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“The 1143-year-long war had begun on false pretenses and only because the two

races were unable to communicate.
Once they could talk, the first question was "'Why did you start this thing?” and

the answer was "Me’ ?”

Joe Haldemann, The Forever War
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Kurzzusammenfassung

In der multimodalen Rontgenbildgebung werden Gitter mit hohen Aspektver-
héltnissen und hoher Absorption benétigt. Um kompakte Experimente fiir Pho-
tonenenergien grofler als 50keV aufbauen zu konnen, miissen die Gitter Peri-
oden von ca. 5 um aufweisen und eine Goldschichtdicke von mindestens 200 um
bis 250 um besitzen. Das LIGA-Verfahren konnte bereits die Herstellung von Git-
tern mit einem solchen Aspektverhiltnis von ca. 100 zeigen, allerdings bei einer
Periode von 2,4 um und Schichtdicken mit maximal 120 um Gold (30).

Die Begrenzung der Schichtdicke ist begriindet in der Nutzung der Beamline Li-
tho 1 als Lithographiequelle. Dort vorhandene Photonen dringen nicht tief genug
in den Resist ein. Die vorliegende Arbeit untersucht die Moglichkeit die Beam-
line Litho2 als Lichtquelle fiir die Herstellung von Gittern mit oben genannten
Anforderungen zu verwenden.

Der Wechsel der Beamline macht eine erneute Charakterisierung der Belichtungs-
bedingungen in Bezug zu den Strukturen erforderlich. Die hohere Eindringtie-
fe der Photonen an Litho2 in den Resist gegeniiber Litho1 ist mit einem ande-
ren Energiebereich verbunden: an Litho1 kommen Photonen mit Energien von
2,2keV bis 3,2keV vor, an Litho 2 erstreckt sich der Energiebereich von 2,2keV
bis 15 keV.

Um die notwendigen Anderungen der Belichtungsstrategie zu erschlieen, fiihrt
die vorliegende Arbeit eine Methode zur Charakterisierung der Gitter ein. Mittels
einer Testmaske konnen Gitter mit Perioden zwischen 4 um und 8,6 um in Test-
belichtungen strukturiert werden. Mafiabweichungen zwischen Testmaske und
Kopie sowie der Zustand der Gitteroberfliche dienen als quantitative Kriterien
fiir die Bewertung der Prozessanderungen.

Es kann nachgewiesen werden, dass Gitter mit Perioden kleiner als 5 um nur
durch die Verwendung eines Nickelfilters an Litho 2 herstellbar sind. Dieser Ni-
ckelfilter absorbiert Photonen mit Energien grofler als 8,3keV stdrker als sol-
che mit niedrigeren Energien. Weiterhin wird ein Zusammenhang zwischen Re-
sistcharge und der Auflosung nachgewiesen. Es kann gezeigt werden, dass die
Auflosung mit der applizierten Oberflachendosis, damit mit dem Top-Bottom-
Verhiltnis und letztlich der Schichtdicke zusammenhéngt. Eine Riickseitenbe-
lichtung auf einem Kohlenstoffsubstrat verbessert die Auflosung.

Die uiblicherweise verwendeten Substrate, Silizium-Wafer mit einer diinnen Titan-
Titanoxidschicht als Startschicht fiir die Galvanik, sorgen an Litho 2 fiir Probleme.
Eine Versuchsreihe mit Variation der Titanschichtdicke und der Verwendung von
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Silizium als Substrat kann nachweisen, dass Fluoreszenz aus der Titanschicht an
Litho 2 zur Bildung von Resistresten an der Startschicht fiihrt, die teilweise nicht
entfernbar sind. Dieses Problem kann durch die Einfiithrung von Graphit als Sub-
strat gelost werden. Kohlenstoff emittiert unter dem Spektrum von Litho 2 kei-
ne Fluoreszenz, Resistreste bleiben aus. Aufgrund der intrinsischen Leitfahigkeit
des Kohlenstoffs wird eine Startschicht auf den Substraten unnétig. Es wird ge-
zeigt, dass eine Reinigung vor der Galvanik bei Gittern auf Kohlenstoffsubstraten
unterbleiben kann.

Die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit fithren dazu, dass Gitter mit Goldschicht-
dicken grofler als 200 um durch das LIGA-Verfahren herstellbar sind. Die Unter-
suchung der durch Sekundireffekte verursachten Probleme zeigt die Grenzen
der Strukturierungsmoglichkeiten auf. Gleichzeitig ermoglicht die Anwendung
der vorliegenden Ergebnisse eine Verbesserung der Auflosung und insgesamt ei-
ne Vergrofierung des Prozessfensters.
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1 Einleitung und Motivation

Die erste Anwendung von Rontgenstrahlung nach ihrer Entdeckung durch W.C.
Rontgen war die Bildgebung (47). Heute, fast 120 Jahre spdter, ist die Rontgen-
bildgebung immer noch eines der wichtigsten Anwendungsgebiete der ,neuen
Art von Strahlen” (47). Vorherrschende Kontrastmethode ist hierbei der soge-
nannte Absorptionskontrast, der schon von Réntgen verwendet wurde: die Probe
im Strahl dampft die einfallende Strahlung je nach Material und Dichte unter-
schiedlich stark, dadurch entsteht auf dem Photopapier, oder heutzutage dem
Detektor, ein Bild mit unterschiedlichen Grauwerten (7).

Gut darstellbar mit dem Absorptionskontrast sind beispielsweise Knochen oder
metallische Korper. Schwieriger bis gar nicht darstellbar sind Weichgewebe oder
Kunststoffe. Hier setzt eine neuartige Methode der Rontgenbildgebung an, die
der Absorption zwei weitere Kontrastmechanismen zur Seite stellt: Phasen- und
Dunkelfeldkontrast (8). Die Phasenkontrastbildgebung liefert Aussagen tiber die
Phasenschiebung in einer Probe, das Dunkelfeld ist sensitiv auf die Streuung in
der Probe. Dies ist analog zur Phasenkontrast- und Dunkelfeldbildgebung in der
Lichtmikroskopie (59).

Die Erweiterung der Rontgenbildgebung auf drei Kontrastmoden hat ein hohes
Potential, die Anwendung zu revolutionieren. In der Radiologie ist es beispiels-
weise moglich, Tumore von gesundem Gewebe besser zu unterscheiden als dies
bisher der Fall ist. In der Materialpriifung konnen Risse in Kohlefaserverbund-
werkstoffen besser detektiert werden (25).

Grundlage der sogenannten gitterbasierten Bildgebung bildet ein aus drei Git-
tern aufgebautes Interferometer (45). Die Phasenkontrastbildgebung mit Ront-
genstrahlung an Synchrotronquellen ist schon langer bekannt. Pfeiffer et al. (45)
reduzieren die notwendigen Koharenzbedingungen auf das Vorhandensein trans-
versaler Kohdrenz. Diese kann durch einen hinreichend kleinen Quellpunkt er-
reicht werden. In der Praxis werden dafiir sogenannte Quellgitter genutzt.

Kernelement dieser Interferometer sind die Gitter. Eines der drei Gitter, das so-
genannte G2- oder Absorptionsgitter ist der Fokus der vorliegenden Arbeit. Die-
ses G2-Gitter hat die Aufgabe, auf dem Detektor einen moglichst vollstaindigen
Hell-Dunkel-Kontrast zu erzeugen. Um diese Aufgabe erfiillen zu kénnen, muss
das Gitter eine der genutzten Photonenenergie angepasste Schichtdicke eines ab-
sorbierenden Materials aufweisen (8} 30). Ublicherweise wird Gold als Absorber
verwendet. Die Gitterperioden sind sehr klein, in der Regel zwischen zwei und
zehn Mikrometern.



1 Einleitung und Motivation

Mit dem LIGA-Verfahren steht eine Technologie der Mikrofertigung zur Verfii-
gung, deren Alleinstellungsmerkmal die Herstellung von kleinen Strukturen mit
extremen Aspektverhiltnissen ist (41). Tatsachlich konnen bisher mit LIGA Ab-
sorptionsgitter mit Schichtdicken bis zu 120 pm bei Gitterperioden von 2,4 pm
hergestellt werden (12 30). Allerdings sind diese Gitter aufgrund der niedrigen
Golddicken lediglich fiir Anwendungen mit niedriger Photonenenergie bis zu
ca. 40 keV verwendbar: bei der Mammographie oder bei der Kleintier-Computer-
tomographie (CT). In der medizinischen Bildgebung werden Energien zwischen
60keV und 120keV genutzt. Eine Goldschichtdicke von 120 pm ist damit nicht
ausreichend, hier sind eher Schichtdicken zwischen 200 um und 250 um Gold not-
wendig, perspektivisch 400 um . Die Gitterperiode kann nicht beliebig vergrofert
werden: um eine in der Praxis verwendbare Aufbaugesamtldnge und hinreichen-
de Sensitivitdt zu erhalten, sind gleichzeitig Gitterperioden von hochstens 5 um
notwendig.

Um eine Etablierung der gitterbasierten Phasenkontrastbildgebung in der Hu-
manmedizin zu erreichen, miissen diese Anforderungen erfiillt werden. Die Her-
stellung der Gitter im LIGA-Verfahren ist zu optimieren, und zwar dahingehend,
dass es moglich wird Gitterstrukturen mit einer Periode von 5 um oder kleiner
rontgenlithographisch in Schichtdicken von mindestens 200 um, besser 250 pm
zu strukturieren.

Das Ziel der vorliegenden Arbeit besteht folglich in der Beantwortung der Frage,
ob Gitter mit einer Periode um 5 um in einer Schichtdicke von mehr als 200 um
herstellbar sind. Etablierte Prozesse (30) zur Herstellung von Gittern versagen
bei einer Schichtdicke von mehr als 150 um. In Kapitel[3| findet eine Auseinan-
dersetzung mit der Frage statt, warum dieses Versagen eintritt. Als Folge daraus
wird in Abschnitt[3.2) die Moglichkeit zur Herstellung von Gitterstrukturen an
der Beamline Litho2 als Alternative zur bisher verwendeten Beamline Litho 1
hergeleitet.

Die Ergebnisse lithographischer Strukturierungen sind bestimmt durch das Zu-
sammenwirken der genutzten Materialien, Prozessparameter und der verwende-
ten Anlagen. Ein Wechsel der Lithographiequelle lasst demnach eine Anderung
in den Resultaten der Strukturierung erwarten. Es ist daher von Interesse eine
Moglichkeit zu finden die Qualitdt der Gitterstrukturen in Abhdngigkeit von den
Prozessparametern zu charakterisieren. AufSerdem ist ein Bezug zwischen den
Prozessparametern und der herstellbaren Gitterperiode zu finden. Eine der denk-
baren Methoden ist in Kapitel #.2]beschrieben.

Mittels dieser vorgestellten Methode soll der Einfluss einzelner Prozessparameter
auf die Gitterqualitdt untersucht werden. Die daraus gewonnenen Erkenntnisse
sollen schliefSlich zur Herstellung von Gitterstrukturen an Litho2 angewendet
werden. Kapitel[5 stellt die Ergebnisse der Charakterisierung vor. Dort werden
aufierdem die Resultate der optimierten Prozesse gezeigt.



2 Grundlagen

Auf den folgenden Seiten soll ein Uberblick iiber die Grundlagen der vorliegen-
den Arbeit vermittelt werden. Die Wechselwirkungen zwischen Rontgenstrah-
lung und Materie sind sowohl fiir die Technologie LIGA, als auch fiir die An-
wendung der Strukturen in der multimodalen Rontgenbildgebung von Bedeu-
tung. Auflerdem werden die Grundlagen der Rontgenlithographie und der Mas-
kenherstellung erldutert. Auf Basistechnologien wie beispielsweise Spin-Coating
oder Plasmaprozesse wird nicht weiter eingegangen. Dem interessierten Leser
seien die Werke von Madou (36) bzw. Menz, Mohr und Paul (37) zu den Grund-
lagen der Mikrotechnik empfohlen. Detaillierte Grundlagen der Lithographie fin-
den sich aufserdem ,Principles of lithography “ von Levinson (35). Einen hervor-
ragenden Uberblick iiber die Technologie des LIGA-Verfahrens bietet ,LIGA and
its Applications “ (48).

2.1 Wechselwirkungen von Rontgenstrahlung und
Materie

Der Begriff der Rontgenstrahlung bezeichnet einen Bereich des elektromagne-
tischen Spektrums zwischen den Wellenldngen 10~® m bis 10~? m, beziehungs-
weise einer Photonenenergie zwischen 100 eV und einigen MeV. Der Bereich der
hochenergetischen Rontgenstrahlung tiberlagert sich mit dem der ~-Strahlung,
die Unterscheidung geschieht hier anhand der Herkunft: Rontgenstrahlung ent-
steht in Atombhiillen oder durch die Ablenkung relativistischer Elektronen, wih-
ren die vy-Strahlung in der Regel Atomkernen entstammt (7).

Rontgenstrahlung ist in zweierlei Hinsicht fiir die vorliegende Arbeit von Bedeu-
tung: zum Einen wird die lithographische Herstellung der Strukturen nur durch
die Verwendung von niederenergetischer Rontgenstrahlung aus einem Synchro-
tron moglich, siehe Abschnitt2.3] Zum Anderen sind die herzustellenden Struk-
turen optische Bauelemente, die fiir die Verwendung in Rontgenspektren aus-
gelegt sind. Daher erfolgt in den kommenden Abschnitten ein kurzer Uberblick
tiber die fiir diese Arbeit relevanten Interaktionsmechanismen von Rontgenstrah-
lung mit Materie.



2 Grundlagen

2.1.1 Absorption von Rontgenstahlung

Durchdringt Rontgenstrahlung Materie, so erfdhrt sie wie jede Form elektroma-
gnetischer Strahlung, eine Dampfung. Diese kann durch den linearen Absorpti-
onskoeffizienten 1 beschrieben werden. Fiir die Intensitédt der Strahlung /(z) nach
Durchdringen des Weges = gilt:

—dl = I(2)pdz (2.1)

mit pudz als Absorption in der infinitesimal diinnen Scheibe dz. Dies kann als Dif-
ferentialgleichung formuliert werden:

— = —pdz (2.2)

Unter der Randbedingung, dass die Strahlungsintensitit /(z = 0) an der Oberfla-
che des Materials z = 0 gleich der Intensitédt des einfallenden Strahls I ist, fiihrt
dies zum Lambert-Beer’schen Gesetz (7):

I(z) = Iye™* (2.3)

Das Lambert-Beer’sche Gesetz bezeichnet Absorption der einfallenden Strahlung,
ohne die im Material vorkommenden Absorptionsmechanismen zu berticksichti-
gen. Fiir einfache Aufgaben, wie beispielsweise der Dimensionierung eines Vor-
filters in der Rontgenlithographie, ist dies bereits ausreichend. In der Praxis wird
tir 41 vielfach auf tabellierte Werte, wie zum Beispiel aus dem X-Ray Data Booklet
(56) zuriickgegriffen.

2.1.2 Sekundareffekte: Photoelektronen

Ein wesentlicher Bestandteil der Absorption wird durch den Photoeffekt verur-
sacht: die einfallende elektromagnetische Strahlung 16st Elektronen aus dem be-
strahlten Material heraus. Bei dem Einsatz von Rontgenstrahlung in der Litho-
graphie hat dieser Effekt einen Einfluss auf die erreichbare Strukturauflosung
(19;122;143).

Bei der Absorption eines Photons kommt es zu einem Energietransfer auf ein
Kernelektron eines Resistatoms (19). Die kinetische Energie wird bestimmt aus
der Differenz zwischen der Photonenenergie und der Bindungsenergie des Elek-
trons. Diese Elektronen bewegen sich in alle Raumrichtungen fort und verlieren
ihre kinetische Energie durch Wechselwirkungen mit den Molekiilen des um-
liegenden Materials: inelastische StofSe mit Elektronen und elastische Stofie mit
Atomkernen. In der Regel erfolgt die Abschitzung der Elektronenreichweiten im
Material durch Monte-Carlo-Simulationen (32) oder durch die continous slowing
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down approximation (CSDA, engl. fiir kontinuierliche Verlangsamungs-Néaherung)
(56). Letztere geht von einer kontiniuerlichen Energieabgabe entlang des Wegs
durch das umgebende Material aus. Eine empirische Herangehensweise liefert
Cole (15), der aus Messdaten eine Ndherungsformel fiir die Reichweiten von Pho-
toelektronen in Kunststoffen und Luft liefert:

R =0,0431(E +0,367)%"" — 0,007 (2.4)

mit R als der Reichweite der Elektronen in der Einheit 100 pug/cm? [} E als Energie
zwischen 20 eV und 100 keV. Die Reichweite R berticksichtigt hier die Dichte des
Materials. Diese Beziehung findet im spéteren Verlauf der Arbeit Anwendung
zur Abschitzung von Elektronenreichweiten.

In den Abschnitten[2.6.3|und [2.6.4| werden die Auswirkungen von Photoelektro-
nen bei der Herstellung von periodischen Strukturen mit Rontgenlithographie
detaillierter betrachtet.

2.1.3 Sekundareffekte: Fluoreszenz

Neben der Erzeugung von Photoelektronen in belichteten Materialien ist die Ent-
stehung von Fluoreszenzstrahlung von Bedeutung fiir die Rontgenlithographie.
Betrachtet man die Absorption eines Materials als Funktion der Photonenener-
gie £/, dann ist folgendes Verhalten zu beobachten: die Absorption sinkt mit 1/FE?,
wodurch die Absorption mit zunehmender Energie abnimmt, bis eine charakte-
ristische Energie erreicht wird, bei der ein Photon in der Lage ist ein Elektron
aus einer der inneren Schalen (z.B. der K-Schale) zu 16sen. Dies fiihrt zu einem
sprunghaften Anstieg der Absorption, der sogenannten K,-Kante. Um das ent-
standene Loch in der K-Schale zu fiillen, springt ein Elektron aus einer hoheren
Schale in die K-Schale, wobei ein Photon mit einer charakteristischen Energie
emittiert wird. Ein aus der L-Schale stammendes Elektron erzeugt K ,-Strahlung,
oder Fluoreszenz, ein der M-Schale entstammendes Elehtron K3-Strahlung. Einen
experimentellen Zusammenhang zwischen der Ordnungszahl und der Energie
liefert Moseley (7):

B [keV] ~ 1,017 107*(Z — 1)? (2.5)

Die Lage dieser K,-Kante ist eine charakteristische Materialeigenschaft und wird
beispielsweise in der Materialanalyse zur Bestimmung von Stoffen verwendet
(21). Wird ein Material durch Partikel mit hinreichender Energie bestrahlt, bei-
spielsweise durch Elektronen, so entsteht ebenfalls die charakteristische Strah-
lung. Technische Anwendung findet dies in Rontgenrohren. Neben der K-Schale
konnen auch Elektronenspriinge in die L- oder M-Schale zur Fluoreszenzemissi-
on fiihren.

IReichweite in Mikrometern z.B. fiir PMMA (Dichte p = 1.18 g/ecm?): r[um] = R/p [10~5m)]
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Die bei der Absorption entstehende Fluoreszenzstrahlung wird ungerichtet in
alle Raumrichtungen abgestrahlt. Nicht jegliche Absorption eines Photons fiihrt
unweigerlich zu einem Elektronensprung in die betreffende Schale. In Abhangig-
keit der Kernladungszahl Z steigt diese Fluoreszenzwahrscheinlichkeit mit zu-
nehmender Kernladung an (56). Die Fluoreszenzwahrscheinlichkeit bezeichnet
die Haufigkeit an Strahlung emittierenden Lochfiillungsprozessen, die restlichen
durch Absorption entstandenen Locher werden zum Beispiel iiber den Auger-
Effekt gefiillt (7).

Fiir die Rontgenlithographie stellt die Fluoreszenz von Masken und Startschich-
ten aus Titan ein wesentliches Problem dar, wie es beispielsweise Griffiths et al.
(24) sowie Pantenburg et al. (43) darlegen. In Abschnitt[2.6.2]folgt eine detaillierte-
re Diskussion des Einflusses der Titan-Fluoreszenz auf die Qualitdt von periodi-
schen Strukturen, und in Abschnitt[5.4.3) werden Moglichkeiten zur Umgehung
dieses Effekts untersucht.

2.1.4 Streuung und Phasenschub

Neben den Absorptionsprozessen sind zwei weitere Effekte im Kontext dieser
Arbeit von Bedeutung: die Streuung von Photonen an Atomen und Elektronen,
sowie der Phasenschub. Elektromagnetische Wellen werden beim Durchdringen
einer Grenzschicht zwischen Medien unterschiedlicher optischer Dichte gebro-
chen. Fiir ein Medium ist der komplexe Brechungsindex n folgendermaflen defi-
niert:

n=1-054+is (2.6)

Im sichtbaren Spektrum der elektromagnetischen Wellen unterscheidet sich n in
der Regel deutlich von 1, was beispielsweise die Konstruktion von Sammellinsen
ermoglicht. Im Bereich der Rontgenstrahlung ist der Unterschied zu 1 typischer-
weise deutlich kleiner, etwa im Bereich von 107° (7).

Der Realteil von Gleichung[2.6] bezeichnet den Gangunterschied, den eine Welle
beim Durchdringen eines Materials im Vergleich zu einer im Vakuum verlaufen-
den Welle erfahrt. Letzlich bestimmen die unterschiedlichen Lichtgeschwindig-
keiten in den jeweiligen Materialien den Phasenschub. Die Phasenschiebung ist
wiederum abhingig von der Wellenldnge und der Elektronendichte des Medi-
ums (7). Der Imaginérteil von Gleichung[2.6 beschreibt die Dampfung der Welle,
also die Absorption. Die beiden Bestandteile des komplexen Brechungsindizes
lassen sich auch als Funktion der Photonenenergie darstellen:

Pro 2
=52z * E (2.7)
L p
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Mit p als der Elektronendichte, ry als der Streuungsamplitude pro Elektron und
 als dem linearen Absorptionskoeffizienten (7).

Die differentielle Phasenkontrastbildgebung im Rontgenbereich (vgl. hierzu Ab-
schnitt2.2) nutzt die unterschiedlichen Brechungsindizes fiir Rontgenstrahlung
verschiedener Materialien um einen Kontrast in der Bildgebung zu erzeugen.

Neben der Brechung ist die Streuung von Rongenstrahlung von Bedeutung. Bei
der Streuung ist zwischen kohdrenter Thompson- und inkohdrenter Compton-
streuung zu unterscheiden. Bei ersterem Mechanismus kommt es an periodi-
schen Strukturen, wie beispielsweise einem Kristallgitter, mit dem Abstand der
Gitterebenen mit Abstand d, zu einer konstruktiven Interferenz wenn die Bedin-
gung des Bragg’schen Gesetzes

mA = 2d sin(0) (2.9)

erfillt ist (7). Die unter dem Winkel # einfallenden Photonen werden elastisch
an den Kristallebenen gestreut. Im Gegensatz dazu ist die Comptonstreuung ein
inelastischer Prozess, bei dem vereinfacht ein Photon mit dem Impuls p = hk
einen Teil seiner Energie an ein ruhendes Elektron mit der Energie mc? tibertrégt,
und ein neues Photon mit der Energie p’ = Rk’ entsteht. Das vormals ruhende
Elektron erhélt den Impuls h¢' = h(k — k). Das neu entstandene Photon wird
unter dem Winkel ¢ gestreut. Da der Comptoneffekt an beliebigen Elektronen
stattfinden kann, ist im Gegensatz zur Thompsonstreuung keine Ordnung in der
Emission der neuen Photonen gegeben, wodurch der Comptoneffekt als inkoha-
rent bezeichnet wird.

