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Zusammenfassung

Ein transferierbares Mikro-Kraftnormal fiir die Kalibrierung von Nano-Indentern wird beschrieben. Es
besteht aus einem zweiseitigen Membran-/Maander-Federsystem mit Antastkorper in Silizium, dessen
Funktion mit Finite-Elemente-Modellierung uberprft wird. Die Herstellung basiert auf Doppelschicht-
SOl (silicon on insulator) und Bulk-Mikromechanik mit kryogenem Trockenatzen zur Erzeugung der
Maanderfedern sowie elektrisch isolierter piezoresistiver Dehnungswandler. Kalibrierung an einer
Ultraprazisions-Messeinrichtung im Bereich bis 80 uN ergibt lineare Kraft-Weg- und Kraft-Spannungs-
Kennlinien mit sehr guter Reproduzierbarkeit der daraus ermittelten Steigungen. Dabei ist die Kraft-
Empfindlichkeit nahezu unabhangig von der Position der Krafteinleitung auf dem Antastkorper. Dies ist
neben den gemessenen geringen Querempfindlichkeiten der piezoresistiven Dehnungswandler eine
wichtige Voraussetzung fiir den Feldeinsatz zur routinemafigen Kalibrierung von Nano-Indentern.

Keywords: Piezoresistive Messbriicke, Silizium-Mikromechanik, kryogenes Trockenatzen, Maander-

Feder, Nano-Hartemesser.

Einleitung

Die instrumentierte Eindringprifung ist ein
etabliertes Verfahren fir die Messung von
Harte und Elastizitatsmodul von Materialien
und dartber hinaus auch im Einsatz bei aktuel-
len Forschungs- und Entwicklungsarbeiten im
Bereich neuer Analysemethoden, Werkstoffen,
Nanostrukturierungsverfahren, etc. [1-5]. Takti-
le Messtechnik erfordert eine regelmafige
normgerechte Kalibrierung [6] mit transferier-
baren Normalen fur die Antastkraft, wie z.B. fur
Tastschnittgerate mit Biegebalken-Normalen
aus Silizium moglich [7]. Fur die Kalibrierung
von Indentern fur die instrumentierte Eindring-
prifung sind kalibrierte mikromechanische
Silizium-Federn verfigbar, die allerdings ne-
ben einer hohen Linearitat einen Kalibrierpunkt
in der Kraft-Auslenkungs-Charakteristik auf-
weisen [8-10]. Man erreicht dies durch eine
Verbindung zweier Federkorper in einem Chip-
Stapel [8,9] oder auch monolithisch integriert
an der Oberflache eines einzigen Chips [10].
Die erforderliche Kombination zweier Feder-
korper hat allerdings Nachteile: der wiederkeh-
rende temporare Kontakt der Federn ruft Ver-
schleil und Drift hervor. Aulerdem sind die
Kalibrierparameter von der Positionierung der

Krafteinleitung abhangig. Schlie3lich erfolgt die
Bestimmung der Antastkraft nur indirekt tGber
die Anzeige der Auslenkung.

Diese Nachteile werden umgangen, wenn man
direkt auslesende Biegefedern verwendet,
beispielweise piezoresistive Silizium-
Federkorper [11]. Hier wird die Antastkraft
direkt Uber die Verstimmung einer integrierten
piezoresistiven Wheatstoneschen Messbriicke
(WB) angezeigt, d.h. es reicht aus, das Kraft-
normal auf seine Kraft-Empfindlichkeit zu kalib-
rieren ohne einen zusatzlichen Kalibrierpunkt
in der Kraft-Messspannungs-Charakteristik.
Die Eignung piezoresistiver Silizium-
Cantilevern fur die Kalibrierung taktiler Mess-
werkzeuge konnte fir Tastschnittgerate aber
auch an Mikropipetten fir in-vivo-Messungen
an Herzmuskelzellen von Mausen gezeigt
werden [12].

