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Ich will’n paar Sachen sagen, hier und vor allen.
Aber wo soll ich anfangen,
mein Kopf is randvoll!

Was werd’ ich sagen und wie wird es wohl ankommen?
Ich lass es darauf ankommen und will alles aufschreiben,
auf daf die Zeilen mir die Zweifel noch austreiben.
Dann werd ich es laut sagen,
das wird dann nicht ausbleiben
und werdet Ihr auch fragen,
sind das deine Aussagen?

Wie kann ich mich raushalten?

Ich will es rausschreien!

Will dieser Stille meine Stimme leihen
und doch bin ich Werkzeug und nicht von Bedeutung,
nur ein kleiner Hinweis auf dem Weg der Erleuchtung.

(Die Fantastischen Vier)
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1. Einleitung

Per Definition werden Gitterschwingungen in Festkorpern als Phononen bezeichnet. Pho-
nonen sind Quasiteilchen und lassen sich sowohl im Wellen- als auch im Teilchenbild
beschreiben. Im wissenschaftlichen Alltag wird zumeist nur der hochfrequente Teil ab
Frequenzen von GHz des Spektrums als solche bezeichnet. Abbildung 1.1 zeigt eine Dar-
stellung von 18 Dekaden des Phononenspektrums mit Zuordnung einzelner Frequenzbe-
reiche zu verschiedenen, bekannten Effekten. In rot sind die Bénder unterlegt, die in dieser
Arbeit Gehor finden.

10 10° 10° 10° 10” 10" 10"
mHz Hz kHz MHz GHz THz PHz
E E E E E E E
—

6 Y A Y J T J (- v _J |6 Y J

menschliches i akustische i Warmeleitung

Gehor Oberflachen- : ballistisch und

. 5 wellen diffusiv
Erdbeben Schwingungen Eigenresonanzen
Rayleigh-Wellen von diinnen von Nanostrukturen
Membranen

Abbildung 1.1.: Anregung von Schwingungsphéinomenen (Phononen) iiber knapp 18 De-
kaden des Frequenzspektrums. Die rot markierten Elemente werden in
dieser Arbeit besprochen.

Ernst Florens Friedrich Chladni verdffentlichte 1787 die Schrift ,, Entdeckungen iiber
die Theorie des Klanges“ und zeigt in den tabellarischen Anhingen mogliche Modenfor-
men schwingender Platten, so in den Tabellen VIII bis X am Beispiel einer quadratischen
Geometrie [Chl87]. Dass horbarer Klang nur ein Teil des Phononenspektrums darstellt,
haben wir in Abbildung 1.1 bereits gesehen. Die Moglichkeit, Oszillationen einer Ober-
fliche oder diinnen Schicht sichtbar zu machen, fasziniert bis heute. Da mechanische
Eigenschaften wie Biegesteifigkeit oder interne Spannung die auftretenden Resonanzen
mafgeblich bestimmen, konnen wir experimentell diesen Zusammenhang umkehren: Wir
messen die Resonanzen und schliefen auf die mechanischen Eigenschaften zuriick. So
gelingt die Charakterisierung beliebiger Materialien oder Materialsysteme wie den hier
vorgestellten Siliziummembranen.

Hierzu werden wir einen rein laserbasierten Aufbau kennen lernen, der es ermoglicht, die
auftretenden Resonanzen von Siliziummembranen anzuregen und zu detektieren. Dariiber
hinaus werden laufende Wellenpakete in den Membranen erzeugt, deren Geschwindigkei-
ten genau bestimmt werden kénnen. Aus diesen Informationen schlieen wir auf die interne
Spannung der Siliziummembranen.
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1. Einleitung

Erstmals wurde die Form der Wellenausbreitung an Oberflichen von John William
Strutt (Lord Rayleigh) 1885 mathematisch beschrieben [Ray85]. Die nach ihm benann-
ten Rayleighwellen tauchen in der Literatur auch unter den Namen akustische Ober-
flichenwellen (SAW!) oder Oberflichenphononen auf. Den technologischen Durchbruch
feierten die SAWs mit der Erfindung des Interdigitalwandlers (IDT) durch White und
Voltmer 1965 [WV65] und die beginnende Massenfertigung Ende der 70er Jahre. Mit
der Verwendung piezoelektrischer Materialien wurden IDT-Bauelemente vor allem in der
Frequenzfilterung in Telekommunikationssystemen eingesetzt. Die hohe Giite der Reso-
natoren favorisiert die Verwendung dieses mechanischen Systems gegeniiber rein elektro-
nischen Bauelementen. In den letzten Jahren ergaben sich neue Anwendungsgebiete mit
sogenannten MEMS-Systemen (mikroelektromechanisch). So kénnen beispielsweise Zel-
len in einem mikrofluidischen Lab-on-a-Chip System sortiert [FBS™10] oder photonische
Kristalle mit SAWs beeinflusst werden [DLS05, JJWMOS].

Wir werden akustische Oberflichenwellen mit einer Laserinterferenztechnologie auf ver-
schiedenen Substraten wie Glas, Silizium und Saphir erzeugen und mittels Knife-Edge-
und Beugungsmethoden detektieren. Aus den Signalen bestimmen wir die Frequenz, Am-
plitude, Dispersion, akustische Anisotropie und Dampfung der Rayleighwellen. In einem
SAW-Interferenzexperiment wird die kohérente Kontrolle {iber die Wellenausbreitung de-
monstriert.

Unsere Umgebungstemperatur beschéftigt uns im alltdglichen Leben mehr, als vieles an-
dere. So wurde bereits im 1. Jahrhundert von Heron erkannt, dass sich Luft bei Erwdrmung
ausdehnt. Die Geburtsstunde des ersten Thermometers ist historisch umstritten. Sie geht
an der Wende vom 16. zum 17. Jahrhundert auf Drebbel, Fludd, Santorio und Galileo
zuriick.

Heute wird die omnipréasente Temperaturmessung mit Alkoholthermometern, elektro-
nisch tiber Thermoelemente und Halbleiterdioden oder beriihrungsfrei mit Pyrometern
bewerkstelligt. Die Temperatur ist uns so wichtig, dass wir im 18. Jahrhundert sogar
mehrere Skalen entwickelten (Fahrenheit, Kelvin und Celsius), die heute noch immer par-
allel zueinander Verwendung finden. Doch ist die Bestimmung der Temperatur nicht nur
auf makroskopische Systeme wie einen ganzen Raum oder einen Kochtopf beschriankt. In
Zeiten von ,Mikro“, ,Meso“ und ,,Nano“ sind wir auch an der Temperatur auf kleinsten
Langenskalen interessiert und wollen die Messung moglichst ohne Einfluss auf das System
bewerkstelligen. So entwickelte sich ein Zoo von Messsystemen um Temperaturverteilun-
gen ermitteln konnen: unter anderem ein ,, Strahlungs-Tunnelmikroskop“ [DWFCT06] oder
eine Technik basierend auf temperaturabhéngiger Raman-Streuung [MEKMO01]. Zumeist
besitzen die Methoden jedoch entweder eine gute Temperaturauflosung, oder eine gu-
te Ortsauflosung. Neben der Temperaturmessung selbst riickte der Kontrollaspekt iiber
den Wéarmefluss in den Vordergrund und es stellte sich die Frage: Was anfangen mit
den Phononen? In voller Analogie zur Elektronik sind Bauelemente wie Transistoren,
Gatter oder Speicher im Gespréich, der néchste Schritt hin zum ,,Phononencomputer*
zu werden [LWC04, WLO07, WL08]. Uber die flieBenden Wirmemengen lisst sich auch
auf die Wirmekapazitit des Systems schlieflen. So entstand in den letzten Jahren das
neue, vielversprechende Feld der ,,Nanokalorimetrie“ mit unterschiedlichsten Anwendun-
gen [LLKZ10, LGGL*08, MS07].

laus dem Englischen: Surface Acoustic Wave, SAW
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Um sowohl hohe Orts- wie auch Zeitauflosung zu erreichen, wird eine neue Methode zur
berithrungsfreien Temperaturmessung auf diinnen Siliziummembranen vorgestellt. Damit
ist es moglich, thermische Effekte in einem Temperaturbereich von 6 bis 1700 K mit hoher
Genauigkeit zu untersuchen. Neben der Bestimmung der Wérmeleitfahigkeit der diinnen
Siliziummembranen werden wir Nanostrukturen in und auf der Membran fertigen. Da die
Wirmeausbreitung in Festkorpern iiber das Phononensystem beschrieben wird?, werden
wir iiber eine spezielle Anordnung von Lochern in der Membran den Phononenfluss kon-
trollieren. So gelingt die erste Realisierung und optische Messung einer thermischen Diode
in Silizium. Anschlieend bringen wir Nanostrukturen aus Nickel auf einer Membran auf,
mit Hilfe einer Abschattungslitografie aus Kolloidmonolagen. Aus statischen und zeitauf-
gelosten Messungen konnen wir so auf die spezifische Wéarme der Nickelnanostrukturen
schlieflen.

Die Arbeit lasst sich also in drei Teile unterteilen: die Detektion von Schwingungs-
moden von diinnen Siliziummembranen, die Anregung und Detektion akustischer Ober-
flachenwellen und die thermischen Eigenschaften der Siliziummembranen. Um das Ver-
standnis fiir die weiterfithrenden Ausfithrungen zu legen, sollen zuerst die theoretischen
Grundlagen und der aktuelle Stand der Forschung in den Kapiteln 2 und 3 dargelegt wer-
den. Fiir alle drei Themengebiete werden wir auf rein optische Messmethoden zuriickgrei-
fen, die in den Kapiteln 4 und 5 beschreiben werden. Kapitel 6 befasst sich mit den Ergeb-
nissen zu den schwingenden Membranen und akustischen Oberflichenwellen. Im Anschluss
werden in Kapitel 7 die thermischen Eigenschaften der Siliziumembranen erldutert und die
neuentwickelte Messmethode auf (Nano-)Strukturen in und auf der Membran erweitert.
Zuletzt wird der Ausblick in Kapitel 8 mogliche weiterfithrende Experimente ertrtern,
bevor Kapitel 9 als Zusammenfassung die Arbeit abschlief3t.

2In bestimmten Halbleitern und Metallen kann Wirme auch iiber das elektronische System transportiert
werden.
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1. Einleitung

Unter dem Mantel dieser Doktorarbeit wurden die folgenden sechs Abschlussarbeiten
angefertigt:

Optische Erzeugung und Detektion von hochfrequenten akustischen Oberflichenwellen,
Florian Habel, Diplomarbeit, Universitat Konstanz (2010)

Nachweis von akustischen Oberfliichenwellen mit dem Rastertunnelmikroskop,
Dominik Gollmer, Diplomarbeit, Universitit Konstanz (2010)

Optische Untersuchung von Silizium-Membranen,
Roman Bek, Bachelorarbeit, Universitat Konstanz (2010)

Thermische Messungen an Silizium-Membranen,
Judith Maier, Staatsexamensarbeit, Universitdt Konstanz (2011)

Thermische Effekte an strukturierten Siliziummembranen,
Tobias Jenne, Bachelorarbeit, Universitdt Konstanz (2011)

Optical research on silicon membranes: novel sensors,
Philipp Trocha, Bachelorarbeit in Swineburne/Australien (2011).

Die angerissenen Themengebiete der Dissertation gliedern sich in den Sonderforschungs-
bereich SFB767 ,,Controlled Nanosystems®, der Deutschen Forschungsgemeinschaft ein.
Ausziige der Daten sind bereits in verschiedenen Fachjournalen publiziert oder in Vorbe-
reitung dazu:

Nanostructuring of thin films by ns pulsed laser interference,
S. Riedel, M. Schmotz, P. Leiderer, J. Boneberg,
Applied Physics A 101, 309 (2010)

Optical temperature measurements on thin free-standing silicon membranes,
M. Schmotz, P. Bookjans, E. Scheer, P. Leiderer,
Review of Scientific Instruments 81, 114903 (2010)

Laser-induced surface phonons and their excitation of nanostructures,
M. Schmotz, D. Gollmer, F. Habel, A. Kolloch, S. Riedel, P. Leiderer,
Chinese Journal of Physics 49, 527 (2011)

A thermal diode using phonon rectification,
M. Schmotz, J. Maier, E. Scheer, P. Leiderer,
New Journal of Physics 13, 113027 (2011)



2. Grundlagen

Um die Basis zum Verstédndnis der vorliegenden Dissertation bereitzustellen, befasst sich
dieses Kapitel mit den theoretischen Grundlagen von Phononen in Festkoérpern. Im Fol-
genden bedienen wir uns der Elastizitédtstheorie und beschreiben die Wellenausbreitung im
Kontinuum. Um auf die zu untersuchenden Wellenphdnomene hinzuarbeiten, schrianken
wir hernach die Geometrie ein. Zunéchst durch Hinzufiigen einer einzelnen Grenzfléche,
die uns zu den akustischen Oberflichenwellen fithrt. Mit einer weiteren Grenzflache bilden
wir danach eine diinne Schicht, die zu Membran- oder Plattenschwingungen féhig ist.

Den hochfrequenten Teil des Phononspektrums lernen wir im Zuge des Fourieschen Ge-
setzes der Warmeleitung genauer kennen und werden mogliche Phonon-Wechselwirkungen
beleuchten, die zu einer Temperaturabhéngigkeit der Warmeleitfahigkeit fithren. Hieraus
entwickelt sich ein Modell fiir den ballistischen Wrmetransport. Im Anschluss werden
wir die Warmeausbreitung in diinnen Membranen beschreiben und den typischen Tem-
peraturverlauf einer punktformig geheizten Membran zeigen.

Den Abschluss bildet ein kurzes Kapitel iiber die optische Transmission durch diinne
Schichten, was wir fiir die Auswertung benotigen werden.

Sofern nicht anders gekennzeichnet, lehnen sich die Ausfithrungen in diesem Kapitel an
Kittel [Kit86], Landau-Lifshitz [LL70], Hagedorn [HDO07] und Demtréder [Dem06] an.

2.1. Elastizitatstheorie und Oberflachenwellen

Ziel dieses Kapitels ist es, auf eine Beschreibung akustischer Oberflichenwellen, auch
Rayleigh-Wellen genannt, hinzuarbeiten. Hierfiir werden wir zuerst die Wellenausbreitung
im elastischen Medium behandeln. Durch einen Symmetriebruch, die Einfiihrung eines
Halbraumes, gelangen wir so zu den Rayleigh-Wellen, deren Démpfung wir im Anschluss
behandeln.

2.1.1. Wellen im elastischen Medium

Betrachten wir ein Volumenelement eines homogenen und isotrop elastischen Mediums.
Die Auslenkung aus der Ruhelage sei bezeichnet mit u;. 0;; beschreibe die Spannungs-
komponente in die Richtung der z;-Achse auf eine Flidche senkrecht zur z;-Achse, mit
1,7 = 1,2, 3. Stellen wir nun Newtons Gesetz fiir dieses Volumenelement auf, so erhalten
wir die Bewegungsgleichungen in der Form

3
PU;tt — Z Oij.5 = 0, (2-1)
j=1

wobei die Ableitungen iiber w; ; = 0%u;/0t* und oy;; = do;;/Ox; umschrieben werden.
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2. Grundlagen

Die Aufgabe ist nun, die Komponenten des Spannungstensors ¢ in Abhéngigkeit der
Verschiebungen w; zu schreiben. Hierzu nutzen wir die bekannte Formulierung des Hook-

schen Gesetztes [LL70]
3
045 = A <Z 6kk> 5ij + 2[1,€Z‘j s (22)

k=1
wobei A und g als die Lamé Parameter bekannt sind. Diese konnen durch die Material-
parameter des Youngschen Moduls E, sowie des Poissonverhéltnis v ausgedriickt werden

Ev E
A= d = —. 2.3
Q-2 +v) 0 FTaa1y) (2:3)
Da das Verhiltnis aus Verformung und Verschiebung geschrieben werden kann als
1
€ij = 5( ij T i) (2.4)
konnen wir dieses (2.4) in (2.2) einsetzen und erhalten
3
O35 = A (Z u;ak) 5ij + u (Um‘ + um)
k=1
oder Oi5 = A (Vﬁ) 5ij + (ui,j + uj,i) . (25)
Mit (2.5) 1a8t sich nun die Bewegungsgleichung (2.1) umformulieren in
pii g — (N + p)V (Vi) — pV3?i = 0. (2.6)

Diese Darstellung ist auch bekannt als Naviers-Gleichung fiir ein elastisches Kontinuum.
Nach Helmholtz ist das Vektorfeld @ nun aufteilbar in eine rotationsfreie, longitudinale
Komponente 7, und eine divergenzfreie, transversale Scherkomponente g

L+ s (2.7)
mit den soeben genannten Bedingungen
V xidp,=0 und V-tsg=0. (2.8)

In einem elastischen Medium bezeichnet man laufende Wellen, die sich iiber ;, beschrei-

ben lassen, auch als Primér- oder P-Wellen. Diese entsprechen Druckwellen. Im Gegensatz

zu Scherwellen, die als Sekundér- oder S-Wellen aus Auslenkungen der Art ug bestehen.
Nutzen wir nun (2.7) in der Navier-Gleichung (2.6), so erhalten wir

p(ﬁL,tt + ﬁS,tt) — V(VﬁL) — ,uVZ(UL + ﬁs) = O . (29)

Aus diesem Ausdruck lassen sich nun in bekannter Weise die Wellengleichungen extra-
hieren. Hierzu werden sowohl die Rotation, als auch die Divergenz von (2.9) gebildet, die
Bedingungen aus (2.8) eingesetzt und Komponenten verglichen.

Wir kénnen damit schreiben

ping — (AN +2u) V3, =0 (2.10)
piis; — uV3is = 0. (2.11)
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Fiithren wir zusétzlich entsprechende longitudinale und transversale Schallgeschwindigkei-
ten ¢, und cg in (2.10) und (2.11) ein, so erhalten wir die Standardform der Wellenglei-
chung

Upu — Vi =0 (2.12)

s — caViiig =0 (2.13)

A+2
cL = *en und  cg = \/E (2.14)
' p

Mit den Lamé-Parametern aus (2.3) gelangen wir auf die die géingigere Formulierung

E 1—v E
cp = \/p(l ) (1 — 21/) und cs = 0 T0) (2.15)

Einen weiteren, abschliefenden Aspekt ldasst sich noch aus dem Verhéltnis der beiden
Schallgeschwindigkeiten in (2.15) zichen

- [2(1-v)

= . 2.16
Cs 1—2v ( )

Es ist ersichtlich aus (2.16), dass immer ¢ /cs > 1 gilt. Die Geschwindigkeit der P-Welle
ist also immer grofler als die der S-Welle.

2.1.2. Rayleighwellen

In vorhergehenden Kapitel sind wir von einem unendlich ausgedehnten, elastischen und
isotropen Medium ausgegangen. Nun brechen wir die Symmetrie durch die Betrachtung
nur eines Halbraumes, der sich in —zo-Richtung ausdehnt. Die Fldchennormale auf die
Grenzfliche definieren wir als x5-Achse, wohingegen die zu betrachtende Welle in z-
Richtung propagiert. Die harmonische Welle bestehe sowohl aus einem longitudinalen, als
auch einem transversalen Anteil

U (21, 22, t) + Us(z1, T2, 1)

ﬁ(%l, Ta, t) 7
?L(%)ei(erm) + ?S(%)ei(erm) ; (2.17)

wobel ?L und 375 zwei Funktionen in x5 sind, w die Kreisfrequenz und k die Wellenzahl.
Setzen wir diese Ausdriicke fiir @y, und @s in die Wellengleichungen (2.12) und (2.13) ein,
so erhalten wir allgemein

0? 5 w? o

wobei der Index J entweder fiir L oder S steht. Betrachten wir nun den Fall, dass

= —k?i=—k3<0. (2.19)
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2. Grundlagen

Hiermit kann die Losung zu (2.18) in der Form
Yy (25) = Ajet® 4 Bje ke (2.20)

beschrieben werden. Da die Losung zu (2.20) fiir x9 — —oo beschréankt sein muss, muss
Bj verschwinden. Wir kénnen daher die Wellenform in (2.17) schreiben als

U= (fTLekLm + ffseksm> llkzi—wt) (2.21)

An dieser Formulierung erkennen wir bereits, dass eine Welle dieser Art nur nahe der
Grenzfliche propagieren kann. Die Eindringtiefe in den Festkorper ist in der Groflen-
ordnung der Wellenlénge.

Als néchstes gilt es eine Losung fiir (2.21) zu finden. In Kapitel 2.1.1 hatten wir bereits
Bedingungen fiir das Verschwinden der Divergenz und der Rotation des Auslenkungsfeldes
@ beschrieben. Der longitudinale und transversale Anteil miissen nun auch wieder (2.8)
erfiillen. Aus der Divergenzbedingung erhalten wir somit

o . ik
v <Asekswzez(kx1—wt)> —0 = Agy = _Z_ASI (2.22)
s
und aus der Rotation
. . k
v x <AL6kL“e’(kxl_“t)) —0 = A, — i—éALl und Az =0. (2.23)

Setzen wir diese Bedingungen aus (2.22) und (2.23) in (2.21) ein, so erhalten wir fir o
komponentenweise

wy = (ALlekaz + A51eksl‘2) ei(kz1—wt) (2.24)
k ik '

uy = | AL et — Z—AS1€ka2 el(hoi=et), (2.25)
ik ks

Betrachten wir nun die Symmetriebedingungen etwas genauer. An der Grenzflache, d.h.
bei x5 = 0, miissen die Komponenten o1, und o9y des Stresstensors verschwinden, so dass
wir aus (2.5) die folgenden Bedingungen gewinnen kénnen

0'12’332:0 =0 = (ULQ + U271)|x2:0 =0 (226)
U22|x2:0 =0 = ((/\ + 2,[1) (um + ’LLQQ) — 2/1711’1)’ =0. (227)

ro=0 —

In diese konnen wir nun die Formulierungen fiir die einzelnen Komponenten des Auslen-
kungsfeldes einsetzen. Aus (2.24) und (2.25) in (2.26) ergibt sich direkt

2kpksApy + (k% + k*)As1 = 0. (2.28)

Analog dazu behandeln wir (2.27). Hierbei eliminieren wir zusétzlich w? aus den beiden
Gleichungen (2.19) und verwenden die Geschwindigkeitsdefinitionen aus (2.14), um einen
weiteren Zusammenhang der Vorfaktoren A zu erhalten

(K> + k2) AL +2k*Ag1 = 0. (2.29)
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Ay und Ag; besitzen nur dann eine nicht triviale Losung in (2.28) und (2.29), wenn gilt
Akpksk® — (K* +k2)? = 0. (2.30)

Nutzen wir nun erneut die Definitionen (2.19) aus und fithren

w
- = 2.31
=2 (231)
ein, so gelangen wir nach Ausmultiplizieren und Umsortieren von (2.30) zur sogenannten
Rayleighgleichung

§6—8§4+8< —ﬁ)?—w( —2—%):0. (2.32)

€L L

¢ gewinnt hierbei die Bedeutung eines Geschwindigkeitsverhéltnisses, da w/k = cg die
Rayleighgeschwindigkeit darstellt, wird £ = cr/cs. Betrachten wir nun dieses Verhéltnis
ein wenig genauer.