In der Lithographie kann Streuung zu Ungenauigkeiten in der Strukturabbildung
fiihren, ein Effekt der bei Lithographiemasken aus Kohlenstoff beschrieben wur-
de (50). Bei der multimodalen Rontgenbildgebung mittels Gitterinterferometer
fiihrt Streuung zu einer Degradation des Signals (8). Das MafS der Signaldegra-
dation kann allerdings als Maf fiir die Streuung und damit fiir die Mikrostruktur
der Probe betrachtet werden.

2.2 Gitterbasierte Rontgenbildgebung

Seit der Entdeckung der Rontgenstrahlung im Jahre 1895 hat die Nutzung dieser
Strahlung fiir die Bildgebung kontinuierlich an Bedeutung gewonnen. Sowohl
medizinische Anwendungen wie Radio-, Mammo- und Computertomographie,
als auch Methoden der Materialpriifung und der Sicherheitstechnik wenden zu-
meist die Dampfung der Strahlungsintensitdt beim Durchdringen von Materie,
also die Absorption, als Kontrastmechanismus.

In der optischen Mikroskopie konnte mit dem Phasenkontrast durch Zernicke (59)
die Bildgebung um den Modus des Phasenkontrasts erweitert werden: durch
diese Methode wird es moglich, schwach absorbierende, aber unterschiedlich
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stark brechende optische Materialien zu unterscheiden. Im Bereich der Ront-
genstrahlung ermoglichen unter anderem die Kristallinterferometrie nach Bonse-
Hart (11), das Propagation-Based-Imaging (54) oder die analysator-basierte Bild-
gebung (26) die Darstellung der Phasenschiebung eines Materials. Eine Spezial-
form der analysator-basierten Bildgebung stellt die gitterbasierte Rontgenbildge-
bung mit einem Talbot-Laue-Interferometer dar (14;[16}45).

Die gitterbasierte Bildgebung (engl.: grating-based Imaging, GBI) nutzt den Talbot-
Effekt (55) der Selbstabbildung eines Gitters unter einer transversal kohdrenten
Beleuchtung. Das Gitterinterferometer erzeugt zundchst ein Referenzbild ohne
Probe, anschliefiend wird ein Bild mit Probe aufgenommen. Das Selbstbild des
Gitters erfahrt eine Verdnderung, die mit der Brechung in der Probe zusammen-
hingt (8). Uber diesen Zusammenhang lasst sich eine Aussage iiber die Phasen-
schiebung in der Probe treffen. Weiterhin kommt es in der Probe zu Streuung, die
den Hell-Dunkel-Kontrast des Selbstbildes verringert. Die GBI-Methode nutzt
diese Signaldegradation als sogenanntes Dunkelfeldbild, um beispielsweise Aus-
sagen iiber die Mikrostruktur von Proben machen zu kénnen (8).
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Abbildung 2.1: Schematischer Aufbau eines Talbot-Interferometers. Eine plana-
re Wellenfront aus Rontgenstrahlung propagiert durch die Probe
und erfdhrt dabei eine Verzerrung. Dadurch wird das Selbstab-
bild des G1-Gitters im G2-Gitter im Talbotabstand d,,, ebenfalls
verzerrt. (7)

Abbildung[2.1| zeigt den schematischen Aufbau eines Talbot-Interferometers: Ront-
genstrahlung der Wellenldnge A wird in einer Quelle erzeugt und passiert die
Probe. In dem Phasengitter (G1), einer Gitterstruktur mit einer Schichtdicke, die
bei der Designenergie des Interferometers einem Phasenschub von 7 oder /2
entspricht, wird der eingehenden Wellenfront ein Phasenschub mit der Periode
p1 aufgepragt. Wegen des Talbot-Effekts kommt es zur Selbstabbildung des Pha-
sengitters in den Talbot-Abstdnden d,, (8):
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dp =m - p_% (2.10)
T8 '

mit m = 1,2, 3... Die Selbstabbildung wird auf das G2-Gitter, oder Absorptions-
gitter, und den Detektor projiziert. Ein derartiges Gitter ist notwendig, da bei
praktikablen Wellenldngen die Gitterperioden p;, und damit die Perioden des
Abbilds auf dem Detektor, kleiner sind als die tiblicherweise verftigbaren Pixel-
grofien von Rontgendetektoren (8} 30). Bei dem sogenannten Phase-Stepping wird
durch ein schrittweises Verschieben des G2-Gitters das Talbot-Bild des Phasen-
gitters abgetastet (45), siehe auch Abbildung[2.2] Aus der entstehenden Stepping-
Curve kann die Intensitédtsverteilung des Talbot-Bilds im Detektor bestimmt wer-
den.
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Abbildung 2.2: Phase-Stepping zur Abtastung des Intensitdtsmusters auf dem
Detektor. Das Talbot-Bild des G1-Gitters kann vom Detektor nicht
aufgelost werden. Durch schrittweises Verschieben des G2-Gitters
in Schritten kleiner als der Periode dndert sich der Grauwert
des Detektorpixels in Abhangigkeit des Ortes des G2-Gitters. Da-
durch ist es moglich das Talbot-Bild zu rekonstruieren.

Aus Gleichung[2.10|ergibt sich ein direkter Zusammenhang zwischen der Wellen-
lange der genutzten Strahlung, der Gitterperiode und den Talbot-Abstdnden. Bei
hoheren Photonenenergien werden demnach entweder grofiere Abstande zwi-
schen den Gittern verlangt oder die Gitterperiode muss verkleinert werden. Das
G2-Gitter soll einen moglichst guten Hell-Dunkel-Kontrast durch Absorption auf
dem Detektor erzeugen. Ist dies nicht der Fall, so sinkt der Unterschied zwischen
den Minima und Maxima der Stepping-Curve, die sogenannte Visibility.

2.3 Rontgentiefenlithographie

Die Rontgentiefenlithographie (RTL), oder Rontgenlithographie, zur Herstellung
metallischer Mikrostrukturen wurde erstmals 1986 von E.W. Becker (9) im Rah-
men des LIGA-Verfahrens beschrieben. Die urspriingliche Anwendung bestand
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in der Herstellung von Trenndiisen fiir die Urananreicherung. Das Trenndiisen-
verfahren bendtigte Strukturdetails mit kleinen lateralen Abmessungen im Mi-
krometerbereich bei gleichzeitig hohen Schichtdicken.

Diese hohen Aspektverhiltnisse konnen durch die Verwendung von Rontgen-
strahlung einer Synchrotronquelle erreicht werden. Im Vergleich zu der bei kon-
ventioneller Lithographie verwendeten UV-Strahlung, besitzt die Rontgenstrah-
lung eine hohere Eindringtiefe in die Photoresiste. Gleichzeitig ist wegen der klei-
neren Wellenldnge die Strukturauflosung der Schattenprojektion verbessert.

Die Notwendigkeit der Nutzung einer Synchrotronquelle ergibt sich nach Feier-
tag (18) durch die hohe Intensitit der dort vorhandenen Strahlung, dem kontinu-
ierlichen Spektrum und vor allem der geringen Divergenz der Strahlung. Insbe-
sondere die geringe Divergenz sorgt fiir die Erreichbarkeit der extremen Vertika-
litdten, wie sie kennzeichnend fiir das LIGA-Vefahren sind (41). Die Herstellung
von fiir Réntgenlithographie geeigneten Masken wird in Abschnitt[2.5 separat
diskutiert.

Wie bei der optischen Lithographie, dient bei der Rontgenlithographie elektro-
magnetische Strahlung zur Ubertragung der Maskeninformationen in den Resist.
Im Resist wird hierbei durch Absorption von Photonen Energie deponiert, die
genutzt wird, um im Resist eine Reaktion auszultsen. Bei einem Positiv-Resist,
wie z.B. PMMA, werden Kettenbriiche des Polymers induziert, das Molekularge-
wicht sinkt und die Loslichkeit in der Entwicklerldsung steigt (37).

Fiir die erfolgreiche Lithographie bedeutsame Faktoren bestehen aus der depo-
nierten Dosis an der Oberflache und in der Tiefe des Resists, der kritischen Dosis
des Resistsystems und der Strahlungsleistung der Beamline. Wegen der Absorp-
tion der einfallenden Strahlung im Resist kommt es zu einem Unterschied in der
an der Resistoberfliche deponierten Dosis zu der in der Tiefe, dem sogenannten
Top-Bottom-Verhiltnis. In verschiedenen Arbeiten (34} 46) wird auf die Notwen-
digkeit einer Minimierung dieses Verhéltnisses hingewiesen. Die Intensitadt der
einfallenden Strahlung, also die Leistung der Beamline, kann negativen Einfluss
auf die Strukturqualitdt nehmen, beispielsweise indem sich die Maske stark er-
warmt und dies zu thermischen Verziigen in den Absorberstrukturen fiihrt (6).
Gleichzeitig kann die Erwdrmung des Resists die ablaufenden strahlenchemi-
schen Reaktionen beeinflussen.

Neben der Fehlerquelle thermischer Verziige aus zu hohen Leistungen, treten
noch weitere negative Effekte bei der Rontgenlithographie auf. Bei der Absorp-
tion im Resist entstehen isotrop verteilte Photoelektronen mit Reichweiten, die
von der Photonenenergie abhdngen. Bei hohen Photonenenergien wird daher ei-
ne unerwiinschte Dosis in unbelichtete Bereiche eingebracht, die die Auflésung
reduziert (22 39). Als Substrat fiir die Rontgenlithographie kommen tiblicher-
weise mit einer metallischen Startschicht versehene Silizium-Wafer zur Anwen-
dung. Die Startschicht dient dazu, die metallischen Mikrostrukturen galvanisch
abscheiden zu konnen. Besitzen Maske oder Startschicht eine Absorptionskan-
te im genutzten Spektrum, so entsteht an diesen Stellen Fluoreszenzstrahlung,

10
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die ebenfalls fiir unerwiinschte Dosiseintrage sorgt (24). Eine ausfiihrliche Dis-
kussion dieser Effekte bei der Verwendung von Litho 2 zur Herstellung periodi-
scher Strukturen mit hohen Aspektverhéltnissen und Schichtdicken findet in Ka-

pitel 2.6 statt.
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Abbildung 2.3: Links ein schematischer Aufbau eines Scanners fiir die Rontgen-
tiefenlithographie, rechts ein Bild des geoffneten Scanners der Be-
amline Litho1

Die Belichtung der Resistschicht erfolgt in einer geeigneten Bestrahlungseinrich-
tung, dem sogenannten Scanner. Die Strahlungskeule des Ablenkmagneten weist
in vertikaler Richtung nur eine geringe Breite auf (10). Soll eine grofiflichige
Belichtung erfolgen, ist es meist notwendig, Maske und Substrat in vertikaler
Richtung tiber den Strahl zu scannen. In Abbildung[2.3ist der prinzipielle Auf-
bau eines Lithographie-Scanners und ein Bild des Litho 1-Scanners dargestellt.
Rontgenstrahlung erzeugt mit Luftsauerstoff Ozon, dieses kann Substrat, Mas-
ke oder Scanner beschéddigen, daher werden Belichtungen in einer Heliumatmo-
sphére durchgefiihrt. Helium ist auflerdem wegen der geringen Absorption der
Strahlung von Vorteil, zusédtzlich finden die Belichtungen unter einem reduzier-
ten Druck von 100 mbar statt. Dies dient auch der Kiithlung der Maske.

Um ein Substrat mit einer definierten Dosis zu belichten, sind iiblicherweise meh-
rere Scanhiibe notwendig. Die Berechnung der notwendigen Belichtungszeit, be-
ziehungsweise der Anzahl der Hiibe, erfolgt in der Software DoseSim (40). Der so-
genannte Belichtungsaufwand, angegeben in [mA min cm™'|, wird aus dem Ver-
haltnis der Tiefendosis in [J cm ™3] und der Dosisrate an der Oberflidche des Re-
sists in [W em ™2 mA~"] berechnet. Zur Bestimmung der Dosisrate nutzt DoseSim
eine numerische Berechnung des Synchrotronspektrums und der Absorption in
Filtern, Maske und Resist.

11
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2.4 Resiste in der Rontgenlithographie

Fiir die optische Lithographie existiert mittlerweile eine Vielzahl an hoch spezia-
lisierten Resisten. Fiir die Rontgenlithographie kommen im Wesentlichen zwei
Resiste zum Einsatz: PMMA und SU-8, beziehungsweise SU-8-dhnliche Resis-
te. Die Motivation, SU-8 zu verwenden, griindet in der hoheren Empfindlichkeit
gegeniiber PMMA, das etwa um einen Faktor 50 bis 100 hohere Belichtungsdo-
sen benotigt (34). Einen weiteren Vorteil stellt die hohe Chemikalienbestandigkeit
von vernetztem SU-8 dar. Die Entwicklungszeit ist nicht wie bei PMMA oder AZ-
Lack durch einen hohen Dunkelabtrag nach oben begrenzt. Aufierdem kommt es
bei den Strukturen wéhrend der galvanischen Abscheidung nicht zum Quellen
(30). Del Campo und Greiner (13) geben einen sehr guten Uberblick iiber die Ver-
wendung von SU-8-Lacken in der UV-Lithographie, teilweise sind die Ergebnisse
auch auf die Rontgenlithographie tibertragbar.

Fiir die spéater vorgestellten Untersuchungen wird die im Rahmen des BMBEF-ge-
forderten INNOLIGA-Projekts entwickelte Resistformulierung mr-X verwendet
(57). Im Vergleich zu den etablierten SU-8-Resisten zeichnet sich mr-X durch ei-
ne geringe Chargenschwankung, sowie eine reduzierte Empfindlichkeit aus (34).
Die Entwicklung der Resistformulierung wird von Lemke (34) ausfiihrlich be-
schrieben, der Resist ist kommerziell bei dem Unternehmen MicroResistTechnolo-
gies verfligbar. Parameter zur Prozessierung, wie Spinkurven, Trocknungs- und
Temperschritte wurden zusammen mit dem KIT erarbeitet und in dieser Ar-
beit verwendet. Einen Uberblick iiber die Festlegung der Parameter gibt Kennt-
ner (30). Eine ausfiihrliche Charakterisierung des experimentellen mr-X Resists
wird von Kunka et al. in (33) vorgestellt.
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Abbildung 2.4: Prinzipielle Darstellung einer Kontrastkurve fiir einen
Negativresist.

Zur Charakterisierung unterschiedlicher Resistchargen verwenden Kunka et al.
(33) eine sogenannte Kontrastkurve. Diese wird wie folgt ermittelt: eine diinne

12
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Lackschicht (etwa 10 um ) des zu untersuchenden Lacks wird auf einen Silizium-
Wafer aufgebracht. Eine spezielle Maske erlaubt die Belichtung des Substrats mit
einer Dosisvariation. Es entstehen Paare von Feldern, von denen jeweils eines mit
der zu untersuchenden Dosis, das andere mit einer dufSerst hohen, iiber das Sub-
strat konstanten Dosis belichtet ist. Die Dosisvariation erfolgt iiber den Einbau
von Filtern in das Testfeld der Maske.

Bei der Auswertung wird der Hohenunterschied zwischen der Resistoberfldche
und dem Substrat gemessen. Die Schichtdicke wird hierbei in der Form d/d, nor-
miert, d. h. dass die gemessene Schichtdicke im Testfeld auf die Schichtdicke des
Referenzfeldes bezogen wird. Durch diese Normierung entfallt der Schrumpf des
Resists als Einflussgrofie auf die Messung der Restschichtdicke. Die normierte
Restschichtdicke wird tiber dem Logarithmus der Dosis in die sogenannte Kon-
trastkurve eingetragen, in Abbildung[2.4] exemplarisch fiir einen Negativresist
dargestellt (35).

Von Bedeutung sind die die Dosiswerte D; und D,: Die Dosis D, bezeichnet den
Dosiswert, bei dem gerade noch 10% der urspriinglichen Resistdicke nach der
Entwicklung vorhanden sind. D, beschreibt die Dosis, bei der nach der Entwick-
lung noch 90% der Resisthohe vorhanden sind. Aus den beiden Werten lésst sich
der Kontrast v des Resists angeben (33):

v = (logm (%))_1 (2.11)

Verallgemeinernd lédsst sich sagen, dass sich hohere Kontraste positiv auf das
Verhalten von Resisten in der Rontgenlithographie auswirken. Derartige Resiste
zeigen geringere Empfindlichkeiten gegeniiber Sekundéreffekten (Fluoreszenz,
Photoelektronen) und erzeugen steilere Seitenwadnde als solche mit niedrigen
Kontrasten (33).

2.5 Masken flr die Rontgentiefenlithographie

Wie bei konventionellen Lithographieansitzen ist bei der Rontgenlithographie
die fiir die Strukturierung relevante Information in der lateralen Gestalt der Ab-
sorberstrukturen auf der Maske enthalten (37). Im Gegensatz zu konventioneller
Lithographie erfordert das verwendete Rontgenlicht Anpassungen bei den Ab-
sorbern und dem Maskensubstrat: Auch weiche Rontgenstrahlung durchdringt
0,1 um dicke Chromschichten, wie sie auf UV-Masken als Absorber verwendet
werden. Gleichzeitig sind Maskensubstrate aus bis zu zwei Millimeter dickem
Quarz-Glas nicht mehr rontgentransparent (37). Eine detaillierte Betrachtung des
Stands der Technik von Rontgenmasken geben Gottert und Desta in ,, LIGA and
Its Applications “ (17).

13
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Die Resttransmisson durch die Absorberstrukturen bestimmt den Kontrast der
Maske. Als Absorber wird in der Regel Gold verwendet (37), dessen hohe Atom-
masse fiir eine geringe Transparenz sorgt, und demnach nur in geringen Schicht-
dicken verwendet wird. Alternative Ansdtze verwenden Wolfram (17; 28). Im
Rahmen dieser Arbeit kommen im Wesentlichen Arbeitsmasken zum Einsatz,
deren Goldabsorberdicke fiir die Verwendung an Litho2 mindestens 15 um be-
tragt.

Es ist hier noch notwendig, eine Unterscheidung von Zwischen- und Arbeits-
masken zu treffen. Zwischenmasken werden lediglich mit sehr weichen Spektren
verwendet, zum Beispiel an Litho 1. Wegen des weichen Spektrums sind zwei bis
drei Mikrometer Gold als Absorber ausreichend (37). Steigt jedoch die zu struk-
turierende Resistdicke an, muss ein hérteres Spektrum, wie das von Litho 2 ver-
wendet werden. Da die direkte Strukturierung einer entsprechend dicken Gold-
schicht nahezu unmoglich ist (37), wird zundchst eine Zwischenmaske mit ei-
nem hochauflosenden Verfahren strukturiert. Diese Zwischenmaske wird dann
in einem weichen Rontgenspektrum in eine Resiststruktur kopiert. Da mit der
Rontgenlithographie hohe Aspektverhiltnisse erzeugt werden konnen, ist es so
moglich, eine Arbeitsmaske mit kleinen Strukturdetails herzustellen.

Zur Strukturierung der Absorber werden unterschiedliche Technologien verwen-
det: Fiir hochauflosende Zwischenmasken mit Details im Nanometerbereich wird
in der Regel Elektronenstrahllithographie verwendet (37), direkt schreibende La-
serlithographie erreicht fiir Zwischenmasken Aufldsungen von ein bis zwei Mi-
krometern (29). Zur Herstellung von Arbeitsmasken wird entweder eine Ront-
genkopie einer Zwischenmaske angefertigt, oder, falls die Anforderungen an die
Strukturgenauigkeit geringer sind, die Maske direkt durch UV-Lithographie struk-
turiert (50; [17).

Ebenfalls abhdngig vom Einsatzzweck der Maske ist das mogliche Maskensub-
strat. Zwischenmasken werden hdufig aus einer 2,7 um dicken, durch Sputtern
hergestellten Titanmembran hergestellt (52). Als Alternative konnten in der Ver-
gangenheit Maskenmembranen aus Nickel (58) und Polyimid (5) entwickelt wer-
den, beide sind fiir weiche Rontgenspektren geeignet. Fiir Arbeitsmasken kann
ebenfalls eine Titanmembran verwendet werden (37)), aufSerdem ist die Verwen-
dung von Beryllium (37), Kohlenstoff (50), Glaskohlenstoff (27) sowie Silizium
moglich.

Fiir die vorliegende Arbeit werden als Zwischenmasken vorwiegend durch Elek-
tronenstrahllithographie hergestellte Masken auf Titan-Basis genutzt. Die Zwi-
schenmaske zur Gittercharakterisierung in Kapitel[#.2) wird mittels direkt schrei-
bender Laserlithographie auf Basis einer Polyimid-Membran hergestellt. Als Mem-
bran fiir Arbeitsmasken werden Silizium und Nickel verwendet, im Fall der Auf-
16sungstests aufierdem Polyimid, das allerdings durch Silizium erganzt wird.
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Abbildung 2.5: Prozessfolge zur Herstellung einer Polyimidmaske.

2.5.1 Herstellung von Masken aus einer Polyimidmembran

Die Herstellung von Polyimidmasken erfolgt analog zur Herstellung einer Ti-
tanmaske (37): Aufbringen einer Trennschicht auf ein Substrat, Aufbringen der
Maskenmembran, der Startschicht und des Resists. Nach erfolgter lithographi-
scher Strukturierung und Entwicklung werden Goldabsorber in die Strukturen
galvanisch abgeschieden und die Maske abgehoben. Der Prozesslauf ist in Abbil-
dung[2.5|dargestellt.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden Masken auf Kaptonbasis im we-
sentlichen als Zwischenmasken an Litho 1 eingesetzt. Die lithographische Struk-
turierung erfolgte in der Regel mit direkt schreibender Laserlithographie.

2.5.2 Arbeitsmasken aus Silizium

Um Belichtungen an Beamlines mit hohen Bestrahlungsleistungen durchzufiih-
ren, sind Masken aus diinnen Metall- oder Kuststofffolien nur bedingt geeig-
net (6). Fiir die spéter durchgefiihrten Untersuchungen an Litho2 wurden Mas-
ken aus diinnen Siliziumwafern verwendet.

P T
Au/Cr Start- itho-
“schicht. . supies. [l H W
sputtern Galvanik &

auf- Si Rahmen auf-
schleudern kleben & Maske

verwenden

.

Abbildung 2.6: Schematische Darstellung des Prozesses zur Herstellung ei-
ner Arbeitsmaske aus diinnem Silizium durch Kopie einer
Rontgenzwischenmaske.

Abbildung[2.6| zeigt die Herstellung einer Siliziumarbeitsmaske durch die Kopie
einer Rontgenzwischenmaske an Litho 1. Die etwa 100 um dicken Silziumwafer
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konnen direkt prozessiert werden. Das Sputtern der Chrom-Gold-Startschicht,
das Spin-Coating, die Belichtung, Entwicklung und Galvanik erfolgen in den tib-
lichen Anlagen und Vorrichtungen. Der Herstellungsprozess endet mit dem Auf-
kleben eines stabilisierenden Maskenrahmens aus Edelstahl auf den Siliziumwa-
fer.

Alternativ zu der Kopie einer Zwischenmaske kann auch eine dicke Resistschicht
durch direktes Laserschreiben strukturiert werden. Dieses Verfahren eignet sich
zur direkten Herstellung von Arbeitsmasken fiir Strukturen mit geringeren An-
forderungen an die Strukturtreue, z.B. Zahnrédder. Fiir die Herstellung von Git-
terstrukturen mit Perioden kleiner als 10 um ist dieses Vorgehen nicht geeignet.