Fir die Kraftkalibrierung von Indentern sind
Kragbalkenfedern aufgrund ihrer geringen
Toleranz beziglich der geforderten Positio-
niergenauigkeit des Eindringkdrpers allerdings
ungeeignet. Ein hierfur entwickeltes Kraftnor-
mal fir den Mikronewton-Bereich basiert daher
auf der beidseitigen Einspannung eines An-
tastkorpers  Uber kombinierte  Maander-
/Membranfedern (Abb. 1, [13]). Maanderfedern
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in Kombination mit Biegefedern sind geeignet,
die mit wachsender Auslenkung zunehmenden
lateralen Verzerrungen aufzunehmen und so
fir einen grofden linearen Bereich des Kraft-
normals zu sorgen. Labormuster, die mit Hilfe
von reaktivem lonenatzen bei kryogener Tem-
peratur in Silizium realisiert werden konnten,
bestatigen das aus einer Finite-Elemente-
Modellierung abgeleitete Kraft-Auslenkungs-
Verhalten [14]. Fur den industriellen Einsatz
muss das Mikro-Kraftnormal zudem eine WB
mit minimaler Querempfindlichkeit auf nicht
konstante Umgebungsbedingungen wie Tem-
peratur-, Feuchte- und Licht. Rauschen de
WB, das die minimal detektierbare Kraft be-
grenzt, sollte so gering wie mdglich sein. Eine
elektrische und thermische Entkopplung von
der Feder Uber eine SiO2-Schicht hat sich hier
als wirkungsvoll erwiesen [15,16]. Im vorlie-
genden Beitrag wird nun das mechanisch-
elektrische Verhalten des Kraftnormals unter-
sucht, d. h. die Abhangigkeit der Ausgangs-
spannung der piezoresistiven Messbrlicke von
einer eingeleiteten Punktkraft analysiert. Be-
sonderes Augenmerk liegt hier auf der Wie-
derholbarkeit bei Variation der Position der
Krafteinleitung auf dem Antastkorper.

z
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Abb. 1:  Silizium-Mikrokraft-Normal in sche-
matischer Darstellung: Gesamtan-
sicht (a), leckstromfreie Messbriicke
(rot umrandet, b) und Antastkérper
mit M&anderfedern (blau umrandet,

c).

Finite-Elemente-Modellierung (FEM)

Vor der Herstellung  wurden Kraft-
Auslenkungs- sowie Kraft-Spannungs-Kurven
des Silizium-Mikro-Kraftnormals mit Finite-
Elemente-Modellierung (FEM) analysiert
(COMSOL Multiphysics 4.3b). Der Antastkor-
per hat eine Flache von 1 mm? und eine Dicke
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von 350 pm. Die Maanderfedern haben jeweils
7 Stege einer Breite von etwa 25 pm, Abstan-
den von etwa 75 pum und einer Hohe von
350 ym. Die Membranfedern sind jeweils
420 uym lang, 1 mm breit und 25 ym dick. Ab-
bildung 2 stellt das Strukturmodell im Bereich
der WB dar. Die Farbung zeigt die elektrische
Spannung an, die sich bei einer Speisung der
WB mit Uoein =1V und einer Antastung des
Mikro-Kraftnormals mit 1 mN ergibt. Man er-
kennt den Spannungsabfall aufgrund der Zulei-
tungswiderstande, der dazu fihrt, dass
Uo < Uoein.

¥ -2.54x10°°
0

Abb. 2: Wheatstonesche Messbriicke (WB)
mit Vierleiter-Spannungsspeisung.

In  Abb.3 sind entsprechende Kraft-
Auslenkungs- (a) sowie Kraft-Spannungs-
Kurven (b) dargestellt. Es ergibt sich eine Fe-
dersteifigkeit von 12,7534 + 00,0004 N/m mit
sowie eine Kraft-Empfindlichkeit von
19,787 £ 0,003 V/N, jeweils mit einer erwarte-
ten sehr guten Linearitat.

Herstellung

Silizium-Mikro-Kraftnormale wurden aus Dou-
ble-Layer-Silicon-on-Insulator-Wafern (DL-SOI)
hergestellt (Active Business Comp. GmbH,
Mdinchen). Aufbau und Schichtparameter sind
in Tab. 1 zusammengestellt. Auf dem Substrat
(handle) befinden sich eine Oxidschicht
(BOX2), eine mittlere Siliziumschicht (middle)
fur die Membranfeder, eine weitere Oxid-
schicht (BOX1) und eine obere Siliziumschicht
(device) flr die piezoresistive WB. Die Herstel-
lung des Mikro-Kraftnormals erfolgt in einer
Abfolge von Einzelschritten, die in sechs BI6-
cken zusammengefasst werden kann (Abb. 4).
Der Prozess beginnt mit einer Piranha-
Reinigung (H202: H2SO4 = 1:1; 90 °C; 5 min)
zur Entfernung organischer Rickstande. Die-
ser Schritt wird mehrere Male wiederholt, z. B.
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vor und nach der thermischen Oxidation und
vor jeder Lithographie.
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Abb. 3:  Ergebnisse von FEM-Rechnungen im
Kraftbereich von 0 bis 150 uN.