Fiir jedes Material ist cg/cy konstant. Jedoch sind nicht alle Losungen von (2.32) in
¢ mit der Dispersionsrelation erreichbar. Die Bedingungen aus (2.19) miissen weiterhin
erfiillt bleiben, so dass

§

CL/CS

-1<0 und  £—-1<0. (2.33)

Da c¢f > cg, ist die zweite Bedingung in (2.33) nur erfiillbar, wenn £ < 1. Damit ist die
Phasengeschwindigkeit cp der Rayleighwelle immer langsamer als die P- und S-Welle des
selben Materials.
In [VT67] wird eine Ndherungslosung fur (2.32) in Abhéngigkeit der Poissonzahl v
dargestellt. Danach ist
¢ 0,87+ 1,12v
¢= cs 1+v ’
In der Realitét liegt v etwa im Bereich von 0 bis 0, 5, so dass & von 0, 87 bis 0,96 variiert.
Setzen wir (2.34) in (2.31) ein, so erhalten wir einen finalen Ausdruck der Rayleighge-

schwindigkeit
E 0,87+ 1,12v
= - ’ : 2.35
R \/ 2p(1+v) 1+v (2:35)

cr ist nur von den Materialkonstanten F, p und v abhéngig, zeigt also eine lineare Di-
spersion.

Abschlielend wollen wir noch die Bewegung der Oberfliche genauer unter die Lupe neh-
men. Hierzu bilden wir den Realteil von (2.24) und (2.25) und finden fiir die Komponenten
u; und us

(2.34)

U, = (ALlek”Q + Agleksm) cos (kx; — wt) (2.36)
_ ki krzo k ksza \
Uy = ?ALle + k—SAgle sin (kx; — wt) . (2.37)

~
b
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Aus (2.36) und (2.37) ldsst sich direkt folgern

2 2
uy U
i 1, (2.38)

was wir als Formulierung einer Ellipse wiedererkennen. Es wird auflerdem klar, dass fiir
T9 — —oo sowohl a, als auch b verschwinden. Alle Punkte des Kontinuums laufen somit
auf elliptischen Bahnen in der x;-zo-Ebene, die immer kleiner werden desto weiter sie im
Material liegen.

Abbildung 2.1 zeigt eine aus (2.36) und (2.37) gerechnete Darstellung einer Rayleighwel-
le. Die einzelnen Gitterpunkte bewegen sich auf elliptischen Bahnen, wie oben links mit

2

J— o——o
_—9 9S—0 o— o—0_
o———9—3—o0 o—— o0 ——8—"¢
e SN P = e A A

-X °° /0/0/ :°\°\o o/°/°§ \o\o\ %
SN GO e NN PO = ANINAN %

R o—o0—9—_2 NN L /ii/o/o/_\o
EN R 8 —3—8= R O A ot et Tl NN 4
N R/ —8—3— 828298 —o— =s$ =~
AN —R 8 —o—9—o— B B O A o ot Tt Tl I N —%
N —8 e —8—9—38— o o o o ot Pt Tt I AN Zs
N —8—8—0—8—o— :;/§§/,—:Q8\ =
~ —=—8=—Q -9 _o0—0— —8—=R——0 -3 —3—Q—0 -9~ -
= —8—o—o0—o—o— =g8—8—Q8—8—8—o—o—=o<o> =
N =8—g3—8—o—g— —=8=8=8—8—8—g—o"38 =
= —8—o—o—3—9—" ::ﬁg//':__\to =

=8—8—g—3—8=— =8=8—8—8—9—8—9—9="8
= —=g—8—3—3—8— —8=—8—8—0—9—8—98—9= =
= —=Q—=8—o—8—9%— :_—£§/’___— —8—g==8 =
- :/%/___——__ —8—Q—0—o—8—8—8— pu
= ,—3/_8’____ —g—8—8—3—g—8—0—9o— =
- O — g —O0— 33— 38— —Q—Q—8 —0—3 —8— —=8—9—9Q—8—
\\g ’—§’;§’:__ —3=8—8—8—9o—=8— —8—=8—g—
P— pu— —9—8— —-—"‘_8—-—"_-—:_ —_— R
—g_—gzg_— =g—3g=8—8—8= —3—8—=8= = =3=8=

Abbildung 2.1.: Gerechnete Darstellung einer Rayleighwelle. Die einzelnen Gitterpunkte

bewegen sich auf Ellipsen und die Auslenkung nimmt ins Volumen hin
ab.

dem Verschiebungsvektor # angedeutet. Die Eindringtiefe entspricht etwa der Wellenlénge.
x1 und x5 sind zur besseren Darstellung nicht mafistabsgetreu skaliert.

2.1.3. Dampfung

Im vorangegangenen Kapitel 2.1.2 sind wir von einem rein realen Wellenvektor k ausgegan-
gen. Um die Dampfung einer Rayleighwelle zu beleuchten, betrachten wir k als komplexe
Zahl

k =k, +ik;. (2.39)

Wie wir aus der Wellengleichung (2.18) ersehen, besteht die akustische Oberflichenwelle
sowohl aus transversalen als auch aus longitudinalen Anteilen. Die Dissipationsmechanis-
men, die fiir Vollmaterial existieren, sind damit auch fiir Oberflichenwellen giiltig [Mas70].
Wir fassen also den Klammerausdruck in (2.18) als eindringtiefenabhéngigen Vorfaktor
Up(z2) auf und schreiben mit (2.39)

i = iy (zq)e Fiz1 gihrar=wt) (2.40)
Wir kénnen k; damit als ein Mafl der Dampfung ansehen, mit der die Amplitude der
Welle in Laufrichtung x; abnimmt. Die Dampfung ist iiber den Logarithums eines Ampli-
tudenverhéltnisses aus (2.40) definiert und wird in der Einheit dB/cm angegeben. k; ist
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in dieser Definition der Abfall der Amplitude auf 1/e und es gilt
ﬁ(fﬁl = 0)
k; =201 _— 2.41
0610 t(zq = lem) ( )

Fiir ein besseres Verstdndnis betrachten wir nun die Viskositédt des Festkorpers. In
Kapitel 2.1.1 sind wir von einem isotropen Medium ausgegangen. Die Art, wie wir die
Bewegungsgleichungen iiber den Spannungstensor aufgestellt hatten, ging von der An-
nahme aus, dass das System zu jeder Zeit im Gleichgewicht ist. Die Energie, die in einer
Auslenkung steckt, wird dabei nicht beispielsweise in Warme dissipiert, sondern bleibt
erhalten. Die Viskositidt des Korpers bremst die Relaxation einer Auslenkung zuriick in
ihren Gleichgewichtszustand. Die propagierende Welle muss Energie aufwenden, um ,,in
Bewegung* zu bleiben, was zu einer Dampfung der Amplitude fiithrt. Formal kann die
Viskositét in die Bewegungsgleichungen eingebracht werden, indem der Spannungstensor
additiv mit einem weiteren Beitrag o,; + 0,/ ergénzt wird.

Die Dampfung hingt also von der Geschwindigkeit des Systems ab. Daher ist es in-
teressant, ihre Abhéngigkeit von w zu errechnen. Hierzu gilt es, die gesamte dissipierte
Energie! Py, = (E) einer viskosen Bewegung mit dem mittleren Energiefluss £ der
Bewegung zu vergleichen, da der Dampfungskoeffizient definiert ist als

o 1/2Pdiss

k; =
cE

(2.42)
Die dissipierte Energie Py setzt sich im Allgemeinen zusammen aus der Verdnderung
der lokalen Temperatur 7" und der viskosen Dampfung, beschrieben iiber eine dissipative

Funktion ¥
Piigs = <_% / (VT)2dV — 2 / \I!dV> . (2.43)

k ist die Warmeleitfahigkeit. Es kann gezeigt werden, dass W eine quadratische Funktion in
ui;¢ ist, so dass die dissipative Funktion fiir den Fall eines isotropen Mediums geschrieben
werden kann als

1 1
U = n(u, — §5¢jukk,t)2 + §U/U2k,t . (2.44)

n und 7/ sind zwei Terme des Viskositatstensors. Ferner ist der mittlere Energiefluss der
Bewegung bestimmt als

_ 1
_ =2 _ 2 2
E = p/uth = 5P E u; . (2.45)

Betrachten wir nun transversale Wellen. Fiir diesen Fall gibt es keine Temperaturun-
terschiede im betrachteten Volumenelement, so dass der erste Term in (2.43) weg féllt.
Die konstante Temperatur entsteht aus der Annahme einer ndherungsweise adiabatischen
Bewegung. Hierfiir ist die Entropiedinderung im Systen nur abhéngig von den Diagonal-
elementen u;;, die bei transversaler Bewegung Null sind. Ebenso fallen die letzten beiden
Terme in (2.44) weg. Wir finden mit diesen Annahmen aus Gleichung (2.42) mit (2.43) -

(2.45) daher

nw?

-~ 2pcd

i

(2.46)

'Dies ist eine Leistung.
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Bei longitudinalen Wellen muss 7 durch ein effektives 7., ersetzt werden, da hier die Dia-
gonalelemente in u nicht verschwinden. Die bemerkenswerte Abhéangigkeit der Dampfungs-
konstante von w? bleibt auch hier erhalten und schliet so die Wechselwirkung mit ther-
mischen Phononen mit ein.

Andere Dampfungsmechanismen wie

e Streuung an Oberflachendefekten

e Streuung an Kristalldefekten

e Wechselwirkung mit Ladungestrégern

e Dampfung durch das Umgebungsmaterial

werden im Rahmen der Beschreibung hier vernachléssigt, da der Anteil der oben beschrie-
benen viskosen Dampfung dominiert.

2.2. Membran- und Plattenschwingungen

In diesem Kapitel schrinken wir die Geometrie im Vergleich zu 2.1.2 weiter ein. Es be-
handelt Schwingungsphdnomene von diinnen Membranen bzw. Platten. Zuerst wird all-
gemein hergeleitet wie eine Schwingung auf einer freien Membran beschrieben werden
kann. Randbedingungen spezialisieren die Losung und fithren zu der Beschreibung einer
eingespannten Membran. Um ein realistischeres Modell fiir die vorliegenden Experimente
an Silizium zu erhalten, werden Materialparameter wie der Youngsche Modul oder die
Poissonzahl eingefiihrt, die zu der allgemeinen Beschreibung der bekannten Kirchhoff-
Rayleigh-Platte fithren. Im Anschluss wird dieses Problem durch Randbedingungen fiir
den Fall einer eingespannten Membran gerechnet und eine Formulierung zur Beschreibung
der auftretenden Moden gefunden. Den Abschluss bildet die Betrachtung der Ausbreitung
von Wellen in einer solchen Kirchoff-Platte.

2.2.1. Schwingungen einer Rechteckmembran

Fiir die Beschreibung der Membran mit konstanter Dicke h wéhlen wir kartesische Ko-
ordinaten x, y und betrachten ein Volumenelement der Ausdehnung hAzAy. Die Mem-
branspannung sei 7" = oh, wobei die Hauptspannungen ¢ in x und y als konstant und
gleich iiber die gesamte Membran angenommen werden. p = ph ist die Massendichte mit
p als Dichte des Materials. Die Feldvariable w(z,y,t) beschreibe die Form der Membran
an jedem Ort, zu jeder Zeit t. Die Newton’sche Bewegungsgleichung lautet somit

+TAx 8_w
vy dy

Division durch AzAy und der Ubergang ins Kontinuum fiihrt auf

ow

(nAzAy) wy = TAy (8_x

_ Ow
ox

z+Ax,y z,y+Ay

wy — V2w =0 (2.48)
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mit dem Laplace Operator
0? 0?
“ o T op

und der Geschwindigkeit einer transversalen Welle

VZ

P (2.49)

Diese allgemeine Bewegungsgleichung soll nun in ein Eigenwertproblem iiberfiithrt werden,
so dass wir eine Formulierung der moglichen Eigenfrequenzen erhalten. Gesucht ist also
eine Losung von Gleichung (2.48) mit dem Ansatz

w(z, y,t) = Wz, y)e™", (2.50)

wobei W (z,y) die Eigenfunktionen und w die Kreisfrequenz darstellt. Einsetzen von (2.50)
in (2.48) liefert somit die Helmholtz Gleichung

2 w?
A4 W—i-gW:O. (2.51)

Wir wihlen nun eine rechteckige Membran der Kantenlingen a und b, deren Randlinie
fixiert ist. Die Randbedingungen lauten also

W(0,y) = W(a,y) = W(x,0) = W(x,b) =0. (2.52)

In Anlehnung an die bekannte Losung einer frei schwingenden Saite nehmen wir einen
separierten Losungsansatz fiir W an mit der Form

W (z,y) = Be'h==thwy) (2.53)
mit einer komplexen Amplitude B und den Wellenvektoren k. Einsetzen von (2.53) in
Gleichung (2.51) liefert die Dispersionsrelation der Membran

2

2 92 , W
—kx—ky+c—2 =0. (2.54)

Die Separation der Gleichung in die Wellenvektorkomponenten zeigt, dass die Losung die
Form k, = +a und k, = £/ haben muss, so dass a® + % = w?/c? gilt. Wir kénnen die
Losung der Helmholtz-Gleichung (2.51) daher mit komplexen Amplituden B; schreiben
als

W(z,y) = (B1€"® + Bye ") (Bse™ + Bye V). (2.55)

Betrachten wir nur die Realteile, so ldsst sich (2.55) auch umformulieren zu

W (z,y) = Aj cos ax cos By + Ag cos ax sin By
+ Assin o cos By + Ay sinax sin By . (2.56)

Hier ist die oszillatorische Form der Losung gut zu erkennen. Ausniitzen der Randbedin-
gungen 1 und 3 aus (2.52) in (2.56) liefert die Losung

W(x,y) = Agsinaxsin By, (2.57)
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wobei A4 eine reale Amplitude darstellt. Weiteres Einsetzen der verbleibenden Randbe-
dingungen fiihrt zu den Gleichungen

sin aa sin By = 0 und sinaxsin b =0,

die nur dann erfiillt sein kénnen, wenn

mm nm

= — d = — =1,2.00. 2.58
Die daraus gebildeten Eigenfunktionen W™ = sin M2 gip #74 sind orthogonal zueinan-

der, so dass eine allgemeine Losung als Superposmon dleser gebildet werden kann. Setzen
wir nun die Modenbedingung aus Gleichung (2.58) in die Losung der Dispersionsrelati-
on aus (2.54) ein, so erhalten wir eine Bedingung fiir die moglichen Eigenfrequenzen der
Membran
m?  n?

Wmm) = TC\| — + 72 (2.59)
Interessant an Gleichung (2.59) ist, dass es fir bestimmte Verhiltnisse von a/b Paare
von Eigenmoden gibt, die dieselbe Frequenz besitzen. So gilt beispielsweise fiir a/b = 4/3
die Gleichheit von w(zs) = w4y oder w3y = wae). Diese voneinander unabhéngigen
Eigenmoden werden auch entartete Moden genannt. Ferner kann gezeigt werden, dass eine
beliebige Linearkombination zweier entarteter Moden wiederum eine unabhéngige Losung
mit derselben Frequenz darstellt. Der Losungsraum dieser entarteten Moden weist daher
eine gewisse Isotropie auf, die auf die Symmetrie des Problems zuriickzufiihren ist.

2.2.2. Kirchhoff-Rayleigh-Platte

Die Herleitung der Bewegungsgleichung einer zweidimensionalen Platte mit endlicher Bie-
gesteifheit
phwﬂft - ]VZw,tt + Dv4w - Q(xv Y, t) (260)

kann in einschligiger Standardliteratur im Detail nachempfunden werden [HDO7]. Die
Variablenbezeichnungen entsprechen denen aus Kapitel 2.2.1. Zusétzlich definieren wir
das Tragheitsmoment [ = fh_/2 pz?dz und die Materialkonstante D = Wh;)
Elastizitdtsmodul (engl: Young’s modulus) £ und der Poissonzahl v. Das betrachtete
Volumenelement erd von der externen Kraft ¢ getrieben und die vierte rdumliche Ablei-
tung ergibt V4 = 4 + 255> 812 a s + a <. Der Rechenweg startet mit einer Formulierung der
Biegespannung in Abhanglgkelt der Dehnung nach dem Hook’schen Gesetz. Verkniipft
man nun die Auslenkung der Platte mit dieser Dehnung, so ldsst sich eine Bewegungs-
gleichung und zwei Impulsgleichungen iiber die Spannungskomponenten definieren. Aus
diesen dreien und Einsetzen der definierten Spannungsresultierenden folgt letztendlich
Gleichung (2.60), die auch als Bewegungsgleichung der Kirchhoff-Rayleigh-Platte bekannt
ist. Vernachlissigt man zudem die Rotationstriagheit IV?w 4, so gelangen wir zur norma-
len Bewegungsgleichung einer Kirchhoff-Platte, die wir im Folgenden genauer betrachten
werden. Zur weiteren Vereinfachung schalten wir die duflere Kraftverteilung aus (¢ = 0),
so dass die Platte frei schwingen kann

mit dem

phw g + DViw = 0. (2.61)
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Wir suchen also erneut eine Losung der Form von Gleichung (2.50), die wir in (2.61)
einsetzen. Mit der Definition y* = w?ph/D erhalten wir daraus

(VE= AW = (V2 +7%) (V2 =9%) = 0. (2.62)

Da die beiden Operatoren (VZ+~?%) und (V2 —~?) kommutieren, gibt es eine Losung der
Form

W(‘T7 y) - WI(ZE’ y) + WQ(xv y) ’ (263)

wobei wir fiir Wi und W, getrennte Losungen suchen konnen

(V2 + %) Wi(z,y) =0 (2.64)
(V2 = ") Wa(z,y) = 0. (2.65)

Den ersten Term (2.64) fiir Wy erkennen wir als die Helmholtz-Gleichung aus Kapitel 2.2.1
wieder und er wird entsprechend gelost, vergleiche Gleichung (2.56). Fiir den zweiten Term
(2.65) nutzen wir einen Produktansatz Wy (z,y) = X (2)Y (y) mit den Losungsfunktionen
X und Y, die in den Koordinaten getrennt sind. Setzen wir diesen in (2.65) ein, so ergibt
e 1d*X  14d%
2
YWJF?d_y? Y —O. (266)

Gleichung (2.66) erinnert an die Dispersionsrelation der Membran in (2.54), so dass wir

auch hier eine nicht-triviale Losung fiir die Bedingung a? + B = 72 finden kénnen mit

den Definitionen , )
1d°X 9 1d°Y o
Xaz 0 "™ v (2.67)

Die Losung fiir (2.67) findet sich in den hyperbolischen sin- und cos-Funktionen, so dass

X(z) = Cysinhax + Cy coshax und X(z) = C3sinh By + Cycosh By (2.68)

mit beliebigen Konstanten C;. Die allgemeine Losung zu Gleichung (2.60) ist nach (2.63)
also die ausmultiplizierte Linearkombination aus (2.56) und (2.68).

In Analogie zu Kapitel 2.2.1 wéhlen wir fiir die folgende Betrachtung geeignete Rand-
bedingungen, um zu einer Formulierung der moglichen Eigenfrequenzen einer einfach un-
terstiitzten Platte zu gelangen. Das bedeutet, dass sowohl die die Amplituden W, als auch
die Kriimmungen W ;; an den Réndern verschwinden

W] = W|y:o,b - Wm|x:o,a = Wyy|y:0,b

z=0,a

Aus diesen Randbedingungen bleibt nur eine Bedingung der Losung iibrig, wie wir fiir die
Membran bereits in Gleichung (2.57) gesehen haben,

W(z,y) = Agsinazsin By,

die nur dann erfiillt sein kann, wenn sin aa sin Sy = 0 und sin ax sin fb = 0 gilt. Hieraus
folgt erneut

oa=— und g=—, m,n=1,2..00
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Abbildung 2.2.: Darstellung der Eigenmoden einer einfach unterstiitzten, quadratischen
Kirchhoff-Rayleigh-Platte bis m = 2 und n = 3.

was zu der Formulierung der moglichen Eigenfrequenzen w, » fiihrt
2 2
o (m”  n D
w(mm) =T (— + b_2) p_h . (269)

a?

Die allgemeine Losung fiir die Amplitudenfunktion w ergibt sich damit zu

° 2 2 D
w(z,y,t) = Z A(m,n) sin T Gin % sin [t7r2 (ﬁ + n_) — + Al (2.70)

a a? = b? ph

m,n=1

mit Agy, ) und A?m,n) als Konstanten, die von den Anfangsbedingungen bestimmt sind.
Gleichung (2.70) ist in Abbildung 2.2 fiir die ersten zwei und drei Eigenmoden in z bzw.
y gezeigt.

2.2.3. Wellenausbreitung in einer Platte

Den Eigenresonanzen, wie sie in Kapitel 2.2.1 und 2.2.2 beschrieben wurden, liegt die
Ausbreitung von Wellen in der Membran bzw. Platte zu Grunde. Sie summieren sich zu
einer rdumlich stabilen Auslenkung auf, die den Gleichungen (2.59) und (2.69) gentigen.
Im Folgenden wird ausgehend von einer Kirchhoff-Platte ein Ausdruck fiir die Phasenge-
schwindigkeit errechnet, auch wenn wir aus Gleichung (2.69) bereits das Ergebnis erahnen
konnen. Zuerst formulieren wir Gleichung (2.61) aus

phw ¢ + D(W gy + 20 gy + W yyyy) = 0
damit wir den Ansatz einer laufenden Welle
w(m, n t) _ Aei(kszrkyyfwt)

einfach einsetzen konnen. Mit k* = k7 4 k ergibt sich damit die Dispersionsrelation der
Kirchhoff-Platte zu
phw? — DE* = 0. (2.71)
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Hieraus lésst sich leicht die Phasengeschwindigkeit bestimmen

DEk? Eh2k?
Cphase, K = \/ \/12,0 1— 1/2 . (272)

Deutlich zu erkennen an (2.72) ist, dass die Phasengeschwindigkeit ohne obere Beschrin-
kung mit dem Wellenvektor immer weiter anwéchst. Dies ist physikalisch unrealistisch. In
Kapitel 2.2.2 hatten wir die Rotationstragheit vernachléssigt, um auf eine Formulierung
fiir die Rayleigh-Platte zu gelangen. Schlieflen wir diese nun in die Dispersionsrelation ein,
d.h. 16sen wir Gleichung (2.60) mit einer harmonischen Welle, erhalten wir die Dispersi-
onsrelation der Kirchhoff-Rayleigh-Platte

h?
phw? +r 5 k2 2_DE'=0 (2.73)

mit [ = ph3/12 aus der Integration iiber die Membrandicke. Dementsprechend #ndert
sich der Ausdruck fiir die Phasengeschwindigkeit

- Dk E h?k? (2.74)
Cphase, KR — ph + ph3k2/12 - p<1 _ VQ) (12 + h2k2) . .