2.6 Sekundareffekte bei der Rontgenlithographie
und deren Einfluss auf die Strukturqualitat

Die in Abschnitt[2.] eingefiihrten Interaktionsmechanismen zwischen Rontgen-
strahlung und Materie sind in der Rontgenlithographie von Bedeutung fiir die
erzielbaren Strukturqualititen und Auflosungen. In den folgenden Abschnitten
erfolgt eine Betrachtung verschiedener Einflussgrofsen auf die Ergebnisse von
rontgenlithographischer Mikrostrukturierung in Bezug zur Herstellung periodi-
scher Gitterstrukturen mit extremen Aspektverhéltnissen durch LIGA. Diese Be-
trachtung ist rein qualitativer Natur.

2.6.1 Resttransmission durch die Maskenabsorber

Die Dicke der Absorber einer Rontgenmaske ist endlich, je nach Herstellungsver-
fahren auf Schichtdicken zwischen 3 um und 50 um beschrankt (37). Eine voll-
standige Absorption der Rontgenstrahlung ist nicht moéglich, es kommt immer
zu einer Resttransmission.

Griffiths et al. (23) liefern einen Zusammenhang zwischen der erreichbaren Sei-
tenwandtoleranz im LIGA-Verfahren und der Absorberdicke auf der Rontgen-
maske. Gottert und Desta (17) liefern fiir PMMA und SU-8 charakteristische Kon-
trastkurven, die spezifisch fiir eine Resistdicke, ein Top-Bottom-Verhiltnis und
einer Beamline eine optimale Golddicke fiir Maskenabsorber angeben.

In unbelichtete Bereiche wird eine Dosis durch Resttransmission eingebracht.
Diese ist von der Beamline, den genutzten Filtern, der Absorberdicke und der Be-
lichtungszeit abhédngig, eine Berechnung kann beispielsweise mit DoseSim (40)
erfolgen. Als einzelner Effekt ist die Dosis aus Restransmission unkritisch. Al-
lerdings wird diese Dosis mit weiteren Einfliissen iiberlagert, dadurch kann lo-
kal die Vernetzungsdosis des Resists iiberschritten werden. Beispielsweise zeigen
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Pantenburg und Mohr (43), dass Strahlung die nicht in den Maskenabsorbern ab-
sorbiert wird, in der Lage ist in den abgeschatteten Bereichen Sekundareffekte
aus der Startschicht auszuldsen.

2.6.2 Fluoreszenz aus der Startschicht

In Kapitel wurde die Entstehung von Fluoreszenzstrahlung aus einem be-
strahlten Material bereits besprochen. Von Interesse fiir diese Arbeit ist das Ver-
halten der Titanstartschicht bei Belichtungen an Litho 2 (42). Da nahezu das ge-
samte Spektrum der Beamline iiber der K,-Kante von Titan liegt, emittiert die
Startschicht Fluoreszenzphotonen.

Nach Griffiths und Ting (24) lasst sich folgender Zusammenhang zwischen der
Intensitat von Fluoreszenzemission Y (z', ¢/, z’) der an der Stelle (2/, 4/, 2’) in der
Startschicht absorbierten Intensitit ¢(z’, v/, 2’) herstellen:

Y2y, 2) = ¢rwi Y qi(2'y, ) =6 E; (2.12)

mit den Parametern:

o ¢ als Wahrscheinlichkeit fiir eine Leerstelle der K-Schale

wp als Fluoreszenzwahrscheinlichkeit

Ek der charakteristischen Energie der Fluoreszenzstrahlung

E; der Photonenenergie im Spektrum

dF; der halben Bandbreite des zur Integration verwendeten Energieinter-
valls

Fiir diinne Startschichten, deren Dicke dg kleiner ist als die Eindringtiefe Ax der
charakteristischen Strahlung, kann davon ausgegangen werden, dass nur eine
geringe Abschwéchung der Fluoreszenz innerhalb der Schicht erfolgt. Daher ldsst
sich obiger Ausdruck vereinfachen zu:

Y (ds) = ¢xwi Laps,sun(ds) (2.13)

und liefert damit den Zusammenhang zwischen Emission Y (dg) und der in der
Schicht absorbierten Intensitdt /s sus(ds) in einer Schicht der Dicke dg. Die ab-
sorbierte Intensitit berechnet sich aus der Summe der Intensititen der Photonen-
energien mit I/; > F.

Die entstehende Strahlung wird in alle Richtungen emittiert und im Resist ab-
sorbiert. Aufgrund der isotropen Form der Emission kommt es zu einer Ab-
schwachung der Intensitat nach dem Abstandsquadratgesetz, zusatzlich zu einer
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Dampfung nach dem Lambert-Beer’schen Gesetz durch Absorption. Bei Vernach-
lassigung der Dampfung in der Startschicht, ldsst sich dies folgendermaflen als
Dampfungsfunktion ausdriicken:

flr,y, 2,2y, 2) = X € K (2.14)

4mr?
Wobei  den Abstand des Punktes im Resist (z,y, z) zu dem Ursprungspunkt
der Strahlung (', ¢/, 2’) beschreibt. Die Koordinate 2’ beschreibt die Tiefe des Ur-
sprungs in der Startschicht, kann also nach der vorher getroffenen Vereinfachung
vernachldssigt werden.

Zur Intensitdt im Punkt (x,y, z) tragen alle belichteten Bereiche der Startschicht
bei, also alle Punkte (2/, y'). Die Intensitat lasst sich folgendermafien ausdriicken:

+oo +o0 .
Tro(z,y,2) = /_OO /_OO Y(d5)473r2 x e Ak dx'dy (2.15)
Vereinfacht ist die im Resist an der Stelle (z, y, z) deponierte Dosis abhéngig vom
Abstand dieser Stelle zu den Emissionszentren, also den belichteten Bereichen,
und zwar in Form des Terms ﬁ. Die aus den fluoreszierenden Bereichen ent-
stammende Strahlung wird im Resist nach dem Lambert-Beer’schen Gesetz (7)
absorbiert.

Der Einfluss von Fluoreszenz besitzt eine grofie Reichweite, allerdings nur in kur-
zen Entfernungen eine hohe Intensitit (19). Pantenburg und Mohr (43) zeigen
den Einfluss von Fluoreszenz aus einer Titanmaske auf die Strukturqualitdt von
PMMA-Strukturen.

2.6.3 Photoelektronen aus dem Resist

Der Mechanismus fiir die Entstehung von Photoelektronen ist bereits in Kapi-
tel 2.1 beschrieben. In diesem Abschnitt werden Konsequenzen fiir die Herstel-
lung von Gitterstrukturen mit Rontgenlithographie diskutiert.

Bei einer vollstindig belichteten Flache wird eine homogene Dosis abgelagert.
Die Absorption des Resists kann nicht vernachldssigt werden. Daher ist die Ober-
flachendosis D;,, an der Resistoberkante immer grofier als die Tiefendosis Dyottom-
Demnach gilt fiir das Top-Bottom-Verhaltnis: Dif% > 1. Die Dosis ist eine Funk-
tion der Tiefe z im Resist: D = f(z), die Dosis aus Photoelektronen D,,,, ist pro-

portional zu der Primardosis, also ist auch diese abhdngig von der Schichtdicke:
Dphoto = f(Z)

Eine Absorberkante definiert einen Sprung in der Dosis, somit gilt D = f(z, z).
Wegen den Photoelektronen ist dieser Sprung jedoch nicht unendlich steil (sie-
he Abbildung[2.7). In Abhéingigkeit von der Energie der absorbierten Photonen
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D(Z)A
Absorber
Resistoberkante
Amtop .
Dtop (X) % |
Dbottom(x) <—» ATposs
T ottom

Substrat X

Abbildung 2.7: Skizze zur Verschmierung der Photoelektronendosis D1, an ei-
ner Absorberkante. Wegen der hoheren Primdrdosis an der Re-
sistoberfldche ist hier auch die unter den Absorber eingetragene
Sekundéardosis im Vergleich zu tieferen Resistschichten erhoht.

bildet sich eine Verschmierungszone der Breite Az aus. Der Wert von Az ist im
wesentlichen abhidngig von der Energieverteilung der Photoelektronen, bzw. der
absorbierten Photonen.
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Abbildung 2.8: Spektrum von Litho2 ohne Filterung und mit einem 500 pm di-
cken Kohlenstofffilter (a). Die Verteilung der Photoelektronen-
reichweiten (b) verschiebt sich entsprechend der Aufhédrtung des
Spektrums.

In Abbildung[2.§|ist das Spektrum der Beamline Litho2 von ANKA ohne Filter
gezeigt, auBlerdem das durch einen 500 um dicken Kohlenstofffilter modifizier-
te Spektrum. Es ist deutlich zu erkennen, dass die Filterung die niederenergeti-
schen Anteile des Spektrums starker dampft als die hochenergetischen. Dies spie-
gelt sich in der Verteilung der normierten Photoelektronenreichweiten in Abbil-
dung[2.8(b)| wieder. Beim ungefilterten Spektrum erreichen 50% der Elektronen
eine Reichweite von 0,6 um; wird ein Filter verwendet so erreichen 50% der Elek-
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tronen einen Abstand von 1,27 um von der Absorberkante. Die Berechnung der
Reichweiten erfolgte hier nach Cole (15) (vgl. Abschnitt2.1.2).

Erweitert man die Betrachtung des Einflusses von Photoelektronen von einer
einzelnen Absorberkante auf eine Gitterstruktur mit der Periode p so zeigt sich,
dass sich die Effekte aus benachbarten belichteten Bereichen tiberlagern. Abbil-
dung[2.9] zeigt ein derartiges Gitter. Die Absorber der Breite p/2 sind in Abstin-
den einer halben Periode p in x-Richtung angeordnet. Zwischen zwei Absorbern
wird demnach ein Bereich der Breite p/2 belichtet. Aus diesen Bereichen werden
Photoelektronen unter die Absorberkanten emittiert. Ist die Reichweite von Pho-
toelektronen grofier als eine viertel Periode, so werden die Emissionen der beiden
benachbarten belichteten Bereiche iiberlagert, und die Sekundédrdosen addieren
sich.

p

v

.Y
v

N3
INGLS

|
|
F
4
I

Dosis

v

Substrat X

*

Abbildung 2.9: Einfluss von Photoelektronen aus belichtetem Resist auf die Do-
sis unter den Absorbern bei einer Gitterstruktur mit der Periode
p. Die Einfliisse benachbarter Belichtungszonen tiberlagern sich
wenn die Reichweite von entstehenden Photoelektronen grofier
ist als p/4.

Wie sich die Reichweitenverteilung der emittierten Photoelektronen auf mogliche
Linienbreitendnderungen oder die Herstellbarkeit von Gitterstrukturen auswirkt
ist von den Eigenschaften des verwendeten Resists abhdngig. Vereinfacht ldsst
sich folgende Uberlegung anstellen: in der Kontrastkurve beschreibt die Dosis D,
den Wert der Dosis, bei dem 10% der urspriinglichen Resistschichtdicke nach der
Entwicklung auf dem Substrat verbleiben. Wird also durch Sekundareffekte, hier
durch Photoelektronen, im Abstand Az von einer Absorberkante eine Dosis gro-
Ber als D, eingebracht, entstehen an dieser Stelle nicht mehr entwickelbare Reste.
Nimmt man weiter an, dass die Dosis aus Photoelektronen der Reichweitenver-
teilung nach Cole folgt, dass also wenn zum Beispiel 50% der Elektronen eine
Reichweite von einem Mikrometer besitzen, in diesem Abstand eine Dosis von
50% der Primérdosis deponiert wird, so ldsst sich eine Abschédtzung der Dosis-
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verteilung im Resist treffen. Das Verhiltnis von D, zur Primérdosis D kann dann
eine Aussage dartiber liefern, in welchem Abstand von der Absorberkante Reste
zu erwarten sind. Fiir den Resist K108 ergibt sich fiir D/D; ein Wert von 0.63, bei
einer nominellen Tiefendosis von 60]/cm?. Fiir die in Abbildung[2.8(b)|gezeigten
Reichweitenverteilungen ergibt sich damit ein Abstand von ca. 0,51 um fiir das
ungefilterte und 1,13 um fiir das mit Kohlenstoff gefilterte Spektrum von Litho 2.
Bei der Herstellung von Gitterstrukturen ist dementsprechend der Einfluss von
zwei benachbarten belichteten Bereichen zu berticksichtigen.

Quantitativ belastbare Aussagen zu dem Einfluss von Photoelektronen erfordern
den Einsatz von Monte-Carlo Simulationen (38;/39). Der Fokus der vorliegenden
Arbeit liegt auf der Prozessoptimierung, deshalb wurde von derartigen Berech-
nungen Abstand genommen. Die Betrachtungen dieses Abschnitts lassen jedoch
einige Aussagen zu den Einfliissen von Photoelektronen auf die Herstellung von
Gitterstrukturen zu: das Spektrum darf nicht zu hart sein, gleichzeitig sind ge-
ringe Top/Bottomverhéltnisse anzustreben. Dies gilt, da eine notwendige Haf-
tungsdosis als Tiefendosis nicht unterschritten werden kann, gleichzeitig eine zu
hohe Oberflichendosis eine Vernetzung in den unbelichteten Bereichen an der
Resistoberfldche auslosen wiirde. Eine reduzierte Primérdosis wird sich positiv
auf die kleinsten herstellbaren Strukturen bei einem gegebenen Spektrum aus-
wirken, ebenso die Verwendung eines Resists mit einem hohen Kontrast, bezie-
hungsweise einem hohen Verhiltnis von D/ D;.

2.6.4 Photoelektronen aus der Startschicht

In der Regel werden die Substrate fiir die Rontgenlithographie mit einer metal-
lischen Startschicht beschichtet. Teilweise dient diese Schicht als Haftvermittler
zwischen Resist und Silizium (41). Die wichtigste Funktion besteht aber darin,
die galvanische Metallabscheidung zu ermdglichen. Wie im Resist werden auch
in der Startschicht Photonen absorbiert. Es kommen fast ausschliefslich metalli-
sche Startschichten in der Rontgenlithographie zur Anwendung. Deren Absorp-
tion ist um ein Vielfaches grofier als die Absorption im Resist.

Ebenso wie bei der Absorption im Resist entstehen damit in der Startschicht Pho-
toelekronen, die zumindest teilweise in den Resist emittiert werden. In den be-
lichteten Bereichen nimmt dies keinen negativen Einfluss, an der Absorberkan-
te ist wiederum der Einfluss auf den unbelichteten Bereich zu berticksichtigen.
Meyer et al. (38) zeigen, dass die Dosis aus der Startschicht ein Vielfaches der
priméren Dosis betragen kann.

Folgt man der Argumentation von Meyer et. al, so ist in der Nahe der Absor-
berkanten mit einem Dosiseintrag zu rechnen. Dies fiihrt zur Bildung einer Haut
am Boden von Strukturen, wie in Abbildung dargestellt. Die gezeigte Struk-
tur wurde an Litho 1 hergestellt. Wegen der geringen Reichweiten der Photoelek-
tronen bei diesem Belichtungsspektrum bildet sich lediglich eine diinne Resist-
schicht als Haut aus.
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(b)

Abbildung 2.10: Unterseite der Resiststrukturen eines Gitters mit Periode 2,4 um,
hergestellt an Litho1l. Die Kombination von Resttransmission
durch die Goldabsorber und die Emission von Photoelektronen
aus der Startschicht fithrt zur Bildung einer diinnen Haut.

Der Einfluss der Startschicht-Photoelektronen ist im Gegensatz zu den Photoelek-
tronen aus dem Resist auf die unmittelbare Néhe zur Startschicht beschrankt. Bei
einer metallischen Startschicht ist die Ausbildung einer Haut nicht zu verhin-
dern.

2.6.5 Thermische Einfllisse bei der Belichtung

Bei Belichtungen in der Rontgenlithographie wird ein Teil der einfallenden Strah-
lung in den Maskenabsorbern und der Maskenmembran absorbiert. Die absor-
bierte Energie fiihrt zu einer thermischen Last auf die Maske. Feiertag et al.
zeigen diesen Einfluss mit Hilfe von Simulationen und Experimenten am Bei-
spiel von Masken aus Diamant, Titan und Beryllium. Da Maske und Substrat
tiber den Strahl gescannt werden und die Strahlbreite kleiner als die Masken-
breite ist, ergibt sich ein Sdgezahnprofil der Temperatur {iber der Zeit. Shareef
etal. zeigen die Einfliisse thermischer Deformation auf die Ubertragungsge-
nauigkeit von Mikrostrukturen in der Rontgenlithographie. Hier wird ebenfalls
gezeigt, dass eine Belichtung unter einer Helium-Atmosphére eine geringere Er-
warmung der Maske zur Folge hat als eine Belichtung unter Vakuum. Simulatio-
nen von Achenbach et al. (6) zeigen thermische Deformationen von 0,74 pm fiir
Titanmasken und 0,03 pm fiir Berylliummasken.

Bei dem in der vorliegenden Arbeit beschriebenen Wechsel von der Beamline
Litho1 zu Litho 2 ist zu erwarten, dass thermische Effekte einen Einfluss auf die
Strukturqualitdt nehmen. Die Bestrahlungsleistung von Litho 2 ist etwa um den
Faktor 65 grofser als die von Litho 1. Daraus ergibt sich die Notwendigkeit die
Bestrahlungsleistung von Litho 2 zu reduzieren.
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2.6.6 Divergenz der Synchrotronstrahlung

Obwohl Synchrotronstrahlung anndhernd parallel ist, existiert eine gewisse Di-
vergenz. Feiertag et al. (19) berechnen fiir eine Divergenz von 0,2 mrad zusam-
men mit der Fresnel-Beugung die Dosisverteilung in Resist unter Absorberkan-
ten. Dabei zeigt sich, dass der Einfluss der Divergenz im Vergleich zur Beugung
sehr klein ist.

Falls bei der Herstellung ein Einfluss der Strahldivergenz auf die Strukturqualitat
vorliegen sollte, so ist wegen der Anisotropie der Strukturen eine starke Abhédn-
gigkeit des Effekts von der Ausrichtung der Strukturen relativ zum Synchrotron-
strahl zu erwarten.

2.6.7 Uberlagerung der Effekte

Die vorigen Abschnitte behandeln qualitativ die unterschiedlichen bei einer Ront-
genbelichtung auftretenden physikalischen Sekundéreffekte, die einen Einfluss
auf die Strukturqualitdt nehmen. In der Literatur liefern Simulationen und ex-
perimentelle Untersuchungen quantitative Zusammenhdnge zwischen einzelnen
(38; 139) oder mehreren (19; 22) Sekundéreffekten und den erzielbaren Struktur-
qualitdten und Seitenwandsteilheiten. Fiir die vorliegende Arbeit werden diese
Effekte herangezogen, um die verlangte Prozessoptimierung durchzufiihren.

In Abbildung[2.11| sind die Verhéltnisse bei der Belichtung noch einmal zusam-
mengefasst. Die Absorberkanten werden durch die Fresnel-Beugung und die Strahl-
divergenz verschmiert. In den belichteten Resistbereichen entstehen Photo- und
Augerelektronen, diese tragen ebenfalls eine Dosis in die Resistbereiche unter
den Absorbern ein. Wie in Abschnitt[2.6.3|ausgefiihrt, ist bei dem Spektrum von
Litho2 darum mit einem Einfluss der Photoelektronen auf die darstellbare Git-
terperiode zu rechnen.

Die Maske erfahrt bei der Belichtung eine thermische Belastung, gleichzeitig kann
sie, entsprechendes Material der Membran vorausgesetzt, eine Quelle von Fluo-
reszenzstrahlung sein. In der vorliegenden Arbeit wird auf den Einsatz von Titan-
Masken an Litho 2 verzichtet. Daher kann diese Fluoreszenz vernachlédssigt wer-
den. Im Gegensatz dazu ist davon auszugehen, dass die Fluoreszenz aus der
Titan-Startschicht einen Einfluss auf die Strukturqualitdt nehmen wird.
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Das LIGA-Verfahren ist wegen der erreichbaren hohen Aspektverhéltnisse geeig-
net, Gitterstrukturen herzustellen (12;30; 46). Die folgenden Abschnitte beschit-
tigen sich mit dem Stand der Gitterherstellung durch Rontgenlithographie. Ziel
dieser Arbeit ist es, den aktuellen Stand der Technik beziiglich der Gitterdicke zu
tibertreffen. Abschnitt[3.2]beschiftigt sich deshalb mit den Belichtungsbedingun-
gen an der Beamline Litho 2 von ANKA.

3.1 Gitterherstellung mit Rontgenlithographie

Die Herstellung von Gittern fiir die multimodale Rontgenbildgebung mittels Ront-
genlithographie ist in den Arbeiten von Kenntner (30) und Reznikova (46)) bereits
grundlegend beschrieben. Borner et al. (12) weisen auf Gestaltungsregeln fiir Git-
terstrukturen hin.

Die vorgestellten Prozesse erreichen im Extremfall Aspektverhiltnisse von bis zu
100 bei Schichtdicken zwischen 100 um und 120 um. Unter stabilen Prozessbedin-
gungen werden Aspektverhdltnisse von 70 regelméfig erreicht (33).

Der Herstellungsprozess fiir die Gitter entspricht den Schritten des LIGA Ver-
fahrens (37): lithographische Erzeugung der Gitter in einer Resistmatrix und gal-
vanisches Fiillen der entwickelten Strukturen mit Gold. Die Lithographie erfolgt
beispielsweise an der Beamline Litho 1 des Elektronensynchrotrons ANKA. Das
durch einen Spiegel modifizierte Spektrum besitzt eine maximale Energie von
3,2keV. Gleichzeitig ist die Leistung der Beamline gegeniiber der urspriinglichen
Strahlungsleistung des Ablenkmagneten reduziert. Die Parameter von Litho1
sind in Tabelle[3.1] zusammengefasst.

Litho1 ist gut geeignet zur Herstellung von Strukturen mit kleinen lateralen Ab-
messungen: bei der kurzen Wellenldnge konnen kleine Strukturen mit hoher Pra-
zision gefertigt werden. Zwischenmasken sind mittels direkter E-Beam-Lithogra-
phie herstellbar. Die geringe Leistung wirkt sich durch einen geringen Warmeein-
trag in Maske und Resist positiv auf die Ubertragungsgenauigkeit der Strukturen
aus. Warmebedingte Verziige in den Strukturen wie von Achenbach et al. (6) be-
schrieben sind nicht erkennbar. Fluoreszenzeffekte aus Titan-Startschichten oder
Masken sind nicht zu erwarten, da das gesamte Spektrum von Litho 1 unterhalb
der K,-Kante von Titan liegt.
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Energiebereich 2,2keV bis 3,2 keV

Quelle 1,5T Bending Magnet, Radius: 5,556 m

Berylliumfenster 175 pm

Spiegel Si + 200 nm Chrom, Winkel 15,4 mrad

Abstand Quelle - Maske 14,84 m

Abstand Quelle - Spiegel 8,61m

Offnung des Be-Fensters | 20 mm x 110 mm (vertikal x horizontal)

Strahlbreite 108 mm

Bestrahlungsbedingungen JenOptik Dex02 X-ray Scanner
Belichtung unter 100 mbar Helium

Tabelle 3.1: Kennwerte der LIGA Beamline Litho 1 an ANKA (3)

Aus voherigen Arbeiten lassen sich die Grenzen der Fertigung von Gitterstruktu-
ren an Litho 1 ableiten (30): als maximal strukturierbare Schichtdicke ergibt sich
ca. 120 pm Resist, bedingt durch die Eindringtiefe der Strahlung in den Resist.
Wie in Abbildung 3.1| zu erkennen, steigt das Top/Bottom-Verhdltnis der Dosis
auf Werte grofier 6 fiir Schichtdicken grofier 100 um bei Belichtungen ohne Vorfil-
ter. Werden Vorfilter verwendet (iiblicherweise solche aus diinnen Kaptonfolien),
sinkt das Top/Bottom-Verhiltnis, allerdings steigen die Belichtungszeiten stark
an. Das Top/Bottom-Verhiltnis sollte nach Reznikova (46) nicht grofler als drei
sein.

