 0,8964
3 Valgi?:ﬁ;s% 5000 64 0,005 100 01265 | 09616
4 valgzlt(ii:ﬂ 50, | 5000 196 0,0005 | 100 02251 | 08783
4 Valg‘:tif;tl 50, | 5000 196 0,005 100 0,1598 | 09387
4 Vali‘:tf;’ﬁ s, | 5000 196 0,00005 | 100 02794 | 0,8125
4 Valgzlt?:ﬁ 5o, | 5000 196 0,0005 | 150 02239 | 0,879
4 Valg‘;f:ﬂ 50, | 5000 196 0,005 150 0,0829 | 09835
4 Valg‘:t?;’;tl 50, | 5000 196 0,00005 | 150 0,1943 | 0,9093
4 Vali‘:tf;’ﬁ s, | 5000 196 0,0005 50 02084 | 0,8957
4 Valgzlt‘iifﬁ 5o, | 5000 196 0,005 50 01792 | 09229
4 Valg‘;f:ﬂ 5o, | 5000 196 0,00005 | 50 04758 | 04562
4 Valizlti?r?; 5o, | 5000 64 0,005 100 00954 | 09781
4 Valgzltf:;l;% 5000 196 0,0005 100 02524 | 0,8471
4 Valgzltf;?;% 5000 196 0,005 100 0,177 0,9247
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Daten-| Validation |Epochen |MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
Holdout
4 Validation 25% 5000 196 0,00005 100 0,2525 0,8468
Holdout
4 Validation 25% 5000 196 0,0005 150 0,1974 0,9064
Holdout
4 Validation 25% 5000 196 0,005 150 0,1165 0,9674
Holdout
4 Validation 25% 5000 196 0,00005 150 0,3548 0,6977
Holdout
4 Validation 25% 5000 196 0,0005 50 0,4571 0,4983
Holdout
4 Validation 25% 5000 196 0,005 50 0,1452 0,9494
Holdout
4 1 4272 1
Validation 25% 5000 96 0,00005 50 0, 0,5618
Holdout
4 Validation 25% 5000 64 0,005 100 0,0805 0,9844
Holdout
5 Validation 15% 5000 196 0,0005 100 0,2603 0,8372
Holdout
5 Validation 15% 5000 196 0,005 100 0,1985 0,9054
Holdout
1 1 4 7074
5 Validation 15% 5000 96 0,00005 00 0,349 0,70
Holdout
5 Validation 15% 5000 196 0,0005 150 0,1105 0,9707
Holdout
5 Validation 15% 5000 196 0,005 150 0,1759 0,9257
Holdout
5 Validation 15% 5000 196 0,00005 150 0,2439 0,8571
Holdout
5 Validation 15% 5000 196 0,0005 50 0,1907 0,9126
Holdout
5 Validation 15% 5000 196 0,005 50 0,1588 0,9394
Holdout
5 L 5000 196 0,00005 50 0,26805657 | 0,82744336
Validation 15%
Holdout
5 Validation 15% 5000 64 0,005 100 0,0949 0,9784
5 Holdout 5000 196 0,0005 100 |0,26627621 | 0,82972783
Validation 25% ! ! !
5 Holdout 5000 196 0,005 100 |0,11289737 |0,96939117
Validation 25% ! ! !
Holdout
5 L 5000 196 0,00005 100 0,26764834 | 0,82796848
Validation 25%
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Daten-| Validation |Epochen |MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
Holdout
5 | Validation 250, | 5000 196 0,0005 150 |0,08985622 | 0,98061013
5 SlelEu 5000 196 0,005 150  |0,09560546 | 0,97804958
Validation 25% ! ! g
Holdout
5 oK 5000 196 0,00005 | 150 |0,26548579 |0,83073729
Validation 25%
5 Holdout 5000 196 0,0005 50 |0,71297497 | 0,22075176
Validation 25% ! ’ !
5 Sl 5000 196 0,005 50 | 0,08231847 | 0,98372674
Validation 25% ’ g !
5 Holdout 5000 196 0,00005 50 |0,23346467 | 0,86910558
Validation 25% ! g ’
Holdout
5 | Validation 250, | 5000 64 0,005 100 0,0932 0,9791
6 Holdout 5000 196 0,0005 100 | 0,28164443 | 0,80950606
Validation 15% ! ! ’
6 Holdout 5000 196 0,005 100 |0,10304195 | 0,97450197
Validation 15% ’ ’ ’
Holdout
6 e 5000 196 0,00005 | 100 |0,27579266 |0,81733972
Validation 15%
6 Holdout 5000 196 0,0005 150 |0,26243111 | 0,83460993
Validation 15% ! ! ’
6 Seliont 5000 196 0,005 150 |0,07836951 | 0,98525059
Validation 15% ! ! g
Holdout
6 e 5000 196 0,00005 | 150 |0,26855454 | 0,8268016
Validation 15%
6 Holdout 5000 196 0,0005 50 |0,25437212|0,84461194
Validation 15% ¢ g ’
Holdout