Tab. 1: DL-SOI-Wafer-Parameter

Parameter | Schicht Werte
Kristall- alle (001)
orientierung
Dotierung device p-Typ, Bor
Spez Wi | device | 0,01-0,02 Qem
device (3£1) um
BOX1 (0,2+0,01) um
Dicke middle (25+0,5) ym
BOX2 | (0,5+0,025) um
handle (350 £ 15) ym

(a) Fur eine niederohmige Kontaktierung der
WB wird eine p*-Diffusion durchgefiihrt
(Bor; 1200 °C; 30 min). Die Maskierung
hierfir erfolgt mit thermischem SiO2
(300 nm; 1100 °C).

(b) Durch Trockenatzung bei kryogener Tem-
peratur (cryo-DRIE: deep reactive ion et-
ching) wird nun die WB hergestellt
(S1'500 C; SENTECH Instruments GmbH,
Berlin). Als Atzgase werden SFs (129 sccm)
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und Oz (7 sccm) eingesetzt. Durch die pas-
sivierende Wirkung der Atzprodukte z. B,
SiOxFy, die sich bei kryogener Temperatur
auf den Seitenwanden der erzeugten Ver-
tiefungen ablagern, wird eine Unteratzung
der Maskierung (Photolack S 1818) nahezu
vermieden (ICP-Leistung: 500W, HF-
Leistung: 6 W, Prozesstemperatur: -80 °C).

(c) BOX1 wird mit gepufferter HF strukturiert,
Metallisierungsschichten (Cr/Au;
30/300 nm) zum Anschluss der WB und zur
Markierung der optimalen Position der
Krafteinleitung im Zentrum des Antastkor-
pers werden aufgedampft und mit Lift-off
strukturiert.

(d) Mit cryo-DRIE (s.o0.; Atzdauer: 12~15 min)
wird jetzt der Antastkorper strukturiert. An-
schliefend wird BOX2 mit gepufferter HF
entfernt.

(e) Die Maanderfedern werden von der Rick-
seite des Wafers, wieder mit cryo-DRIE
strukturiert (s.o.; Atzdauer: 1,5 h).

Abb. 4: Sensorherstellung (schematisch).

In Abb.5 st ein hergestelltes Mikro-
Kraftnormal (a) und Bereichsvergrdlierungen
der WB (b, c) bzw. des Antastkdrpers und der
Maanderfedern (d) mit Rasterelektronen-
Mikroskopie (REM) dargestellt.

Ergebnisse

Vor den Funktionstests wurden die geometri-
schen Abmessungen der WB und der Federn
ermittelt. In Abb.6 wird die mit Laser-
Scanning-Mikroskopie (LSM) aufgenommene
Topographie einer WB gezeigt. Man erkennt
die sehr gleichmaRige Form der longitudinalen
und transversalen Widerstande mit nahezu
rechteckigem Querschnitt und nur geringfligig
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unterschiedlichen Abmessungen mit Breiten
von 8,64+0,94um und Hoéhen von
2,75+ 0,05 ym. Der sich ergebende mittlere
Widerstandswert betragt 3383 + 84 Q. Hieraus
resultiert eine Offsetspannung von 6,1 mV/V.

Antast-

koérper

\ Maanderfedern j

— 200 ym

Abb. 5:  Mikro-Kraftnormal: ~ Gesamtansicht
(a) und REM-Bilder der WB in unter-
schiedlicher Vergré3erung (b, c) so-
wie des Antastkérpers mit den Ma-
anderfedern (d).

Die gemessenen Querempfindlichkeiten ge-
genluber Licht, Temperatur und relativer
Feuchte (Tab. 2) zeigen geringere Werte als
konventionelle durch Diffusion oder Implantati-
on hergestellte WB. Betreibt man die WB mit
einer Wechselspannungsspeisung findet man
zusatzlich deutliche geringere Werte fiir das
Rauschen (Faktor 2,5 bis 5 im Frequenzbe-
reich von 200 mHz bis 1,6 kHz). Bei diffundier-
ten und implantierten WB flhrt die Wechsel-
spannungsspeisung aufgrund der elektrischen
Kopplung von Substrat und Widerstand Uber
einen pn-Ubergang zu keiner Verbesserung
des Rauschens.

Anschliefend wurden an den realisierten Mik-
ro-Kraftnormalen in einer klimatisierten Mess-
kammer unter konstanten Werten fiir Tempera-
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tur, Feuchte und Druck eine grof3e Anzahl von
Kraft-Auslenkungs- und  Kraft-Spannungs-
Kurven gemessen.