Das Einfiihren des Tragheitsmoments limitiert nun die Frequenz bei immer weiter anstei-
genden Wellenzahlen, wie es physikalisch erwartet wird.

2.3. Warmetransport und Warmeleitfahigkeit

Nun widmen wir uns dem hochfrequenten Teil des Phononenspektrums: den thermischen
Phononen. Im Folgenden werden wir das Fouriersche Gesetz kennen lernen und mégliche
Phonon-Phonon Wechselwirkungen diskutieren, die Einfluss auf die Warmeleitfahigkeit
eines Materials nehmen. Hernach betrachten wir den Warmetransport in diinnen Mem-
branen, in dem wir den Temperaturverlauf ausgehend von einer Punktquelle beschreiben.
Aus dem statischen Fall leiten wir zum Abschluss den dynamischen ab, um die flieBende
Gesamtwirmemenge in einem zweidimensionalen System zu bestimmen.

2.3.1. Fouriersches Gesetz

In voller Analogie zum Ohmschen Gesetz beschreibt das Fouriersche Gesetz den Transport
von Warme, getrieben von einem dufleren Gradienten, der Temperatur

j=—kVT. (2.75)

j ist hier als Warmefluss definiert, der Energie also, die durch eine vorgegebene Fliche pro
Zeiteinheit flielt. x ist die Proportionalitétskonstante, die wir im Weiteren als Warmeleit-
dhigkeit bezeichnen werden. Aus der Definition von j kénnen wir bereits ablesen, dass
sich in diesem Fall die Warme diffusiv ausbreitet. Der Warmefluss hingt nur von lokalen
Gradienten, aber nicht von der Dimension oder Lange des betrachteten Objekts ab.
Bedienen wir uns nun der kinetische Gastheorie, um den Wirmetransport im Phono-
nengas zu beschreiben: In einem Raumgebiet gefiillt mit identischen Partikeln herrsche ein



26

2. Grundlagen

Temperaturungleichgewicht vor, beispielsweise ein Gradient iiber das gesamte Gebiet. Die
Teilchen bewegen sich diffusiv und stoflen untereinander. Betrachtet man nun ein einzel-
nes Teilchen mit der Warmekapazitét ¢, so dndert dieses seine Energie £/, wenn es von von
einem Ort zum anderen gelangt gemifl AE = —(AT. Legt es zwischen zwei Stoflen eine
Wegstrecke [ zuriick so kann AT auch iiber den lokalen Temperaturgradienten AT = VT
beschrieben werden. Um nun auf eine Formulierung wie Formel (2.75) zu gelangen, muss
die Bewegung der Teilchen als Fluss definiert werden. Fiir einen ein-dimensionalen Strom
der Partikeldichte n ist dies jr; = 1/3n(v), mit (v) als mittlere Geschwindigkeit. Der
Energiefluss 148t sich daher bestimmen zu

j=jnFE = —%n(@(VT = —%n<v>ClVT. (2.76)

Setzen wir nun in Formel (2.76) noch eine konstante Partikelgeschwindigkeit voraus und
definieren eine gesamte Warmekapazitit C' = n( fiir alle n Partikel, so ergibt sich

1
Jj = —nglVT. (2.77)
Die Proportionalitdt vom Temperaturgradienten
1
K= ngl (2.78)

wird als Warmeleitfahigkeit bezeichnet.

Im Bild der Warmeleitfahigkeit von Festkorpern entsprechen Phononen den hier be-
schriebenen Teilchen. Es ist ersichtlich, dass x von oben beschriebener Wegstrecke [
abhéngt. Betrachtet man [ gemittelt iiber ein gesamtes Ensemble, so spricht man auch
von der mittleren freien Weglédnge. Im folgenden Kapitel wollen wir einen Festkorper im
Phononenbild genauer betrachten und das Konzept der freien Weglénge auf verschiedene
Temperaturbereiche anwenden.

2.3.2. Phonon-Phonon Wechselwirkung

In Kapitel 2.3.1 haben wir gelernt, dass die Warmeleitfahigkeit x von der freien Weglénge
der Phononen im Festkorper abhéngt. Unter der Annahme rein harmonischer Kréfte im
Festkorperkristall wiirde diese jedoch unendlich gro8 werden, da keine Wechselwirkung
zwischen verschiedenen Phononen existieren kann. Erst anharmonische Effekt im Gitter
fiihren zu Phonon-Phonon Wechselwirkungen, die dem Phononengas einen Widerstand
entgegen bringen. Im Folgenden werden fiir verschiedene Temperaturbereiche verschiedene
Wechselwirkungen aufgefiihrt, die zu einer Einschrankung der freien Wegldnge und damit
auch zu einer Verdnderung von « fithren. Wir werden also eine Beschreibung von x finden,
die eine Temperaturabhéngigkeit zeigt.

Betrachten wir zunéchst sogenannte Drei-Phononen-Stole. Es muss sowohl Energie- als
auch Impulserhaltung gelten, so dass der Quasiimpuls aller involvierten Phononen kon-
stant bleibt. Man unterscheidet dabei zwischen Normal- und Umklappprozessen. Bei ei-
nem Normalprozess vernichten sich zwei Phononen zu Gunsten eines dritten. Dessen Wel-
lenvektor liegt dabei weiterhin innerhalb der ersten Brillouin-Zone, so dass der Gesamt-
quasiimpuls erhalten bleibt. Dies hat interessanterweise keinen Einfluss auf die Wéarmeleit-
fahigkeit, da der Impulsfluss der Phononen nicht behindert wird. Liegt das dritte Phonon
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jedoch auflerhalb der ersten Brillouin-Zone, so gilt die Quasiimpulserhaltung nur bis auf
Vielfache des reziproken Gittervektors. Der Impulsfluss wird somit behindert und beein-
flusst damit die Warmeleitfahigkeit.

Bei sehr hohen Temperaturen (oberhalb der Debye-Temperatur 7)) sind die nied-
rigen Energiezustinde besetzt. Die Frequenz der Mehrzahl der angeregten Phononen ist
mit der Debye-Frequenz vergleichbar und die Wellenvektoren der dominanten Phononen
liegen am Rand der Brillouin-Zone. Jeder Stof} fithrt zu einem Phonon auflerhalb der Zone
und es {iberwiegen die Umklappprozesse. Die StoBfrequenz der Phononen bestimmt daher,
wie stark der Impulsfluss behindert wird. Diese ist zum einen proportional zur Anzahl der
Phononen und damit zur Temperatur, zum anderen reziprok proportional zur mittleren
freien Weglédnge. Mit Gleichung (2.78) sehen wir, dass in diesem Bereich

1
KJT>TD X T (279)
gilt.
In einem mittleren Temperaturbereich unterhalb T treten sowohl Normal- als
auch Umklapp-Prozesse auf. Die Haufigkeit letzterer ist boltzmannverteilt, so dass die
Wiérmeleitfahigkeit vom Boltzmann-Faktor abhéngt

Tp
Kp<rp, X € 2T . (2.80)

Bei tiefen Temperaturen liegen alle Wellenvektoren innerhalb der Brillouinzone. Die
vorherrschenden drei Phononen-Stofe sind Normal-Prozesse und tragen daher nicht zum
Warmewiderstand bei. Die Phononen stoflen nur noch an den Kristallfehlern oder dufleren
Grenzflachen des Festkorpers, so dass die freie Weglénge durch die Probengeometrie be-
stimmt ist. Gleichung (2.78) wird damit unabhéngig von [ und die einzige Abhéngigkeit
bleibt in der Wirmekapazitit C. Im Debye’schen Modell geht diese mit 7, so dass wir
in diesem Temperaturbereich schreiben kénnen

Ko T2 (2.81)

2.3.3. Warmeleitung in eingeschrankter Geometrie

Ausgehend von Kapitel 2.3.1 suchen wir nun eine Formulierung fiir den Temperaturverlauf
in einem quasi-zweidimensionalen System, einer Membran. Hierzu 16sen wir Gleichung
(2.77) zunéchst nur in einer Dimension auf und iibertragen dies anschlieBend auf eine
Membran. Zunéchst gehen wir von einem diinnen Stab der Querschnittsfliche A aus, um
den 1D Fall zu bestimmen. Die Warmeflussdichte j beschreibt die Warmemenge AQ), die

pro Zeiteinheit At durch eine Fliche A fliet? j = AASL‘ = Q . Wir kénnen den Warmefluss

Q) also schreiben als
AT

wobei die Lange des Stabes auf L und der Temperaturunterschied zwischen den Endflachen
auf AT fixiert wurde.

2Fiir den eindimensionalen Fall ist die Bezeichnung , Fliche* ungliicklich. Hier sollte eher von einer
,Dichte* gesprochen werden.
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Machen wir nun den Ubergang vom Stab auf den zweidimensionalen Fall einer diinnen
Platte oder Membran der Dicke d. Im Gegensatz zu vorhin wird die Membran in einem
Punkt (Zentrum) auf eine hohere Temperatur gebracht. Der Temperaturgradient existiert
damit nur entlang einer radialen Komponente V1" = dT/dr. Der Azimutwinkel wird bei
Isotropie vernachléssigt. Unter diesen Vorraussetzungen ist die durchflossene Fléache aber
vom Abstand r zum heiflen Zentrum abhéngig (A = 27rd). Wir 16sen nun Gleichung (2.82)
nach dem Temperaturgradienten auf, um eine Beschreibung des Temperaturverlaufes zu
erhalten

—Q
VT = .
2mkrd
Integration iiber dr bis zu einem beliebigen Radius ergibt damit
e Qo
T(r)= Inr —Ty = In — 2.
(r) 2mkd nr 07 onkd nro (2.:83)

mit den Integrationskonstanten Ty bzw. ry. Obige Annahmen gelten fiir den Fall, dass x
iiber den betrachteten Temperaturbereich konstant ist. In realen Systemen ist dies jedoch
nicht der Fall. Das hat zur Folge, dass die logarithmische Form der soeben beschriebenen
Temperaturverldufe mit einem r(7") korrigiert werden muss. Interessanterweise besitzt
Gleichung (2.83) zusiitzlich auch eine Zeitabhingigkeit in @), was den Zugang zur Berech-
nung einer Gesamtwirmemenge erlaubt. Beides wird uns in der Auswertung nochmals
begegnen.

2.3.4. Dynamischer Temperaturverlauf in Membranen

Aus der Wiarmeflussgleichung (2.82) lédsst sich auch eine dynamische Formulierung ablei-
ten, mit der es moglich ist, die flieBende Warmemenge in Abhéngigkeit der Zeit darzustel-
len. Geht keine Warme durch andere Prozesse wie Strahlung oder Konvektion verloren,
so flieft im statischen Fall bei der bereits in Kapitel 2.3.3 verwendeten radialen Symme-
trie durch jeden Kreisring mir Radius r die selbe Warmemenge. Wird die Wéarme nun
nicht statisch, sondern beispielsweise gepulst in die Membran eingekoppelt, so kann der
Warmefluss zwischen zwei Zeitpunkten t, und ¢; berechnet werden.

Wir formulieren dafiir (2.82) um, indem wir die Fldche A durch eine radiusabhéngige
GroBe A(r) ersetzen, die Weglidnge [ in eine infinitesimal kleine Strecke umwandeln iiber
die eine infinitesimale Temperatur abfallt

T(r
% — A ér’t) . (2.84)
Machen wir nun den schon angedeuteten Schritt hin zur radialen Symmetrie und set-
zen mit der Membrandicke d fiir A(r) = 2xrd. Das Differenzial in @) 16sen wir durch
Integration in t {iber zwei Zeitpunkte ty und t;
t1
Q:/ —/ﬁ?ﬂrdmdt. (2.85)
to dr

Dies lédsst sich nun in eine diskrete Form bringen, indem wir den integralen Ausdruck
zuriick in eine Summe entwickeln®. Dazu wird der Temperaturgradient als Differenz zwi-

3Dieser Ausdruck ist damit moglichst nahe an einem realen Experiment, wo in diskreten Zeitschritten
gemessen wird.
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schen zwei Orten A und B im Abstand Ar aufgefasst und iiber alle Zeitintervalle At
zwischen tg und t; ausummiert

t1
_ ra+rgT(At)—T(B,t)
Q= Eto k2md 5 Ar At. (2.86)

Als Radius setzen wir in diesem Fall den Mittelwert aus den beiden Radien an den Punkten
Aund B, r4 und rp.

Kennen wir also die Warmeleitfdhigkeit, so konnen wir aus (2.85) bzw. (2.86) die flieen-
de Warmemenge errechnen. Dies ist vor allem interessant, wenn wir Zyklen definieren. Die
Membran ist am Anfang des Zyklus in einem thermischen Gleichgewicht mit ihrem Rand
und durchléuft beispielsweise ein Aufheizen und wieder Abkiihlen. Gelangt die Membran
am Ende des Zyklus wieder ins Gleichgewicht, konnen wir die gesamte Wérmemenge
errechnen, die absorbiert wurde.

2.4. Transmission durch dielektrische Schichten

Die Messmethoden, die in dieser Arbeit Verwendung finden, sind rein optisch. Die unter-
suchten Systeme sind Festkorper. Um die theoretische Grundlagen fiir die Licht-Materie
Wechselwirkung zu legen, werden wir im Folgenden kurz die Formeln von Fresnel erlautern
und im Anschluss die Transmission durch ein Fabry-Perot-Etalon iiber die Transferma-
trixmethode beschreiben.

2.4.1. Die Formeln von Fresnel

Licht wird als elektromagnetische Welle {iber die Maxwell-Gleichungen beschrieben. Die
auftretenden Felder werden iiber typische Materialparameter wie die Permittivitidt und
die Permeabilitat ans Material gekoppelt und entsprechend reflektiert oder transmittiert.
Aus den Maxwell-Gleichungen lassen sich das Reflexionsgesetz und das Brechungsgesetz
nach Snellius herleiten.

Betrachten wir eine Grenzfliche zwischen zwei isotropen Materialien mit den Bre-
chungsindizes n; und ns. Licht fallt senkrecht aus Material eins ein. In diesem Spezialfall
spielt die Polarisation des Lichtes keine Rolle und wir miissen nicht zwischen Einfalls- und
Ausfallswinkel unterscheiden. Fiir den Reflexions- und Transmissionskoeffizienten r und

t finden wir
2711

und t12 = .
ny + No ny + No

(2.87)

Dieser Ausdruck spaltet sich fiir nicht senkrechten Einfall in zwei Polarisationsteile auf,
parallel und senkrecht zur Einfallsebene. Hinzu kommen Winkelfunktionen aus der Bre-
chung des Lichts. Der allgemeine Ausdruck liefert uns keine weiteren Informationen und
kann in der Standardliteratur nachgeschlagen werden.

Die beiden Koeffizienten r und ¢ sind fiir Felder gerechnet. Wollen wir auf die messbaren
Groflen des Reflektions- und Transmissionsgrades R und T hinaus, so miissen die zu
Intensitaten quadrierten Werte aus Gleichung (2.87) verwendet werden.
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2.4.2. Fabry-Perot-Etalon

Nehmen wir nicht, wie soeben beschrieben, nur die Reflexion oder Transmission an ei-
ner einzelnen Grenzfliche an, sondern fiigen parallel dazu noch eine weitere ein. Der an
der ersten Grenzflache transmittierte Strahl wird an der zweiten teilweise reflektiert und
transmittiert. Der hier reflektierte Anteil gelangt wieder an die erste Grenzflache zuriick.
Das Licht wird also zwischen den beiden Grenzflichen hin und her geworfen. Je nach
Abstand der Flachen konnen die im Gesamten transmittierten oder reflektierten Anteile
konstruktiv oder destruktiv interferieren.

Ein Fabry-Perot-Etalon basiert auf genau diesem Prinzip. Strahlen wir farbiges Licht
auf das Etalon, so sehen wir in den Spektren, sowohl in Transmission, als auch in Reflexion,
die typischen Fabry-Perot Oszillationen. Dieses Verhalten lisst sich mit der Transferma-
trixmethode rechnerisch beschreiben, die wir kurz erlautern wollen.

Nehmen wir zunéchst erneut senkrechten Einfall des Lichts entlang der x-Achse an und
definieren die Feldvektoren .

E = ( B )
E;

in den Materialien ¢ = 1,2. Die Komponenten ™ und ~ geben die positive bzw. negative
Richtung in x an. Wir kénnen die Felder beim Ubergang von 1 nach 2 {iber eine sogenannte
Transfermatrix My; ineinander iiberfiithren

Fy=MyFy  mit My — — ( L= ) . (2.88)
T91 1

Betrachten wir nun das Licht, das innerhalb des zweiten Materials (einer Schicht der Dicke

d) von der einen Grenzflichen zur anderen lauft. Innerhalb des Mediums findet keine

Reflexion statt, so dass wir fiir die Transfermatrix die optischen Lauflingen beachten

miissen. Die Felder EQ,(I) an den Flachen x = 0 und = d koénnen daher iiber

i2r 2
Esa) = Ta(d) By mit  Ty(x) = ( ’ OA e_izgrf;zx ) (2.89)
ineinander {ibertragen werden. Jede weitere Schicht wird mit einem weiteren Satz an
Transfermatrizen aus den Gleichungen (2.88) und (2.89) beschrieben und die Matrizen
miteinander multipliziert. Mit der Methode kénnen wir also die Transmission und Refle-
xion eines Schichtsystems unterschiedlicher Materialien oder das Verhalten eines Fabry-
Perot Etalon berechnen. Die in der Arbeit verwendete Simulationssoftware Scout2 [The01]
verwendet die Transfermatrixmethode zur Berechnung der Lichtintensitédten in beliebigen
Schichtsystemen.
Fithren wir dies im Fall der Transmission durch ein Fabry-Perot-Etalon der Dicke d
explizit aus, so ergibt sich nach dem Auflésen der entstehenden, geometrischen Reihe

0 .
2j
= = o 2 on 12
Et = EO . t126Z27r xd. E (7”216127r A d) t21
Jj=0

fiir die messbare Grofie der Intensitit
1 4R
L =1 it F?=__—
CT T P ein®(2nt2d) 1-R)?

F wird als Finesse bezeichnet und stellt ein Maf3 fiir die Giite des Etalons dar.

(2.90)
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Im folgeden Kapitel soll der aktuelle Stand der Forschung dargestellt werden. Wir werden
zuerst die jiingsten Messungen an resonant getriebenen Siliziummembranen kennenler-
nen, die sich zur Detektion kleiner Massen eignen und die interne Spannung aufzeigen.
Fiir die akustischen Oberflichenwellen werden wir Daten zur Dispersionsrelation und
Déampfungswerte verschiedener Materialien sehen. Zuletzt sollen aktuelle Anwendungen
verschiedener Temperaturmessmethoden vorgestellt werden. Insbesondere werden wir auf
die Bestimmung der temperaturaufgelosten Warmeleitfahigkeit fiir Siliziumfilme eingehen
und Realisierungen von thermsichen Dioden aufzeigen.

Schwingende Membranen als Sensoren

Schwingungsfiahige Systeme als Sensoren fiir Massenbelegungen zu verwenden ist keine
wirklich neue Idee, wenn wir an die Quarzwaagen zur Schichtdickenbestimmung in ther-
mischen Verdampfern denken. Isarakon et al. gelang jiingst die Herstellung eines Sensors,
basierend auf einer runden Siliziummembran mit 1500 yum Durchmesser. Die Membran
wurde iiber einen epitaktisch aufgewachsenen, piezoelektrischen PZT-Film in Resonanz
versetzt und es wurden polysterene Kolloide als zusétzliche, definierte Masse verwendet.
Im Experiment erreichte die Gruppe ein Auflssungsvermégen von 10712 g/Hz bei einer
Mindestmasse von 5ng [IBS*10].

« experiment £
— 8MPa[110] d G
Lol — 71 MPa[110] ¢
-~ 45 MPa [100] PV
- C o« 7
N “ e
T e
z Y
g o 3
57 /./ /‘
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e b
af./’/
% 10 20 30 20
1/X (1/mm)

Abbildung 3.1.: Dispersionsrelation einer 714 x 691 um? grofien Siliziummembran aus
[WNHT12]. Fiir verschiedene Ausbreitungsrichtungen auf der Membran
zeigen sich verschiedene Werte der internen Spannung.

Waitz et al. untersuchten die Modenformen von Siliziummembranen bis 12 MHz und
zeigten damit die Dispersionsrelation fiir diesen Frequenzbereich [WNH'12]. Zur Anre-
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gung wurden die Membransubstrate mit einem Piezoaktuator angeregt und die Moden-
formen {iber ein stroboskopisch beleuchtetes, abbildendes Weifllichtinterferometer darge-
stellt. Die Dispersionsrelation spaltet sich dabei in mehrere Aste auf, die verschiedenen
Ausbreitungsrichtungen der lokalisierten Moden auf der Membran entsprechen, wie in
Abbildung 3.1 dargestellt. Aus den Daten konnte die interne Spannung der verwende-
ten Membran der GroBle 714 x 691 um?, je nach Kristallrichtung zwischen 8 und 45 MPa
festgelegt werden.

Akustische Oberflachenwellen

Propagieren SAWSs nicht auf einer reinen Festkorperoberflache, sondern in einem Schicht-
system, so dndert sich die Rayleighgeschwindigkeit mit steigender Frequenz, da die Welle
mehr und mehr in der obersten Schicht lokalisiert ist. Neubrand und Hess zeigten den
Einfluss von Gold- und Aluminiumfilmen auf Glassubstraten auf die Dispersionsrelati-
on bis 100 MHz [NH92]. Sie erzeugten einen einzelnen, akustischen Puls und maflen die
Auslenkung der Oberfldche mit einem Michelson-Interferometer. Aus den Fourierspektren
konnten sie so die Phasengeschwindigkeiten der verschiedenen Frequenzkomponenten ex-
trahieren. Abbildung 3.2 zeigt die Dispersionsrelationen, die linear mit der Frequenz ver-
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Abbildung 3.2.: Beide Graphen aus [NH92] zeigen die Dispersionsrelationen fiir Filme
unterschiedlicher Dicke auf Glas. Links sind Goldfilme, rechts Alumini-
umfilme gezeigt.

laufen und von der Schichtdicke abhéngen. Aus der Extrapolation auf 0 MHz konnten die
Autoren auf die Rayleighgeschwindigkeit des reinen Substrats schliefen. Die Amplituden
der SAWs erreichten bei den Experimenten Werte zwischen 1 und 5 A.