In Abbildung 3.2|ist der Einfluss von verschiedenen Kaptonfiltern auf das Spek-
trum von Litho 1 gezeigt. Mit zunehmender Filterdicke verschiebt sich der Schwer-
punkt des Spektrums zu hoheren Energien, gleichzeitig wird die Leistung stark
reduziert. Die Leistungsreduzierung fiihrt zu einer verlangerten Belichtungsdau-
er, kritischer ist jedoch die Aufhédrtung des Spektrums. In Abbildung[3.2]ist dies
daran zu erkennen, dass niederenergetische Photonen mit zunehmender Vorfil-
terdicke starker absorbiert werden.

Die hohen Top/Bottom-Verhiltnisse bei Belichtungen von 200 um dicken Schich-
ten lassen keine guten Ergebnisse bei der Gitterherstellung erwarten. Um die Zie-
le der Arbeit zu erreichen ist ein Wechsel zu einer Beamline mit hoheren Photon-
energien und damit hoheren Eindringtiefen notwendig.

3.2 Mikrostrukturierung an der Beamline Litho 2

Als Alternative zur Beamline Litho1 steht bei ANKA die Beamline Litho2 zur
Verfiigung (4). Im Gegensatz zu Litho 1 ist diese Beamline fiir die rontgenlitho-
grapische Strukturierung von Schichten mit Dicken zwischen 100 pm und 500 pm
ausgelegt. Die Parameter von Litho 2 sind in Tabelle[3.2] angegeben.

In Abbildung 3.3|sind die Spektren der LIGA Beamlines Litho 1 und Litho 2 dar-
gestellt. Im direkten Vergleich sind folgende Eigenschaften auffillig: Das Spek-
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Abbildung 3.1: Darstellung der Abhéngigkeit zwischen Top/Bottom-Verhiltnis
und zu belichtender Schichtdicke bei verschiedenen Vorfiltern.
Maske 2,7 um Titan, 7,5 um Kapton (PI) zwischen Maske und Re-
sist, Tiefendosis 120]/cm?; Berechnung mit DoseSim (40)

trum von Litho 2 ist wesentlich breiter als das von Litho 1, Energien von 2 keV bis
mehr als 15 keV sind vorhanden. Der Schwerpunkt des Spektrums liegt zwischen
6keV und 8 keV. Gleichzeitig ist die Leistung von Litho 2 um etwa 65 mal grofier
als die von Litho 1.

Die Unterschiede zwischen Litho 1 und Litho 2 haben Konsequenzen fiir die Git-
terfertigung. Das héartere Spektrum von Litho2 wird zu grofieren Photoelektro-
nenreichweiten fiihren, die die Auflosung verschlechtern (43). Da der Hauptteil
des Spektrums oberhalb der K,-Kante von Titan liegt, werden Fluoreszenzeffekte
aus Maske und Startschicht einen Einfluss auf die Strukturqualitdt haben (24).

Bei der Herstellung von Strukturen mit Abmessungen im Mikrometerbereich
und hohen Anforderungen an die Periodizitat ist die Empfindlichkeit gegentiber
thermischen Verziigen, wie von Achenbach et al.(6) beschrieben, signifikant. Das
macht es notwendig, die Bestrahlungsleistung zu reduzieren. Um die Reichwei-
ten von Photoelektronen nicht {iberméfiig zu erh6hen, sollte dies moglichst ohne
Authértung des Spektrums geschehen.

Zur Leistungsbeeinflussung stehen verschiedene Methoden zur Wahl. Eine Mo-
difikation der Synchrotronparameter oder des Spiegelwinkels sind zwar denkbar,
jedoch mit hohem organisatorischen und experimentellen Aufwand verbunden.
Daher bleiben diese Optionen unberticksichtigt. Alternativ bieten sich die Ver-
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Abbildung 3.2: Spektren der Beamline Litho 1 mit Kaptonvorfiltern zwischen 50
und 150 pum Dicke. Deutlich ist die Verschiebung hin zu hohe-
ren Energien erkennbar, allerdings auch die damit einhergehende
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Abbildung 3.3: Spektren der LIGA-Beamlines Litho 1 und Litho 2 an ANKA. Bei-
de Spektren werden durch Spiegel modifiziert. Als Folge der Spie-
gel andert sich die Intensitdtsverteilung, auflerdem kommt es zu

einer Verdnderung der Leistung. Spektren berechnet mit DoseSim
(40)
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Energiebereich 2,2keV bis 15keV

Quelle 1,5T Bending Magnet, Radius: 5,556 m

Berylliumfenster 175 pm

Spiegel Si + 200 nm Nickel, Winkel 4,85 mrad

Abstand Spiegel - Scanner 5,532m

Abstand Quelle - Spiegel 9,198 m

Offnung des Be-Fensters | 20 mm x 110 mm (vertikal x horizontal)

Strahlbreite 108 mm

Bestrahlungsbedingungen JenOptik DexKFK X-ray Scanner
Belichtung unter 100 mbar Helium

Tabelle 3.2: Kennwerte der LIGA Beamline Litho2 an ANKA (4)

wendung eines zentralen Beamstops, die Filterung des Spektrums oder die Ver-
wendung eines Choppers an.

In einem Synchrotronstrahl sind die spektralen Anteile nicht gleichméflig tiber
den Strahl in vertikaler Richtung verteilt. Hohe Energien finden sich eher in der
Mitte des Strahls, niedrigere Energien am oberen und unteren Rand. Ein Me-
tallblock, ein sogenannter Beamstop, der zentral in den Strahl eingebracht wird,
kann unerwiinschte, hochenergetische Anteile des Spektrums ausblenden (44).
Da die exakte Lage des Beamstops im Strahl sich stark auf das Spektrum aus-
wirkt, ist eine exakte Justage des Beamstops auf die Strahllage notwendig, aufler-
dem ist sicherzustellen dass die im Beamstop absorbierte Leistung nicht zu einer
thermischen Deformation desselben fiihrt. Um eine moglichst einfache und vor
allem reproduzierbare Fertigung zu realisieren, wurde auf diese Methode ver-
zichtet.

Ebenfalls verzichtet wurde auf die Verwendung eines Choppers, da dieser ledig-
lich die Bestrahlungsleistung reduziert, jedoch keine Anderung des Spektrums
vornimmt. Es ist allerdings wiinschenswert, die harten Anteile des Spektrums
zu reduzieren. Hier liegt eine Stiarke von Filtern. Wird als Filter ein Material mit
einer Absorptionskante im Spektrum gewahlt, sogenannte Kantenfilter, kann der
Schwerpunkt des Spektrums modifiziert werden. Hierzu findet in Abschnitt[3.2.1]
eine weiterfiihrende Diskussion statt.

Ein Unterschied zu bestehenden Gitterherstellungsprozessen wird bei den ge-
nutzten Masken deutlich. Wegen des harteren Spektrums ist es notwendig die
Goldabsorberdicke zu erhohen. Soll die Dosis unter den Absorbern auf ca. 1%
der nominellen Dosis reduziert werden, so sind nach Rechnungen mit DoseSim
(40) mindesten 15 um dicke Goldabsorber notwendig. Normale Masken bestehen
aus einer Titanmembran, diese erzeugt aber an Litho2 unerwiinschte Fluores-
zenzstrahlung (43)). Als Alternative werden Masken aus 100 pm dickem Silizium
oder diinnen Kaptonfolien verwendet. Als Substrate werden zunéchst die eta-
blierten Siliziumwafer mit einer Titan-Titanoxid-Startschicht verwendet (41). Ob
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alternative Substrate nutzbar gemacht werden kénnen wird in Kapitel(5.4.3| un-
tersucht.

3.2.1 Kantenfilter zur Optimierung des Spektrums

Die Bedingungen an der Beamline Litho2 sind nur bedingt fiir die Herstellung
von Gitterstrukturen geeignet. Die hohe Bestrahlungsleistung ist zu reduzieren,
um thermische Verziige wegen zu hohem Warmeeintrag in die Maske zu verhin-
dern, siehe Abschnitt Gleichzeitig ist eine moglichst geringe Aufhdrtung
des Spektrums anzustreben, da ansonsten die hohen Reichweiten entstehender
Photoelektronen das Auflosen von Gitterstrukturen erschweren konnten, siehe
Abschnitt]2.6.3] Neben den bereits in Abschnitt[3.2]verworfenen Optionen (Chop-
per, Beamstop, Anderung des Spiegelwinkels oder der Synchrotronparameter),
besteht die Moglichkeit einen Kantenfilter zur Reduzierung der Leistung zu ver-
wenden.
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Abbildung 3.4: Filterung an Litho2 mit unterschiedlichen Filtern. Kohlenstoff
wirkt als kontinuierlicher Filter; Eisen, Kupfer und Nickel besit-
zen eine Kante im Spektralbereich von Litho 2. Bei den Kantenfil-
tern kommt es zu einer stirkeren Dampfung der Energien ober-
halb der jeweiligen Kante. Nickelfilter sind an Litho2 besonders
effizient, da der Spiegel ebenfalls auf Nickel besteht.

In Abbildung3.4/sind mit unterschiedlichen Dicken von Kohlenstoff, Eisen, Kup-
fer und Nickel gefilterten Spektren von Litho2 dargestellt. Kohlenstoff besitzt
keine Absorptionskante im Spektrum von Litho2, daher liegt eine kontinuier-
liche Filtercharakteristik vor: niederenergetische Anteile des Spektrums werden
starker, hoherenergetische schwécher gedampft. Die weiteren untersuchten Ma-
terialien besitzen eine Absorptionskante im Spektrum: Eisen bei 7,11 keV, Kupfer
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Abbildung 3.5: Vergleich der Leistung unterschiedlicher Dicken von Nickel- und

Kohlenstofffiltern bei der Verwendung zur Leistungsreduzierung
an Litho2

bei 8,98 keV und Nickel bei 8,33 keV. Energien grofier als die Absorptionskante
werden stark geddmpft, kleinere Energien weniger stark. Nickel ist gleichzeitig
das Material aus dem der Rontgenspiegel von Litho 2 hergestellt ist. Das konti-
nuierliche Spektrum des Ablenkmagneten wird demnach schon im Spiegel durch
Nickel gefiltert. Daher ist die Verwendung von Nickel besonders effektiv.

Betrachtet man in den Abbildungen[3.4 den Anteil von Energien mit mehr als
8 keV am gesamten Spektrum, so ist festzustellen, dass eine Filterung mit Nickel
die hochste Effizienz hinsichtlich der Begrenzung hoher Photonenenergien hat.
Nickel erscheint daher als geeigneter Kandidat um die Leistung von Litho2 zu
modifizieren ohne eine zu starke Aufhédrtung des Spektrums zu verursachen.

Ein Vergleich der Bestrahlungsleistung zwischen der Filterung mit Nickel und
Kohlenstoff ist in Abbildung[3.5 dargestellt. Litho 2 besitzt ungefiltert ca. die 65-
fache Leistung von Litho 1. Bereits 10 um Nickel reduzieren dies auf den Faktor
30. Um eine vergleichbare Leistungsreduzierung mit Kohlenstofffiltern zu errei-
chen, wéren zwischen 300 pm und 400 um Kohlenstoff im Strahl notwendig. Um
einen Kompromiss zwischen Aufhédrtung und Leistungsreduktion zu erzielen
wurden fiir die folgenden Abschnitte Nickelfilter von 25 um Dicke verwendet.
Diese reduzieren die Leistung von Litho 2 auf etwa das 3,95-fache von Litho 1.
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4 Methoden und experimentelle
Bedingungen

4.1 Prozess zur Gitterherstellung

Die angestrebte Vergrofierung der erreichbaren Schichtdicke von Gitterstruktu-
ren mit Perioden um 5 pm ist durch eine Weiterentwicklung des bestehenden
Herstellungsprozesses zu erreichen. Dieser ist in Abbildung[4.1] dargestellt und
basiert im wesentlichen auf den Arbeiten von Kenntner (30), Reznikova (46) und

Borner (12).

Substrat: 525um Si + 2,5um Tiox
Descum / Plasmareinigung

ung: Spi ; Ziel:

Schichtdicke 250um
O

Softbake auf Hotplate
Bestimmung der Resistdicke
Belichtung bei ANKA
Post Exposure Bake im Vakuum
Entwicklung Becherglas PGMEA / IPA
Inspektion ( Lichtmikroskop)
Reinigung RIE
Goldgalvanik
Endinspektion

Abbildung 4.1: Prinzipieller Prozess zur rontgenlithographischen Herstellung
von Gitterstrukturen. Die roten Pfeile markieren die beiden Teil-
prozesse, die in der vorliegenden Arbeit als Startpunkte fiir die
Optimierung des Gesamtprozesses genutzt werden: Wahl des
Substrats und die lithographische Strukturierung.
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Die Gitterherstellung beginnt mit der Auswahl des Substrats. Ublicherweise wird
ein Silizium-Wafer mit einer Titan-Titanoxid (TiOx) - Schicht als Start- und Haft-
schicht verwendet. Dies ist auch der erste Ansatzpunkt fiir die spatere Prozess-
optimierung. Da beim Wechsel der Beamline von Litho 1 zu Litho 2 Photonen mit
Energien grofler als der K-Kante von Titan im Spektrum enthalten sind wird die
Startschicht Fluoreszenzphotonen emittieren. Die Untersuchung beziiglich die-
ses Effekts findet in Abschnitt/5.4.3]statt.

Die Substrate werden vor der Belackung mit einem Sauerstoffplasma gereinigt.
Das Aufbringen der Lackschicht erfolgt iiber ein Spin-Coating, dabei wird gleich-
zeitig die Schichtdicke eingestellt. Abhdngig von verwendetem Lack und zu er-
reichender Schichtdicke sind die Parameter fiir den Soft-Bake. Ziel dieses Pro-
zessschrittes ist es, das Losungsmittel aus dem Lack zu entfernen. Der Soft-Bake
erfolgt auf einer Hotplate mit Temperaturregelung, die es ermdoglicht Heiz- und
Abkiihlvorgdnge zu kontrollieren. Im Anschluss daran erfolgt eine Messung der
Schichtdicke mittels eines Mikroskops.

Die belackten Substrate werden dann zusammen mit der Maske in eine Halte-
rung eingebaut und an der Beamline Litho2 von ANKA belichtet. Da fiir die
Gitterherstellung ein SU8-basierter Resist verwendet wird, ist es notwendig, die
Substrate nach der Belichtung einem Post-Exposure-Bake zu unterziehen. Dabei
werden die belichteten Bereiche des Resists vernetzt. Die unbelichteten Bereiche
erfahren keine derartige Vernetzungsreaktion und konnen bei der Entwicklung
im Becherglas durch ein geeignetes Losungsmittel entfernt werden.

Nach einer Inspektion im Lichtmikroskop erfolgt eine Reinigung der Strukturen
mittels reaktivem Ionendtzen (RIE). Auf die RIE-Reinigung wird hierbei zuriick
gegriffen, da sich gezeigt hat, dass ein ungerichtetes Plasma nicht zur Reinigung
ausreicht. Es wird davon ausgegangen (30), dass die durch Photoelektronen ent-
stehenden Hautchen an der Startschicht (vgl. Abschnitt[2.6.4) einen Galvanikstart
erschweren bzw. verhindern. Wegen des hohen Aspektverhiltnisses erreicht ein
ungerichtetes Sauerstoffplasma nicht den Boden der Gitterstrukturen. Mittels ei-
ner RIE-Reinigung gelingt dies und die galvanische Abscheidung von Goldab-
sorbern in die Gitterstrukturen wird moglich.

Der zweite Ansatzpunkt fiir die Optimierung der Gitterherstellung stellt die Li-
thographie dar. In den vorigen Abschnitten wurde dargelegt, dass eine weitere
Optimierung der Herstellung an Litho 1 praktisch nicht moglich ist. Wahl des Re-
sists und der Parameter fiir den Soft- und insbesondere fiir den Post-Exposure-
Bake beeinflussen die Qualitdt der Strukturierung mafigeblich (13;34). Diese Pa-
rameter werden fiir die folgenden Untersuchungen im Vergleich zu Kenntner
(30) nicht modifiziert. In Abschnitt wird zunéchst der Einfluss von Chargen-
schwankungen des Resists auf die erzielbare Strukturqualitdt untersucht. Eine
Vergrofierung der Schichtdicke im angestrebten Mafs ist aber nur durch den Wech-
sel der Beamline erreichbar. Die folgenden Untersuchungen konzentrieren sich
daher auf die Charakterisierung des Einflusses von Sekundéreffekten die sich
aus dem hérteren Spektrum von Litho 2 ergeben.

33



4 Methoden und experimentelle Bedingungen

4.2 Methode zur Charakterisierung der
Gitterqualitat

Es ist zu erwarten, dass die in Abschnitt[2.6eingefiihrten Sekundéreffekte bei der
Strukturierung an Litho2 einen grofieren Einfluss auf die Qualitdt von Gitter-
strukturen nehmen, als dies bei Belichtungen an Litho1 der Fall ist. Um diese
Einfliisse charakterisieren zu konnen, wird in den folgenden Abschnitten eine
Methode eingefiihrt, die es ermoglicht anhand von zwei quantitativen Grofien
eine Aussage zur Gitterqualitit zu treffen. In den Kapiteln[5.1| bis [5.3| wird die-
se Methode genutzt um den Einfluss von Prozessparametern wie Resistcharge,
genutztem Spektrum oder der genutzten Maske auf die Gitterqualitdt zu charak-
terisieren.

4.2.1 Voruberlegungen

Ein tiblicher Weg, Aussagen zur Qualitdt von Gitterstrukturen zu treffen, besteht
in der Charakterisierung dieser Strukturen in einem Gitterinterferometer (30;33).
Dabei kann beispielsweise die Visibility des gesamten Interferometers gemes-
sen werden. Problematisch ist hierbei die Tatsache, dass fiir diese Messungen
komplett prozessierte Gitter verwendet werden miissen. Auflerdem ist durch die
Wahl der Parameter des Interferometers die Gitterperiode festgelegt. Eine Aus-
sage, wie klein die Gitterperiode mit akzeptabler Giite an Litho 2 herstellbar ist,
lasst sich damit nur mit einer Vielzahl an Experimenten an unterschiedlichen In-
terferometern treffen. Weiterhin wirken sich Effekte aus allen drei Gittern des
Experiments auf die Visibility aus, ebenso wie Ungenauigkeiten in der Justage
sowie eingekoppelte mechanische Schwingungen. Fiir die Charakterisierung von
Einfliissen der Lithographie auf die Gitterqualitit erscheint dieser Weg daher un-
geeignet. Es ist allerdings vorstellbar, diese Methode zur Endkontrolle der Gitter
zu nutzen.

Lemke (34) nutzt einen Fasertaster zur geometrischen Charakterisierung von Zahn-
radern aus Resist und Metall. Derart ermittelte Maflabweichungen kénnen in Be-
zug zu Prozessparametern gesetzt werden. Leider ist die Tastspitze des Faser-
tasters zu ungenau fiir die Gitterstrukturen, bzw. der Fasertaster zu grofs fiir die
geometrischen Abmessungen der Gitter. Fiir die Vermessung von Gitterstruktu-
ren mit Perioden zwischen 2 pm und 10 pm bietet sich die Nutzung eines Raster-
elektronenmikroskops an. Hierbei kann an einem Bild die Anderung der Resistli-
nienbreite zwischen einer Referenz und der bestrahlten Probe gemessen werden.
Damit wird an der Resistoberfliche der Einfluss der in Abschnitt[2.6] eingefiihr-
ten Sekundareffekte erfasst. Problematisch ist allerdings die Tatsche dass nur ein
relativ kleiner Ausschnitt der Resistoberfldache erfasst werden kann.

Um eine grofiere Fliche messtechnisch zu erfassen wird die Oberflichenqualitat
der Gitter bewertet. Idealerweise entstehen an der Resistoberfliche keine Ver-
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schmutzungen, sondern alle Gitterlamellen sind gedffnet. Mit einem Ubersichts-
bild kann dies schnell beurteilt werden. In Abschnitt[4.2.3| wird mittels digitaler
Bildverarbeitung der Anteil an geschlossenen Lamellen an der Resistoberfldche
ermittelt. Die beiden vorgestellten Varianten der Strukturcharakterisierung er-
lauben es eine quantitative Aussage iiber die Anderung der Linienbreite, also
der Mikrostruktur, und einem Ausschnitt der Substratoberfliche, also der Ma-
krostruktur, zu treffen.

Auswirkungen von Prozessparametern auf die Gitterqualitédt sollen auch in Be-
zug zur Gitterperiode erfasst werden. Es soll moglich sein bei einem vorgege-
benen Parametersatz von Resist, Schichtdicke und Belichtungsbedingungen die
herstellbare Periode zu ermitteln. Wird eine Reihe von Gitterstrukturen mit un-
terschiedlichen Perioden auf einer Maske angeordnet, so ist es moglich mit einer
einzigen Belichtung den Einfluss der oben genannten Parametern auf die reali-
sierbare Gitterperiode zu erfassen. Eine solche Maske wird fiir die Untersuchun-
gen in Kapitel[5|genutzt. Die Beschreibung der Maske erfolgt in Abschnitt[4.2.4]

4.2.2 Anderung der Linienbreite

Als erster Parameter fiir die Gitterqualitit wird die Anderung der Linienbreite
der Resiststrukturen bei der Kopie erfasst. In der gitterbasierten Phasenkontrast-
bildgebung wird als Gitterparameter iiblicherweise der sogenannte Duty-Cycle
(DC) verwendet, welcher die Breite der Goldabsorber b4, auf die Periode P be-
zieht:

o leu

D
“=F

(4.1)

Fiir die hier relevanten Absorptionsgitter ist ein Duty-Cycle von 0,5 oder grofier
anzustreben, tiblicherweise werden DC-Werte zwischen 0,5 und 0,6 toleriert. In
den folgenden Abschnitten ist der absolute Duty-Cycle nicht von Interesse, viel-
mehr wird ein Vergleich zwischen dem Duty-Cycle der Arbeitsmaske und dem
von Kopien an Litho 2 vorgenommen.

Die Bestimmung des Duty-Cycle erfolgt mit Hilfe von REM-Aufnahmen der Git-
terstrukturen. Dazu wird in der Software Image] (51) in der Aufnahme eine Re-
gion-of-Interest(ROI) markiert. Die ROI sollte folgenden Bedingungen gentigen:
es sollten mehrere Perioden abgedeckt werden, Anfang und Ende der ROI soll-
ten in den Gitterlammellen liegen, also in einem dunklen Bildbereich mit einem
Grauwert von Null. Um den DC zu bestimmen werden nun tiber alle Bildzeilen
Mittelwerte des Grauwerts von Spalten ermittelt. Diese Mittelwerte werden in
einem Grauwertprofil geplottet. In Abbildung[.2]ist die REM-Aufnahme mit der
markierten ROI sowie das geplottete Grauwertprofil gezeigt. In dem Profil wer-
den die Flanken markiert, diese stellen die Kanten der Strukturen dar. Aus den
Abstdanden der gemessenen Punkte lassen sich die Breiten von Lamelle (br4meie
und Resist lbg.sis: in der Einheit von Pixeln ablesen.
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Abbildung 4.2: Vorgehen zur Bestimmung des Gitter-Duty-Cycle. In einem REM-
Bild wird eine ROI definiert, innerhalb dieser wird der Mittelwert
der Pixelspalten berechnet und geplottet. Aus dem sich ergeben-
den Profil konnen die Flanken markiert und die relative Breite des
Resists bestimmt werden.