6 | Validotion 150 | 5900 196 0,005 50 | 0,18562788 | 0,91725057
6 Holdout 5000 196 0,00005 50  [0,18152122 | 0,92087144
Validation 15% ’ ’ ’
Holdout
6 | Validotion 150 | 5900 64 0,005 100 0,0501 0,994
6 Holdout 5000 196 0,0005 100 | 0,2001088 |0,90383631
Validation 25% ¢ ’ ’
Holdout
6 | Validetion p50, | 5900 196 0,005 100 | 0,0922125 |0,97957993
6 Holdout 5000 196 0,00005 | 100 |0,35901189 |0,69047445
Validation 25% ! ! ’
6 Holdout 5000 196 0,0005 150 |0,21595325 | 0,88800508
Validation 25% ! ! !
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Daten-| Validation |Epochen |MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
Holdout
6 Validation 25% 5000 196 0,005 150 0,11708929 | 0,96707594
Holdout
6 L 5000 196 0,00005 150 0,25817433 | 0,83993185
Validation 25%
6 Holdout 5000 196 0,0005 50  |0,22572203 | 0,87764364
Validation 25% ! ! ¢
6 Holdout 5000 196 0,005 50  |0,10685401 | 0,97258049
Validation 25% ! ! !
6 Holdout 5000 196 0,00005 50 |0,24815758 | 0,8521117
Validation 25% ! ! !
Holdout
6 Validation 25% 5000 64 0,005 100 0,1142 0,9687
Tabelle 38 Zweiter Trainingslauf mit grofseren Lernraten und kleineren Batchsizes.
Daten- Validation MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
Holdout
1 Validation 15% 32 0,0005 100 0,28677842 | 0,80249786
Holdout
1 Validation 15% 32 0,005 100 0,04873733 | 0,99429566
Holdout
1 Validation 15% 32 0,05 100 0,05071677 | 0,99382293
Holdout
1 Validation 15% 32 0,0005 50 0,14990953 | 0,94603187
Holdout
1 Validation 15% 32 0,005 50 0,06970183 | 0,98833275
Holdout
1 Validation 15% 32 0,05 50 0,05468894 | 0,9928174
Holdout
1 Validation 15% 32 0,0005 150 0,17168248 | 0,92921674
Holdout
1 Validation 15% 32 0,005 150 0,09338713 | 0,9790563
Holdout
1 Validation 15% 32 0,05 150 0,11829826 | 0,96639258
Holdout
1 Validation 15% 64 0,0005 100 0,24658655 | 0,85397822
Holdout
1 Validation 15% 64 0,005 100 0,09382562 | 0,97885913
Holdout
1 Validation 15% 64 0,05 100 0,06666876 | 0,98932606
Holdout
1 Validation 15% 64 0,0005 50 0,34885445 | 0,70774138
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Daten- Validation MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R2
satz Methode Size Units RMSE
1 Valil?t?c?r?iS% 64 0,005 50  |0,05119338 | 0,99370635
1 Valizlti?r?;% 64 0,05 50  |0,06712558 | 0,98917931
1 Valgzlt(iigll;S% 64 00005 | 150 |0,20480476| 0,89927
1 Valg‘;f(‘)f;g)% 64 0,005 150 | 0,08016636 | 0,98456657
1 Valizlt?;ﬁs% 64 0,05 150 | 0,1058547 |0,97309095
2 Valgzlt(ii:r?;S% 32 0,0005 | 100 0,2038 | 0,9003
2 valizfsrllﬂus% 32 0,005 100 01669 | 09331
2 Valizlti?ﬁ&_)% 32 0,05 100 0,0564 | 0,9924
2 Valg(i(ii:r?;s% 32 0,0005 50 02267 | 08765
2 Valgzlt?:ﬂ% 32 0,005 50 01677 | 09325
2 Valg‘:ti;?;% 32 0,05 50 0,1097 | 09711
2 Vali‘;ltf;’ﬁs% 32 0,0005 150 0,1687 | 09316
2 Valg‘;f:ﬁ% 32 0,005 150 0,125 0,9625
2 Valgzlt?Sr?;S% 32 0,05 150 0,882 | 09149
2 Valg‘:tf;’r‘:tw% 64 0,0005 100 01326 | 09577
2 Vali‘;ltf;’ﬁs% 64 0,005 100 01971 | 0,9067
2 Valizlt?;ﬁ% 64 0,05 100 0,0409 0,996
2 Holdout 64 0,0005 50 |0,35040492 | 0,70513773
Validation 15% ’ ’ !
2 Valgzlt?:ﬂs% 64 0,005 50 |0,113191270,96923161
2 Valizltf;?;% 64 0,05 50 | 0,05158517 | 0,99360955
2 Holdout 64 00005 | 150 |0,12661371]0,96150178
Validation 15% ’ ’ ’
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Daten- Validation MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R2