Tab. 2: Querempfindlichkeit der WB

Parameter Bereich Offsetdrift
Licht, 635 nm | 0—-2mW | + 0,35 mV
Temperatur | 35—-44 °C -10 pv
rel. Feuchte 7—-43 % +6 uVv

Linie B

Linie A

Linie A
....... Linie B |

8,54 um

80 90 100 110 120 130
Breite (um)

O pum 3,42 um

Abb. 6: Abmessungen der WB mit LSM ge-
messen. Die Linienprofile in (b) sind
an den in (a) gegebenen Orten auf-
genommen.

Abbildung 7 zeigt den Messaufbau. Das Mikro-
Kraftnormal ist mit einer Nanostelleinrichtung
verbunden, die durch einen hochprazisen Posi-
tionierer (PI-725) angetrieben wird.

Eine Tastkugel aus Rubin (Durchmesser
300 pm) ist Uber einen Stift mit einer Ultrapra-
zisionswaage (Sartorius SC2) verbunden. Trifft
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der Antastkorper auf die Kugel, kann die jewei-
lige Last auf das Mikro-Kraftnormal ermittelt
werden. Weil es sich hier um eine Kompensa-
tionswaage handelt, entspricht die Auslenkung
des Antastkorpers direkt der Anzeige der Na-
nostelleinrichtung. Die resultierende Verfor-
mung der Membranfedern fihrt Gber den pie-
zoresistiven Effekt zu einer Verstimmung der
WB. Man erhdlt sehr lineare Kraft-
Auslenkungs- bzw. Spannungs-Kraft-Kurven,
deren Steigungen der Federsteifigkeit bzw. der
Kraft-Empfindlichkeit entsprechen.

Abb. 7:  Messaufbau zur Kalibrierung von
Mikro-Kraftnormalen.

In Abb. 8 sind Messergebnisse fir Federstei-
figkeit und Kraft-Empfindlichkeit in Abhangig-
keit von der Position der Krafteinleitung auf
dem Antastkérper dargestellt. Man findet mitt-
lere  Werte von 8,18 +0,074 N/m bzw.
15,32 £ 0,22 V/IN, die von den gemall FEM
erwarteten Werten (12,7534 + 0,0004 N/m
bzw. 19,787 £ 0,003 V/N) abweichen. Wir fih-
ren dies auf Abweichungen in der Form und in
den Abmessungen der Maanderfedern vom
Zieldesign zurlck. Wie erwartet findet man
eine geringe Abhangigkeit von der Position der
Krafteinleitung. Dies gilt insbesondere fur die
Kraft-Empfindlichkeit, bei der sich auch Un-
ebenheiten auf der Oberflache des Antastkor-
pers, beispielweise durch Verschmutzung nicht
stérend auswirken. Dies ist im Hinblick auf den
Einsatz der Mikro-Kraftnormale im industriellen
Einsatz ein wichtiger Vorteil.

Zusammenfassung und Ausblick

Das beschriebene transferierbare Mikro-
Kraftnormal fir die Kalibrierung von Nano-
Indentern besteht aus einem zweiseitigen
Membran-/Maander-Federsystem mit Antast-
kérper in Silizium. Die Funktionstuberprifung
mit Finite-Elemente-Modellierung ergibt sehr
lineares Verhalten. Die Herstellung basiert auf
Doppelschicht-SOI (silicon on insulator) und
Bulk-Mikromechanik mit kryogenem Trocken-
atzen zur Erzeugung von Maanderfedern so-
wie von elektrisch isolierten piezoresistiven
Dehnungswandlern. Kalibrierung von Labor-
mustern an einer Ultraprazisions-
Messeinrichtung im Bereich bis 80 uN ergibt
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lineare Kraft-Weg- und Kraft-Spannungs-
Kennlinien mit sehr guter Reproduzierbarkeit
der daraus ermittelten Steigungen. Dabei ist
die Kraft-Empfindlichkeit nahezu unabhéangig
von der Position der Krafteinleitung auf dem
Antastkorper. Dies ist neben den gemessenen
geringen Querempfindlichkeiten der piezore-
sistiven Dehnungswandler gegenuber Licht,
Temperatur und Feuchte eine wichtige Vo-
raussetzung fur den Feldeinsatz des Mikro-
Kraftnormals zur routinemafigen Kalibrierung
von Nano-Indentern. Im Weiteren wird insbe-
sondere der cryo-DRIE-Prozess zur Herstel-
lung der Maanderfedern weiter verbessert.

Abb. 8: Kalibrierung eines Mikro-
Kraftnormals in einer Ultraprézisions-
Messeinrichtung im Bereich bis 80
uN. Aufgetragen sind die hieraus be-
stimmten Steigungen in Abhéngigkeit
vom Ort der Krafteinleitung auf dem
Antastkérper entlang der x-Achse (s.
Abb. 1a).
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