Die Summe aus Lamellenbreite und Resistbreite beschreibt die Gitterperiode:

P = leesist + lbLamelle (42)

bzw. als Duty-Cycle ausgedriickt:

lbLamelle
DC = 4.3
leesist + lbLamell@ ( )

Falls notwendig, kdnnen tiber die Gitterperiode die jeweiligen Linienbreiten in
Mikrometern bestimmt werden, fiir die geplanten Vergleiche ist dies nicht not-
wendig. Die derartig ermittelten Werte liefern eine Aussage iiber den Einfluss der
untersuchten Parameter auf die Anderung der Linienbreite der Gitterstrukturen
in Bezug zur Maske. Es lasst sich fiir einen vorgegebenen Satz von Prozesspara-
metern, wie beispielsweise Resistcharge, Belichtungsspektrum und Schichtdicke
die voraussichtliche Abweichung zwischen der Arbeitsmaske und dem struku-
rierten Gitter in Abhédngigkeit von der Gitterperiode angeben. Soll ein Gitter mit
einer bestimmten Periode gefertigt werden, ldsst sich mit Hilfe der ermittelten
Werte vorhersagen, welche Designvorhalte fiir die Linienbreite angewendet wer-
den miissen um einen bestimmten DC-Wert zu erreichen.

4.2.3 Vernetzungsgrad des Resists an der Oberflache

Die Messung des lokalen Duty-Cycle liefert einen sehr genauen Wert einer mogli-
chen Linienbreitendnderung des untersuchten Gitters relativ zum Maskendesign.
Bedingt durch die kleinen Breiten der Gitterlinien im Bereich zwischen 2 pm und
5 um sind fiir eine genaue Messung hohe Vergrofierungen im Rasterelektronen-
mikroskop einzustellen. Einen Uberblick iiber das Erscheinungsbild eines Gitters
liefert die Messung des Duty-Cycle demnach nicht.
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Abbildung 4.3: Gitterstrukturen in hoher Vergrofierung zur Messung des Duty-
Cycle. Die starke Restebildung an der Resistoberfldache verhindert
eine exakte Messung bei dem linken Gitter. Die rechte Struktur
kann vermesssen werden.

Weiterhin kann die Vernetzung von Lamellen an der Resistoberflache die Mes-
sung des Duty-Cycle erschweren oder unméglich machen, wie in Abbildung[4.3]
zu erkennen ist. In dem linken Bild ist ein stark vernetztes Gitter gezeigt, im rech-
ten eine gute Struktur. Bei der stark vernetzten Struktur ist eine Messung des
Duty-Cycle nicht mehr moglich, da die Kanten der Resiststrukturen nicht mehr
eindeutig zu identifizieren sind.

Soll eine Aussage iiber die Qualitdt eines Gitters gemacht werden, dann wére
das linke Gitter aus Abbildung[.3| ein sehr schlechtes, das rechte Gitter ein zu-
ndchst akzeptables. Dies ist der Fall, da an dem akzeptablen Gitter keine Res-
te zu erkennen sind, alle Lamellen des Gitters frei entwickelt werden konnten
und daher eine gleichméfliges Ergebnis der Goldgalvanik zu erwarten ist. Fiir
die Arbeiten zur Prozesscharakterisierung ist es erstrebenswert, die qualitative
Unterscheidung zwischen guten und schlechten Strukturen quantitativ zu unter-
mauern.

Betrachtet man eine Ubersichtsaufnahme der beiden Gitter aus Abbildung
ist wiederum ein deutlicher Unterschied zwischen den Gittern erkennbar. Ab-
bildung[4.4) zeigt, dass bei dem schlechten Gitter nahezu die gesamte Oberfliche
des Gitters geschlossen ist, nur wenige Lamellen sind gedffnet. In diesen Lamel-
len kommt es teilweise zu Verziigen. Das Gitter mit guter Qualitdt zeigt nahezu
keine Reste, nur wenige Lamellen sind partiell geschlossen.

In Abbildung[.3lwurde ein Gitter als gut bewertet, da in der hohen Vergoerung
keine Reste zu erkennen sind. In der Ubersichtsaufnahme in Abbildung wer-
den solche Reste jedoch sichtbar. Es ist daher eine Moglichkeit der Bewertung
anzustreben, die eine grofie Gitterflache erfassen kann. Diese Moglichkeit bie-
tet die Auswertung von Ubersichtsbildern mit der Funktion Analyze Particles der
Software Image] (51).

Abbildungf4.5] zeigt die Funktionsweise dieser Methode. Hierfiir wird zunéchst
eine Ubersichtsaufnahmes des zu untersuchenden Gitters binarisiert. Ublicher-
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4 Methoden und experimentelle Bedingungen

Abbildung 4.4: Gitterstrukturen in schlechter (linkes Bild) und guter (rechtes
Bild) Qualitdt. Das Gitter mit guter Qualitdt zeichnet sich durch
wenige sichtbare Reste in den Strukturen aus, aufierdem sind kei-
ne Verziige wie in dem linken Bild erkennbar.
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Abbildung 4.5: Funktionsweise der Funktion Analyze Particles von Image] ange-
wendet auf Gitterstrukturen zur Ermittlung des Anteils an ver-
netzter Oberflache. Eine Ubersichtsaufnahme des Gitters wird bi-
narisiert und mittels Kantendetektion werden offene Flachen de-
tektiert. Deren Anteil an der Flache des Bildausschnitts wird be-
rechnet und dient im folgenden zur Bewertung der Gitterqualitat.
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4 Methoden und experimentelle Bedingungen

weise liegen REM-Aufnahmen in Grauwerten vor. Eine Binarisierung bedeutet,
dass alle Pixel, deren Grauwert einen Schwellwert (engl. threshold) tiberschreitet,
den Wert Eins erhalten. In Abbildung[4.5] sind diese Pixel als weifle Pixel dar-
gestellt. Der Threshold wird so gewdhlt, dass alle Pixel des Bildes die als Re-
sist interpretiert werden derart behandelt werden. Die gedffneten Lamellen im
Bild bleiben dann schwarz. Im néchsten Schritt bestimmt Image] die Grenzen der
Lamellen und misst die Grofse der gedffneten Flachen. Die Werte der einzelnen
Offnungen werden addiert und der Anteil der geschlossenen Resistfliche an der
gesamten untersuchten Resistfliche wird bestimmt. Dieser Wert, im folgenden
Vernetzungsgrad genannt, dient als Qualitdtskriterium fiir die Bewertung von
Gitterstrukturen.

Aus dem Design der Gitterstrukturen ergibt sich, dass bei einem Duty-Cycle von
0,5 ein Anteil von 55% der Fliache eines Gitters aus Resist besteht. Es ist davon
auszugehen, dass bei einem Vernetzungsgrad von 75% oder mehr, also wenn je-
de zweite Gitterlamelle geschlossen ist, die Gitterstrukturen keine annehmbare
Qualitdt mehr aufweisen. Das Gelingen der galvanischen Abscheidung erscheint
zweifelhaft, auflerdem wiirde ein derart reduzierter Bedeckungsgrad in der An-
wendung zu drastischen Qualitdtseinbufien fithren.

4.2.4 Maskenarchitektur und experimentelle Durchfiihrung

Die Charakterisierung des Einflusses von Prozessparametern auf die Gitterquali-
tat soll in Abhdngigkeit von der Gitterperiode erfolgen. Es ist daher sinnvoll ei-
ne Maske mit unterschiedlichen Perioden zu gestalten. Damit kann sichergestellt
werden, dass bei der Untersuchung eines Parametersatzes fiir die Herstellung
aller Perioden identische Bedingungen herrschen. Dies gilt allerdings nur, wenn
davon ausgegangen wird, dass die Bestrahlungsbedingungen an jeder Stelle ei-
ner Maske identisch sind, was fiir die folgenden Untersuchungen berticksichtigt
wird.

In Abbildung4.6]ist das Design der Testmaske dargestellt. Die zu untersuchenden
Gitter sind in einer 4x5-Matrix auf der Maske angeordnet. Jedes der Testgitter
besitzt eine Flache von 10x10 mm?. Es sind insgesamt 15 Testgitter auf der Maske
enthalten.

Die Gitterperioden wurden folgendermaflen ausgewahlt: die in Abschnitt[2.6be-
schriebenen Sekundareffekte, insbesondere die hohen Reichweiten von Photo-
elektronen an Litho2 im Vergleich zu Litho1 lassen die Herstellung von Struk-
turen mit weniger als 4 um unrealistisch erscheinen. Daher ist 4 pm die kleinste
untersuchte Periode. Als Schritt zur Vergrofierung der Periode wurden 400 nm
gewdhlt, mit Ausnahme der Perioden um 5 pm herum (4,6 pm, 4,8 um, 5,0 um,
5,2 um und 5,4 um ). Hier wurde die Schrittweite auf 200 nm reduziert, um eine
hohere Empfindlichkeit im fiir diese Arbeit relevanten Bereich zu erzielen. Ab
einer Periode von 5,4 um wurde die Schrittweite wieder auf 400 nm erhoht. Die
grofste untersuchte Periode ist 8,6 pm.
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Abbildung 4.6: Design der Testmaske. In einer 4x5 Matrix sind 20 Felder mit
einer Fliche von je 10mm? angeordnet. 15 Felder enthalten die
unterschiedlichen Gitter zwischen 4,0 um und 8,6 um Periode die
Gegenstand der Untersuchung sind.

Die Herstellung der Maske erfolgt mittels direkt schreibender Laserlithographie
(1; 29) auf einer Polyimid-Membran. Die Maske wurde als Zwischenmaske fiir
die Verwendung an Litho1 hergestellt. Fiir den Einsatz an Litho2 wurde eine
Arbeitsmaske aus einer 7 um dicken Polyimidmembran durch Kopie der Zwi-
schenmaske an Litho1 gefertigt. Die Dicke der Goldabsorber dieser Maske be-
tragt 25 um.
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In den folgenden Abschnitten wird zunéchst der Einfluss verschiedener Parame-
ter auf die Giite von Gitterstrukturen anhand der in Abschnitt[4.2] eingefiihrten
Methode untersucht. Von Interesse ist der Einfluss der genutzten Resistcharge,
der genutzten Filter und Maske, sowie der Einfluss der Strukturhohe auf die
kleinste lithographisch herstellbare Periode an Litho 2.

Das Ergebnis dieser Charakterisierung fiihrt zu der Moglichkeit Gitterstrukturen
an Litho2 herzustellen. Die zugehorigen Resultate sind in Abschnitt5.4.1] dar-
gestellt. Bei der Fertigung an Litho2 zeigt sich der negative Einfluss von Fluo-
reszenzemissionen aus der Titanstartschicht. In Abschnitt[5.4.3 werden Moglich-
keiten zur Vermeidung dieses Einflusses diskutiert. Eine Belichtungsstrategie, die
die erreichbare Auflosung verbessert, wird in ihren Grundsitzen in Abschnitt
vorgestellt.

5.1 Einfluss der Resistcharge

Das Ergebnis einer lithographischen Belichtung wird mafigeblich von den Ein-
genschaften des genutzten Photoresists bestimmt (35} 37). Fiir die folgenden Un-
tersuchungen wird der Lack mr-X des Herstellers Micro Resist Technology (2) ge-
nutzt. Dieser Lack stellt eine Weiterentwicklung des bekannten SU8-Resist dar
(34). Bei der Entwicklung eines Herstellungsprozesses fiir Gitter mit Schichtdi-
cken um 100 um (30; 46) konnte dieser Lack qualifiziert werden. Hierbei gemach-
te empirische Erfahrungen deuten jedoch auf eine Chargenschwankung des Re-
sistkontrasts hin. Damit ist die Verwendbarkeit einzelner Resistchargen indivi-
duell zu untersuchen.

Zur Charakterisierung der Resists wird in der Regel eine Kontrastkurve erstellt
(33). Diese liefert einen Wert fiir den Resistkontrast und weitere fiir die Prozess-
fithrung wichtige Kennzahlen, sagt aber wenig tiber die Herstellbarkeit spezifi-
scher Strukturen aus. Deshalb wird die in Abschnitt[4.2eingefiihrte Methode zur
Ermittlung der herstellbaren Gitterperiode auf vier Resistchargen angewendet.
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Resiste der Chargen K100, K105, K108 und K109 wurden mit der von Kunka et
al. (33) vorgestellten Methode charakterisiert und erste Testbelichtungen durch-
gefiihrt. Tabelle[5.1 zeigt einige Kennwerte der untersuchten Resiste, die entspre-
chenden Kontrastkurven sind dem Anhang zu entnehmen.

e K100: Aus der Fertigung als schlechteste untersuchte Resistcharge ausge-
wahlt, es konnten keine Gitter mit dieser Resistcharge hergestellt werden.

e K105: Verbesserte Charge im Vergleich zu K100, allerdings noch keine opti-
malen Ergebnisse erreicht.

e K108: Im Rahmen dieser Arbeiten die beste Charge.

e K109: Laut Kontrastkurven dhnlich gute Ergebnisse wie K108, zum Zeit-
punkt der Untersuchungen keine Fertigungserfahrungen vorhanden.

| Resist | Dy [J/cm®] | D; [J/cm®] | Kontrast |

K100 24,78 42,35 4,3

K105 28,35 60,17 3,06
K108 37,52 54,84 6,07
K109 31,99 45,19 6,67

Tabelle 5.1: Kennwerte aus den Kontrastkurven der untersuchten Resiste. Werte:
Danays Kunka

Fiir die Auflosungstests werden Schichten mit einer Dicke von ca. 100 pm herge-
stellt. Die Belichtung wird mit einem NiPiSi-Spektrum, wie unter Abschnitt[5.2.1]
beschrieben, durchgefiihrt. Durch Anpassung des Bestrahlungsaufwands wurde
die Oberflichendosis dquivalent zu der bei einer Schichtdicke von 240 um Resist
eingestellt.

Die Betrachtung der DC-Anderungen in Abbildung bestatigt die Erfahrun-
gen aus der Fertigung. Die geringsten Abweichungen im Duty-Cylce zeigt der
Resist K108. Sowohl bei Charge K109 als auch K105 treten starkere Abweichun-
gen schon bei den grofsen Perioden ab 7 pm auf. Génzlich ungeeignet fiir die Her-
stellung ist der Resist K100. Die minimale Abweichung im Duty-Cycle betrédgt 0,3
zwischen Maske und Kopie, was bei einer Periode von 8,2 um einer Linienbrei-
tendifferenz von 2,46 pym entspricht.

Ahnliches ist in Abbildung zu beobachten: die Vernetzung an der Resisto-
berfliche weist bei Charge K100 eine duflerst starke Schwankung auf. Fiir Peri-
oden grofier als 5 um weisen alle anderen Resiste einen deutlich geringeren Ver-
netzungsgrad auf. Dabei schneidet Charge K105 etwas schlechter ab als Charge
K109. Beste Ergebnisse liefert Charge K109, hier liegt der Vernetzungsgrad bei ei-
ner Periode von 4,8 pm noch knapp unter 70%, was bedeutet, dass zwei von fiinf
Lamellen durch Restablagerungen unbrauchbar sind.

Die gemachten Beobachtungen sind eine treffende Beschreibung der in der Fer-
tigung erzielten Ergebnisse mit den Resistchargen. Beriicksichtigt man weiterhin
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die Kennwerte der Resiste aus Tabelle5.1} so ldsst sich ebenfalls ein Zusammen-
hang erkennen. Die Resistchargen mit ungeniigender Qualitdt, ndmlich K100 und
K105, weisen eine hohe Empfindlichkeit und einen geringen Kontrast auf.

| Resist | Dosisverhéltnis D, /D |

K100 041
K105 047
K108 0,63
K109 0,53

Tabelle 5.2: Verhiltnis von D; zur Primadrdosis D fiir die untersuchten Resiste

Bei Betrachtung der Ergebnisse ist zu berticksichtigen, dass fiir alle Versuche ei-
ne Primérdosis D von 60]/cm? als Wert fiir die Tiefendosis eingestellt wurde.
Die jeweiligen Empfindlichkeiten, manifestiert in der Dosis D, bei der 10% der
Resistschichtdicke nach der Entwicklung verbleiben, unterscheiden sich bei den
Resisten deutlich. Tabelle[5.2]ist das Verhiltnis von D; zu D zu entnehmen.

1.0 ‘
Yk K100
@@ K105
0.8l N |®—® K108|]
' o—® K109
20.6f :
[«
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Photoelektronenreichweite \ um

Abbildung 5.2: Verteilung der Photoelektronenreichweiten in Bezug zum Resist-
verhalten. Uber der Elektronenreichweite ist das Verhiltnis von
D, zur Belichtungsdosis eingetragen. Die Reichweitenverteilung
des Spektrums ldsst dann die Entfernung von einer Absorberkan-
te erwarten, bei der 10% der urspriinglichen Resistdicke als Rest
erhalten bleiben.

Abbildung[5.2] zeigt die Verteilung der Photoelektronenreichweiten des genutz-

ten Spektrums NiPiSi (vgl. Abschnitt[5.2.1)), zusatzlich sind die jeweiligen Verhalt-
nisse von D; zu D in den Plot eingetragen. Entsprechend den Ausfithrungen in
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Abschnitt2.6.3 wird angenommen, dass die in die unbelichteten Bereiche durch
Photoelektronen transportierte Dosis durch die Reichweitenverteilung der Elek-
tronen bestimmt werden. Beispielsweise erreichen im vorliegenden Spektrum ca.
40% der Photoelektronen den Resist im Abstand von 1,5 um von einer Absor-
berkante. Fiir die folgenden Ausfithrungen wird davon ausgegangen das da-
durch 40% der Primérdosis in dieser Entfernung deponiert werden. Fiir den Re-
sist K108 bedeutet dies beispielsweise, dass in einem Abstand von etwa 1,37 um
von der Absorberkante noch soviel Dosis in den Resist durch Photoelektronen
eingebracht wird, dass 10 % der urspriinglichen Schichtdicke nach der Entwick-
lung erhalten bleiben, da die D;-Dosis tiberschritten wird. Charge K100 erreicht
mit etwa 1,53 pm den grofiten Wert, K105 erreicht eine Reichweite von 1,49 pm
und K109 eine Reichweite von 1,46 um.

Die Betrachtung der Kontrastkurven lisst die Ergebnisse aus Abbildung[5.1|plau-
sibel erscheinen. Allerdings ist die tatsdchliche Auflosung deutlich besser als die
Erwartete aus den Photoelektronenreichweiten: bei einer Periode von 4 um weist
die Charge K108 eine Linienbreitendnderung von ca. 800 nm pro Kante auf, laut
der Schitzung nach Cole (15) (vgl. Abschnitt[2.1.2) sollten es 1,37 um sein.

Die durchgefiihrten Strukturierungsuntersuchungen zeigen mit den Kontrast-
kurven im Wesentlichen tibereinstimmende Ergebnisse. Mit Resisten mit hohen
Kontrastwerten (K108 und K109) und einem hohen Verhiltnis zwischen D; und
D lassen sich deutlich kleinere Gitter herstellen als mit Resisten die ungiinstigere
Werte aufweisen.
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5.2 Einflusse bei der Belichtung

5.2.1 Nutzung eines Nickelfilters zur Verbesserung der
Belichtung

In Kapitel[3|ist gezeigt worden, dass eine Leistungsreduzierung von Litho 2 mit-
tels Filtern am besten mit Nickel als Filtermaterial geschieht. Begriindet ist dies in
der Tatsache, dass der Spiegel von Litho 2 ebenfalls eine Nickeloberfldche besitzt,
dort also ebenfalls mit dem fiir Nickel charakteristischen Spektrum gefiltert wird.
Das Zusammentfallen der Filterkante mit der Spiegelkante sorgt fiir eine tiberpro-
portional hohe Absorption von Photonen mit Energien grofier als 8,33 keV.
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Abbildung 5.3: Vergleich von Litho 2-Spektren mit und ohne Nickelfilter. Beide
Spektren gefiltert mit 40 um Kohlenstoff, 175 um Polyimid und
117 um Silizium. Dicke des Ni-Filters: 26,9 um

Um den Einfluss zu charakterisieren, den ein Nickel-Filter auf die Herstellbar-
keit von Gitterstrukturen an Litho 2 nimmt, wird die in Abschnittd.2lentwickelte
Methode angewendet und ein Vergleich mit einem nicht durch Nickel gefilterten
Spektrum durchgefiihrt. Wegen der zu erwartenden thermischen Last wird die
Testarbeitsmaske mit einem Vorfilter aus 113 um Silizium versehen, weiterhin
sind 40 um Kohlenstoff und insgesamt 175 um Polyimid im Strahl. Als Nickel-
Filter wird eine Folie der Dicke 26,9 um genutzt. Fiir die Bestrahlung wird eine
Tiefendosis von 60]/cm?® eingestellt, der Resist entstammt Charge K108. Um ei-
ne Vergleichbarkeit zwischen den Experimenten zu gewdahrleisten wird im Falle
der Nickel-Belichtung ebenfalls ein Silizium-Filter verwendet. Die resultierenden
Spektren sind in Abbildung]5.3|dargestellt.
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Die REM-Aufnahmen in Abbildung5.4|zeigen exemplarisch an den Perioden 4,0 um,
4,8 um und 5,8 um welchen Effekt die Verwendung eines Nickelfilters auf die
Qualitdt der Gitterstrukturen nimmt. Unabhédngig vom verwendeten Spektrum
ist ein Gitter in 4 pm Periode nicht in guter Qualitdt herstellbar. Es besteht jedoch
ein Unterschied zwischen den beiden Ergebnissen: bei dem Substrat ohne Ni-
ckelfilter sind nahezu alle Lamellen geschlossen. Wird Nickel als Filter verwen-
det entstehen einige getffnete Lamellen. Bei einer Gitterperiode von 4,8 um ist
das mit Ni-Filter hergestellte Gitter optisch fehlerfrei, wiahrend das andere Gitter
eine Vielzahl von Defekten aufweist. Die Gitter mit 5,8 um Periode konnen mit
beiden Spektren belichtet werden. Bei der Belichtung ohne Nickelfilter scheint
bei dieser Periode allerdings ein grofierer Duty-Cycle zu entstehen.

Abbildung 5.4: REM-Aufnahmen von Gitterstrukturen mit 4,0 pm, 4,8 um und
5,8 um Periode.

Die an den REM-Bildern gemachten Beobachtungen lassen sich bei der Betrach-
tung der gemessenen Duty-Cycle-Anderungen und Vernetzungsgraden in Ab-
bildung[5.5|bestitigen. Bei Perioden grofer als 5,4 pm kommt es bei Verwendung
eines Nickel-Filters zu einer DC-Abweichung von ca. 0,05 oder weniger. Bei klei-
neren Perioden steigt die Abweichung langsam von 0,07 bei 5,2 um Periode zu
0,16 bei 4 um Periode an. Im Gegensatz dazu liegen die kleinsten gemessenen Ab-
weichungen der ungefilterten Belichtung bei ca. 0,09 bei 7,4 um Periode. Teilwei-
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se kann keine Messung erfolgen, da die entsprechenden Gitter (Perioden 6,2 um,
6,6 um, 7,8 um und 8,2 pm ) sich bei der Entwicklung vom Substrat ablosen. Klei-
nere Perioden weisen eine deutlich grofiere Abweichung auf als die korrespon-
dierenden Perioden aus der gefilterten Belichtung, z.B. bei 5 pm Periode eine Ab-
weichung von 0,1 mit Nickel-Filter und 0,20 ohne Nickel.