Schwingende Systeme sind in der Regel nicht frei schwingend, sondern werden gedampft.
Bei experimentell bestimmten Werten fiir akustische Oberflaichenwellen schweigt sich die
Literatur jedoch fast vollstiandig aus. In Auld et al. findet man Dampfungswerte fiir Wel-
len durch das Vollmaterial [Aul73], die nach Dransfeld et al. mit den Werten fiir SAWs
vergleichbar sind [Mas70]. In Abbildung 3.3 ist eine Ubersicht aus Auld fiir verschiedene
Materialien bis 10 GHz gezeigt. Die Dampfungskonstante ist in dB/us angegeben, was
iiber die jeweilige, akustische Geschwindigkeit auf die hier verwendete Einheit db/cm
umgerechnet werden kann. Fiir Glas erhalten wir bei 1 GHz eine Dampfung von etwa
30dB/cm. Die Dampfungskonstante fiir Silizium ist einer anderen Stelle in Auld entnom-
men und betrdgt 10dB/cm. Auf Saphir werden SAWs noch weniger gedampft, mit etwa
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Abbildung 3.3.: Dampfungswerte verschiedener Materialien fiir Wellen durch das Vollma-
terial aus [Aul73]. Werte fiir Silizium entsprechen in etwa der Lithium-
niobat Kurve. Gestrichelt ist die erwartete quadratische Abhéngigkeit
der Dampfung von der Frequenz gezeigt.

2dB/cm bei 1 GHz. In der Abbildung ist als gestrichelte Linie die erwartete quadratische
Abhéngigkeit der Dampfung von der Frequenz mit eingezeichnet.

Temperaturmessung und deren Anwendungen

Einen umfangreichen Uberblick iiber verschiedene Methoden zur elektrischen und opti-
schen Messung der Wéarmeleitfahigkeit x von Siliziumfilmen geben McConnell und Good-
son in ihrem Review Artikel von 2005 [MGO5]. Sie diskutieren eine Reihe von Effekten,
die bei diinnen Schichtdicken Einfluss auf £ nehmen kénnen. Die Werte fiir einkristallines
Silizium variieren zwischen 90 und 140 W/m K bei Schichtdicken von 0,4 bis 1,4 um, je
nach verwendeter Methode und Geometrie.

Die Temperaturabhéngigkeit von x wurde von Glassbrenner et al. vermessen [GS64].
Abbildung 3.4 zeigt die daraus entnommenen Graphen fiir Silizium-Vollmaterial. An die
entsprechenden Temperaturbereiche wurden links die erwarteten, charakteristischen Tem-
peraturabhingigkeiten geschrieben, die wir in Kapitel 2.3.2 kennengelernt haben und die
rechts mit gestrichelten Linien nochmals benannt sind. Messungen an diinnen Filmen
[ALWGI7, ATG"98, AKKGO02] oder Nanodrahten [LWK™'03] vervollstindigen das Bild
und zeigen, dass bei tiefen Temperaturen Abweichungen vom Debyeschen T3-Gesetz auf
Grund der eingeschrankten Geometrie auftreten.

Thermische Gleichrichtung sollte nach dem zweiten Hauptsatz der Thermodynamik
nicht moglich sein. In der Literatur findet sich dennoch eine Reihe an experimentellen
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Abbildung 3.4.: Temperaturabhéingige Warmeleitfihigkeit (links) nach Glassbrenner et
al. [GS64]. In den verschiedenen Temperaturbereichen dominieren un-
terschiedliche Streuprozesse der Phononen (rechts), vergleiche Kapitel
2.3.2.

Realisierungen, bei denen Phononen als Triger der Wirmeenergie eine Asymmetrie im
Fluss aufweisen. So zeigten Chang, Li und Terraneo et al. einen Gleichrichteffekt des
Wiérmestromes in Kohlenstoff-Nanorohren, die eine asymmetrische Massenverteilung aus-
wiesen, von 2% bei Raumtemperatur [COMZ06, LWC04, TPC02]. In Quantenpunkten
auf Galliumarsenid Basis, die aysmmetrisch an ihre Zuleitungen gekoppelt waren, gelang
Scheibner et al. ein Gleichrichtwert von 10,5% unterhalb 100 mK [SKR*08]. Bindet man
zwei Kobaltoxide mit unterschiedlichen, temperaturabhéngigen Warmeleitfahigkeiten an-
einander, so erhédlt man einen Gleichrichteffekt sogar im Vollmaterial. Kobayashi und
Peyrard et al. zeigten dies unterhalb von 100K mit einem Gleichrichtfaktor von 1,43
[KTT09, Pey06]. In einem niedrigeren Frequenzbereich um 1 MHz gelang Liang et al. die
Gleichrichtung eines akustischen Flusses mit einem Verhiltnis von 10%:1. Sie nutzten dazu
ein nichtlineares Medium zur Frequenzverdopplung zusammen mit einem zweiten, das nur
die zweite Harmonische passieren ldsst [LGT110].



4. Experimenteller Aufbau -
Schwingungsphanomene

Dieses Kapitel befasst sich mit den experimentellen Aufbauten fiir die Anregung und
Detektion von Membranschwingungen und akustischen Oberflichenwellen (SAWs'). Zu-
erst wird der Aufbau zur Anregung und Detektion schwingender Membrane gezeigt. Im
Anschluss werden wir kennenlernen, wie mit Hilfe von Laserinterferenztechniken akusti-
sche Oberflichenwellen angeregt werden kénnen. Zum Abschluss soll auf zwei optische
Messmethoden eingegangen werden, die als Nachweis der SAWs dienen.

4.1. Optische Anregung von Membranschwingungen

4%

EOM )r

Argon-Laser

gepulster Substrat

PD

Abbildung 4.1.: Die Membran wird mit einem Argon-Laser (moduliert mit Elektro-
Optischem-Modulator (EOM) und Glan-Taylor-Prisma (GT)) oder ei-
nem Nd:YAG-Laser (10 Hz Repetitionsrate) zu Schwingungen angeregt.
Ein abgeschwéchter Strahl des Gaslasers wird auf die Probe fokussiert
und dessen Reflex {iber ein sogenanntes Knife-Edge auf zwei schnelle
Photodioden (PD) aufgeteilt.

Die Membranen bestehen sofern nicht anderweitig gekennzeichnet aus 340 nm diinnem
Silizium und haben eine Gréfle von ca. 700 x 700 um? [WSS08]. Silizium weist besonders

lengl: surface acoustic waves
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im kurzwelligen Spektralbereich eine erhéhte Absorption auf, was durch die enstehenden
Fabry-Perot Moden zusétzlich verstéarkt wird. Abbildung 4.1 zeigt einen moglichen Aufbau
zur Anregung und zur Detektion der Schwingungen. Mit den kurzen Laserpulsen kénnen
wir Wéarme in die Membran einkoppeln, die sich im Fokus lokal ausdehnen wird. Diese
Verformung propagiert iiber die Membran und bildet im Resonanzfall ein stehendes Wel-
lenmuster auf der Oberfliche. Mit dem iiber den Elektro-Optischen-Modulatur (EOM)
und Glan-Taylor-Prisma (GT) modulierten Argon-Laser bei 488 nm Wellenldnge kann die
Anregefrequenz auf die Resonanzbedingung der Membran eingestellt werden. Der mit nur
13ns kurzen Pulsen arbeitende Nd:YAG-Laser erzeugt dahingegen kurze Wellenpakete
mit breitem Frequenzspektrum, die iiber die Membran laufen. Ein schwécherer Strahl,
der die Membran im Fokus nur minimal heizen kann, wird ebenso auf die Oberflache fo-
kussiert. Der direkte Reflex wird mit einem sogenannten Knife-Edge, dies kann eine mit
Silber oder Aluminium bedampfte Bruchkante eines Glaspldttchens oder Siliziumwavers
sein, rdumlich in zwei gleich grofle Anteile aufgeteilt. Ein jeder wird mit einer schnellen
Photodiode mit Anstiegszeiten um 1 ns detektiert. Die schwingenden Membran verkippt
dabei den reflektierten Strahl iiber die Knife-Edge Kante, so dass die Lichtintensitét un-
terschiedlich auf die beiden Dioden aufgeteilt wird. Das Differenzsignal der beiden ist
proportional zur lokalen Steigung der Membran im Fokus.

Mit dem hier beschriebenen Aufbau ist es moéglich, sowohl Resonanzphéinomene der
Membran zu untersuchen, als auch die Ausbreitung kurzer Wellenpakete mit hoher zeitli-
cher Auflésung nachzuweisen. Die laterale Auflosung ist durch die Foki der Laser limitiert,
so dass keine Wellen detektiert werden konnen, deren Wellenléngen kleiner als der dop-
pelte Fokusdurchmesser des Detektionsstrahls sind [SD90].

4.2. Anregung von Oberflachenwellen

Wie in Kapitel 2.1.2 gezeigt, sind SAWs Phononmoden, die an der Oberfldche eines Ma-
terials propagieren. Sie weisen sowohl eine Auslenkung senkrecht zur Oberflédche, als auch
eine Kompression des Materials in Ausbreitungsrichtung auf. Diese Tatsache wird bei der
Anregung der SAWs ausgenutzt. Durch periodische Kompression bzw. Auslenkung der
Oberfliche werden die Startbedingungen festgelegt, wie Wellenldnge oder Anfangsampli-
tude. Die hier gezeigten Methoden machen sich transiente bzw. statische Absorptionsgitter
zu Nutze, die mittels Laserinterferenz erzeugt werden. Abbildung 4.2 zeigt den typischen
Interferenzaufbau fiir transiente oder statische Gitter, der in den néchsten Kapiteln ge-
nauer beschrieben wird.

Im Folgenden wird von Materialien ausgegangen, die eine Ausdehnung beim Erhitzen
aufweisen.

4.2.1. Transiente Gitter

Die Anregung von SAWs mittels transienter Gitter macht sich die Laserinterferenz-Litho-
grafie [RSLB10] zu nutze, siehe Abbildungen 4.2 und 4.3. Hierbei wird ein Laserpuls
(geseedeter Nd:YAG, 13ns Pulslinge, 532nm Wellenlédnge) mit einem 50% Strahlteiler
in zwei gleich intensive Anteile aufgeteilt. Diese beiden kohérenten Strahlen werden nun
unter einem Winkel o rdumlich und durch gleiche optische Wegstrecken auch zeitlich zur
Uberlagerung gebracht. Es entsteht ein streifenférmiges Intensitétsprofil auf dem Substrat.



4.2. Anregung von Oberflachenwellen

37

Substrat

gepulster

oder Ti:Sa

Abbildung 4.2.: Die Oberflichenwelle wird durch zwei interferierende Laserpulse ange-
regt. Das kann transient erfolgen, oder indem ein statisches Gitter einen
Absorptionskontrast auf der Probe erzeugt.

[ gebe den Abstand der Streifen mit maximaler Intensitéit an, o den Winkel zwischen den
beiden Strahlen und A die Wellenlédnge des verwendeten Lasers.

- A
 2sin(a)

(4.1)

Es ist sofort ersichtlich, dass der kleinste zu erreichende Streifenabstand [ = A\/2 ist.
Dies ist bei einem Interferenzwinkel von o = 180° gleichbedeutend mit einer stehenden
Lichtwelle. Abbildung 4.3 zeigt schematisch die Uberlagerung zweier Laserstrahlen unter
einem Winkel o und gibt den Intensitétsverlauf der gaufiférmigen Laserstrahlen auf der
Oberflache an.

An den Orten maximaler Intensitdt wird das Substrat aufgeheizt und dehnt sich aus.
An den Orten minimaler Intensitét bleibt es auf Umgebungstemperatur, wird aber durch
die benachbarten, sich ausdehnenden Streifen komprimiert. Dies ist oben genannte An-
fangsbedingung fiir die Propagation der Oberflichenwelle. Uber den Interferenzwinkeln
kann die Frequenz der SAW sehr leicht eingestellt werden. Mit der Laserfluenz lésst sich
die Amplitude steuern.

Vorteil der transienten Gitter ist, dass die Substrate nicht verdndert bzw. beschédigt
werden. So kann eine Probe zuerst zerstorungsfrei untersucht werden, um beispielsweise
ihre kristallografische Ausrichtung festzustellen (siehe Kapitel 6.2.4), bevor andere Ver-
suche unternommen werden. Es kann sowohl ein absorbierendes Material (Silizium) oder
ein transparentes (Glas, Saphir) mit aufgedampftem Metallfilm verwendet werden.

Da fiir die Experimente mit transienten Gittern ein gepulster Nd:YAG Laser mit
Pulslingen von 13ns verwendet wurde, sind die zu erzeugenden Frequenzen nach oben
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Abbildung 4.3.: Interferenz zweier Laserstrahlen unter einem Winkel o auf der Ober-
fliche. Am Ort der Uberlagerung bildet sich ein stehendes Inten-
sitdtsmuster mit charakteristischer Wellenlénge.

hin limitiert. Als Abschitzung des Frequenzenlimits kann man die Pulsdauer des Lasers
mit der Periodendauer einer SAW gleichsetzen und kommt so auf eine mogliche Maximal-
frequenz von fiax &~ 80 MHz. Die Limitierung auf Streifenabsténde von maximal A\/2 aus
Formel (4.1) ist fiir 532 nm Licht und einer Rayleighgeschwindigeit von ¢, = 4800 m/s bei
~ 18 GHz bei.

4.2.2. Statische Gitter

Im Gegensatz zur transienten Anregung wird hier ein dauerhafter Absorptionskontrast
auf der Probe erzeugt. Dafiir wird ein Metallfilm auf das Material aufgedampft, der ei-
ne andere Absorption bei der gewiinschten Wellenldnge aufweist als das Substrat. Dieser
Film, auch Transducer genannt, wird mit hoherer Fluenz per Laserinterferenz vorstruktu-
riert. Der Metallfilm entnetzt dabei an den Orten maximaler Laserintensitét. Es entsteht
ein Streifenmuster mit der eingestellten Periodizitdt [RSLB10]. Die Probe weist damit
einen Absorptionskontrast zwischen den Metallfilmstreifen und dem darunter liegenden
Substrat auf. Wird dieses Gitter nun mit einem einzelnen Strahl beleuchtet - dies kann
auch ein fs-Puls eines Ti:Sa Lasersystems sein - so dehnen sich die Teile der Oberfliche
mit hoherer Absorption stiarker aus. Im Fall von Gold auf Glas, oder Nickel auf Saphir,
nimmt das Metall die Leistung komplett auf, wohingegen das Substrat nicht absorbiert.

Die statischen Gitter sind gerade bei hoheren Frequenzen der beste Weg, um mit fs-
Anregung der SAWs zu arbeiten ohne aufwendige Justage eines fs-Interferenzaufbaus?
oder die Verwendung von Phasenmasken/gittern [NOMO4]. Eine Beschrdnkung der Fre-
quenz durch die Anregepulsdauer, wie in Kapitel 4.2.1 beschrieben, tritt bei Pulslangen
von 1 ps erst oberhalb 1 THz auf und ist kein limitierender Faktor. Jedoch kann bei der
Anregung die Fluenz der einzelnen Pulse nur so hoch gewihlt werden, dass die Metall-
streifen nicht weiter entnetzen oder ablatieren.

2Bei einer Pulslinge von 150 fs diirfen sich die beiden Teilstrahlen um weniger als 50 ym in ihrer Linge
unterscheiden.
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4.3. Detektion von Oberflachenwellen

Die Detektion der SAWs basiert auf rein optischen Techniken. Als erstes wird die Knife-
Edge Methode beschrieben, die die lokale Steigung der SAW misst. Die zweite Methode
nutzt die propagierende Welle als Amplitudengitter und detektiert die erste Beugungs-
ordnung in Reflexion.

4.3.1. Knife-edge Methode

Abbildung 4.4 zeigt einen typischen Knife-Edge Aufbau fiir Oberflichenwellen. Im Gegen-
satz zu Kapitel 4.1 kommt es wegen der kleineren Auslenkungen und gréfleren Frequenzen
auf eine genauere Justage, Rauschunterdriickung und besser definierte Foki an. Das Prin-

Substrat

PD

Abbildung 4.4.: Der Detektionsstrahl wird in einstellbarem Abstand vom Erzeugungs-
ort auf die Probe fokussiert. Ein Knife-Edge teilt den direkten Reflex
raumlich in zwei Anteile, die jeweils mit einer Photodiode (PD) detek-
tiert werden. Das Differenzsignal der beiden PDs ist proportional zur
lokalen Steigung im Detektionsfokus.

zip der Messmethode bleibt jedoch erhalten: Ein kontinuierlicher Laserstrahl wird auf
die Oberfliche des Substrates fokussiert und der reflektierte Strahl mit einer weiteren
Linse parallelisiert. Dieser wird mit einem Knife-Edge?® rdumlich in zwei Hilften geteilt,
wobei eine jede von einer schnellen Photodiode detektiert wird. Das Signal der Dioden
wird mit rauscharmen 40 dB Verstiarkern nachverstarkt. Direkt vor den Photodioden sind
Linien- bzw. Bandpassfilter eingebaut, um ein Durchblitzen des Anregelasers zu vermei-
den. Andert sich der Winkel unter dem der Strahl reflektiert wird, so &ndert sich das

3Englisch fiir Messerschneide, scharfen Kante
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Signal-Verhaltnis der beiden Photodioden. Wertet man das Differenzsignal aus, so elimi-
nieren sich nicht nur gemeinsame Rausch- und Storquellen, das Signal ist zudem direkt
proportional zur Steigung der Oberfliche innerhalb des Laserspots. Propagiert also eine
SAW durch den Detektionsspot, so erhélt man ein Abbild der Steigung der Welle. Diese
kann iiber eine geeignete Eichung auf die Wellenform umgerechnet werden.

Neben der Amplitudeninformation, aus der unter anderem die Dampfung errechnet
werden kann, birgt das Signal auch Informationen iiber die Ausbreitungsgeschwindigkeit.
Kennt man die Streifenabstdnde des Anregegitters (aus dem Interferenzwinkel oder einem
Mikroskopbild des statischen Gitters), so 148t sich aus der in einem Fourierspektrum sicht-
baren Frequenz auch die Geschwindigkeit der Welle mit hoher Genauigkeit bestimmen.
Die Methode ist sensitiv genug, um die Dispersion durch aufgedampfte Metallfilme zu be-
schreiben, siehe Kapitel 6.2.3, oder die akustische Anisotropie von Saphir zu bestimmen,
siehe Kapitel 6.2.4.

Die Knife-Edge Methode ist allerdings durch den Fokusdurchmesser auf der Oberflédche
limitiert. Dieser sollte kleiner als die halbe Wellenldnge der SAW sein [SD90]. Nur so bildet
der reflektierte Strahl die lokale Steigung ab. Im Fall der hier vorgestellten Aufbauten
konnte ein Fokusdurchmesser von ~ 10 ym erreicht werden. Fiir Silizium bedeutet das
eine Nachweisgrenze bei ~ 250 MHz. Ist die Wellenldnge kleiner als der Fokus, so wird
der Strahl gebeugt, was wir im néchsten Kapitel beschrieben werden.

4.3.2. Beugungs-Methode

Fiir die Beugungsmethode kann dieselbe Laserquelle wie im vorherigen Kapitel verwendet
werden. Einzig wird die Probe aus dem Fokus des Strahls herausgenommen, so dass die
zu detektierenden Wellenldngen der SAWs kleiner als der Fokusdurchmesser sind. Der
von der Probe reflektierte Strahl weist nun nicht mehr nur den reinen Reflex als nullte
Ordnung auf, er besitzt auch hohere Beugungsordnungen. Die Beugung tritt nur auf,
solange die SAW durch den Fokus des Detektionslasers propagiert. Abbildung 4.5 zeigt,
wie die erste Beugungsordnung auf einen Photomultiplier (PM) geleitet wird. Da dieser
extrem sensitiv auf Durchblitzen oder andere Lichtquellen reagiert, wird hier ein Satz von
zwei Bandpassfiltern zur Unterdriickung des Anregelasers genutzt.

Das Signal weist keine Oszillationen mehr auf, aus denen die Frequenz der SAW be-
stimmt werden konnte. Es ist jedoch sensitiver auf Auslenkungen als die Knife-Edge Me-
thode, so dass kleinere Amplituden detektiert werden konnen, und es ist in der Frequenz
nicht durch den Fokusdurchmesser limitiert.

Gehen wir von senkrechtem Einfall des Detektionslasers aus, so entsteht die erste Beu-
gungsordnung bei einem Winkel sin 67 = Ap;cni/Asaw . Die Intensitit dieser Ordnung kann
nach Raman-Nath berechnet werden [RN35]. Die folgende Erklérung ist jedoch an [Mas70]
bzw. [SW69] angelehnt. Wir betrachten eine einfallende, ebene Wellenfront. Besitzt die
SAW nun eine Amplitude a, so wird die zuriickreflektierte Wellenfront mit der Amplitu-
de 2a gewellt. Die Intensitdat der ersten Beugungsordnung I; ist iiber die Besselfunktion
ersten Grades beschrieben

% = J%(QGkLicht) s (42)
0

wobei [ die einlaufende Intensitit ist. Fiir kleine Amplituden a entwickeln wir die Bes-
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Substrat

1. Ordnung

PM

Abbildung 4.5.: Der Detektionslaser wird in beliebigem Abstand vom Gitter auf der Pro-
be platziert. Lauft die Oberflachenwelle durch den Fokus, so entsteht ein
Beugungsmuster. Die erste Beugungsordnung wird mit einem Photomul-
tiplier (PM) gemessen.

selfunktion und erhalten in erster Ordnung aus (4.2)

I

A
Die messbare Intensitédt der Beugungsordnung ist somit quadratisch abhéngig von der
Amplitude der Welle.

Die SAW-Amplitude ist umgekehrt proportional zur Wellenldnge a o 1/, sofern
die Gesamtenergie der Welle bei verschiedenen Wellenlédngen als konstant angenommen
wird. Dies ist bei der hier genutzten Laseranregung fiir alle Messungen einer Messreihe
gewahrleistet. Damit nimmt die Intensitét der ersten Beugungsordnung mit dem Quadrat
der Frequenz ab, so dass wir

= (2akpion)? o< a®. (4.3)

I % (4.4)
schreiben konnen.

Erinnern wir uns nun zuriick an Kapitel 2.1.3, in dem wir den Dampfungskoeffizienten in
Gleichung (2.46) bestimmt hatten. Die Démpfung der SAW nahm mit w? zu. Vergleichen
wir dies mit der Abnahme der detektierbaren Beugungsintensitéit aus (4.4), so kommen
wir zusammenfassend zu folgendem Ergebnis:

Durch Dampfung und Beugungseffizienz ist das detektierbare Signal
ISignal X W4 ) (45)

was ein Erreichen sehr hoher Frequenzen mit der Methode der Beugung nahezu unméglich
macht.