satz Methode Size Units RMSE
2 Valgzlt?:ﬁs% 64 0,005 150 | 0,10150496 | 0,97525692
2 Valizlti:ﬁS% 64 0,05 150 | 0,07214301 | 0,9875012
3 valgzlt?;)ﬁs% 64 0,0005 | 100 01518 | 09447
3 Valgzltf;?;% 64 0,005 100 01286 | 0,9603
3 Valgzlffﬁs% 64 0,05 100 0,0837 | 0,9832
3 Valg‘;lt?:;%% 64 0,5 100 02735 | 0,8204
3 ValizltioﬁS% 64 0,00005 | 100 03304 | 07379
3 Valizlt?:ﬁs% 64 0,0005 150 01251 | 0,9624
3 Valgzlt?:$§5% 64 0,005 150 0,1009 | 09756
3 Valg‘;lt?:;%% 64 0,00005 | 150 02087 | 0,8954
3 Valizltfoor‘:;S% 64 0,0005 50 01612 | 09376
3 Valizlt?:r?;S% 64 0,005 50 0,093 | 09777
3 Valgzlt?:ﬁs% 32 0,005 100 0,0792 0,985
3 Valgzlt?:ﬁ% 32 0,0005 | 100 0,122 0,9643
3 Valgzltii‘:;% 32 0,05 100 0,0328 | 09974
3 Valizlt?:r?;S% 32 0,005 150 0,0499 0,994
3 Valgzlt?:ﬁS% 32 0,05 150 00498 | 09914
3 Valgzlt?;ﬁs% 32 0,005 50 00797 | 09847
3 Valzzlt?;‘:;% 32 0,05 50 00899 | 0,9806
4 Valgzltf;);;% 32 0,0005 100 |0,24355026 | 0,85755211
4 Valgzlt?:ﬁ% 32 0,005 100 | 0,04935462 | 0,99415022
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Daten- Validation MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
4 Valgzlt?;ﬁs% 32 0,05 100 | 0,17850213 | 0,9234817
4 Valizltfﬂ% 32 0,0005 50 | 0,20114729 | 0,90283555
4 vag:tiz%% 32 0,005 50 | 0,05040393 | 0,99389887
4 Valg‘;f(‘)f;g)% 32 0,05 50 |0,04973883 | 0,99405885
4 Valgzlt?;ﬁs% 32 0,0005 150 | 0,15858862 | 0,93960196
4 Valgzlt‘ii:ﬂ% 32 0,005 150 |0,06049644 | 0,991211
4 ValizltifﬂS% 32 0,05 150 | 0,18458578 |0,91817707
4 Valizlt?;ﬁs% 64 0,0005 100 |0,13657595 | 0,95520526
4 Valgzlt‘ii:ﬂ&_)% 64 0,005 100 |0,03487887 | 0,99707848
4 Valgzlt‘ii:ﬂ% 64 0,05 100 |0,04854247 | 0,99434119
4 Valg‘:tf;;tw% 64 0,0005 50 | 0,39602664 | 0,62335902
4 Vali‘:tf;’ﬁs% 64 0,005 50 | 0,1054421 |0,97330028
4 Valgzlt?:ﬂs% 64 0,05 50 [0,055104260,99270797
4 Valgzlt(i;)rlll;S% 64 0,0005 | 150 |0,11656732| 0,9673689
4 Valgzlt?;)ﬂs% 64 0,005 150 |0,10010333 | 0,97593558
4 Vali‘:tf;’ﬁs% 64 0,05 150 |0,18329433 | 0,91931796
5 Valgzlt?;’ﬁS% 32 0,0005 | 100 |0,21964486|0,88414341
5 Valg‘;f;‘:;S% 32 0,005 100 |0,04433802 | 0,99527901
5 Valgzlti;)r?;S% 32 0,05 100 |0,08488318 | 0,98269701
5 Valizltf;f;% 32 0,0005 50 | 0,098021570,97692603
5 Valgzltf;?;% 32 0,005 50 [0,10828463|0,97184134