Ein vergleichbares Bild ergibt sich bei der Analyse des Vernetzungsgrads an der
Resistoberfldche. Bei 4 um Periode sind in beiden Fillen nur wenige Lamellen
geoffnet. Betrachtet man allerdings das Gitter mit 4,4 um Periode, so zeigt sich,
dass mit Nickel-Filter die Oberflaichenvernetzung auf ca. 68% fillt. Dies bedeutet,
dass schon mehr als die Halfte aller Lamellen gedffnet sind. Verzichtet man auf
einen Ni-Filter, so sind bei dieser Gitterperiode etwa 86% der Oberfldche vernetzt.
Ab 5,4 um Periode sinkt bei den gefilterten Belichtungen die Oberflachenvernet-
zung auf weniger als 60%, liegt bei etwa 56% ab 5,8 pm Periode, was dem Resist
mit den Stabilisierungsbriicken bei einem Duty-Cycle von 0,5 nahe kommt. Die
ungefilterten Belichtungen zeigen ein deutlich schlechteres Verhalten, erst ab ei-
ner Gitterperiode von 5,8 um sinkt die Vernetzung an der Resistoberfliche unter
einen Wert von 70%. Bei 7,4 um Periode liegt die Vernetzung immer noch bei ca.
66%.

Sowohl bei der visuellen Inspektion, als auch bei der Vermessung der Duty-
Cycle-Anderung und des Vernetzungsgrads an der Resistoberflache liefert das
mit Nickel gefilterte Spektrum bessere Ergebnisse. Die Erklarung hierzu ist in der
unterschiedlichen Verteilung der Photoelektronenreichweiten der beiden Spek-
tren zu finden. Abbildung[5.6 zeigt die Verteilung der nach Cole (15) (vgl. Ab-
schnitt[2.1.2) berechneten Reichweiten von Photoelektronen. Wird das Spektrum
mit Nickel gefiltert, so erreichen nur ca. 11% der Photoelektronen eine Reichwei-
te von 2 pm oder mehr im Resist. Ohne die Filterung mit Nickel sind es nahezu
40%. Eine breitere Verteilung der Photoelektronen, bzw. eine grofsere Reichweite
in den unbelichteten Resist, sorgt fiir eine Zunahme der Linienbreite. Dies passt
zu den experimentellen Ergebnissen: bei allen Perioden ist die DC-Anderung bei
der ungefilterten Belichtung grofer als bei der gefilterten. Die starke Vernetzung
an der Resistoberflache erklirt sich teilweise durch diese Zunahme der Resist-
breite, wie z.B. bei den Gittern mit 5,8 um Periode aus Abbildung Insbeson-
dere bei kleineren Perioden, bei denen die Abstinde zwischen den belichteten
Bereichen immer kleiner werden, treten bei dem ungefilterten Spektrum zuneh-
mend verschlossene Lamellen auf. Es ist anzunehmen, dass der Dosiseintrag in
die unbelichteten Bereiche durch Photoelektronen bei diesen Gittern hoch genug
ist, um eine Vernetzungsreaktion des Resists auszuldsen.

Zusammenfassend ist zu sagen, dass die Herstellung von Gittern an Litho 2 mit
Perioden um 5pum moglich ist, wenn es gelingt den Anteil hochenergetischer
Photonen im Spektrum zu reduzieren. Hierfiir kann ein Nickel-Filter genutzt
werden, wie die vorliegende Untersuchung zeigt. Mit dieser Konfiguration ist
es moglich, in Kombination mit einem geeigneten Resist (vgl. Abschnitt[5.1), Git-
ter mit Perioden kleiner als 5 um an Litho 2 herzustellen. Beide Plots in Abbil-
dung[5.5| zeigen eine ausgezeichnete Strukturierbarkeit fiir Gitter die mit einem
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Abbildung 5.5: Anderung des Gitter-Duty-Cycle zwischen Maske und Kopie so-
wie Grad der Vernetzung an der Resistoberfldche fiir Bestrahlun-
gen mit und ohne Verwendung eines Nickel-Kantenfilters. Bei
Verzicht auf die Filterung von Litho 2 mit Nickel wirkt sich das
hértere Spektrum negativ auf die Qualitdt von Gitterstrukturen
aus: Die Abweichung des Duty-Cycle steigt an, aufSerdem ent-
stehen schon bei grofieren Perioden vernetzte Lamellen an der
Resistoberflache.
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Abbildung 5.6: Reichweitenverteilung der Photoelektronen bei Belichtungen mit
und ohne Nickel-Filter. Der Verzicht auf einen Nickelfilter fiihrt
zu einem hohen Anteil an Photonen mit Energien grofier als 8 keV.
Dies bedeutet auch einen grofieren Anteil an Photoelektronen mit
hohen Reichweiten. Ein negativer Einfluss auf die Strukturqua-
litait im Vergleich zu einem Nickel-gefiltertem Spektrum ist zu
erwarten.

mit Nickel gefilterten Spektrum hergestellt wurden. Erst bei einer Periode von
4,6 um kommt es zu einem Anstieg in der DC-Anderung sowie der Vernetzung
an der Oberfliache. Dieses Verhalten deutet darauf hin, dass an diesem Punkt eine
prinzipielle Grenze des Prozesses erreicht ist.

5.2.2 Einfluss der verwendeten Maske

Die Verlagerung der Gitterherstellung von Litho1 zu Litho2 ermoglicht es, al-
ternative Materialien fiir die Herstellung von Arbeitsmasken zu verwenden. An
Litho1 kommen vorwiegend Masken aus Titan-, Nickel oder Polyimidmembra-
nen zum Einsatz (vgl. Abschnitt, und zwar zumeist in diinnen Schichtdicken,
um eine geringe Absorption in der Maskenmembran zu gewdhrleisten. Das hér-
tere Spektrum an Litho 2 kann aber beispielsweise auch Masken aus Beryllium,
Graphit oder Silizium nutzen. Der Vorteil dieser Arbeitsmasken mit hohen Sub-
stratdicken besteht vor allem in der hoheren mechanischen und thermischen Sta-
bilitdt gegentiber den diinnen Metall- und Polymermembranen.

Anhand des Vergleichs zwischen den Ergebnissen die mit einer Polyimidmas-
ke sowie einer Kombination von Polyimidmaske mit einem Siliziumfilter erzielt
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Abbildung 5.7: Spektren von Litho2 mit 26,9 um Nickel-, 40 um Kohlenstoff-
und 175 pm Polyimid-Vorfiltern bei der Verwendung einer Poly-

midmaske (7 um Dicke) bzw. einer (simulierten) Siliziummaske
(113 um Dicke).

werden, soll untersucht werden, ob die Verwendung von Silizium als Masken-
membran moglich ist. In Abschnitt[5.2.1 konnte der Nutzen eines Nickel-Filters
beim Strukturieren von Gittern bereits nachgewiesen werden, daher wird fiir die
folgenden Versuche ebenfalls ein Nickel-Filter mit 26,9 um Dicke in den Strahl
eingebracht. Weiterhin werden 40 um Kohlenstoff und 175 um Polyimid als Filter
verwendet. Die Bestrahlungen erfolgen mit der Testarbeitsmaske aus einer 7 um
dicken Polyimid-Membran, die Siliziummaske wird durch zusatzlichen Einsatz
eines Siliziumfilters von 113 um Dicke simuliert. Bei beiden Bestrahlungen wer-
den 100 pm Resist der Charge K108 mit einer Tiefendosis von 60]/cm? belich-
tet.

Die beiden resultierenden Spektren sind in Abbildung[5.7|dargestellt. Es ist zu er-
kennen, dass bei Verwendung einer simulierten Siliziummaske ein grofler Teil der
Photonen mit Energien kleiner als 8 keV in der Maske absorbiert wird. Oberhalb
der Nickelkante sind sich die Spektren dhnlich. Es ist zu erwarten, dass durch
den hoheren Anteil an weicher Strahlung im Polyimid-Spektrum bessere litho-
graphische Ergebnisse erzielt werden.

Einige der hergestellten Gitterstrukturen sind in Abbildung]5.§ dargestellt. Wie
zu erwarten, zeigen die mit der Polyimid-Maske hergestellten Strukturen mit
4 um Periode eine bessere Qualitdt als die Strukturen aus Belichtungen mit der
simulierten Siliziummaske, manifestiert in einer geringeren Anzahl an vernetz-
ten Gitterlamellen. Bei 4,8 um und 5,8 um ist zwischen den mit den beiden unter-
schiedlichen Masken hergestellten Strukturen rein optisch kein Unterschied zu
erkennen.
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Abbildung 5.8: Vergleich der Ergebnisse der Belichtung eines 100 um dicken Re-
sists (Charge K108, Tiefendosis 60]/cm?, Filterung mit Nickel) ei-
ner Polyimid-Maske mit denen einer (durch Filter simulierten) Si-
liziummaske. Perioden: 4,0 um, 4,8 um und 5,8 um.

52



5 Prozessoptimierungen zur Herstellung hoher Gitterstrukturen

Bei Betrachtung der Duty-Cycle-Anderungen in Abbildung ist auffallig,
dass die Strukturen, die mit der simulierten Siliziummaske belichtet wurden, bei
Perioden grofler als 5,4 um zumeist geringere Abweichungen als Gitter aus der
Polyimid-Maske aufweisen. Bei beiden sind die Abweichungen jedoch kleiner als
0,05. Kleinere Perioden scheinen empfindlicher auf das hértere Spektrum einer si-
mulierten Siliziummaske zu reagieren. Bei diesen steigt die Anderung stirker an
als bei solchen, die mit der Polyimid-Maske belichtet wurden. Ein vergleichbares
Bild ergibt sich bei der Betrachtung der Vernetzungsgrade in Abbildung[5.9(b);
Strukturen, die mit einer simulierten Siliziummaske belichtet wurden, zeigen bis
zu einer Periode von ca. 5 um eine geringere Vernetzung. Bei kleineren Perioden
steigt in beiden Fillen der Vernetzungsgrad an, bei Silizium erscheint der Anstieg
ausgepragter.

Eine Erkldarung liefert die Betrachtung des Top-Bottomverhéltnisses der Dosis.
Bei der Siliziummaske betrdgt dieses 1,25, bei Einsatz der Polyimidmaske 1,35.
Bei der applizierten Tiefendosis von 60]/cm? bedeutet dies, dass die Resisto-
berfliche beim Einsatz der simulierten Siliziummaske einer Dosis von 75]/cm?,
beim Einsatz der Polyimidmaske jedoch einer Dosis von 81]/cm?, ausgesetzt
war. Bei hinreichend grofien Perioden erscheint der Effekt der geringeren Ober-
flachendosis bei Nutzung einer simulierten Siliziummaske starker ausgepragt
als der Einfluss der damit einhergehenden grofleren Photoelektronenreichwei-
ten. Wird eine Grenzperiode unterschritten, bei dem verwendeten Resist liegt sie
bei ca. 5 um Periode, nimmt die Strukturqualitét stark ab.

Die durchgefiihrten Experimente zeigen, dass es moglich ist mit einer simulier-
ten Siliziummaske Gitterstrukturen mit 5 um Periode an Litho 2 herzustellen. Der
Vergleich mit Strukturen, die mit einer Polyimidmaske hergestellt wurden, deutet
darauf hin, dass sich das hértere Spektrum bei Belichtungen mit Masken aus Sili-
zium geringfiigig positiv auf die Herstellbarkeit von Gitterstrukturen mit grofien
Perioden auswirkt.
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Abbildung 5.9: Vergleich der Strukturierungsergebnisse bei Belichtungen mit
einer Polyimid- und einer Siliziummaske. Bei Duty-Cycle-
Anderung (a) und Vernetzungsgrad (b) ergeben sich bei Perioden
grofer als 5 pm leichte Vorteile beim Einbringen von Silizium als
Filter, bzw. als Maskenmembran.
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5.2.3 Einfluss der Maskenorientierung

In Kapitel2.6.5] sowie Abschnitt[2.6.6l wurden thermische und geometrische Ein-
fliissse auf die Abbildungsgenauigkeit in der Rontgenlithographie diskutiert. In
der Gitterfertigung besteht ein Unterschied der Qualitdt von Strukturen aus zwei
unterschiedlichen Masken , die sich in der Orientierung der Gitterlamellen zum
Synchrotronstrahl unterscheiden. Dieser Effekt wird im folgenden charakteri-
siert. Dazu werden Gitterstrukturen aus einer Standardbelichtung mit Struktu-
ren verglichen, bei denen Maske und Substrat um 90° relativ zum Strahl rotiert
werden. Die Skizze in Abbildung5.10|stellt die Verhéltnisse bei der Bestrahlung
dar.

Gitterstrukturen Gitterstrukturen

Scanrichtung

lIIIIIIIlStfahI=I|

L~Standard” ,Rotiert um 90°“

Abbildung 5.10: Ausrichtung der Gitterstrukturen zum Synchrotronstrahl. Als
Standard werden die Gitterlamellen parallel zur Scanrichtung
orientiert.

Die Belichtungen erfolgen mit einem Filterset aus 40 pm Kohlenstoff, 26,9 um Ni-
ckel und 175 um Kapton. Die Testarbeitsmaske besteht aus 7 um Polyimid, fiir
den Versuch wird durch den Einbau eines Siliziumfilters das Spektrum einer Sili-
ziummaske simuliert. Der verwendete Resist entstammt der Charge K109, fiir
die Belichtung wird eine Tiefendosis von 60]/cm? bei einer Schichtdicke von
240 um Resist eingestellt. Der Bestrahlungsaufwand betragt 777 mAmin/cm, das
Top/Bottom-Verhaéltnis 1,25.

Die REM-Bilder der Gitter in Abbildung[5.11|zeigen einen deutlichen Unterschied
in der Strukturqualitédt, insbesondere bei kleinen Perioden. Die Standardbelich-
tung erzeugt stark vernetzte Strukturen mit Periode 4 um, auch bei einer Periode
von 4,6 um ist noch ein hoher Anteil der Lamellen an der Oberfldche verschlos-
sen. Die rotierte Belichtung erzeugt bei 5,4 um Periode nahezu alle Lamellen ohne
Reste an der Oberfldche. Bei 4 um und 4,6 um sind jeweils deutlich weniger La-
mellen verschlossen als bei der Standardbelichtung.

Die Messungen von Duty-Cycle-Anderung und Vernetzungsgrad an der Resist-
oberflache in Abbildung5.12| bestitigen dieses Verhalten ebenfalls. Gitterstruk-
turen, die um 90° rotiert belichtet werden, zeigen kleinere Abweichungen im
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4 um bei denen Maske und Substrat um 90° relativ zum

Synchrotronstrahl rotiert wurden. Bei allen Perioden ist eine si-

4

gnifikante Verringerung der Anzahl der geschlossenen Lammel-

len zu erkennen.

Abbildung 5.11: Vergleich von Gitterstrukturen mit den Perioden 4,0 um, 4,6 pm
und 5
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Abbildung 5.12: Abhingigkeit zwischen DC-Anderung (a) und Vernetzungsgrad

(b) und der Ausrichtung der Gitterstruktur zur Scanrichtung
bzw. dem Synchrotronstrahl bei der Belichtung. Sind die Gitter-
lamellen senkrecht zur Scanrichtung, also parallel zur horizon-
talen Ausbreitung des Sychrotronstrahls ausgerichtet, verbessert
sich die Strukturqualitét.
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Duty-Cycle als die Strukturen aus der Standardbestrahlung. Allerdings ist zu be-
merken, dass die DC-Abweichungen der Gitter aus der Standardbelichtung ei-
ne starke Streuung aufweisen. Dies ist in der starken Vernetzung der Lamellen,
und den teilweise vorhandenen Verziigen begriindet, die eine exakte Messung
der Resistlinienbreite erschwert. Da die REM-Aufnahmen bei der Ermittlung des
Vernetzungsgrads eine grofiere Flache abbilden (Vergrofserung 500 im Gegensatz
zu 4000), nehmen solche lokalen Defekten nur einen kleinen Einfluss auf die Mes-
sung. Bei der Betrachtung des Vernetzungsgrads ist wiederum festzustellen, dass
die rotierte Belichtung bessere Ergebnisse als die Standardbelichtung liefert.
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5.2.4 Einfluss der genutzten Beamline auf die Linienbreiten

In den vorangegangen Abschnitten wurden die Einfliisse unterschiedlicher Pro-
zessparameter auf die Gitterqualitdt charakterisiert. Damit konnte der Prozess
zur Gitterherstellung von Litho 1 nach Litho 2 tibertragen werden. Der wesentli-
che Vorteil der Nutzung von Litho 2 besteht in der Moglichkeit, Strukturen mit
hoheren Schichtdicken herzustellen als dies an Litho 1 mdglich ist. Die Untersu-
chungen zur Prozessoptimierung haben jedoch einen signifikanten Einfluss des
Belichtungsspektrums auf die Maflabweichung zwischen Maske und Kopie an
Litho 2 aufgezeigt. Dieser Sachverhalt ldsst erwarten, dass zwischen Kopien an
Litho 1 und Litho 2 ebenfalls ein Unterschied in der Mafihaltigkeit besteht.
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Abbildung 5.13: DC-Anderung zwischen Maske und Kopie. Bei Litho1 zeigen
sich nahezu keine Anderungen im Duty-Cycle, wihrend bei der
Verwendung von Litho 2 ein deutlicher Unterschied auftritt.

Der Vergleich der DC-Anderung zwischen Maske und Kopie an den beiden Be-
amlines ist in Abbildung dargestellt. Die Anderungen an Litho1 wurden
durch Messungen an der Zwischen- sowie der Arbeitsmaske ermittelt. Zum Ver-
gleich wurden die Werte der bereits diskutierten Belichtungen an Litho 2 mit Po-
lyimidmaske und Nickelfilter (vgl. Abschnitt[5.2.2) sowie mit Siliziummaske oh-
ne weiteren Filter (vgl. Abschnitt[5.2.1) genutzt. Generell ist zu bemerken, dass
die an Litho 1 hergestellten Gitter im Vergleich zu den an Litho 2 belichteten ei-
ne duflerst geringe Verdnderung des Duty-Cycle aufweisen. Auflerdem scheint
die Abweichung bei Kopien an Litho 1 nicht mit der Periode anzusteigen, wie es
insbesondere bei den an Litho 2 ohne Nickelfilter belichteten Strukturen der Fall
ist.
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Der hier angestellte Vergleich, sowie die Ergebnisse der vorangegangenen Ab-
schnitte lassen die Folgerung zu, dass die Herstellung von Gittern mit Perioden
um 5 pm an Litho2 moglich ist, allerdings mit grofieren Maflabweichungen als
dies an Litho 1 der Fall wére.

5.3 Strukturen mit unterschiedlicher Hohe

Bei der Rontgentiefenlithographie besteht ein Zusammenhang zwischen der zu
belichtenden Schichtdicke und der notwendigen Belichtungsdosis. Um eine de-
finierte Tiefendosis bei unterschiedlichen Resistdicken zu erreichen, ist eine mit
der Schichtdicke steigende Belichtungsdosis an der Oberfliche zu akzeptieren.
Aufgrund des proportionalen Zusammenhangs zwischen primérer Dosis und
Dosis aus Sekundareffekten ist damit eine hohere Dosis mit einer verschlechter-
ten Auflosung verbunden (vgl. Abschnitt2.6.3). Es ist zu erwarten, dass eine Er-
hohung der Schichtdicke, durch die damit verbundene erhohte Oberflachendosis
zu einer schlechteren Strukturqualitdt, also mehr geschlossenen Lamellen an der
Oberfléche fiihrt.

Im Folgenden werden die Oberflichendosen betrachtet. Einerseits sind die Ef-
fekte an der Resistoberfldche gut beobachtbar, es ist kein zuséatzlicher Praparati-
onsaufwand (wie Trennung der Strukturen vom Substrat) notwendig, wodurch
potentielle Fehlerquellen, z.B. aus mechanischer Krafteinwirkung beim Ablosen,
vermieden werden. Zum Anderen ist an der Oberflache der Effekt der Dosis am
wenigsten durch weitere Effekte, beispielsweise aus dem Substrat beeinflusst.
Drittens stellt die Oberflichendosis den Worst-Case bei der Belichtung dar: an
der Resistoberflache wird die hochste Dosis abgelagert. Entstehen an der Ober-
flache keine negativen Effekte, so ist anzunehmen, dass dies auch im restlichen
Resistvolumen nicht geschieht. An der Grenzflache zwischen Resist und Start-
schicht kann die lokale Dosis die Oberflichendosis wieder tibertreffen, diese Do-
sis entstammt dann Effekten wie Rontgenfluoreszenz oder Photoelektronenemis-
sion aus der Startschicht. Diese sind nicht Gegenstand der aktuellen Untersu-
chung und werden in Abschnitt[5.4.3|behandelt.

Bei den Belichtungen an Litho 2 wird Resist aus der Charge K109 verwendet. Die
Filterung erfolgt durch 40 um Kohlenstoff, 26,9 um Nickel und 175 um Kohlen-
stoff. Die Maske besteht aus einer 7 um dicken Polyimidmembran, soll die Be-
lichtung mit einer Silzium-Maske simuliert werden, so wird zusitzlich ein Filter
aus 113 um dickem Silizium in den Strahl eingebracht.

Als Tiefendosis wurden jeweils 60]/cm? verwendet. Bei der Belichtung mit ei-
ner Polyimidmaske (NiPi-Spektrum) fiihrt dies bei 100 pm Resist zu einer Ober-
flichendosis von 68,5]/cm?® (Top/Bottom 1,14), bei 240 um Resist zu 81,3]/cm?
an der Oberfliche (Top/Bottom 1,36). Bei der Siliziummaske (NiPiSi-Spektrum)
werden an der Resistoberfldche 75]/cm? abgelagert, bei einer Schichtdicke von
240 pm (Top/Bottom 1,25).
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REM-Aufnahmen ausgewéhlter Testgitter sind in Abbildung[.14] zu sehen. Bei
4 um Gitterperiode sind alle Strukturen stark vernetzt. Die beiden hohen Struktu-
ren zeigen zusitzlich noch Deformationen, welche bei den 100 pm dicken Struk-
turen nicht auftreten. Vergleicht man die Ergebnisse der Belichtung mit der Si-
liziummaske (75]/cm?® an der Oberfldche) und der Polyimidmaske (81]/cm? an
der Oberflache) so treten bei Strukturen mit hoheren Dosen starkere Deformatio-
nen auf. Gitter mit 4,8 um Periode, die in 100 pm Schichtdicke hergestellt wurden
(Oberflachendosis 68,5]/cm?®) zeigen weniger vernetzte Lamellen als beiden Git-
ter, die in einer Schichtdicke von 240 um hergestellt wurden (75]/cm?® NiPiSi,
bzw. 81]/cm? NiPi).

Abbildung 5.14: Gitterstrukturen der Perioden 4pum und 4,8 um hergestellt
mit unterschiedlichen Oberflaichendosen. Mit zunehmender
Oberflachendosis zeigt sich eine Zunahme der geschlosse-
nen Lamellen, auflerdem werden Deformationen sichtbar (rote
Pfeilmarkierungen).

Sowohl in der DC-Anderung in Abbildung als auch bei Messung der Ober-
flichenvernetzung in Abbildung[5.15(b)|bestitigt sich der Eindruck aus den REM-
Bildern. Bei der Dosis von 68,5]/cm?, bzw. 100 um dickem Resist, entstehen in
dieser Versuchsreihe die Strukturen mit den kleinsten Abweichungen im Duty-
Cycle. Die hoheren Schichtdicken liefern deutlich schlechtere Werte. Bei einer
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Oberflachendosis von 75]/cm?® bei Nutzung der Silizium-Maske wiren bessere
Strukturen zu erwarten als bei Nutzung der Polyimidmaske, bei der 81,3]/cm?
an der Resistoberfliche abgelagert werden. Dies ist jedoch nicht der Fall. Es ist
daher anzunehmen, dass der Einfluss des Spektrums nicht vom Einfluss der Be-
lichtungsdosis trennbar ist.