42 4. Experimenteller Aufbau - Schwingungsphanomene

Experimentell erschwerend kommt hinzu, dass die Beugungsordnung auch vom Win-
kel des einfallenden Detektionsstrahls abhéngt. Bisher hatten wir nur senkrechten Einfall
betrachtet. Es kann gezeigt werden, dass der folgende Zusammenhang zwischen Beugungs-
intensitat [; und dem Einfallswinkel 8, besteht:

cos(f1)
[1 X le(QGkLicht COS(GO))M . (46)
01 beschreibt den Beugungswinkel. Der Verlauf der Formel ist in Abbildung 4.6 gezeigt.
In dem fiir diese Arbeit verwirklichten Aufbau betrug der Einfallswinkel des Detektionss-
trahls ca. 40°, so dass das Absolutsignal von I; um Faktor 3 optimiert werden kann, sofern
wir senkrechten Einfall nutzen.

i

8

Y
1

0

0,6

Beugungsintensitit (a.u.)
0,4

0,2
1

0 10 20 30 40 50
Einfallswinkel (°)

Abbildung 4.6.: Intensitéit der ersten Beugungsordnung in Abhéngigkeit des Einfallswin-
kels des Detektionslasers. Im Experiment stand bei einem Winkel von
ca. 40° nur etwa 1/3 des maximal moglichen Signals zur Verfiigung.



5. Experimenteller Aufbau -
Temperaturmessung

Fiir die Charakterisierung der thermischen Eigenschaften von Silizium-Membranen wird
die transmittierte Lichtintensitét bei einer festen Wellenldnge gemessen und ausgewertet.
Hierzu findet zum einen ein laserbasierter Aufbau, zum anderen ein erweitertes Lichtmi-
kroskop Anwendung. Zuerst soll der laserbasierte Aufbau beschrieben werden, bei dem
verschiedene Laserquellen zur Anregung und Detektion verwendet werden. Danach wird
gezeigt, in wie weit ein Lichtmikroskop derart erweitert werden kann, um zweidimensionale
Temperaturverlaufe sowohl statisch, als auch zeitaufgelost aufzunehmen. Zum Abschluss
werden wir kennen lernen, wie Messungen bei tiefen Temperaturen mit dem Lichtmikro-
skop durchgefiihrt werden.

5.1. Laseraufbau

Das Prinzip der Temperaturmessung basiert auf der Temperaturabhéngigkeit der Trans-
mission durch eine Siliziummembran, wie wir in Kapitel 7.1.1 genauer beschrieben wer-
den. Zweckmifig ist es nicht das gesamte Spektrum zu detektieren, sondern nur eine
ausgewihlte Wellenlédnge, die einen moglichst grofen Effekt zeigt. Fiir die 340 nm dicken
Membranen ist dies im Bereich um 488 nm Wellenldnge gewéhrleistet, einer der funda-
mentalen Moden eines Argon-Lasers. Abbildung 5.1 dhnelt der aus Kapitel 4.1 zu den
schwingenden Membranen. In der Tat wurde der selbe Aufbau derart erweitert, dass auch
das transmittierte Licht detektiert werden konnte. Dies wird im Folgenden beschrieben.

5.1.1. Anregung und Detektion mit dem Laser

Das Substrat mit den Membranen ist auf einem xyz-Verschiebetische montiert, der auf ym
genau positioniert werden kann. Ein auf approx 80 uW abgeschwichter, kontinuierlicher
Laserstrahl - mit einer Keilplatte vom Hauptstrahl ausgekoppelt - wird unter senkrech-
tem Einfall auf die Membran fokussiert, sieche Abbildung 5.1. Die fokussierende Linse
ist ebenso auf einem Verschiebtisch montiert, um den Fokus auf der Probe bewegen zu
konnen. In den Achsen senkrecht zum Strahlverlauf sind die Mikrometerschrauben durch
Linearmotoren ersetzt, die sich computergestiitzt auf 100 nm genau positionieren lassen.
Das durch die Membran transmittiert Licht wird auf eine schnelle Photodiode fokussiert,
deren Anstiegszeit unter 1 ns liegt. Die ortliche Auflosung ist durch den Fokusdurchmesser
des Abtastlasers gegeben und betrégt ca. 10 ym.

Um die Membran lokal aufheizen zu kénnen, wird der Hauptstrahl unter einem Winkel
von ca. 30° auf ca. 15 pm auf die Membran fokussiert. Die Intensitéit des Heizstrahls kann
tiber einen Elektro-Optischen-Modulator (EOM) und Glan-Taylor-Prisma (GT) stufenlos
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Abbildung 5.1.: Der mit Elektro-Optischem-Modulator (EOM) und Glan-Taylor-Prisma
(GT) modulierbare Hauptanteil des Argon-Lasers heizt die Membran,
wohingegen der abgeschwichte Strahl selbige abtastet. Die transmit-
tierte Intensitdt wird mit einer schnellen Photodiode (PD) detektiert.
Zusétzlich kann ein thermisches Gitter in der Membran erzeugt werden,
welches in Transmission iiber die erste Beugungsordnung mit einem Pho-
tomultiplier (PM) detektiert wird.

variiert werden. Der EOM erlaubt es zudem die Membran pulsweise zu heizen. Alterna-
tiv kann auch eine Laserdiode - meist im Roten bei 658 nm - anstelle des Hauptstrahls
verwendet werden, um Heizlaser und Detektionslaser mit entsprechenden Filtern spektral
trennen zu konnen. Dies ist in Abbildung 5.1 der Ubersichtlichkeit wegen nicht eingezeich-
net.

Durch Verfahren des Abtaststrahls von der einen zur anderen Membrankante wird
ein Transmissionsprofil aufgezeichnet. Teilt man eine Spur mit eingeschaltenem Heizlaser
durch eine Spur ohne Heizlaser, so ergibt sich daraus ein Profil der relativen Transmissi-
onsénderung der geheizten Membran im Vergleich zur Raumtemperatur. Die lokale Trans-
missionsédnderung kann nach vorhergehender Eichung direkt in eine Temperatur iibersetzt
werden.

5.1.2. Transiente thermische Gitter

Zur Anregung transienter, thermischer Gitter wird der selbe Aufbau, wie in Abbildung
5.1 gezeigt, verwendet. Zusétzlich wird die Optik fiir Zweistrahlinterferenz in den Aufbau
integriert. Der Strahl eines Nd:YAG Lasers (532nm Wellenlédnge bei 13ns Pulsbreite)
wird iiber einen 50:50 Strahlteiler in zwei gleich intensive Teilstrahlen aufgeteilt, die unter
einem Winkel o auf der Membran interferiert werden. Der Winkel zwischen diesen beiden
Strahlen ldsst sich nahezu beliebig einstellen. Wie in Kapitel 4.2.1 beschrieben formt
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die Laserinterferenz ein thermisches Gitter in der Membran und damit ein Phasengitter
unterschiedlicher Brechungsindizes.

Die Detektion geschieht mittels Beugung. Dazu wird der Detektionsstrahl schwach auf
den Ort des Interferenzgitters fokussiert - der Fokusdurchmesser sollte gréfler als der
Gitterabstand sein. Die transmittierte erste Beugungsordnung wird mit einem Photomul-
tiplier detektiert, der mit angemessenen Filter vor dem Durchblitzen des Anregelasers
geschiitzt ist. Da die Effizienzen in der ersten Beugungsordnung sehr gering sind, wird
der Photomultiplier nahe an seiner spezifizierten, maximalen Beschleunigungsspannung
betrieben. Dies erfordert die Wellenldnge des Anregelasers wirkungsvoll herauszufiltern.
Aus dem zeitlichen Verlauf des Beugungssignals kann auf den Zerfall des thermischen
Gitters zuriickgeschlossen werden.

5.2. Mikroskopaufbau

Im vorhergehenden Kapitel wurde die Umsetzung eines rein laserbasierten Transmissi-
onsaufbaus beschrieben. Nun soll das gleiche Konzept auf ein optisches Lichtmikroskop
angewandt werden. Vorteil dieses Aufbaus ist die hohe ¢rtliche Auflosung bei 20-facher
Vergroflerung.

Die Membran wird im Durchlicht in eine CCD-Kamera! abgebildet. Gleichzeitig kann
das Abbild iiber ein Okular mit dem unbewaffneten Auge betrachtet werden. Zwischen
Objektiv und abbildender Optik fiir Kamera bzw. Auge ist ein Bandpassfilter (Linien-
filter) mit einer Breite von typischerweise 10nm eingebaut, der einfach ausgewechselt
werden kann. Dieser Filter selektiert aus dem ,weiflen® Spektrum der LED-Lichtquelle
nur die interessante Wellenlédnge heraus - fiir 340 nm diinne Membranen meist bei 488 nm.
Im Vergleich zum zuvor beschriebenen Laseraufbau entspricht das so gewonnene mono-
chromatische Bild der durch die Membran transmittierten Intensitéit des Abtastlasers.
Der Filter dient zudem sowohl das Auge, als auch den CCD-Chip von dem im Folgenden
beschriebenen Laserlicht zu schiitzen.

Das Besondere an dem Mikroskopaufbau ist die Moglichkeit einen Lasersstrahl? kolinear
in den Abbildungsstrahlengang einzukoppeln. Das funktioniert mit Hilfe eines polarisie-
renden Strahlteilerwiirfels und dient dem lokalen Heizen der Membran. Das Ausnutzen
des selben Strahlengangs fiir Abbildung und Laser gewéhrleistet auf der einen Seite einen
geringen Fokusdurchmesser unter 3 ym, auf der anderen Seite das genaue in-situ Positio-
nieren des Laserfokus auf der Membran.

5.2.1. Statische Messmethode

Als statisch werden hier all diejenigen Messungen bezeichnet in denen sich die Membran
im thermischen Gleichgewicht befindet. Es konnen mit dieser Methode zwei Arten von
Messungen verwirklicht werden, einmal ohne und einmal mit Heizlaser. Bei ersterem wird
die mittlere Temperatur der Membran gemessen. So kann beispielsweise das Substrat
mit einem Heizelement aufgeheizt und die erreichte Temperatur der Membran optisch
bestimmt werden. Mit einem Thermoelement, das auf den Substratchip geklebt wird,
gelingt so die Eichung der Temperatur auf verschiedene Transmissionswerte.

'FLI ML8300-C, Kontrastverhiltnis 3200:1
2Laserdiode, A = 658 nm, 160 mW Ausgangsleistung
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Abbildung 5.2.: Die Siliziummembran liegt im Durchlicht eines Mikroskops, das mit ei-
ner pulsbaren LED-Lichtquelle betrieben wird. In den Abbildungsstrah-
lengang ist ein Polarisationswiirfel eingebaut, um konfokal einen Laser-
strahl einzukoppeln, der die Probe lokal autheizen kann. Vom Durchlicht
wird nur eine bestimmte Wellenldnge (Linienfilter) fiir die Detektion der
Transmissionsédnderung verwendet, die mit einer CCD-Kamera ortsauf-
gelost aufgenommen wird.

Zweitens erlaubt der Aufbau den Heizlaser im Dauerstrichmodus auf die Membran zu
fokussieren und so einen charakteristischen, statischen Temperaturverlauf zu erzeugen.
Das System thermalisiert nach wenigen ms. Die LED-Beleuchtung ist kontinuierlich. Aus
diesen Temperaturprofilen kann die Warmeleitfahigkeit der Membran errechnet werden.

5.2.2. Gepulste Messmethode

Der gepulste Modus unterscheidet sich nicht wesentlich von der statischen Messmethode.
Das Mikroskop bleibt genauso aufgebaut, wie eben beschrieben. Allerdings werden Laser
und LED-Lichtquelle pulsweise betrieben.

Typischerweise finden weifle Hochleistungs-LEDs zusammen mit einer speziellen An-
steuerung Verwendung, welche bei hohen Spitzenstromen bis 50A sehr hohe Lichtleis-
tungen erzeugen. Im Pulsbetrieb kann so bis zu 15-fache Helligkeit erreicht werden. Die
Pulsbreiten der LED koénnen zwischen wenigen ns bis hin zu ms gewéhlt werden. Typi-
scherweise werden 1-10 ps Pulse fiir die untersuchten, thermischen Prozesse verwendet.

Die Laserdiode wird ebenso pulsweise angesteuert. Durch ein geringes Abtastverhéltnis
konnen die verwendeten Laserdioden genau wie die LEDs bei hoheren Lichtleistungen
betrieben werden, als dies im Dauerstrich auf Grund der thermischen Belastung moglich
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wire. Im Experiment kann die Leistung im Puls auf das circa 1,5 fache erhéht werden,
beschrankt in diesem Fall durch den Maximalstrom der Ansteuerungselektronik. Eine
hohere Leistung wird jedoch fiir die hier vorgestellten Experimente nicht benétigt. Die
Pulsléngen kénnen von ns bis ms variiert werden.

Um nun zeitaufgeloste Messungen zu erméglichen sind Laser und LED synchronisiert.
Durch die Synchronisation kann entweder von stroboskopischer Beleuchtung oder einer
Pump-Probe Technik gesprochen werden. Die Verzogerung zwischen den beiden ist belie-
big einstellbar - ebenso von ns bis ms. In Abbildung 5.3 ist das schematisch dargestellt.

Laser LED
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Abbildung 5.3.: Laserdiode und LED-Lichtquelle kénnen getrennt voneinander angesteu-
ert werden, so dass sowohl die Pulslédngen, als auch die Verzogerungszeit
beliebig eingestellt werden konnen. Es ist damit moglich thermische Pro-
zesse zeitaufgelost festzuhalten.

Da die verwendete CCD Kamera zum einen geniigend Licht fiir die Aufnahme eines
Bildes benétigt, zum anderen die kleinste, sinnvolle Belichtungszeit - bei der keine Arte-
fakte der sich bewegenden Blende zu sehen sind - bei 100ms liegt, konnen keine einzelnen
Lichtpulse im ns bis ms Bereich detektiert werden. Vielmehr wird iiber viele Pulse auf-
summiert, in dem die Kamera iiber einen ldngeren Zeitraum belichtet, bis hin zu mehreren
Minuten. An einem Zahlenbeispiel, das in Abbildung 5.3 verwendet ist, soll dies veran-
schaulicht werden. Der Laserpuls heizt die Membran fiir 1 ms und ist danach fiir 2ms
aus, lange genug, damit sich die Membran vollstdndig abkiihlt. Die LED Pulse sind 10 us
lang, was einem Abtastverhéltnis von 300:1 entspricht. Muss bei statischer Beleuchtung
1s belichtet werden, um ein Bild von geniigender Helligkeit zu erhalten, so wéchst im Puls-
betrieb bei 5-facher Helligkeit der LED die Belichtungszeit auf 60s an. Hierbei wird iiber
20000 ,, Einzelbilder gemittelt und etwaiges Schwanken des Lasers oder der Abtastpulse
herausgemittelt.

5.2.3. Tiefe Temperaturen

Eine Erweiterung des Mikroskopaufbaus, um auch tiefe Temperaturen und Messungen im
Vakuum durchzufiithren, wurde durch den Einsatz eines Kaltfingerkryostaten realisiert.
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Der Kryostat wird mit fliissigem Helium auf eine Basistemperatur von 6 K gekiihlt. Die
Probe sitzt am Ende des Kaltfingers auf einem speziellen Kupferhalter, der iiber ein
Widerstandsheizelement auf jede beliebige Temperatur zwischen 6 und 360 K geregelt
werden kann. Kaltfinger und Probe sind von einer Vakuumkammer umgeben, in der zwei
Fenster auf gegeniiberliegenden Seiten den optischen Zugang zur Probe erlauben. Das
Vakuum wird mit einem Pumpstand® hergestellt und erreicht einen Enddruck von p <
10~° mbar. Ansonsten bleibt das Prinzip des Aufbaus unverindert.

Fiir die Messungen bei tiefen Temperaturen kamen zwei verschiedenen Mikroskopauf-
bauten zum Einsatz. Zuerst eine Losung, die neben einer anderen CCD Kamera auch
eine einfachere, abbildende Optik mit 10x VergroBlerung beinhaltete. Zusétzlich wurde
das oben beschriebene Mikroskop derart umgebaut, dass der Kryostatenkopf anstatt des
Probentisches eingebaut werden konnte.

3bestehend aus einer Turbomolekular- und Drehschieberpumpe



6. Ergebnisse und Diskussion -
Schwingungsphanomene

Wie wir in der Einleitung gesehen haben, gibt es eine breite Auswahl an Schwingungs-
phédnomenen iiber einen weiten Frequenzbereich. In diesem Kapitel wollen wir zuerst
Schwingungen von diinnen Siliziummembranen im Bereich von wenigen 10 kHz bis MHz
untersuchen, um Riickschliisse auf die interne Verspannung des Materials zu ziehen. Im
Anschluss wenden wir uns den akustischen Oberflichenwellen auf Glas, Silizium und Sa-
phir zu. Hier werden wir den Frequenzbereich von wenigen 10 MHz bis 1 GHz abdecken,
der mit den vorgestellten Techniken erreichbar ist, und uns der kohérenten Kontrolle der
Rayleighwellen, Dispersion, Anisotropie und Dampfung widmen.

6.1. Schwingungen von Siliziummembranen

Die untersuchten Siliziummembranen weisen, sofern nicht anders gekennzeichnet, eine
Dicke von 340 nm auf und besitzen eine Fliche von 640x640 yum?. Sie werden mit einem
fokussierten Laserstrahl lokal angeregt und in Schwingung versetzt, vgl. Kapitel 4.1. Thre
Resonanzen werden mit der Lichtzeigermethode aus Kapitel 4.3.1 optisch vermessen.

6.1.1. Resonante Laseranregung

Um die Membranen resonant zu treiben, wird der auf die Membran fokussierte Heizlaser
mit einer variablen Frequenz gepulst betrieben. Durch Variation der Anregefrequenz kann
die Resonanz der Membran genau getroffen werden. Ein typisches Messergebnis ist in
Abbildung 6.1 fiir eine Frequenz von 90,3 kHz zu sehen. Der Fehler der Messung liegt im
Bereich weniger 100 Hz, die Schwankung von Membran zu Membran jedoch bei +10 kHz.
Diese probenspezifische Streuung lisst sich auf unterschiedlich homogenes Atzen oder
Variationen in der Dicke des natiirlichen Oxids zuriick fithren!. Aus den Grundlagen wissen
wir, dass hochfrequente Schwingungen stéarker gedampft werden, als niederfrequente. Bei
der Messung haben wir uns von niedrigen Frequenzen an die Resonanz angenéhert, so dass
wir bei der gezeigten Mode von der Grundfrequenz ausgehen kénnen, einer (1,1) Mode.
Die auftretende Resonanz hat zudem eine hohere Frequenz als die des Anregelasers, was
ebenso fiir die niedrigst mogliche Schwingung des Systems spricht. Ein weiteres Argument
dafiir ist, dass wir die Membran nur lokal anregen und nicht wie bei den Untersuchungen
von Waitz et al. im Gesamten| WNH"12]. Die von dem Anregefokus auslaufenden Wellen
superponieren zu einem stehenden Muster, wobei nur die niederfrequenteste iibrig bleibt,
da die Dampfung mit der Frequenz zunimmt.

1S0 zeigt eine STM basierte Messung, wie im Anhang A.1 gezeigt, eine Resonanz von 101 kHz.
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Abbildung 6.1.: Resonante Anregung einer Siliziummembran. Im Hintergrund ist in rot
das An- und Ausschalten des Anregelasers angedeutet. Die schwarze
Kurve zeigt das Signal der zwei-segmentierten Photodiode bei einer Re-
sonanz von 90,3 kHz.

In der Theorie haben wir die Beschreibung von Membran- und Plattenschwingungen
kennengelernt. Es ist unklar, welches der beiden Bilder fiir die Siliziummembranen zutrifft.
Waitz et al. gehen von einer Kombination der beiden Beschreibungen aus und formulieren
die Dispersionsrelation als Summe von Gleichung (2.59) mit (2.49) und (2.69). Man erhilt
somit

_ Py o,

w hpk + pk: (6.1)
als Ansatz fiir die moglichen Frequenzen. Die beiden Anteile, die aus der Beschreibung ei-
ner Kirchoff-Platte und einer Membran stammen, besitzen unterschiedliche Abhéangigkei-
ten vom Wellenvektor k. Fiir groile Wellenléngen, wie sie bei einer (1,1)-Mode auftreten,
kann der Beitrag mit k* vernachliissigt werden. Dieser wird erst bei héheren Frequenzen
relevant. Ubrig bleibt die Beschreibung iiber den Membranformalismus, bei der wir die
Spannung o beachten miissen. Setzen wir Literaturwerte fiir die Dichte von Silizium ein
und gehen von einer Resonanz bei 100 + 10kHz aus, so erhalten wir fiir die (1,1)-Mode
der Membran fiir den Fall, dass die Membran nicht extern vorgespannt wird

O simem = (19 & 4) MPa.. (6.2)

Dieser Wert vergleicht sich sehr gut mit den Literaturwerten aus [WNH"12], wo eine Si-
liziummembran mit 50 mbar Druckunterschied zwischen beiden Seiten leicht vorgespannt
wurde. Dabei ergaben sich intrinsische Spannungen zwischen 9 und 45 MPa, je nach Aus-
breitungsrichtung der lokalisierten Moden.

Es sind jedoch nicht nur Anregungen der Grundfrequenz moglich. Variiert man den Ort
der Anregung relativ zur Detektion, so erhilt man fiir unterschiedliche Absténde unter-
schiedliche Frequenzantworten, siche Abbildung 6.2. Die x-Achse beschreibt die Position
des Anregefokus relativ zum Detektionsstrahl, wohingegen die y-Achse die Zeittransiente
angibt. Das Signal der Photodiode ist farbcodiert. Deutlich zu erkennen sind die unter-
schiedlichen Antworten der Membran. Die Hauptresonanz liegt bei 90 kHz. Betrachtet
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Abbildung 6.2.: Die auftretenden Resonanzen bei fester Anregefrequenz sind fiir ver-
schiedene Absténde zwischen Anrege- und Detektionslaser dargestellt.
Die Abbildung zeigt einen kompletten Zyklus. Eine dominante Mode
bei 90,3 kHz ist fast iiberall zu erkennen. Fiir manche Absténde ist auch
eine hohere Mode bei 1,18 MHz sichtbar.

man die Zeitspuren jedoch genauer, so treten in manchen Bereichen Oberschwingungen
mit Frequenzen im Bereich von 1,2 MHz auf. Wie wir spéter in 6.1.2 sehen werden, tauchen
diese Oberschwingungen bei Laufzeitmessungen erneut auf.