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Daten- Validation MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R2
satz Methode Size Units RMSE
5 Valgzlti:’ﬁs% 32 0,05 50 |0,06486304 | 0,98989642
5 Valgzlt?;’r?;% 32 0,0005 | 150 |0,30089304 |0,78257823
5 Valili?c?rlll;S% 32 0,005 150 |0,04565144 | 0,99499512
5 Valgzlti?ﬁs% 32 0,05 150 | 0,06610681 | 0,98950529
5 Valgzlt?:ﬁs% 64 0,0005 | 100 |0,265541110,83066672
5 Valgzlt?:ﬁ5% 64 0,005 100 | 0,08804762 | 0,98138279
5 Valizlt?;?;% 64 0,05 100 | 0,04586159 | 0,99494898
5 Valizlt?:ﬁs% 64 0,0005 50 | 0,166055250,93378079
5 Valgzlt?:ﬁ&_)% 64 0,005 50 [0,06953248 | 0,98838943
5 Valgzlt?:ﬁ% 64 0,05 50  [0,051637280,99359667
5 Valizlt?oo;l;% 64 0,0005 150 | 0,27254775 | 0,82161272
5 Vali?;:;;s% 64 0,005 150 |0,05264808 | 0,99334353
5 Valgzlt?:ﬁs% 64 0,05 150 | 0,03944615 | 0,99626327
6 Valicllzlt(ii:r?;S% 32 00005 | 100 | 0,1347407 |0,95640105
6 Vahlji(;lt?ooﬁs% 32 0,005 100 |0,04265828 | 0,99562991
6 Vali?;:;;s% 32 0,05 100 |0,05789638 | 0,99195027
6 Valgzlti?ﬁ% 32 0,0005 50 [0,286694140,80261403
6 Valg‘a’lt?;‘:;% 32 0,005 50 | 0,0593161 |0,99155062
6 Valgzltifr‘:;% 32 0,05 50 | 0,04871155| 0,9943018
6 Valgzltf;);;% 32 0,0005 150 |0,14784089 | 0,94751108
6 Valgzltf;?;% 32 0,005 150 | 0,07863843 | 0,98514926
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Daten- Validation MiniBatch | Lernrate | Hidden Test Test R?
satz Methode Size Units RMSE
6 Valgzlt?;ﬁs% 32 0,05 150 | 0,11665193 |0,96732146
6 Valizltfﬂ% 64 0,0005 | 100 |0,11227585|0,96972722
6 valgzlt(ii;)ﬁs% 64 0,005 100 |0,13082778 | 0,95889646
6 Valg‘;f;ﬁ;% 64 0,05 100 |0,16182648 | 0,93711054
6 Valgzlt?;ﬁs% 64 0,0005 50 | 0,16811655]0,93212658
6 valgzlt(ii;ﬂm 64 0,005 50 [0,07449129 | 0,98667425
6 Vali‘:tifﬂS% 64 0,05 50  |0,04345149 | 0,99546587
6 Valizlti?ﬁs% 64 0,0005 150 | 0,15740448 | 0,94050056
6 Valgzlt‘ii:ﬂ&_)% 64 0,005 150 |0,06362546 | 0,9902783
6 Valgzlt(ii:r?;S% 64 0,05 150 | 0,11541285 | 0,96801198
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Liste der Abkiirzungen und
Formelzeichen

Formelzeichen

A Flache

C Volumetrischen Warmekapazitat

Ce Thermische Kapazitat

D Temperaturleitfahigkeit

Ein Innere thermische Energie

Fi_, Sichtfaktor

G Warmeleitwert

I Strom

Iy Amplitude des Stroms
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