Die in Abbildung(5.15dargestellten Ergebnisse zeigen Korrelation von Dosis und
erreichbarer Strukturauflosung. Fiir die Gitterherstellung impliziert dies eine Be-
schrankung der erzielbaren Schichtdicke bei einer festgelegten Periode. Die Ober-
flachendosis wachst mit steigender Schichtdicke, die minimal herstellbare Peri-
ode steigt damit ebenfalls an. Bei gleichbleibender Tiefendosis wird es notwen-
dig, einen Resist mit besserem Kontrast zu verwenden oder eine geringere Tie-
fendosis zu verwenden. Ein weiterer Ansatz zur Losung dieses Problems wird in
Abschnitt[5.4.4 vorgestellt.
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Abbildung 5.15: Abhingigkeit zwischen DC-Anderung (a) und Vernetzungsgrad
(b) und der Belichtungsdosis an der Resistoberflache
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5.4 Strukturierung an Litho 2

5.4.1 Erste Ergebnisse der Strukturierung an Litho 2

Mit den in den vorigen Abschnitten erzielten Ergebnissen konnen Gitterstruktu-
ren an Litho 2 hergestellt werden. Entsprechend Abschnitt[5.2.Tjwird die Nutzung
eines Nickelfilters mit 26,9 um Dicke als notwendig erachtet, weiterhin werden
40 pm Kohlenstoff und 175 um Kapton als Filter verwendet. Die im weiteren ge-
zeigten Strukturen werden mit Masken auf Basis von Nickelmembranen (ca. 2 pm
Dicke), Polyimidmembranen (ca. 7 um Dicke) und Siliziumwafern (ca. 100 pm bis
120 um Dicke) hergestellt. Durch Anpassung des Bestrahlungsaufwandes wird
die Tiefendosis auf 60]/cm? eingestellt. Belackungs-, Back- und Entwicklungs-
schritte sind an die gednderten Schichtdicken angepasst.

(c) Invertiertes Gitter, 8 um Periode, (d) Freistehende Resistdulen, Kanten-
180 um Gold lange 20 um, Hohe 220 um, Abstand
3 um

Abbildung 5.16: Verschiedene an Litho2 hergestellte Strukturen. Die Trenndiise
in Abbildung sowie das Gitter in Abb. zeigen die

metallischen Mikrostrukturen nach der Galvanik, die beiden an-
deren Bilder zeigen Resiststrukturen.

In Abbildung sind rasterlektronenmikroskopische Aufnahmen einiger Mi-
krostrukturen aus Metall und Resist dargestellt. Trenndiisen (Abb. 5.16(a)), eine
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Schachbrettstruktur (Abb. 5.16(b)), ein Gitter (Abb.5.16(c)) und freistehende Re-
sistsdulen (Abb.[5.16(d)) sind hier stellvertretend fiir eine Vielzahl von Strukturen
gezeigt, deren Herstellung mit dem vorgestellten Filtersatz gelingt.

(b)

Abbildung 5.17: An Litho 2 mit Nickelfiltersatz hergestelltes Gitter mit Periode
4,8 um. Nach der Entwicklung wurden 220 um Gold in die Struk-
turen abgeschieden. Die Bilder zeigen die Goldstrukturen nach
partieller Entfernung des Resists.

Im Fokus der vorliegenden Arbeit steht die Herstellung von Gitterstrukturen mit
Perioden um 5 pm und Schichtdicken grofler als 200 um. Auch diese Art von
Strukturen kann mit der eingefiihrten Optimierung hergestellt werden. In Ab-
bildung ist ein derartiges Gitter gezeigt. Die Performance eines derartigen
Gitters konnte bereits erfolgreich an der TU Miinchen getestet werden (49).

(b)

Abbildung 5.18: Gitter in 4,8 um Periode und einer Resistdicke von 560 um. Be-
lichtung an Litho 2 mit einer Siliziummaske und Nickelfiltern.

Versuchsweise wurde auch eine Gitterstruktur auf Silizium in 560 um Schicht-
dicke belichtet, ohne dass eine galvanische Goldabscheidung geplant war. Die
Periode des Gitters betrdgt 4,8 um, demnach ergibt sich in der Resiststruktur ein
Aspektverhiltnis von 230. Abbildung zeigt REM-Aufnahmen dieses Gitters.
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5.4.2 Diskussion der Litho 2-Ergebnisse

Dass die Strukturierung von Gittern mit Aspektverhéltnis 100 bei einer Gitter-
periode von 4,8 um gelingt ist positiv zu bewerten. Ebenso die Tatsache, dass
zumindest die Resiststrukturen fiir ein Gitter mit Periode 4,8 um in Aspektver-
héltnis 230 hergestellt werden konnen.
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(b)

Abbildung 5.19: Die zwei Hauptversagensmechanismen bei Belichtungen an Li-
tho2: massiv quervernetzte Gitterlamellen durch Photoelektro-
nen (a) und starke Restebildung aufgrund von Fluoreszenz an
der Grenzschicht zwischen Resist und Titanstartschicht (b).

Allerdings ist die Ausbeute bei der Gitterherstellung begrenzt, insbesondere bei
Resistdicken grofler als 200 pm sinkt die Ausbeute stark. Hier zeigen sich die be-
reits diskutierten Einfliisse: mit steigender Schichtdicke nimmt die Oberfldchen-
dosis zu, dies fiithrt zu einem hoheren Anteil an quervernetzten Gitterlamellen
(vgl. Abschnitt[5.3). Eine derartige Struktur ist in Abbildung[5.19(a)] dargestellt.
Wie aus den Ergebnissen von Abschnitt zu erwarten, ist das Auftreten dieses
Effekts auflerdem stark an die genutzte Resistcharge gebunden. Unter ansons-
ten identischen Bedingungen liefern zwei unterschiedliche Resistchargen unter-
schiedlich verwendbare Gitter.

Ein weiterer Versagensmechanismus ist im Wesentlichen von der Resistcharge
unabhingig. Wie in Abbildung[5.19(b)| zu erkennen, bildet sich an der Grenze
zwischen Startschicht und Resist eine Zone mit Riickstinden aus. Wegen die-
ser Verunreinigungen ist es notwendig eine RIE-Reinigung vor der Galvanik der
Gitter durchzufiihren. Ist das Aspektverhdltnis zu hoch, erreichen die reaktiven
Ionen die Verschmutzungszone nicht mehr, wodurch sich ungiinstige Startbedin-
gungen fiir die Galvanik ergeben. Entsprechend den Ausfiihrungen in Abschnitt
2.6.2/ist anzunehmen, dass Fluoreszenz aus der Titan-Startschicht die Ursache fiir
diesen Effekt ist. Im folgenden Abschnitt wird diese Hypothese weiter untersucht
und der Versuch unternommen, Gitter auf einem nicht fluoreszierenden Substrat
herzustellen.
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5.4.3 Herstellung von Gittern auf alternativen Substraten
Reduzierte Titandicke

Eine Moglichkeit, die Intensitdt der Fluoreszenzstrahlung aus der Titanschicht
zu reduzieren besteht darin, die Schichtdicke der Startschicht zu verringern. Bei
einer Fluoreszenzwahrscheinlichkeit des Titan von 0,22 werden 22% der im Ti-
tan absorbierten Photonen wieder als Fluoreszenzstrahlung mit den charakteris-
tischen Energien emittiert (ca. 4,6 keV und 4,8keV). Bei einer Reduzierung der
Ti-Schichtdicke werden weniger Photonen in der Schicht absorbiert, demnach al-
so auch weniger Fluoreszenzphotonen emittiert.
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\ 117
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Abbildung 5.20: Teststruktur zur Demonstration des Einflusses der Titanschicht-
dicke und der Geometrie auf die Restebildung an der Star-
schicht. Abbildung (a) zeigt die Skizze der Struktur mit der
Emission der Fluoreszenz. In den Ecken kommt es zu einer Uber-
lagerung der Einfliisse aus unterschiedlichen Richtungen, wel-
che zu den in Abbildung (b) sichtbaren Resten fiihren.

Der Zusammenhang zwischen der Titanschichtdicke und dem Ausmaf$ der Riick-
stinde wird mittels der in Abbildung[5.20(a)| gezeigten Schachbrettstruktur un-
tersucht. Bei dieser Struktur kommt es in den belichteten Bereichen zur Emissi-
on von Fluoreszenzphotonen, in den Ecken des Schachbretts tiberlagern sich die
Emissionen unterschiedlicher Quellen. Daher kommt es an diesen Stellen ver-
mehrt zur Bildung von Resten, wie in Abbildung[5.20(b)| zu erkennen. Die hier
gezeigte Struktur ist mit einer Dosis von 60]/cm?® auf 2,5 um Ti-Tiox belichtet.

Eine weitere Aufnahme der Schachbrettstruktur in Abbildung[5.21(a)] zeigt die
nach der RIE-Reinigung bleibenden Resistreste in den Ecken. Im Gegensatz dazu
verschwinden die Reste mit einer Verringerung der Titandicke auf 1 um. In Ab-
bildung[5.21(b) ist eine Teststruktur auf 1 um Titan direkt nach der Entwicklung
gezeigt. Die Reste sind verschwunden.

Allerdings geht die reduzierte Titandicke auch mit einer verminderten Haftung
des Resists auf der Startschicht einher. Die Untersuchungen auf 1 pm dicken Ti-
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(@) 2,5um Ti, 60]/cm?, RIE (b) 1 um Ti, 80]/cm3, keine RIE

A S
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(c) 1 um Ti, 100]/cm?, keine RIE (d) 0,5um Ti, ,140]/cm?, keine RIE

Abbildung 5.21: Ergebnisse der Belichtungen auf Titanschichten unterschiedli-
cher Dicke. Die Standardschicht (a) mit 2,5 um Dicke zeigt auch
nach der RIE deutliche Reste. Schichten mit 1 um Dicke zeigten
nur bei erh6hten Dosen eine ausreichende Haftung (b +c), jedoch
direkt nach der Entwicklung keine Reste. Gleiches gilt fiir die
Reduzierung der Titandicke auf 0,5 um (d).

tanschichten werden als Dosisvariation mit den Werten 60]/cm?, 80]J/cm?® und
100J/cm?® durchgefiihrt. Bei der kleinsten Dosis fallen die Strukturen noch wih-
rend der Entwicklung vom Substrat, bei 80]/cm?® kommt es zu ausgepragten Ab-
losungen. Erst ab 100]/cm? erscheinen die Strukturen hinreichend stabil fiir eine
galvanische Abscheidung, ohne dass dabei Reste auftreten (Abbildung[5.21(c)).
Die Ergebnisse der Untersuchung des Verhaltens einer 500 um dicken Titanschicht
sind in Abbildung[5.21(d)| dargestellt: hier sind am Boden der Strukturen keine
Reste zu erkennen, die sich an der Oberflache bildenden Hautchen werden durch
die erhohte Dosis von 140]/cm? verursacht.

Mit den vorgestellten Untersuchungen kann ein Zusammenhang zwischen der
Dicke der Titanschicht und dem AusmafS der Verunreinigungen festgestellt wer-
den. Eine Reduzierung der Dicke der Startschicht auf einen Mikrometer wiirde
eine deutliche Verbesserung in der Gitterherstellung erwarten lassen, eventuell
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wiére sogar die RIE-Reinigung tiberfliissig. Allerdings zeigen die Untersuchun-
gen noch eine zweite Korrelation auf: die Haftung nimmt mit sinkender Titandi-
cke ab, was durch eine erhohte Dosis kompensiert werden muss.

Als Erklarung fiir dieses Verhalten kann die Titan-Fluoreszenz dienen: Durch
die Riickstreuung im belichteten Bereich wird hier die absolute Belichtungsdosis
erhoht, und dadurch die Haftung verbessert. Wird jetzt durch eine verringerte
Schichtdicke die Riickstrahlung vermindert, nimmt die Haftung zwischen Resist
und Startschicht ab.

Waihrend diese zweite Korrelation fiir die meisten Anwendungen der Rontgenli-
thographie unkritisch ist, wird sich die notwendige Erhchung der Oberflachen-
dosis bei einer verringerten Titanschichtdicke dufSerst ungiinstig auf die erreich-
baren Auflosungen in der Gitterherstellung auswirken. Wie in Abschnitt[5.3nach-
gewiesen, besteht ein direkter Zusammenhang zwischen der Belichtungsdosis
und der kleinsten auflosbaren Gitterperiode. Um Verbesserungen in der Gitter-
herstellung zu erreichen, ist die Verwendung diinnerer Titanstartschichten dem-
nach nur bedingt geeignet. Eine Kombination aus reduzierter Titandicke und er-
hohter Dosis konnte fiir geringe Restebildung mit gleichzeitig ausreichend guter
Haftung sorgen. Dies verkleinert das Prozessfenster zur Herstellung gut galva-
nisierbarer Strukturen. Da einige Einflussgrofien, insbesondere jedoch die Qua-
litat des Resists, siehe Kapitel[5.1, Schwankungen unterliegen, ist ein moglichst
grofses Prozessfenster anzustreben. Die Verwendung diinner Titanschichten ver-
bietet sich damit nicht, ist im Sinne erhdhter Prozessstabilitdt jedoch nicht zu
empfehlen.

Silizium als Substrat

Die Fluoreszenzwahrscheinlichkeit von Titan betrdgt 0,22, die von Silizium 0,05
(24). Dartiber hinaus ist die Absorption in einer Siliziumschicht geringer als in
einer Titanschicht. Silizium ist als Substrat fiir die Rontgenlithographie nutzbar,
erfordert aber besondere Mafsnahmen um eine galvanische Abscheidung zu er-
moglichen. Im Vergleich zur Verwendung einer Titanschicht als Start- und Haft-
schicht ist eine vorteilhafte Reduzierung der Fluoreszenzemission zu erwarten.
In Abschnittl5.4.3]war bereits eine um das Zweieinhalbfache reduzierte Emission
ausreichend, um die Reste in der Ndhe der Startschicht zu verhindern.

Zur Beurteilung dieses Sachverhalts wird eine Gitterstruktur mit einer Periode
von 4,8 um mit einer Arbeitsmaske in 100 um dicke Resistschichten kopiert. Aus-
gehend von der Tiefendosis 60]/cm? wird die Dosis in 20 ] /cm?-Schritten erhoht,
bis auf einen Maximalwert von 140J/cm?. Als Substrat kommt reines Silizium
ohne Startschicht zum Einsatz.

Die Bilder in Abbildung zeigen die Ergebnisse der Dosisvariation. Bei keiner
der untersuchten Dosen kommt es zu einer vergleichbar starken Restebildung
wie bei einer 2,5 um dicken Titanschicht. Allerdings kommt es mit steigender
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(@) 80J/cm?

microworks  S_SiDoseTest BD140 AGA2.tif

(c) 120]/cm? (d) 140]/cm?

Abbildung 5.22: Dosisvariation auf Silizium, Tiefendosen 80]/cm? bis 140]/cm?
mit einer Schrittweite von 20]/cm?. Gezeigt ist die vom Sub-
strat abgeldste Unterseite der Strukturen, Riickstdnde aus Fluo-
reszenz sind nicht zu erkennen.

Dosis zu einer Zunahme der Resistlinienbreite. Dies ist ein reiner Dosiseffekt und
substratunabhéngig.

Der direkte Vergleich zwischen Titan und Silizium bei der Tiefendosis 120]/cm?
istin Abbildung[5.23|dargestellt. Deutlich ist der reduzierte Einfluss der Riickstreu-
ung aus dem Substrat zu erkennen: Die Lamellen des Gitters auf Titan sind bei-
nahe géanzlich mit Resten gefiillt, der Blick auf die Seitenwand der Lamellen zeigt
eine ausgepragte Zone mit hoher Rauheit. Bei dem auf Silizium hergestellten Git-
ter treten diese Effekte nicht auf, insbesondere die Seitenwand ist bis an die Ober-
flache des Substrats glatt. Damit ist festzustellen, dass der Verzicht auf die Titan-
schicht das Problem der Restebildung am Boden der Lamellen 16st. Es zeigen
sich keine negativen Effekte aus der Fluoreszenzstrahlung des Silizium. In Folge
der geringeren Fluoreszenzwahrscheinlichkeit des Siliziums ist die Intensitét der
Riickstreuung zu klein, um noch Reste in den Gitterstrukturen zu erzeugen.

Bei der Verwendung von Silizium als Substrat ist, wie schon bei den reduzierten
Titandicken, eine erhohte Dosis notwendig, um eine gute Haftung der Struktu-
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(b) Silizium, Detail
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(c) Titan, Uberblick (d) Titan, Detail

Abbildung 5.23: Direkter Vergleich zwischen Titan und Silizium hinsichtlich der
Grenzflache zwischen Resist und Substrat. Beide Substrate mit
Tiefendosis 120]/cm?® und direkt nach der Entwicklung. Wih-
rend bei Titan eine nahezu vollstindige Fiillung der Strukturen
mit Resten auftritt, kommt es bei Silizium lediglich zur Bildung
einer kleinen Haut. Die Seitenwidnde in der Ndhe der Grenz-
schicht sind bei Titan deutlich rauer

ren zu gewdhrleisten. Ebenso wie bei der Reduzierung der Titanschichtdicke in
Abschnitt5.4.3] fithrt dies zu dem in Abschnitt[5.3] ermittelten Problem der sich
mit steigender Dosis verschlechternden Auflosung. Fiir die Herstellung von Git-
terstrukturen stellt die Verwendung von Silizium als Startschicht zumindest so
lange keine Option dar, wie es nicht gelingt, die Haftung zwischen Resist und
Substrat weiter zu verbessern. Denkbar wire hier ein Anidtzen des Silziums, et-
wa durch einen Trockendtzprozess.

Allerdings bleibt ein weiteres Problem zu l6sen: Silizium kann nicht als Gal-
vanikstartschicht dienen, es sei denn, es wird hochdotiertes Silizium verwen-
det. Bei diesem kann nach Entfernen der natiirlichen Oxidschicht (beispielsweise
nasschemisch mit Fluorwasserstoff) eine Goldabscheidung erfolgen. Die Beant-
wortung der Frage, ob ein derartiger Prozess in Strukturen mit derartig hohen
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Aspektverhéltnissen funktionieren kann und zu sinnvollen Ausbeuten fiihrt, ist
eine Fragestellung die in zukiinftigen Arbeiten zu untersuchen ist.

Graphit als Substrat

In der Rontgentiefenlithographie findet Graphit bereits Anwendung als Filter-
material oder zur Herstellung von Masken. Die geringe Absorption, sowie das
Fehlen von Absorptionskanten im relevanten Spektralbereich sind als positive
Eigenschaften anzusehen (37).

Wird Graphit als Substrat fiir die Gitterherstellung verwendet, so sollte sich zu-
ndchst die fehlende Fluoreszenzemission aus dem Substrat positiv bemerkbar
machen. Im Vergleich zu einer metallischen Startschicht ist die Absorption im
Graphit vernachléssigbar. Die Belichtung von eigentlich unbelichteten Bereichen
durch Photoelektronen aus der Startschicht stellt bei Titan- oder Goldstartschich-
ten ein Problem dar (vgl. Abschnitt[2.6.4). Da in Graphit weniger Photonen absor-
biert werden, ist mit einer verringerten Photoelektronenemission aus dem Sub-
strat zu rechnen, und damit auch mit einer Abnahme der Hautchenbildung an
der Startschicht.

Abbildung 5.24: Gitterstruktur auf Graphit, hergestellt mit einer Tiefendosis von
61]/cm?, nach der Galvanik und partieller Entfernung des Re-
sists. Zwischen der unbehandelten (a) und der mit RIE gereinig-
ten (b) Gitterstruktur zeigen sich keine Unterschiede.

Um die Eignung von Graphit als Substratmaterial fiir die Gitterherstellung zu
untersuchen, wird eine 1 mm dicke, in die Form eines 4-Zoll-Wafers geschnitte-
ne, Graphitscheibe mit mr-X belackt. Die eingestellte Schichtdicke betrdagt 240 um.
Mittels einer Nickelmaske wird eine Gitterstruktur mit 4,8 um Periode auf dieses
Substrat belichtet. Als Tiefendosis werden 61]/cm? eingestellt, der Bestrahlungs-

aufwand betrdgt 100 mAmincm ™.

Nach der Entwicklung verbleibt der belichtete Bereich auf dem Substrat, es sind
keinerlei Anzeichen von Ablésung zu erkennen. Die verwendete Tiefendosis ist
ausreichend, um eine gute Haftung des Resists zu erzeugen. In Abbildung[5.24]
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(a) Graphit nach Galvanik (b) Titan nach Galvanik

Abbildung 5.25: Vergleich der Gitterhomogenitidt in Abhangigkeit von Substrat
und Reinigung. Jeweils eine Hilfte der Substrate wurde nicht
mit RIE gereinigt. Bei einem Graphit-Substrat (a) ist nach der
Galvanik kein Unterschied zwischen den beiden Halften mehr
zu erkennen. Wird Titan als Startschicht verwendet (b), ist ein
deutlicher Unterschied in der Homogenitdt der Goldabschei-
dung zu erkennen.

sind REM-Aufnahmen der Gitterstrukturen nach der Goldabscheidung und dem
partiellen Entfernen des Resists gezeigt. Die Bilder zeigen eine regelmaflige Git-
terstruktur, die den Erwartungen fiir ein qualitativ hochwertiges Gitter entspricht.

Um den verbesserten Galvanikstart auf Graphit im Vergleich zu Titan zu demons-
trieren, wird ein Galvaniktest durchgefiihrt. Zu diesem Zweck wird bei der RIE-
Reinigung eine Hailfte des Substrats mit Kaptonfolie abgedeckt. Zu Vergleichs-
zwecken wird ein Substrat mit Titanstartschicht unter identischen Bedingungen
hergestellt. Beide Substrate wurden nach der RIE-Reinigung galvanisiert. Nach
der Galvanik zeigt das Gitter auf Graphit in Abbildung[5.25(a)] sowohl in den
gereinigten als auch in den abgedeckten Bereichen eine aufierordentlich homo-
gene Gitterstruktur. Ein Unterschied zwischen den beiden Halften ist hier nicht
erkennbar.

Im Gegensatz dazu erscheint selbst die mit RIE gereinigte Halfte des Gitters auf
der Titanstartschicht in Abbildung[5.25(b)| duflerst inhomogen. Auflerdem ist ein
Hohenunterschied in den Strukturen erkennbar: der Resist wurde teilweise ent-
fernt, auf der mit RIE behandelten Halfte ist die obere Resistkante niedriger als
die Goldoberfliche. Auf der unbehandelten Seite ist die Goldoberflache noch un-
terhalb der Resistkante, was auf einen durch Reste verzogerten Galvanikstart hin-
deutet. Aufierdem ist die Abscheidung weniger homogen, es bilden sich Inseln
mit schnell wachsenden Lamellen, die eine hohere Golddicke als die Umgebung

aufweisen (Abbildung5.26).
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(a) Titan (b) Gaphit

Abbildung 5.26: Homogenitdt der galvanischen Goldabscheidung ohne RIE-
Reinigung einer Titan-Startschicht und eines Graphit-Wafers. Bei
dem Graphit zeigen alle Lamellen die gleiche Hohe, wihrend
sich bei Titan Inseln schnelleren Wachstums und damit hoherer
Strukturen ausbilden.

Die gezeigten Ergebnisse belegen, dass sich die verminderte Riickstreuung aus
dem Substrat giinstig auf die Gitterherstellung auswirkt. Die Notwendigkeit ei-
ner RIE-Reinigung vor der Galvanik entfdllt, Gitterstrukturen zeigen sehr gu-
te Homogenitdt in der Goldschicht. Die Verwendung von Graphit als Substrat
fir die Gitterherstellung kann demnach zu einer Verkiirzung der Prozesskette
tithren, mit den damit verbundenen positiven Auswirkungen auf Ausbeute und
Kosten.