6.1.2. Laufzeiten aus Wellenpaketen

Regen wir die Membran nicht resonant an, sondern nutzen einen 13 ns kurzen Puls eines
Nd:YAG Lasers, so generieren wir ein Wellenpaket. Dieses wird sich geméfl der Disperi-
onsrelation mit einer bestimmten Geschwindigkeit ausbreiten. Eine Messung hierzu ist in
Abbildung 6.3 gezeigt. Fiir verschiedene Absténde zwischen Anrege- und Detektionsla-
ser wurden Transienten aufgenommen. Zur besseren Ubersichtlichkeit sind die Zeitspuren
vertikal gegeneinander versetzt. Die Abstédnde sind proportional zu den realen Distanzen
zwischen den beiden Laserfoki in 20 um Schritten. Die mittlere Spur entspricht der Posi-
tion des Anregelaserspots. Deutlich zu erkennen ist, dass die erste sichtbare Wellenfront
mit zunehmendem Abstand vom Anregeort zeitlich spater auftaucht. Der Zusammenhang
geht linear mit dem Abstand, was mit den schwarz gepunkteten Linien angedeutet ist.
Aus den Wellenformen lassen sich zwei markante Merkmale extrahieren, die auf zwei Ge-
schwindigkeiten ¢; und ¢, fiihren. Aus den Steigungen der gepunkteten Linien ergeben
sich die Werte - -

¢ =78 - und co = 148 - (6.3)

als Phasengeschwindigkeiten verschiedener Wellenpakete. Errechnen wir aus obigem Er-
gebnis (6.2) die Phasengeschwindigkeit der (1,1)-Mode aus, so erhalten wir einen vergleich-
baren Wert von 90m/s. Dieser steht in sehr guter Ubereinstimmung mit ¢, aus Gleichung
(6.3) und bestétigt den Spannungswert von 19 MPa, den wir in Kapitel 6.1.1 errechnet
haben. Der etwa doppelt so grofie Wert von ¢, ldsst sich jedoch nicht einordnen. Da wir bei
kleinen k£ den Kirchhoff-Anteil vernachléssigen kénnen, sollte die Phasengeschwindigkeit
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Abbildung 6.3.: Wird die Membran mit einem kurzen Puls angeregt, so breitet sich ein
Wellenpaket in der Membran aus. Dieses ist fiir verschiedene Abstédnde
zwischen Anregung und Detektion aufgezeigt. Der Offset im Photodi-
oden Signal ist proportional zur Abstandsédnderung. Aus den sich zeitlich
verschiebenden Signalcharakteristiken lassen sich zwei Phasengeschwin-
digkeiten errechnen, 78 m/s und 148 m/s.

konstant bleiben. Eine hchere Geschwindigkeit kann bei dieser Betrachtung nur von einer
héheren Spannung herriihren.

Wie konnen wir aber 0 = 19 MPa messen und dennoch die hohere Geschwindigkeit
erklaren? Erst bei steigendem k werden Anteile des Kirchhoff-Ansatzes in der Dispersi-
onsrelation spiirbar. Da die Phasengeschwindigkeit der lokalen Steigung der Dispersions-
relation entspricht, sollten wir uns anschauen, ab welchem k-Wert die Geschwindigkeit ¢,
auftreten kann. Nehmen wir typische Werte von Silizium fiir D in Gleichung (6.1) an, so
erhalten wir bei einer Frequenz von etwa 1,6 MHz eine Geschwindigkeit um 150 m/s. In
Abbildung 6.4 ist die Dispersionsrelation nach Gleichung (6.1) gezeigt. Die blaue und rote,
gestrichelte Linie geben Tangenten an die jeweiligen Bereiche der Kurve an, bei denen die
Geschwindigkeiten ¢; und ¢y auftreten. Die Ordinatenachse ist zum besseren Vergleich in
kHz angegeben und nicht wie iiblich in der Kreisfrequenz w.

Bei den resonanten Messungen in Kapitel 6.1.1 wurde ein Datensatz gezeigt, der eine
dominante Frequenz bei 90 kHz aufweist. Bei Variation des Anregeortes sind jedoch auch
hohere Frequenzen sichtbar, im Fall von Abbildung 6.2 im Bereich um 1,2 MHz. Dabei
wurde die Membran resonant mit Pulslingen von ca. 16 us angeregt, wohingegen die
Wellenpakete mit 13 ns Pulsen erzeugt wurden. Unter Beriicksichtigung der Tatsache, dass
in beiden Féllen unterschiedliche Laserquellen genutzt wurden, ist die Ubereinstimmung
der Frequenzen sehr gut. Es liegt nahe, dass es neben der dominanten Grundmode bei
90 kHz, die wir in beiden Fillen sehen, auch eine starke, hohere Harmonische gibt, die eine
Frequenz im Bereich um 1,2 MHz hat. Da bei den gezeigten Messungen nicht die selbe
Membran verwendet wurde, ist die Abweichung der Probenstreuung geschuldet.

Setzen wir den auftretenden k-Wert in die Losung fiir eine einfach unterstiitze Membran
bzw. Platte aus (2.59) bzw. (2.69) ein, so erhalten wir fiir unsere quadratische Membran
n = 12. Diese starke Mode kénnte somit die 12. Oberschwingung der Grundmode sein, die
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Abbildung 6.4.: Die Dispersionsrelation einer 340nm dicken Siliziummembran bei
19 MPa interner Spannung. Fiir kleine Wellenzahlen ist das System
vom Membrananteil dominiert und besitzt eine Phasengeschwindigkeit
von 80m/s. Bei Frequenzen um 1,6 MHz erreicht sie jedoch Werte bei
150 m/s.

einer Wellenlénge von ca. 73 ym entspricht. Bedenken wir, dass die Anregelaser mit Linsen
der Brennweite von ca. 5cm fokussiert wurden, so konnen wir die Fokusdurchmesser bei
etwa 30 pm abschétzen. Dies wird durch entsprechende Fokusprofil-Messungen bestétigt.
In dem Bild, dass die Membran durch den Laser lokal deformiert wird, passt der Fokus-
durchmesser somit auf die halbe Wellenlinge der Membranmode. Eine Ubereinstimmung
die durchaus Sinn macht, wenn der Laser einen Wellenberg erzeugt, der in seiner Léinge
dem halben Wellenpaket entspricht.

6.2. Akustische Oberflaichenwellen

Im vorhergehenden Kapitel 6.1 {iber schwingende Siliziummembranen haben wir ein Sys-
tem in einem Frequenzbereich von wenigen 10 kHz bis MHz kennen gelernt. Nun wollen
wir uns dem Bereich zwischen wenigen 10 MHz bis knapp iiber 1 GHz widmen, der von
akustischen Oberflichenwellen oder Rayleigh-Wellen abgedeckt wird. Diese Frequenzen
schliefen die Liicke zum nachfolgenden Kapitel 7, wo wir thermische Phinomene be-
schreiben werden.

Zuerst werden wir grundlegende Experimente zu akustischen Oberflichenwellen ken-
nen lernen, die uns ein Gefiihl fiir Frequenzen und Amplituden geben. Nachdem wir die
kohérente Kontrolle iiber die Wellen zeigen, wird iiber die Rayleighgeschwindigkeit die
Dispersion an Systemen mit diinnen Metallfilmen gezeigt. Zum Abschluss beschreiben
wir die akustische Anisotopie von kristallinen Systemen am Beispiel von Saphir und ge-
ben die frequenzabhingige Démpfung an, um eine Obergrenze fiir die Messbarkeit der
SAW-Frequenz zu finden.

Im Vordergrund dieses Kapitels soll der Kontrollaspekt iiber akustische Oberflichen-
wellen stehen, der anhand der hier vorgestellten Lasertechniken ausgeiibt werden kann.
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6.2.1. Frequenz und Amplitude

Abbildung 6.5 zeigt oben ein typisches Knife-edge Signal fiir eine Oberflichenwelle mit
36 MHz auf Silizium. Um das Rauschen des Detektionslasers zu unterdriicken, wurde der
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Abbildung 6.5.: Typisches Knife-Edge Signal einer 36 MHz Oberflichenwelle auf Silizium.
In rot ist eine Vergroferung der Welle dargestellt, aus der das FFT
Spektrum rechts unten errechnet wurde.

Datensatz iiber mehrere hundert Einzelmessungen gemittelt. Zum Zeitpunkt O ps wird
die Welle angeregt und lauft iiber die Oberfliche hin zum Detektionsort, wo sie zu ei-
nem spéateren Zeitpunkt ankommt. Dort misst das Knife-Edge die lokale Steigung der
Oberflache und bildet somit die Welle ab. Eine Vergroflerung des ersten Signals ist nach
Abzug des Hintergrundes in rot links unten vergroflert dargestellt. Aus der so gewonnen
Zeittransiente konnen wir iiber eine FFT-Analyse die Frequenz mit hoher Genauigkeit
bestimmen, wie auf der rechten, unteren Seite der Abbildung gezeigt.

Da die Verkippung des Substrates manuell eingestellt werden kann, lisst sich das Signal
der Photodioden auf eine reale Steigung der Oberfliche eichen. Fiir den speziellen Fall des
gezeigten Aufbaus, éndert sich das Signal um 10,4 mV pro 1° Verkippung. Wenn wir die
SAW in einem vereinfachten Bild als rein sinusférmig annehmen, so ist deren Ableitung
wiederum sinusférmig. Uber die Eichung kénnen wir direkt auf die Amplitude der SAW
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zuriickrechnen. Typische Werte fiir Amplituden, die mit dieser Methode bestimmt wur-
den, liegen im Bereich um 1-5 A. Eine derartige Messung fiir verschiedene Frequenzen auf
einem Glassubstrat ist in Abbildung 6.6 dargestellt. Der Abstand zwischen Erzeugungs-
und Abtastort ist bei 6 mm festgehalten. Mit steigender Frequenz nimmt die Amplitude
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Abbildung 6.6.: Amplituden von Oberflichenwellen auf Glas bei verschiedenen Frequen-
zen im Abstand von 6 mm vom Erzeugungsort. Die rote Kurve zeigt
einen e “’-Fit, bei dem die Datenpunkte mit der Fehlergrofie gewichtet
wurden.

wie erwartet proportional zu e ab, vgl. dazu Gleichungen (2.40) und (2.46). Der Ein-
bruch der Amplitude ab ca. 70 MHz ist auf die Pulslangenbeschrinkung der Anregung
durch den Nd:YAG Laser zuriickzufiihren. Der rot gezeichnete Fit zeigt die erwartete Fre-
quenzabhéngigkeit, wobei die Datenpunkte nach der Fehlergrofie gewichtet wurden. Es
ist also moglich, Auslenkungen im Bereich weniger Angstroem mit Hilfe der Methode zu
detektieren.

6.2.2. Koharente Kontrolle von SAWs

Wir wollen nun die Anregung von Oberflaichenwellen durch ein transientes mit einem
statischen Gitter vergleichen. Hierzu bedienen wir uns wieder der Knife-Edge Methode
und messen zuerst das Signal einer transient angeregten Welle, sieche Abbildung 6.7 a). Als
Substrat dient Glas. Die Leistung der interferierenden Laserstrahlen ist so gewéhlt, dass
wir den diinnen Metallfilm auf dem Glas nicht beschédigen. Man kann {iber den zeitlichen
Verlauf des Signals das rdumliche Profil des Laserstrahls ablesen, der gauf}férmig sein
sollte. Nun wird die Laserleistung soweit erhoht, dass wir ein statisches Gitter in den
Metallfilm brennen, was mit einem einzelnen Schuss geschieht. Ist das Streifenmuster im
Film erzeugt, blockieren wir einen der beiden Interferenzarme, so dass wir das statische
Gitter mit dem homogenen Strahl des verbleibenden Arms anregen konnen. Das Ergebnis
ist in 6.7 b) gezeigt. Zuerst fillt auf, dass das Signal keine Flanken aufweist, wie sie
in a) zu sehen sind. Die zwei interferierenden Laserstrahlen besitzen Gauf-Profile, die
die Einhiillende des Interferenzmusters bestimmen. In den dufleren Bereichen reicht die
Leistung bei der Strukturierung jedoch nicht aus, um den Film zu verdndern. Dies fithrt
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Abbildung 6.7.: a) Eine transient angeregte Oberflichenwelle auf Glas. b) Mit den In-
terferenzeinstellungen aus a) wurde ein statisches Gitter (links unten)
erzeugt, das hernach mit nur einem der beiden Strahlen angeregt wurde.
c) Uberlagerung von Signalteilen aus a) und b), die die Phasenverschie-
bung von 180° zeigen.

zu einem abrupten Ende des statischen Gitters und somit zum scharfen Einsetzen des
Signals in b). Desweiteren ist die Form des Interferenzgitters, wie es im Mikroskopbild
links unten gezeigt ist, auch im Signal wieder zu erkennen. Dies kann soweit gehen, dass
man fiir den Fall eines fehlenden Streifens im Gitter auch den entsprechenden Peak im
Signal vermisst.

In 6.7 ¢) sind Ausschnitte von 0,5 us aus den beiden Signalen von a) und b) {iberlagert
und vergroflert dargestellt. Wir erkennen, dass die beiden Signale um 180° zueinander
phasenverschoben sind. Diese Verschiebung kénnen wir mit den unterschiedlichen Anre-
gemechanismen erkldren. In a) wurde die Welle transient angeregt, d.h. dort wo konstruk-
tive Interferenz auftrat, wurde der Metallfilm heifl und dehnte sich aus. Als das statische
Gitter im Anschluss in den Film gebrannt wurde, ist an diesen Stellen das Metall entfernt
worden. Die anschlieBende Anregung mit dem homogenen Laser, heizt nur die Orte, an
denen zuvor destruktive Interferenz auftrat. Dies erklart die Phasenverschiebung von 180°
zwischen der transienten und der statischen Anregung.

Der Vollstandigkeit halber sei erwéhnt, dass die Amplitude der Welle iiber die Leistung
des Anregelasers gesteuert werden kann. Wir erlangen somit kohédrente Kontrolle iiber
die Oberflachenwelle, da wir die Amplitude, Frequenz und Phasenlage beeinflussen und
bestimmen konnen.

Diese Kontrolle wollen wir nun anwenden, um zwei Oberflichenwellen miteinander in-
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terferieren zu lassen®. Abbildung 6.8 zeigt oben schematisch zwei einlaufende Wellen, die
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Abbildung 6.8.: Interferenz zweier Oberflichenwellen auf Glas. Im Interferenzgebiet wird
die Auslenkung entlang des roten Pfeils an verschiedenen Stellen gemes-
sen, was in der unteren Halfte dargestellt ist. Das Signal ist auf die
Amplitude einer einzelnen Welle normiert und oszilliert daher zwischen
0 und 2.

unter einem Winkel von 12,4 40, 5° iiberlagert werden. In diesem Gebiet wird die Ampli-
tude der SAW in 50 um Schritten ausgemessen, gekennzeichnet durch den roten Pfeil. Die
Gitter sind statisch und besitzen eine Wellenlénge von 107 + 2 ym. Die Anregung erfolgt
gleichzeitig mit den zuvor zur Strukturierung genutzten Strahlteilen. Je nach Phasenlage
interferieren im Interferenzgebiet die Oberflichenwellen destruktiv oder konstruktiv. Im
unteren Bereich der Abbildung ist die Amplitude der beiden iiberlagerten Wellen iiber
dem Abfrageort aufgetragen. Die Ordinate ist normiert auf die héchste Amplitude einer
einzelnen Welle. Wie erwartet oszilliert die Auslenkung zwischen 0 und 2 und unterstreicht
nochmals, dass die Oberflachenauslenkung zu jedem Zeitpunkt und an jedem Ort genau
kontrolliert werden kann. Die durchgezogene Linie ist ein Fit an die Daten, der aus einem
oszillatorischen Anteil und zwei iiberlagerten Gaufifunktionen fiir die beiden einlaufen-
den Wellen als Einhiillende besteht. Die Interferenzwellenlinge aus dem Fit ergibt sich
zu 251 £ 3 um. Aus den Werten der oben genannten Geometrie errechnet sich dazu ein
theoretischer Wert von 249 £ 10 um, der genau mit dem gemessenen iibereinstimmt.

Die Idee Oberflaichenwellen rdumlich zu iiberlagern ist nicht neu. Fokussierende Struk-
turen werden gerade bei piezokeramischen Bauelementen hiufig eingesetzt [DLASSO03,
QWWO06]. In einem weiteren Experiment zur Fokussierung von SAWs mit der vorgestell-
ten Methode erreichten wir im Fokus eine Amplitudenerh6hung um Faktor 7.

6.2.3. Rayleighgeschwindigkeit und Dispersion

Aus einem Datensatz, wie wir ihn in Abbildung 6.5 gesehen haben, ldsst sich auch die
Rayleighgeschwindigkeit der Welle extrahieren, sofern man die Frequenz auf der FF'T Ana-

2Es werden also zwei Interferenztechniken eingesetzt: eine zur Erzeugung der Oberflichenwellen und die
zweite bei der Superposition der SAWSs selbst.
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lyse und den Streifenabstand aus einem Mikroskopbild® kennt. In den Grundlagen haben
wir beschrieben, dass die Rayleighgeschwindigkeit fiir isotrope Medie konstant bleibt bei
verschiedenen Frequenzen. Dies gilt fiir ein Schichtsystem, wie den hier verwendeten Sub-
straten aus Glas oder Silizium mit einem diinnen Metallfilm, nicht mehr. In Abbildung
6.9 sind die Rayleiggeschwindigkeiten fiir zwei Metallfilme auf Glas gezeigt. Ein 50 nm

¢ 50 nm Gold
© 10 nm Aluminium

3000 3100 32.00 3300 3400

Rayleighgeschwindigkeit (m/s)

50 100 150 200 250 300
Frequenz (MHz)

Abbildung 6.9.: Der diinne Metallfilm auf dem Substrat beeinflusst die Ausbreitungsge-
schwindigkeit der Rayleighwelle, die mit steigender Frequenz sinkt. Der
Einfluss des diinnen und leichteren Aluminium ist wie erwartet geringer

als der des dickeren Goldfilms.

dicker Goldfilm wird mit einem 10 nm diinnen Aluminiumfilm verglichen. Mit steigender
Frequenz ist ein deutliches Absinken der Geschwindigkeit zu erkennen. Extrapoliert man
die linearen Fits hin zu 0 Hz, so kann die Rayleighgeschwindigkeit des filmlosen Substrates
bestimmt werden. Im Rahmen der Messgenauigkeit ergibt sich aus den beiden Datenreihen
ein Wert von crayteigh = (3279 £ 63) m/s fiir das verwendete Glas. Dies stimmt sehr gut
mit dem Literaturwert von cpayieign = 3298 m/s iiberein, den man aus Gleichung (2.35)
mit den Materialkonstanten aus [YAY05] errechnen kann.

Die Verdnderung der Geschwindigkeit mit der Frequenz ldsst sich mit den unterschiedli-
chen, akustischen Eigenschaften von Film und Substrat erkldren. Nehmen wir ein Schicht-
system aus einem Film mit niedriger und einem Substrat mit hoher Rayleiggeschwindigkeit
an. Aus den Grundlagen ist bekannt, dass die Eindringtiefe der Oberflichenwelle in etwa
der Wellenldnge entspricht. Fiir grofle Wellenldngen, also kleine Frequenzen, dringt die
Welle weit ins Substrat ein und der vergleichsweise diinne Film spielt nur eine unterge-
ordnete Rolle. Die SAW propagiert mit der Geschwindigkeit des Substrates. Steigern wir
die Frequenz soweit, dass die Wellenlédnge in der selben GroBlenordnung wie die Filmdicke
liegt, so propagiert die Welle fast ausschliefilich im Film, mit dessen Geschwindigkeit.
Im Zwischenbereich nimmt der Einfluss des Filmes mit steigenden Frequenzen sukzessive
zu und die Rayleighgeschwindigkeit nimmt ab. Natiirlich kann der Wert auch zunehmen,
sofern der Film hohere akustische Geschwindigkeiten als das Substrat hat.

3oder dem Interferenzwinkel
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6.2.4. Anisotropie und Dampfung
Anisotropie

In den Grundlagen von Kapitel 2.1.2 sind wir von einem isotropen Medium ausgegan-
gen, das in allen Ausbreitungsrichtungen die gleichen akustischen Eigenschaften besitzt.
In der Realitéit weisen viele, meist einkristalline Materialien akustische Anisotropien auf
[KM93, Eve92, Eis81, VI'WO95]. Akustische Oberflachenwellen bieten die Moglichkeit die-
se Anisotropien zu untersuchen. Im Folgenden beschreiben wir ein Experiment, in dem
zerstorungsfrei die kristallografische Ausrichtung eines Substrats untersucht werden kann.

Der Aufbau aus Kapitel 4.3.1 wurde dahingehend verdndert, dass die Probe auf ei-
nem drehbaren Tisch gelagert ist. Die Anregung der Oberflichewellen ist transient bei
Frequenzen, bei denen die Detektion per Knife-Edge gut funktioniert. Ausgewertet wird
die Rayleighgeschwindigkeit der Wellen fiir verschiedene Laufrichtungen bzw. -winkel auf
dem Substrat. Eine Referenzprobe wurde bei gleicher Winkeleinstellung der interferie-
renden Strahlen statisch strukturiert, um den Streifenabstand des Gitters zu bestimmen
und daraus auf die Geschwindigkeit zuriickrechnen zu kénnen. In Abbildung 6.10 ist die
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Abbildung 6.10.: Akustische Anisotropie auf Saphir in der c-Ebene. In 2° Schritten wur-

de die Probe weiter gedreht und die Rayleighgeschwindigkeit iiber ein
Knife-Edge gemessen.

Anderung der Rayleighgeschwindigkeit fiir verschiedene Winkel auf Saphir aufgetragen.
Die Winkel wurden in 2° Schritten {iber einen Bereich von 100° variiert. Deutlich zu er-
kennen ist das oszillatorische Verhalten der Geschwindigkeit, das sich alle 60° wiederholt.
Die verwendeten Saphirproben sind entlang der c-Ebene poliert (auch basal oder (0001)
genannt) und besitzen somit eine sechzidhlige Symmetrie, die sich auch in den Daten in
Abbildung 6.10 zeigt. Weiter scheinen sich auch kleinere Unterstrukturen zu wiederholen,
wie beispielsweise die abgeflachten Maxima oder die angedeuteten Doppelminima. Der
Fehler in der Bestimmung der Frequenz aus den FFT-Daten ist gering, wohingegen die
Bestimmung des Streifenabstandes unter dem Mikroskop nur bis auf £0,5 gm genau ist.
Ferner konnte der Winkel des Drehtisches nur auf ca. 1° genau eingestellt werden. Den-
noch ist die Wiederholbarkeit der Daten alle 60° augenscheinlich und passt zur Erwartung
fiir Saphir.
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Dampfung

Zum Abschluss wollen wir die Dampfung bei hoheren Frequenzen genauer betrachten. Da
die Knife-Edge Methode fiir Silizium durch den Fokusdurchmesser auf Frequenzen bis ca.
250 MHz limitiert ist, kommt fiir die Messungen hoher Frequenzen auf Silizium die Beu-
gungsmethode zum Einsatz. Ein Messsignal in Beugung fiir eine Oberflichenwelle mit ei-
ner Frequenz von 1,1 GHz ist in Abbildung 6.11 gezeigt. Dies ist zugleich die hochste SAW-
Frequenz, die in dieser Arbeit gemessen werden konnte. Die Oberflichenwellen kénnen bei
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Abbildung 6.11.: Beugungssignal einer 1,1 GHz Oberflichenwelle. Die Transienten sind
zur Verdeutlichung gemif ihrer Laufstrecke gegeneinander versetzt.
Mit wachsender Distanz von oben nach unten wird das Signal kleiner.