Bewertung der Untersuchungen

Neben der Emission von Photoelektronen aus dem belichteten Resistvolumen
ist die Restebildung an der Startschicht das kritischste Problem bei der Herstel-
lung von Gittern mit hohen Schichtdicken. In den vorangegangenen Abschnit-
ten konnte nachgewiesen werden, dass die Fluoreszenzemissionen aus der Titan-
Startschicht unter den Belichtungsbedingungen von Litho 2 die Ursache fiir diese
Probleme sind.

Eine verminderte Titanschichtdicke fiihrte zu einer geringeren Verunreinigung.
Dies ist auch giiltig, wenn die Belichtungsdosis an die verdnderten Haftungsbe-
dingungen auf der Oberfldche angepasst wird. Die dafiir notwendige Erh6hung
der Tiefendosis verursacht jedoch einen Verlust in der Strukturauflésung durch
Photoelektronen, der Zusammenhang wurde in Abschnitt gezeigt, und letz-
lich eine Verkleinerung des Prozessfensters. Titan wird fiir die Zukunft als nicht
geeignet zur Gitterherstellung betrachtet.

Als Alternative wurde Silizium als Substrat untersucht. Die Fluoreszenzemission
ist, im Vergleich zum Titan, deutlich geringer. Dies konnte in den Untersuchun-
gen in Abschnitt[5.4.3| nachgewiesen werden. Allerdings ist auf unbehandeltem
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Silizium die Haftung nicht befriedigend, um die Strukturen zum Haften zu brin-
gen muss die Dosis erhoht werden. Dies fiihrt wiederum, wie bei der verrin-
gerten Titanschichtdicke, zu einer verringerten Auflosung. Die Verwendung von
Silizum als Substrat fithrt demnach nicht zu einer Verbesserung des Prozesses.

Eine gute Losung stellt nach den Ergebnissen in Abschnitt[5.4.3|Graphit dar. Die
Gitterherstellung gelingt problemlos, die Haftung der Strukturen ist aufSeror-
dentlich gut. Der direkte Vergleich zwischen mit RIE gereinigten und ungerei-
nigten Strukturen zeigt, dass die Gitterlamellen am Boden frei sind, und eine
Reinigung nicht notwendig ist. Gleichzeitig demonstriert der direkte Vergleich
zwischen einem Gitter auf einer Titanstartschicht und einem Gitter auf Graphit
die deutlich iiberlegene Homogenitit des Gitters auf Graphit. Das Graphit ist die
beste Alternative zur klassischen Titanstartschicht fiir die Gitterherstellung.

Die Verwendung von Graphit-Wafern als Gittersubstrate birgt aufSerdem Vortei-
le aus Sicht der Anwendung: hohe Gitter mit kleinen Perioden werden meist als
Absorptionsgitter, also G2-Gitter, zwischen Probe und Detektor in den Aufbau
eingebracht. Dies bedeutet, dass jedes Photon, das im Substrat des G2-Gitters ab-
sorbiert wird, bereits durch die Probe gelangt ist. Je mehr Strahlung im Gittersub-
strat absorbiert wird, desto hoher wird die Dosis, die die Probe sieht. Bei Appli-
kationen aus der Materialforschung mag dies vertretbar sein, bei medizinischen
Anwendungen mit biologischen Proben verbietet sich dies. Die Verwendung von
Graphitsubstraten reduziert die im G2-Gitter absorbierte Dosis, und damit letzt-
lich auch die Patientendosis. Die Anwendbarkeit von Graphit als Gittersubstrat
ist von Koch et al. (31)) gezeigt worden, allerdings erreichen die dort verwendeten
Gitter nicht die hier untersuchten Aspektverhiltnisse.

Ein weiterer Vorteil der Graphit-Substrate besteht in ihrer Flexibilitat: Talbot-Lau-
Interferometer an Rontgenrohren benotigen eigentlich gebogene Gitter. Die Emis-
sion der Rontgenstrahlung geht von einer Punktquelle aus, demnach breiten sich
die Wellenfronten in Form einer Kugelschale aus. Ein nicht gebogenes Absorpti-
onsgitter mit kleiner Periode, also kleiner Apertur, und hoher Schichtdicke, wirkt
hier als Kollimator, ein Grofdteil der nicht senkrecht auf das Gitter treffenden
Photonen wird absorbiert. Ist das Gitter gebogen, und zwar mit dem Abstand
zwischen Quelle und Gitter als Radius, so stehen die Gitteraperturen radial zur
Wellenfront, eine Abschattung findet nicht mehr statt.

5.4.4 Ruckseitenbelichtung zur Verbesserung der Auflésung

Die Ergebnisse der Auflosungstests zeigen, dass die Herstellung von Gittern mit
5 um Periode und Schichtdicken grofier als 200 pm moglich ist. In weiteren Ver-
lauf der Arbeit konnte die erfolgreiche Strukturierung von Gittern in dieser Schicht-
dicke auf Titan-Oxid- sowie auf Graphitsubstraten demonstriert werden (vgl. Ab-
schnitt[5.4.3) Diese Untersuchungen zeigen aber auch, dass ein direkter Zusam-
menhang zwischen der Oberfladchendosis und der Qualitédt der Gitter hinsichtlich
Freiheit von Verunreinigungen und Maflabweichung von der der Maske besteht
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(vgl. Abschnitt[5.3). Der vorgestellte Ansatz zeigt eine Moglichkeit auf, die Be-
lichtungsstrategie iiber die Nutzung von Nickelfiltern hinaus zu verbessern.

Analyse der klassischen Belichtung

In der Regel erfolgen Belichtungen in der Rontgenlithographie in einer festge-
legten Aufbaureihenfolge: die Strahlung durchdringt zunachst die Maskenmem-
bran, um dann mit dem Resist zu interagieren. Das Substrat dient wihrend der
Belichtung lediglich als Trager fiir den Resist und zur Dissipation von Warme aus
der gerade bestrahlten Flache.

Eine wichtige Funktion nimmt die Startschicht auf dem Substrat ein. Neben der
Tatsache, dass sie die spédtere galvanische Abscheidung metallischer Mikrostruk-
turen ermoglicht, wird die Grenzschicht zum Resist als Haftschicht genutzt. Die
ausreichende Haftung zwischen Struktur und Startschicht wird tiblicherweise
durch die Tiefendosis eingestellt. Bei zu geringen Tiefendosen neigen Struktu-
ren aus SU8-basierten Negativresisten dazu, sich vom Substrat abzulosen. Fiir
alle denkbaren Materialien gilt, dass die Dosis an der Oberflache grofser ist als
die Tiefendosis. Bei einer unteren Grenze fiir die Tiefendosis aus der Haftungsbe-
dingung existiert damit ebenfalls eine Limitierung der minimal moglichen Ober-
flachendosis. Die Emission von Photoelektronen ist jedoch an die eingebrachte
Dosis gekoppelt, und dariiber, wie in Abschnitt[5.3| gezeigt, existiert die Korrela-
tion von Dosis und Auflosung.

Ausgehend von der niedrigsten Dosis im Resist, der Tiefendosis, steigt die Dosis
im Volumen an. Damit verschlechtert sich auch die Auflosung. Die schlechtesten
Werte werden an der Resistoberfldache erreicht. Insbesondere beim gemeinsamen
Auftreten von hoher Schichtdicke und kleinen lateralen Abmessungen entstehen
Reste im Volumen zwischen Oberfldche und Startschicht.

Verbesserte Belichtungsstrategie

Eine Moglichkeit, die Auflosung bei der Kopie einer Gitterstruktur zu verbessern,
besteht darin, die Tiefendosis als hochste Dosis im Resistvolumen einzustellen.
Um dies zu erreichen muss sich die Grenzschicht von Resist und Startschicht vor
dem tiibrigen Resist im Strahl befinden. Die tibliche Einbauweise der Probe muss
umgekehrt werden, der Resist zeigt von der Quelle weg, die Belichtung erfolgt
durch die Probenriickseite.

Abbildung[5.27(a)| zeigt den experimentellen Aufbau fiir eine derartige Riicksei-
tenbelichtung. In Abbildung(5.27(b)|sind die unterschiedlichen Dosisverlaufe fiir
die klassische und die Riickseitenbelichtung gezeigt. Die Verringerung der ma-
ximalen Dosis auf die notwendige Haftungsdosis an der Startschicht ldsst eine
verbesserte Auflosung erwarten.
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Abbildung 5.27: Schematische Skizzen des Aufbaus (a) bei der Riickseitenbelich-
tung und des Dosisverlaufs (b) im Resist als Vergleich zwischen
der klassischen und der vorgeschlagenen Vorgehensweise. Es ist
zu erwarten, dass die Verlagerung der maximalen applizierten
Dosis von der Oberfliache an die Startschicht mit einer verbes-
serten Auflosung einhergeht.

Um eine Aufhdrtung des Spektrums und die damit verbundene gesteigerte Pho-
toelektronenemission aus dem belichteten Resist zu verhindern, ist es notwendig,
ein Substrat mit geringer Absorption fiir diese Art der Belichtung zu verwen-
den. Kann ein Substrat mit intrinsischer Leitfahigkeit genutzt werden, entfallt
die Notwendigkeit eine Startschicht aufzubringen. Da die iiblichen Startschich-
ten, Chrom-Gold und Titan-Titanoxid, durch Sekundareffekte zu Verunreinigun-
gen an der Grenzschicht zwischen Resist und Substrat fithren (siehe Kapitel[2.6.2]
und Kapitel[2.6.4), ist dies anzustreben.

Die Untersuchungen zur Riickseitenbelichtung werden auf Graphit-Substraten
mit einer Dicke von 200 um durchgefiihrt. Graphit kann als leitfahiges Substrat
direkt fiir das LIGA-Verfahren verwendet werden (50), die Notwendigkeit des
Aufbringens einer Startschicht entfdllt. Bei Verwendung von Nickel-Vorfiltern
sorgen 200 um Graphit nur fiir eine geringe Aufhdrtung des Spektrums. Fiir den
Erfolg der neuen Belichtungsstrategie sind in diesem Fall zwei weitere Frage-
stellungen zu klaren: wirkt sich der vergrofserte Abstand zwischen Maske und
Resist negativ auf die Aufléosung aus? Fiihrt die Streuung des Graphits zu ei-
ner Verschlechterung der Auflosung? Insbesondere der zweite Punkt erscheint
kritisch, da in der Literatur (17) bei der Verwendung von Graphitmasken eine er-
hohte Seitenwandrauhigkeit beobachtet wurde. Bei Graphitmasken lag diese bei
250 nm Ra, Titan lieferte 30 nm Ra und Siliziumnitrid 60 nm Ra.
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Ergebnisse und Bewertung der Ruckseitenbelichtung

In Abbildung[5.28| sind Gitterstrukturen aus einer klassischen Belichtung denen
einer Riickseitenbelichtung gegeniibergestellt. Als Substrat wird ein 200 pm di-
cker Graphit-Wafer verwendet. Wegen der weiter oben erwdhnten Problematik
der erhohten Seitenwandrauhigkeit bei Verwendung einer Graphitmaske wird
fiir diese Vortests ein Substrat mit einer Korngrofie von 1 um verwendet. In der
Arbeit von Koch et al. (31) konnte fiir die Phasenkontrastmethode demonstriert
werden, dass der Einsatz dieses Graphits keinen negativen Einfluss auf die Inter-
ferometerperformance hat.

Die Tiefendosis bei der klassischen Belichtung betragt 60]/ cm?, an der Resis-
toberfldche werden 69]/cm?® abgelagert, was einem Top/Bottom-Verhéltnis von
1,15 entspricht. Die Belichtung erfolgt an Litho 2, mit 175 um Kapton, 27,5 um Ni-
ckel sowie 40 um Kohlenstoff als Vorfiltern, einer 7 pm dicken Kaptonmasken.
Der Bestrahlungsaufwand zum Erreichen der Tiefendosis bei diesen Parametern
betrdagt 81,3 mAmin/cm. Bei der Riickseitenbelichtung wird fiir die Berechnung
der Dosis zusétzlich ein Filter aus Kohlenstoff von 200 um Dicke angenommen.
Die Dosis an der Grenzfliche zwischen Substrat und Resist bei einem Bestrah-
lungsaufwand von 98 mAmin/cm betrdgt 60]/cm?, an der Resistoberfliche be-
tragt die deponierte Dosis 54]/cm?. In beiden Fillen wird Resist der Charge K108
genutzt.

Abbildung zeigt einen Vergleich von Ubersichtsaufnahmen der Perioden

4,0 um, 4,6 um sowie 5,4 um. Bei dem Gitter mit 4,0 um Periode, das klassisch
belichtet wurde, sind Reste in den Lamellen zu erkennen. Bei dem durch das
Substrat belichteten Gitter mit gleicher Periode treten diese Reste nicht auf, al-
lerdings sind leichte Verziige der Gitterstruktur erkennbar. Die restlichen Git-
ter zeigen mit dieser Betrachtungsweise keine signifikanten Unterschiede. Die
mit Riickseitenbelichtung hergestellten Gitter scheinen generell einen geringe-
ren Duty-Cycle aufzuweisen (Messungen: sieche Abbildung[5.29), Verziige treten
nicht mehr auf.

Bei Betrachtung der Auswertung von DC-Abweichung und Oberflichenvernet-
zung in Abbildung[5.29wird der positive Einfluss der Riickseitenbelichtung deut-
licher erkennbar. Bemerkenswert ist die geringe Abweichung des Duty-Cycle
zwischen Maske und Kopie. Teilweise besitzt die Anderung ein negatives Vorzei-
chen. Dies bedeutet eine im Vergleich zur Maske verkleinerte Resistlinienbreite.
Dieser Eindruck bestétigt sich bei der Betrachtung der Vernetzungsgrade: bis zu
4,4 um Periode liegen diese Werte unter 60%.

Um die Eignung der Riickseitenbelichtung zur Gitterherstellung zu demonstrie-
ren, wird ein Gitter mit Periode 4,8 um mit dieser Methode hergestellt. Die REM-
Aufnahme in Abbildung[5.30]erfolgten nach der galvanischen Abscheidung von
ca. 80 um Gold und der partiellen Entfernung des Resists. Das Gitter entspricht
einem hochwertigen Gitter aus einer klassischen Belichtung.
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Abbildung 5.28: Gitterstrukturen mit Periode 4um, 4,6 um sowie 5,4pum
hergestellt mit der klassischen Belichtung wund der
Riickseitenbelichtung.

Mit der erfolgreichen Herstellung einer Gitterstruktur ist das Potential der Riick-
seitenbelichtung als optimierte Belichtungstrategie nachgewiesen. Die Charakte-
risierung der Testmaske zeigt deutliche Vorteile der neuen Vorgehensweise in Be-
zug auf Maflabweichungen in der Kopie. Die Riickseitenbelichtung reduziert die
Belichtungsdosis zur Herstellung von Gittern, damit konnen kleinere Perioden
als mit konventionellen Belichtungen strukturiert werden.

Die Vorgehensweise ist im Vergleich zu konventionellen Belichtungen weder in
finanzieller noch in technischer Hinsicht aufwendiger, daher erscheint ein zu-
kiinftiger Einsatz in der Gitterherstellung sinnvoll. Allerdings sind noch weitere
Untersuchungen hinsichtlich der Eignung fiir hohe Schichtdicken und der Pro-
zesssicherheit notwendig.
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Abbildung 5.29: Vergleich der Duty-Cycle-Anderung (a) und des Vernetzungs-
grads an der Resistoberfliche (b) bei einer klassischen Belich-
tung und einer Riickseitenbelichtung. Bemerkenswert ist die ge-
ringe Anderung des Duty-Cycle bei Perioden grofer als 4,4 pum.
Bei allen untersuchten Perioden ist der Vernetzungsgrad bei der
Riickseitenbelichtung deutlich geringer als bei der konventionel-
len Belichtung.
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Abbildung 5.30: Durch Riickseitenbelichtung auf 200 um Graphit hergestellte
Gitterstruktur mit Periode 4.8 um, nach galvanischer Goldab-
scheidung und teilweiser Entfernung des Resists.

81



6 Zusammenfassung und Ausblick

Es ist moglich mittels Rontgenlithographie an der Beamline Litho 2 periodische
Strukturen fiir die gitterbasierte Phasenkontrastbildgebung herzustellen. Der
Wechsel der Lithographiequelle von Litho 1 zu Litho 2 ermdglicht erstmalig Git-
ter mit Aspektverhiltnis 100 in einer Schichtdicke von 240 pm herzustellen. Im
Vergleich zu fritheren Arbeiten (30) kann damit die Schichtdicke zumindest ver-
doppelt werden. Dies bezieht sich auf Gitter, die nach der Lithographie mit Gold
gefiillt werden. Die lithographische Strukturierung gelingt im Rahmen dieser Ar-
beit auflerdem erstmals fiir Strukturen mit Periode 4,8 um in einer Resistdicke
von 560 um.

Bereits die Gitter mit 200 um Schichtdicke konnen den verwendbaren Energiebe-
reich in der gitterbasierten Rontgenbildgebung erweitern, wie Sarapata et al. (49)
zeigen. Diese Gitter, mit den hier vorgestellten Methoden hergestellt, machen
sensitive Gitterinterferometer fiir Designenergien grofier als 40 keV moglich. Ge-
lingt es, die iiber 500 pm hohen Strukturen mit Gold zu fiillen, erschlieflen sich fiir
die gitterbasierte Phasenkontrastbildgebung neue Anwendungsfelder, beispiels-
weise Materialpriifung an grofien Bauteilen oder Ganzkorper.CT-Scans .

Ermoglicht wird das Erreichen dieser Resultate durch eine systematische Un-
tersuchung unterschiedlicher Einfliisse auf die Gitterqualitdt. Dazu werden in
Kapitel2.6] die aus der Literatur bekannten Sekundareffekte mit Blick auf die
Herstellung periodischer Strukturen an Litho 2 diskutiert. Daraus kénnen in Ab-
schnitt[3.2] erste Annahmen iiber die Randbedingungen zur Gitterherstellung an
Litho 2 getroffen werden. Fiir die notwendige Prozessoptimierung wird eine Me-
thode zu Charakterisierung der Gitterqualitat entwickelt. Die in Kapitel[3.2] be-
schriebene Vorgehensweise kann die Qualitdt von Gittern in Abhdngigkeit von
den Herstellungsprozessen und der Periode quantitativ bewerten.

In Kapitel5.I| werden vier unterschiedliche Resistchargen auf ihre Verwendbar-
keit hin untersucht. Dabei kann Charge K108 als bester Resist identifiziert wer-
den. Gitter mit 4,8 pum Periode entstehen mit diesem Resist mit einer Anderung
des Duty-Cycles im Vergleich zur Maske von 0,13. Andere untersuchte Resiste
erreichen diesen Wert bei Perioden grofier als 5 um. Die Untersuchungen zei-
gen weiterhin, dass das Spektrum an Litho 2 durch einen Nickelfilter modifiziert
werden muss, sofern Gitterstrukturen mit Perioden kleiner als 7 pm hergestellt
werden sollen. Unter diesen Bedingungen sind Gitter mit Perioden von 4,6 pm
in 240 um Schichtdicke herstellbar. Abschnitt5.2.2] vergleicht die Ergebnisse der
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Belichtung mit einer durch einen Siliziumfilter simulierten Siliziummaske mit de-
nen einer Polyimidmaske. Die Ergebnisse zeigen, dass, sofern das Spektrum von
Litho 2 bereits durch einen Nickelfilter modifiziert ist, beide Masken sehr dhnli-
che Ergebnisse erzielen.

Diese Anwendung der Charakterisierungsmethode fiihrt zu einem Parameter-
satz mit dem an Litho 2 Gitter hergestellt werden koénnen. Abgesehen von der Be-
stimmung der Fertigungsparameter kann die Charakterisierungsmethode auch
genutzt werden um Anderungen in den Herstellungsprozessen zu erfassen. Die
Untersuchung zum Einfluss der Resistcharge demonstriert, dass Chargenschwan-
kungen im Resist identifiziert werden kénnen. Es ist denkbar, dass kiinftige Ar-
beiten das Ziel haben werden, Gitter mit Perioden kleiner als 4 um an Litho 2 in
hohen Schichtdicken herzustellen. Die in der vorliegenden Arbeit erzielten Re-
sultate deuten darauf hin, dass dies nur durch eine weitere Modifikation des
Spektrums moglich sein wird. Eine derartige Modifikation, beispielsweise die
Verwendung eines zentralen Beamstops, macht eine neue Charakterisierung der
Bestrahlungsparameter notwendig. Dies kann die vorgestellte Methode leisten.

Damit ist in der vorliegenden Arbeit ein Werkzeug zur Prozesscharakterisierung
in der Gitterherstellung entwickelt worden. Prozessanderungen konnen damit
auf ihre Auswirkung hin untersucht, bestehende Prozesse auf Ihre Stabilitdt hin
kontrolliert werden. Im Vergleich zur Charakterisierung fertiger Gitter in inter-
ferometrischen Aufbauten steht der Gitterherstellung hiermit ein in den Ferti-
gungsprozess integrierbares Werkzeug zur Verfiigung, das eine direkte Verkniip-
fung zwischen Fertigungsparameter und Gitterqualitat in quantitativer Form lie-
fert.

Die Fluoreszenzstrahlung aus der Titanstartschicht kann in der Gitterherstellung
zu Problemen fiihren, da in der Néhe der Startschicht Verunreinigungen in den
Gitterlamellen entstehen. Diese Verunreinigungen konnen bei Strukturen mit ex-
tremen Aspektverhdltnissen nicht mehr entfernt werden. Um diesen Effekt zu
mindern, wurde zunédchst die Dicke der Startschicht verringert. Da aufgrund
schlechterer Haftung die Tiefendosis erhoht werden muss, verschlechtert sich die
Auflosung. Reduzierte Titandicken 16sen das Problem der Restebildung demzu-
folge nicht. Gleiches gilt fiir die Verwendung von Silizium als Substrat.

Erfolge konnten mit Graphitsubstraten erzielt werden. Gute Haftung macht eine
erhohte Tiefendosis unnétig. Graphit besitzt im relevanten Spektralbereich keine
Absorptionskante, also kommt es nicht zu Fluoreszenz. Wegen der geringen Ab-
sorption des Graphits werden nur wenige Photoelektronen aus dem Substrat in
den Resist emittiert. Diese Faktoren sorgen dafiir, dass keine Verunreinigungen
am Boden der Strukturen entstehen. Dies wird durch die Tatsache demonstriert,
dass auf die RIE-Reinigung vor der Galvanik, unverzichtbar fiir die Gitterherstel-
lung auf Titan-Startschichten, bei Graphitsubstraten verzichtet werden kann.

Vorteile ergeben sich durch die Verwendung von Graphit als Gittersubstrat fiir
die Anwendung: das gering absorbierende Material erhoht den Photonenfluss im
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Detektor. Wird ein Gitter auf Graphit in einem Aufbau als G2-Gitter eingesetzt, so
ist davon auszugehen, dass fiir eine gleich gute Bildqualitit kiirzere Belichtungs-
zeiten notwendig sind. Fiir Szenarien medizinischer Anwendung reduziert dies
die Patientendosis. Auflerdem ermoglicht die hohe mechanische Flexibilitdt der
Graphit-Wafer das Biegen der Gitter. Durch gebogene Gitter kann die Abschat-
tungsproblematik bei Rontgenrohren gelost werden. Eine Studie hierzu liefert
die Arbeit von Koch et al. (31).
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Kontrastkurven der verwendeten
Resistchargen

Die folgenden Kontrastkurven wurden freundlicherweise von Dr. Danays Kunka
vom Institut fiir Mikrostrukturtechnik des KIT fiir diese Arbeit zur Verfligung
gestellt.
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