1,1 GHz nicht mehr mit den 13 ns kurzen Pulsen des Nd:YAG angeregt werden, wie zuvor
bereits diskutiert. Fiir die Anregung wurde ein Ti:Sa Femtosekundenlasers genutzt, dessen
nutzbare Pulsléngen im Bereich weniger ps bis 150 fs lagen. Die verwendeten Gitterstruk-
turen wurden in einem separaten Interferenzaufbau statisch in die Substrate gebrannt.
Der Detektionslaser kann bei der Messung nicht beliebig nahe an der Anregestruktur po-
sitioniert werden, da bereits minimales Streulicht den Photomultiplier in der ersten Beu-
gungsordnung iibersteuert. Bei kleinen Zeitpunkten ist zudem ein starkes Ubersprechen
des Anregelasers auf den Detektor sichtbar. Mit wachsenden Abstdnden zwischen Gitter
und Detektionslaser sinkt wie erwartet das Signal auf Grund der Dampfung. Da wir bei
der Messung die Intensitdt der ersten Beugungsordnung aufnehmen, aber die Abnahme
der Wellenamplituden berechnen wollen, miissen wir bei der Auswertung die quadratische
Abhéngigkeit der Intensitdt von der Amplitude nach Gleichung (4.3) beachten.

Der Dampfungswert, der in dB/cm angegeben wird, ist nach Gleichung (2.41) iiber das
Verhéltnis der Amplituden bestimmt. Abbildung 6.12 zeigt gemessene Dampfungswerte
fiir Glas und Silizium in Abhéngigkeit der Frequenz. Bei beiden Kurven ist der Datenpunkt
mit der hochsten Frequenz die Nachweisgrenze fiir das jeweilige Material. Die durchge-
zogene Linie in den Glasdaten gibt einen quadratischen Fit geméafl der Abhéngigkeit aus
Gleichung (2.46) an, was die Theorie bestétigt. Die Absolutwerte des Dampfungswertes
sind bei Silizium deutlich geringer als die von Glas. Fiir Silizium stehen nicht geniigend
Datenpunkte zur Verfiigung, um eine quadratische Abhéngigkeit nachzuweisen. Dennoch
steigt die Dampfung auch hier mit steigender Frequenz an.
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Abbildung 6.12.: Dampfung akustischer Oberflichenwellen auf Glas und Silizium. Bei
den Glasdaten nimmt der Dampfungskoeffizient, wie erwartetet, qua-
dratisch mit der Frequenz zu. Auch bei Silizium steigt die Ddmpfung
mit der Frequenz.

Mit Gleichung (4.5) haben wir gelernt, dass das Beugungssignal mit der vierten Potenz
der Frequenz abnimmt. Nicht nur die zunehmende Dampfung, sondern auch die abneh-
mende Beugungseffizienz machen das Messen hoherer Frequenzen zu einer, mit dieser
Methode uniiberwindbaren Herausforderung. Bereits bei einer SAW-Frequenz von 2 GHz
ist das Signal im Vergleich zu Abbildung 6.11 nur noch 1/8 so grof, was es unméglich
macht dieses vom Rauschen zu unterscheiden.






7. Ergebnisse und Diskussion -
Temperaturmessung

Nach den schwingenden Siliziummembranen und den akustischen Oberflichenwellen, wen-
den wir uns nun dem hochfrequenzen Teil des Phononenspektrums zu und betrachten
thermische Phénomene in 340 nm diinnen Siliziummembranen.

In den folgenden Kapiteln werden die Ergebnisse beschrieben, die mit Hilfe der Auf-
bauten aus Kapitel 5.1 und 5.2 gewonnen wurden. Zunéchst werden wir die verschiedenen
Methoden verwenden, um die bekannte Grofle der Warmeleitfahigkeit von Silizium mit
Literaturdaten zu vergleichen und diese zu ergénzen. Im Anschluss widmen wir uns der
spezifischen Warme von Nanostrukturen, deren Ankopplung an die Oberfliche und rea-
lisieren eine thermische Diode, die sich den ballistischen Phononentransport zu Nutze
macht.

7.1. Spektrale Daten

In Kapitel 2.4.2 haben wir gesehen, wie diinne Membranen als Fabry-Perot-Etalon wir-
ken. Der Effekt héngt stark vom Brechungsindex des verwendeten Materials ab. Besonders
interessant fiir uns ist es, wenn dieser temperaturabhéngig ist. Im Folgenden werden Mess-
ergebnisse der Transmission durch Siliziummembranen iiber den spektralen Bereich des
sichtbaren Lichts gezeigt und der Einfluss der Temperatur beschrieben. Zuerst werden wir
die temperaturabhéngige, dielektrische Funktion von Silizium kennen lernen, um danach
die transmittierten Spektren bei verschiedenen Temperaturen mit Simulationswerten zu
vergleichen. Den Abschluss macht der Vergleich einer frisch hergestellten mit einer geal-
terten Membran.

7.1.1. Dielektrische Funktion von Silizium

Die dielektrische Funktion von Silizium ist gut bekannt. So findet man von Aspnes und
Studna [AS83] einen umfassenden Datensatz fiir den sichtbaren Bereich des optischen
Spektrums. In dieser Arbeit wird jedoch die Temperaturabhéngigkeit nicht behandelt.
Diese findet sich gut beschrieben in Jellison und Burke [JB86]. Um einen vollstandigen
Datensatz fiir die Berechnungen in dieser Arbeit zu erhalten, wurde wie folgt vorgegangen:
Als Grundlage diente der Datensatz aus [AS83] fiir den Wellenldngen Bereich von 400
bis 800 nm. Er wurde als fester Wert bei Raumtemperatur von 294 K gewéhlt. Die Tem-
peraturabhingigkeit wird durch die formellen Abhéngigkeiten aus [JB86] eingebracht

n(A,T) =ng(N) + a, (AT und k(A T) = ko(\)eT/430K, (7.1)

In beide Formeln wurde fiir T" = 294 K der extrahierte Datensatz aus Aspnes eingefiigt,
um ng und kg zu errechnen. Der Vorfaktor a, ist Jellison entnommen. k& bedarf keiner
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weiteren Umrechnung. So kann fiir jede beliebige Temperatur T die dielektrische Funk-
tion von Silizium errechnet werden. Abbildung 7.1 zeigt die dielektrische Funktion aus
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Abbildung 7.1.: Dielektrische Funktion von Silizium aus Aspnes [AS83] und Jellison
[JB86] fir verschiedene Temperaturen zwischen 294 und 500 K (links)
und daraus errechnete Transmissionsspektren zwischen 5 und 600 K
(rechts).

Gleichung (7.1) fiir Temperaturen bis 500 K. Im rechten Teil der Figur sind mit Scout2
errechnete Transmissionsspektren fiir ausgewéhlte Temperaturen zwischen 5 und 600 K
gezeigt. Da der Datensatz nach [JB86] nur fiir Temperaturen iiber 294 K Giiltigkeit hat,
konnen Werte fiir tiefe Temperaturen nur aus dem formellen Zusammenhang in (7.1) ex-
trapoliert werden. Wie wir in Kapitel 7.3.1 sehen werden, erreichen wir damit eine recht
gute Ubereinstimmung mit gemessenen Transmissionswerten.

7.1.2. Transmissionspektren bei verschiedenen Temperaturen

Abbildung 7.2 zeigt das Transmissionsspektrum einer 340 nm dicken Siliziummembran fiir
verschiedenen Temperaturen und wurde in &hnlicher Form bereits in [SBSL10] verttfent-
licht. Es veranschaulicht wie die Transmission mit steigender Temperatur fast iiber den
gesamten Wellenldngenbereich abnimmt, was auf ein Ansteigen der Absorption hindeu-
tet. Zusétzlich ist eine Verschiebung hin zu grofleren Wellenlédngen sichtbar, die mit einer
grofer werdenden optischen Dicke einhergeht. In Abbildung 7.1 haben wir gesehen, wie
sich die Spektren theoretisch verschieben sollten. Der gleiche Effekt ist auch in den Mess-
daten sichtbar. Die gepunktete Linie gibt als Anhaltspunkt den simulierten Verlauf fiir
300 K wieder. Offensichtlich besteht jedoch eine Abweichung der theoretischen Daten von
den gemessenen. In den Berechnungen sind die natiirliche SiOs-Schicht, sowie mdogliche
Rauheiten auf der Oberfliche, nicht beriicksichtigt. In [Troll] wird zudem diskutiert,
wie eine Variation des umgebenden Mediums die Spektren beeinflusst. Ein Anheben des
Umgebungs-Brechungsindexes auf 1,2 legt die theoretischen Werte nahezu auf die ge-
messenen, so dass ein etwaiger Wasserfilm auf der Oberfliche dafiir verantwortlich sein
konnte.
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Abbildung 7.2.: Transmissionsspektrum einer 340 nm dicken Siliziummembran, gemessen
bei verschiedenen Temperaturen. Die gepunktete, schwarze Linie zeigt
eine Simulation fiir 300 K.

Normiert man die Datensétze aus 7.2 auf das Raumtemperaturspektrum so ergibt sich
Abbildung 7.3. Der obere Kasten gibt ein einzelnes Transmissionspektrum bei Raumtem-
peratur an. Im unteren Bereich sind die Spektren normiert auf die Raumtemperaturkurve
eingezeichnet und wie sich diese bei steigender Temperatur verhalten. Augenfillig ist der
stiarker werdende Effekt hin zu kleineren Wellenldngen. Dies ist mit dem Ansteigen der
dielektrischen Funktion hin zur indirekten Bandkante erklarbar. In weiten Bereichen des
Spektrums sinkt die Transmission mit steigender Temperatur. Dies ist vor allem in den
kurzwelligeren Flanken des reinen Spektrums der Fall. Auf den langwelligen Flanken kann
die Transmission auch ansteigen, dort wo die Verschiebung der Transmissionsmaxima das
Absinken tiberkompensiert. Fiir unsere Experimente sehr hilfreich ist das Minimum der
relativen Transmissionséanderung knapp unterhalb von 500 nm. Da der Argon-Laser, mit
dem die ersten Experimente durchgefiihrt wurden, zu dem Zeitpunkt der ersten Expe-
rimente bei 488 nm lief - ein Zufall, der das groBtmogliche Signal bereits bei der aller
ersten Messung lieferte - wurde diese Einstellung fiir die weiteren Experimente beibehal-
ten. Auch die Bandpassfilter (Linienfilter) des Mikroskopaufbaus in 5.2 wurden anhand
dieser Wellenldnge ausgewihlt.

Im Rahmen dieser Arbeit sollen aber nicht die moglichen Griinde fiir das Abweichen der
gemessenen von den theoretischen Werten diskutiert werden. Hier ist die Anderung der
Transmission bei einer bestimmten Wellenlénge von Belang, die separat geeicht werden
muss, siehe Kapitel 7.3.1. Das néichste Kapitel zeigt der Vollstéandigkeit halber einen weite-
ren, mogliche Effekte, der ein Abweichen der gemessenen von den theoretischen Spektren
erkldren kann.

7.1.3. Alterungsprozess

Reines Silizium oxidiert an Raumluft zu Silizium-Dioxid SiO,. So bildet sich auf bei-
den Seiten der Membran innerhalb einiger Stunden eine wenige A dicke Oxid-Schicht
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Abbildung 7.3.: Im oberen Bereich ist ein gemessenes Transmissionsspektrum bei Raum-
temperatur zu sehen. Es ist um den Wert 1 nach oben versetzt. Im unte-
ren Bereich sind Spektren bei verschiedenen Temperaturen gezeigt, die
auf das Raumtemperatur-Spektrum normiert wurden. Es zeigt die spek-
tral aufgeloste, relative Anderung der Transmission bei hoheren Tem-
peraturen. Die in der Legende nicht angegebenen Kurven liegen jeweils
dazwischen.

[MOHT90]!, die zum einen die optische Dicke beeinflusst, zum anderen die Membran ver-
spannt [FBL*89, BFLI0]2. Letzteres fiihrt ebenso zu einer Anderung der dielektrischen
Funktion [Vin05]. Das ,,Alter* der Probe kann an der &ueren Form der Membran abge-
lesen werden. Je dlter die Probe, desto welliger wird die Oberflache.

Wie sich dieses Oxidieren und Verspannen der Membran in den Spektren widerspie-
gelt ist in Abbildung 7.4 gezeigt. Die Spektren sind fiir eine, mehrere Tage an Raumluft
gelagerte Membran in der selben Weise wie zuvor beschrieben aufgenommen. In der obe-
ren Hilfte ist zum Vergleich als gepunktete Linie das Transmissionsspektrum der frisch
gedtzten Membran bei Raumtemperatur aus Abbildung 7.3 eingezeichnet. Im unteren
Bereich sind die relativen Transmissionen erneut normiert auf die jeweiligen Raumtem-
peraturkurven gezeigt. Die wesentlichen Merkmale der Spektren unterscheiden sich nicht.
Sowohl die Lage der Maxima, als auch das Schieben und Absinken bei héheren Tempera-
turen bleibt erhalten. Sehr signifikant dndern sich jedoch die Transmissionsminima in der
oberen Hilfte der Abbildung. Die tieferen Minima fithren auch zu einer stérkeren Tempe-
raturabhéngigkeit der Transmission der gealterten Membran, wenn man die Abbildungen
7.3 und 7.4 miteinander direkt vergleicht.

Natiirlich ist es wissenschaftlich bedenklich eine Probe ,alt“-werden zu lassen, um dar-
an besser messen zu konnen. Wir kénnen aber auch davon sprechen, dass bewusst eine

IMorita et al. geben nach sieben Tagen eine Oxiddicke von 6,7 A an.
2Tm SiOs-Film herrschen bis zu 5 - 108 Pa.
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Abbildung 7.4.: Transmissionsspektren einer gealterten Membran bei Raumtemperatur
(oben) und fiir erhthte Temperaturen (unten), normiert auf 294 K. Die
Transmissionsdnderung ist deutlich stéarker ausgeprégt, als bei einer
frisch geéitzten Membran (gepunktete Linie).

Konfiguration mit natiirlicher SiOs-Schicht gewihlt wurde, damit der messbare Effekt
maximiert wird.?

7.2. Laseraufbau

Der experimentelle Aufbau, wie er in Kapitel 5.1 beschrieben wird, ist die erste Realisie-
rung einer ortsaufgelosten Temperaturmessung auf Siliziummembranen. Alle Messungen
in diesem Kapitel sind an 340 nm diinnen Membranen mit diesem Aufbau durchgefiihrt.
Zuerst soll die Auswertung der Wirmeleitfiahigkeit anhand eines statischen Temperatur-
profils beschrieben werden. Abschliefend wird Laserinterferenz genutzt, um ein transien-
tes, thermisches Gitter in die Membran zu priagen, aus dessen Zerfall wiederum auf die
Wirmeleitfahigkeit geschlossen werden kann.
Die Auswertungen der folgenden Kapitel sind in [SBSL10] bereits veroffentlicht.

7.2.1. Statische Messungen

Bei einer Leistung der roten Laserdiode (A = 658 nm) von 14,3 mW und einem Fokus von
15 pm, heizt sich die Membranmitte auf 316 K auf, siche Abbildung 7.5. Die Mitte des
gezeigten Temperaturprofils erscheint breiter, als der Fokusdurchmesser des Heizlasers.
Dies ist in der Faltung der Foki von Heiz- und Abtastlaser begriindet. Da der Abtastlaser

3Nebenbei erleichtert dieser Umstand auch die Durchfiihrung der Experimente, da die Membranen recht
schnell oxidieren und dadurch nicht vor jeder Messung erneut geétzt werden miissen.
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Abbildung 7.5.: Temperaturprofil einer Siliziummembran, die im Zentrum auf 316 K
geheizt wurde. Aus dem Verlauf der Flanken lésst sich die Warme-
leitfahigkeit errechnen.

einen Durchmesser von ca. 10 um hat, verwischt er die eigentliche Form des Heizfokus.
Das auszuwertende Profil hat insgesamt eine Lange von 300 pum, so fallt die Grofle des Ab-
tastfokus fiir die weitere Auswertung wenig ins Gewicht. Auf die Darstellung der zugrunde
liegende Eichung wird hier verzichtet, da sich diese nur wenig vom Mikroskopaufbau in
Kapitel 7.3.1 unterscheidet.

Ein Fit an die Daten ist in Abbildung 7.5 als griine, gestrichelte Linie gezeigt und
beschreibt den Verlauf aus Formel (2.83). Da die Membrandicke und die absorbierte Leis-
tung bekannt sind, ergibt sich aus dem Fit ein k = 136 4 27 %, was zwar nahe am
Literaturwert fiir Silizium als Festkorper von 150 % liegt [MGO5, GS64], jedoch inner-
halb der Fehlergrenzen kleiner ist. Kommen die typischen, freien Wegldngen der Phononen
in den Bereich der Membrandicke, so kommt es zur Streuung dieser an den Oberflichen
und damit zu einer Reduktion der Warmeleitfahigkeit. Desweiteren hat die Rauheit der
Membranen Einfluss auf x [Cas38].

7.2.2. Transiente Gitter

Das iiber Laserinterferenz erzeugte, periodische Intensitdtsprofil formt ein thermisches
Gitter in der Membran, das sich durch Diffusion auf einer charakteristischen Zeitskala
thermalisiert. Wegen der Geometrie der Zweistrahlinterferenz reduziert sich die Wérme-
leitung auf ein eindimensionales Problem und kann analytisch gelost werden [NKMSO00,
EMB*87]. Detektiert man die erste Beugungsordnung des Abtaststrahles in Transmission
am Ort des Interferenzgitters, so kann aus dem Zerfall dieses Beugungssignals auf die
Wiérmeleitung in der Membran riickgeschlossen werden. Man erhalt fiir die Relaxationszeit
Tiherm des thermischen Gitters folgenden Ausdruck

pcpA?

(7.2)

Ttherm = An2r )

mit p und cp als Dichte und spezifische Warme der Probe. Abbildung 7.6 zeigt ein typi-
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Abbildung 7.6.: Zerfall der ersten Beugungsordnung eines transienten Gitters mit
18,6 um Streifenabstand. Das Inset zeigt die Zerfallszeit fiir verschiedene
Gitter im Vergleich zu Literaturdaten als blau, gestrichelte Linie.

sches Signal fiir die Erzeugung (bei ¢ = 0) und den Zerfall der ersten Beugungsordnung
bei einem Gitterabstand von A = 18,6 um. Die gestrichelte Linie zeigt einen exponen-
tiellen Fit an die Daten zur Bestimmung von 7yue.,. Variiert man A, so zeigt sich die
vorhergesagte Proportionalitit Tiperm o< A2 sehr gut, siehe rote Linie im Inset. Aus dem
Datensatz errechnen wir eine Warmeleitfahigkeit von x = 108 £ 9 % Dies ist in guter
Ubereinstimmung mit den Werten von Eichler et al. [EMB*87], die als blaue, gestrichelte
Linie eingezeichnet ist. Die Abweichung von s im Vergleich zum vorhergehenden Kapitel
7.2.1 kann mit der Art der Anregung begriindet werden. Der kurze Laserpuls, mit dem das
Gitter erzeugt wird, generiert auch Elektron-Loch-Paare in der Membran, die ebenso ein
transientes Gitter erzeugen und auf einer anderen Zeitskala zerfallen bzw. diffundieren.
Diese Anteile sind in der Auswertung nicht beriicksichtigt.

7.3. Mikroskopaufbau bei verschiedenen Temperaturen

Um die Ortsauflosung des Aufbaus aus dem vorhergehenden Kapitel zu verbessern, wur-
de das Messprinzip auf ein Durchlichtmikroskop iibertragen (siehe Kapitel 5.2). In die-
sem Abschnitt soll zuerst auf die Eichung {iber einen Temperaturbereich von drei De-
kaden eingegangen werden. Es schliefit sich die Bestimmung der temperaturabhéingigen
Wirmeleitfihigkeit der Membranen an, gefolgt von Experimenten zur spezifischen Warme
und der Ankopplung von Nanostrukturen an die Oberfliche. Das Kapitel schlieft mit der
Realisierung einer thermischen Diode, die durch Focused Ion Beam Prozessierung in die
Membran geschnitten wurde.

7.3.1. Eichung von 6 - 1683 K

Fiir die Temperatureichung der Transmission wird die gesamte Membran, samt umgeben-
dem Siliziumrahmen, auf eine bestimmte Temperatur gebracht und dort die Transmission
gemessen. Der Bereich tiefer Temperaturen zwischen 6 - 350 K wird durch Abkiihlen und
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Gegenheizen in einem *He-Durchflusskryostat erreicht und ist nach oben durch den ver-
wendeten Aufbau beschrinkt?®. Im mittleren Temperaturbereich von 300 - 600 K wird die
Probe bei Raumbedingungen iiber einen thermischen Heizer, beispielsweise einen Leis-
tungswiderstand oder Lotkolben, auf die entsprechende Temperatur aufgeheizt. In beiden
Féllen wird die momentane Temperatur iiber eine Siliziumdiode bzw. ein Typ-K Ther-
moelement bestimmt. In Abbildung 7.7 sind die Eichdaten bei 488 nm Transmissionswel-
lenlénge fiir den Temperaturbereich von 6 — 600 K angegeben, normiert auf Raumtempe-
ratur. Im Bereich um 300 K iiberlappen sich die Messwerte aus dem tiefen (blaue Sterne)
und mittleren (rote Kreuze) Temperaturbereich. Die grilnen Punkte geben gerechnete Da-
ten aus Scout2 wieder. Die Abweichung bei tiefen Temperaturen rithrt vom verwendeten
Datensatz der dielektrischen Funktion fiir Silizium von Aspnes [AS83] und Jellsion [JB86]
her, der nur fiir den Bereich zwischen 300 - 1150 K giiltig ist.

< M***M**
= *
S *
‘m | *
B~ *
% = * %
s *
—
B *g
o @ * %
Z o * .
.- . . *®
=S Simulation e
2 < | » Kryostat T e
< | * Raumtemperatur Bt
1 1 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 600

Temperatur (K)

Abbildung 7.7.: Fichung der Temperatur auf verschiedene Transmissionswerte, normiert
auf Raumtemperatur. Die roten bzw. blauen Datenpunkte wurden im
Kryostaten bzw. bei Raumbedingungen gemessen. Griin hinterlegt ist
der Vergleich mit einer Simulation aus Scout2.

Im Bereich von 300 — 600 K lasst sich die logarithmische Eichfunktion

T(Tirans) = (—250,9 + 4) K - In(Tyrans) + 293, 7K (7.3)

an die Daten anfitten. Fiir 6 — 300 K verwenden wir einen parabolischen Fit der Form

T(Tirans) = (52,5 £ 361,94/1,47 — Tyrans) K,

wobei fiir die rechte Flanke das 4+ vor der Wurzel zu verwenden ist und — fiir die linke
Flanke bis hin zu 6 K.

Der hohe Temperaturbereich zwischen 600 — 1683 K der Membran kann nur indirekt
bestimmt werden. Hierzu wird die Membran mit dem Heizlaser soweit aufgeheizt, bis sie
im Fokus schmilzt und ein Loch entsteht. Dieser ,letzte* Transmissionswert von 0,11

(7.4)

4Die verwendeten Materialien der Vakuumdichtungen schmelzen oder deformieren sich bei héheren Tem-
peraturen, so dass das Vakuum nicht aufrecht erhalten werden kann.
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im Laserfokus wird der Schmelztemperatur von 1683 K zugeordnet. Da Temperaturen
oberhalb 600 K nur selten in den Experimenten verwendet wurden, ist dieser Tempera-
turbereich nicht weiter untersucht. Mit einer linearen Abschétzung zwischen den beiden
Temperaturen bei 600 und 1683 K erhalten wir

T(Tirans) = (—5854, 1 « Thrans + 2326,9) K . (7.5)

Abbildung 7.8 zeigt Transmissionsprofile fiir verschiedene Laserleistungen bis hin zum
Schmelzen der Membran, sowie eine Mikroskopaufnahme von den in der Membran ent-
standenen Lochern bei der hochsten Laserleistung. Aus diesen Daten ist Gleichung (7.5)
gewonnen. Die Tatsache, dass die Membran im Fokus schmilzt, entsteht durch ein Auf-
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Abbildung 7.8.: Transmissionsverlauf fiir steigende Heizlaserintensitdten. Ab einer be-
stimmten Leistung schmilzt die Membran (siehe die unteren beiden,
griinen Kurven) und es bildet sich ein Loch, wie im Inset gezeigt.

schaukeln der Temperatur. Je hoher die Temperatur ansteigt, umso weiter nimmt die
Wirmeleitfihigkeit ab und umso stédrker absorbiert das Material. Die Wérme kann ab
einer bestimmten Temperatur nicht mehr effizient an den Rand abgegeben werden, wo-
durch die Temperatur weiter steigt. Hierdurch steigt die Absorption, was wiederum zu
einer Temperaturerhhung fiihrt. Das System ist instabil und schmilzt durch. Die entstan-
denen Locher besitzen einen Durchmesser von ca. 1.5 um. Genaue Dimensionen werden
wir in den Diskussionen zu Kapitel 7.4.4 nochmals wiederfinden.

7.3.2. Auflosungsvermoégen bei Raumtemperatur

Misst man die Temperatur eines Systems, stellt sich schnell die Frage, wie genau diese
Messgrofie erfasst werden kann. Beim Mikroskopaufbau aus Kapitel 5.2, von dem die
meisten der in dieser Arbeit aufgefiihrten Temperaturmessungen stammen, sind vor allem
zwei Bauteile fiir verrauschte Daten verantwortlich: die Lichtquellen und die Kamera.
Wir verwenden eine reine Siliziummembran bei Raumbedingungen und Heizen diese auf
eine mittlere Temperatur von ca. 700 K im Fokus auf. Nun machen wir 100 Aufnahmen
bei angeschaltetem Heizlaser und 100 ohne Laser als Referenz. Fiir den ersten Datensatz
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nehmen wir nur je ein Bild pro Serie, teilen diese beiden durcheinander und bekommen so
die relative Transmissionsinderung. Fiir den zweiten Datensatz mitteln wir zuerst iiber
die 100 geheizten und ungeheizten Bilder und teilen dann diese Mittelungen durchein-
ander, um auf die relative Transmission zu gelangen. Bei beiden Datensétzen bleibt die
Membran am Rand nahezu bei Raumtemperatur, so dass wir dort an gleicher Stelle je
eine Profillinie durch den verrauschten Bereich legen. Aus diesen Profilen sind die Histo-
gramme in Abbildung 7.9 errechnet. Die schwarzen Kreise zeigen die Héufigkeit der Werte

)
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relative Transmission

Abbildung 7.9.: Histogramme einer Profillinie in einem einzelnen Bild (schwarz) und ei-
nem 100-fach gemittelten Datensatz (rot). Die Gauflbreite ist ein Maf}
fiir das Auflosungsvermogen der Methode.

fiir die ungemittelten Daten, die roten Kreuze die der gemittelten. In durchgezogenen Li-
nien sind jeweils GauB-Profile an die Daten gelegt, um daraus die Verteilungsbreite zu
erhalten. Wir definieren zwei Werte als dann voneinander trennbar, wenn deren Abstand
mindestens der Gau-Breite des Rauschens entspricht. Aus den Daten in Abbildung 7.9
lassen sich die Werte

Ocausn = (9,91 £0,72)-107°  und  ogausi00 = (1,24 £0,11) - 107

extrahieren, die sich nach Gleichung (7.3) auf Temperaturwerte umrechnen lassen. Wir
erhalten eine Auflésungsgrenze des Mikroskopaufbaus der Temperatur bei Raumbedin-
gungen und 100 Mittelungen von

AT = (311 £ 29) mK . (7.6)

Anzumerken ist noch, dass sich 0gaup1 auf ogaus 100 nahezu um Faktor 10 reduziert. Dies
spricht fiir weifles Rauschen, da die Rauschamplitude mit der Wurzel der Mittelungsanzahl
abnimmt. Bei den 100 Bildern iiber die wir gemittelt haben, bedeutet dies eine Abnahme
um Faktor 10, der sich sehr gut in den Daten widerspiegelt. Es zeigt sich jedoch auch,
dass der Faktor 10 nicht vollstdndig erreicht wird. Hier sind bereits Rauschanteile ent-
halten, die nicht mehr als , weifl“ angesehen werden kénnen. Eine weitere Erhohung der
Mittelungszahl verbessert damit das Auflésungsvermogen nicht beliebig weiter. Mit der
errechnete Grenze liegen wir noch innerhalb des Kontrastverhéltnisses der Kamera von
3000:1, so dass diese nicht der limitierende Faktor ist.
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7.3.3. Skalierbarkeit der Temperaturdaten

Beim Vergleich von Datensétzen zweier, unterschiedlicher Messungen sind nicht immer
die selben Temperaturen, beispielsweise im Fokus, erreichbar. Es ist daher niitzlich Daten
so skalieren zu koénnen, dass sie sich mit anderen direkt vergleichen lassen. Dazu stellen
wir die folgenden Betrachtungen an:

Setzt man die Ableitung einer Fitfunktion T'(r) = alnr + b in die Berechnung der
gesamten Warmemenge () = f:ol —QFIQdT%dt ein, so ergibt sich () = ftzl —a2mkddt.
Hier taucht der Radius nicht mehr auf, da die flieBende Wirmemenge fiir alle Abstéinde
vom Zentrum konserviert bleibt. Aus Vorhergehenden Berechungen wissen wir, dass sich
die Warmeleitfahigkeit £ nur um etwa 0, 08 —% bro Kelvin éndert. Bei einer Temperatur-
erhohung von beispielsweise 330 K auf 340 K sinkt # damit wm 0,8 W/mK was in diesem
Temperaturbereich einer 0,5%igen Anderung entspricht. Will man im Experiment also
die flieBende Warmemenge bei 330 K und 340 K messen, geniigt es, dies bei 330K zu
tun und die Daten nachtraglich zu skalieren. Dabei muss beachtet werden, dass fiir die
Temperatursteigerung die aktuelle Umgebungstempteratur, z.B. 293, 7 K abgezogen wird.

Fiir das konkrete Beispiel entspricht das einem Temperaturanstieg von 36,3 K auf
46,3K. Im Fit T(r) = alnr + b beschreibt der Parameter b eine Art Begrenzungsra-
dius. Das wird vor allem klar, wenn man b = alnry definiert und auf Inr/ry umformt. Die
Skalierung der Temperatur findet also nur im Vorfaktor a statt, der sich im vorliegenden
Beispiel um 27,5% vergrofern muss, um den Temperaturanstleg auszugleichen. r bleibt
konstant, was auch die experimentelle Uberpriifung bestiitigt.> Dieser Anderung von a ist
im Vergleich zu 0, 5% Veranderung von x dominant. Fiir die Berechnung von @) ist damit
lediglich der stark verénderliche Fitparameter a relevant. Skaliert man einen Datensatz
auf eine neue Maximaltemperatur, so skalieren sich auch die Gradienten entsprechend
mit. Der selbe Skalierungsfaktor kann somit auch auf die errechnete Gesamtwarmemenge
angewandt werden. Da bei hohen Temperaturen auch x abnimmt, gilt die Skalierbarkeit
der Daten nur fiir kleine Temperaturunterschiede.

Wie wir spater sehen werden, wird dies bei der Auswertung in Kapitel 7.4.4 verwendet,
um einen Datensatz einer reinen Siliziummembran mit einem entsprechenden Faktor auf
einen Datensatz einer mit Nickeldreiecken bedeckten Membran zu skalieren.

7.4. Anwendungen der Messmethode

Nachdem wir uns im vorherigen Kapitel mit der Eichung und dem Auflésungsvermogen
befasst haben, sollen nun Anwendungen der Messmethode aufgezeigt werden. Grundlage
aller hier aufgefiihrten Beispiele bildet die Betrachtung der jeweiligen Temperaturverlaufe,
sowohl statisch als auch zeitaufgelost. Ein typischer, statischer Datensatz ist in Abbildung
7.10 als Temperaturkarte gezeigt. Aus dieser Figur ist das Temperaturprofil fiir Abbil-
dung 7.11 extrahiert, wo wir die Warmeleitfahigkeit der Membran bestimmen werden.
Hernach schneiden wir mit einem fokussierten Ionenstrahl Locher in die Membran, um
den Wérmefluss zu beinflussen. Bei tiefen Temperaturen gelingt uns so die erste Realisie-
rung einer thermischen Diode in einer Siliziummembran. AbschlieSend bringen wir zuerst

5In einem realen Fitproblemen kann man auch die Formulierung mit dem Parameter b verwenden. Dieser
skaliert dabei mit ¢ und nimmt bei steigenden Temperaturen ab.
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Abbildung 7.10.: Ausschnitt einer typischen Temperaturkarte einer Siliziummembran in
pseudo-dreidimensionaler Darstellung. Der Laser heizt die Membran im
Fokus auf AT = 420K iiber Raumtemperatur.

makroskopische, dann nanoskopische Strukturen auf die Membran auf, um Informationen
iiber die spezifische Wérme und die thermische Ankopplung zu gewinnen.

7.4.1. Waiarmeleitfahigkeit in diinnen Membranen

Natiirlich kann fiir jede Auswertung die zu bestimmende Grofie als Konstante angenom-
men werden, um leichter Werte aus den Daten zu extrahieren. Bei einer Gréfle wie der
Wirmeleitfihigkeit £ mag das in bestimmten Grenzen, also kleinen Temperaturunterschie-
den, auch gerechtfertigt sein. Fiir den Fall von groflen Temperaturgeféllen, beispielsweise
von 300 bis 800K kann k sicherlich nicht mehr als konstant angesehen werden [GS64].
Aber wie aus einem typischen Temperaturprofil ein temperaturabhéngiges x extrahieren?

Wie im Theorieteil besprochen, beschreibt der Temperaturverlauf auf der Membran eine
charakteristische Form. Es kann je nach Heizleistung die Temperatur im Fokus auf iiber
1000 K ansteigen, wohingegen der Rand bei Raumtemperatur bleibt. In solch einem Fall
variiert x entlang des Profils. Der Effekt einer verédnderlichen Wéarmeleitfahigkeit fiihrte
in Kapitel 7.3.1 sogar zum Schmelzen der Membran.

In Formel (2.83) kann der Parameter s auch als Funktion der Temperatur betrachtet
werden. Es ergibt sich eine implizite Fitfunktion mit

T(r) = a(T)In — (7.7)
To

die in der Regel nicht leicht zu losen ist. Um dennoch einen sinnvollen Ansatz zu wéhlen,
betrachten wir den Datensatz logarithmiert in 7. Abbildung 7.11 a) zeigt einen typischen
Datensatz in dieser Darstellung und in b) in normaler Skalierung. Er ist Abbildung 7.10
entnommen. Die rote, gepunktete Kurve beschreibt einen linearen Fit an die Daten fiir
ein konstantes k mit 7'(r) = alnr/r¢. In griin ist ein Fit an die Daten gezeichnet, der eine
leicht parabolische Abhéngigkeit

T(ry) = agri + arr + ag (7.8)
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zuldsst, mit r, = Inr und den Parametern ay, = 5,93, a; = 49.48 und a9 = 26.79.
Punkte Nahe am Zentrum wurden bis etwa 5 um ausgelassen. Der Unterschied zwischen
den beiden Fits ist augenscheinlich, die griine Kurve schmiegt sich iiber den gesamten
Bereich an die Datenpunkte an. Aus den Parametern des Fits (7.8) ldsst sich nun iiber
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Abbildung 7.11.: Temperaturprofil aus Abbildung 7.10 in logarithmischer und normaler
Darstellung. Die rote Kurve zeigt einen Fit mit konstantem «, die griine
mit einer parabolischen Abhéngigkeit von der Temperatur.

Formel (2.83) auf (7T) zuriickrechnen, da die Steigung des Fits dem a(7T) aus Formel (7.7)
entspricht. Bei dem Beispiel in Abbildung 7.11 liegt die absorbierte Warmeleistung bei
15,3mW (61,4mW Laserleistung auf der Membran und 24,9 %% Absorption bei 700 K).
Mit einer Membrandicke von 340 nm ergibt dies somit die Bestimmungsgleichung

B —7126 B —7126
5,931, +49,48

k(T) (7.9)

—49.48—4/49.482—4.5.93(26.79—T
2:5.93

5.93 ) 4 49,48

Der Wurzelausdruck im Nenner von Gleichung (7.9) stammt aus der Umformung des
parabolischen Temperaturfits von oben. In Abbildung 7.12 ist das Ergebnis der Bestim-
mungsgleichung gezeigt. Die schwarzen Punkte stammen vom Einsetzen der realen Daten
von [, in Gleichung (7.9) unter Zuordnung der entsprechenden Temperaturwerte des Da-
tensatzes. Sie spiegeln somit Punkt fiir Punkt die Warmeleitfdhigkeit entlang des Tempe-
raturprofils wider und geben ein Mafl des Fitfehlers an. Die durchgezogene griine Kurve
gibt den Verlauf des Fits selbst an und repréasentiert den zweiten Teil aus Formel (7.9). In
roten Punkten sind Literaturwerte fiir Bulk-Silizium aus [GS64] angegeben, die allesamt
leicht unterhalb der Messwerte liegen.

Intuitiv sollte man fiir die Messung an den Membranen niedrigere Leitfdhigkeiten erwar-
ten, da die eingeschriankte Dicke den Warmefluss hindert. Zudem, dehnt sich die Membran
mit der Erwédrmung im Heizzentrum aus. Bei einem Warmeausdehnungskoeffizienten von
4-1079K~1 [WYOO04] steigt die Dicke um 0,2% an, wodurch auch die Absorption um 2%
sinkt. Beides Effekte, die die Messdaten in Abbildung 7.12 zu kleineren x driicken sollten.
Die Anderung ist allerdings nur in der Gréfenordnung des Rauschens der Messwerte, also

6Werte aus Scout?
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Abbildung 7.12.: Temperaturabhéngige Warmeleitfahigkeit aus Gleichung (7.9). Die
schwarzen Punkte zeigen die umgerechneten Originaldaten. In griin
sind der quadratische Fit und in roten Literaturwerte aus [GS64]
angegeben.

keine Erkldrung fiir die Abweichung. Der groflerwerdende Unterschied bei hohen Tempe-
raturen kann von den wenigen Datenpunkten stammen, die dort fiir den Fit zur Verfiigung
stehen.

Insgesamt ist der Fehler jedoch viel mehr im Absolutwert der Absorption zu suchen.
Um die flieBende Warmemenge zu bestimmen, wird die Absorption aus Scout2 in die
Berechnung eingesetzt. Wie schon am Vergleich von gemessenen und simulierten Trans-
missionsspektren in Kapitel 7.1 zu erkennen ist, kann der Fehler hier sehr grofl sein. Die
Experimente am reinen Laseraufbau ergaben ein x = 135 W/m K [SBSL10], wobei hier
der Absorptionswert aus der Transmission und Reflexion des Laserstrahls direkt gemes-
sen werden konnte. Es wird sichtbar, dass die Absorptionswerte aus Scout2 in diesem
Bereich zu hoch liegen. Einen Zugang zur Messung der reflektierten Lichtintensitéit im
Mikroskopaufbau, der die Absorptionswerte experimentell zugédnglich machen wiirde, war
nicht vorgesehen, bzw. moglich.

7.4.2. Thermische Diode durch ballistischen Phononentransport

Das folgende Kapitel beschreibt die Realisierung einer thermischen Diode durch geeig-
nete Strukturierung der Membran mit Hilfe von Focussed Ion Beam Prozessierung. Die
Ergebnisse sind in [SGHT11] veroffentlicht. Wie in 2.3 geschildert, ist Wérmetransport zu-
meist durch einen diffusiven Prozess bestimmt, bei dem die relevanten Langenskalen eines
Systems grofler sind, als die freie Weglénge der dominanten Phononen - bei Knudsen-
Zahlen” < 1. Aus Sicht der Phononen ist dabei jede Struktur , makroskopisch“ und das
einzelne Phonon spiirt nichts von gewollten oder ungewollten Zusammenhéngen dieser
Strukturierung. Im Fall groffer Knudsen-Zahlen &ndert sich das und der Transport wird
als ballistisch bezeichnet. In diesem Bereich ,sieht“ das Phonon nicht nur eine einzelne

"In der kinetischen Gastheorie wird das Verhiltnis aus freier Wegliinge und einer geometriespezifischen
Bezugslinge als Knudsen-Zahl bezeichnet.
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Grenzflache/Storstelle sondern passiert zwischen zwei Streuprozessen mitunter das ge-
samte System. Nehmen wir in diese Argumentation noch die FEigenschaft der spiegelnden
Reflexion an einer Grenzfliche auf - im Sinne einer Phononenwellenléinge, die grof3 ge-
geniiber vorhandenen Rauheiten ist. Nun ist es moglich ein Phonon durch eine geschickte
Wahl der Geometrie von Grenzflachen gezielt ab- und umzulenken.

Im Folgenden gehen wir von groflen Knudsen-Zahlen aus, um die Funktionsweise der
Diode zu erkldren. Die Strukturierung, die in einer Siliziummembran hergestellt wurde,
ist in Abbildung 7.13 dargestellt. Die linke Seite zeigt das schematische Design der Lécher,
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Abbildung 7.13.: Schematische Darstellung der Diodenstruktur (links) und eine REM-
Aufnahme nach der Prozessierung (rechts). Abhéngig von der Einfalls-
richtung (rote und blaue Pfeile) kénnen die Phononen die Struktur
passieren oder werden reflektiert.

die in die Membran geschnitten wurden, wobei schwarz einem Loch entspricht. Die rechte
Seite ist eine entsprechende REM-Aufnahme nach der Prozessierung der insgesamt 80 yum
langen Struktur. Die Winkel der Dreiecke sind derart gewéhlt, dass ein Phonon von links
auftreffend (rot) so reflektiert wird, dass es die zweite, rhombische Reihe passieren kann.
Trifft es direkt auf eine Rhombe, so wird es mindestens drei mal weiter reflektiert und
komplett zuriick geworfen. Phononen dahingegen, die von rechts einlaufen (blau), werden
von beiden Lochreihen zuriickreflektiert und konnen die Struktur nicht passieren. Dies ist
im Idealfall von senkrechtem Einfall der Phononen sehr plausibel. Die Winkelabhéngigkeit
des Einfalls wird in einem spéteren, eigens dafiir entwickelten Raytracing-Modell genauer
untersucht. So entsteht eine Asymmetrie im Phononenfluss zwischen beiden Seiten der
Struktur, was als thermische Diode bezeichnet werden kann.

Messungen bei 150 K Membrantemperatur bestéitigen die Funktion der Diode und sind
in Abbildung 7.14 dargestellt. Die obere Reihe zeigt Daten in Sperrrichtung, die unte-
re Reihe in Durchlassrichtung. Jeweils links sind zweidimensionale Temperaturkarten fiir
einen Warmefluss vom heiflen Zentrum hin zur Diode gezeigt. Rechts sind Profile durch
den Heizspot, jeweils senkrecht (rot) und parallel (schwarz) zur Struktur als Referenz
eingezeichnet. Die Lage der Diodenstruktur ist durch die weilen Pfeile, bzw. die magen-
ta Linien angedeutet. Die Wéarme, bzw. die Phononen, wurden durch den fokussierten
Laserstrahl statisch ins System eingebracht.
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Abbildung 7.14.: Temperaturprofile der thermischen Diode in Sperrichtung (oben) und
in Durchlassrichtung (unten) bei 150 K Substrattemperatur. Links sind
die Temperaturkarten, rechts die entsprechenden Profile iiber und par-
allel zur Diodenstruktur aufgezeigt. In den oberen Darstellungen ist

deutlich der verminderte Wérmefluss hinter der Diode (weifle Pfeile,
bzw. magenta Linie) zu erkennen.

Bereits mit dem unbewaffneten Auge ist der asymmetrische Warmefluss in Abbildung
7.14 auf der linken Seite zu erkennen. In der oberen Darstellung ist ein Anstauen von
Wiérme, sowie die deutlich reduzierte Warmeleitung hinter der Diode zu erkennen. Im
unteren Bild flieft die Warme ungehindert durch die Struktur. Dieser augenscheinliche
Eindruck kann quantitativ ausgewertet werden. In den Profilen rechts sind jeweils Fit-
funktionen an die Temperaturverlaufe mit konstantem k eingezeichnet. Die gestrichelte
Linie gibt den Fit an die Referenzwerte, die gepunktete an die Daten , hinter* der Diode,
als Maf fiir die Warmemenge die passieren konnte. Hierfiir sind die Datenpunkte in einem
Bereich von etwa 20 pm nahe der Struktur ausgeblendet, um etwaige Artefakte durch Ver-
zerrungen oder Stress beim FIB-Bearbeitungsschritt zu unterdriicken [RM04, MPMO01]. In
Durchlassrichtung liegen die beiden Fitkurven innerhalb des Fehlers iibereinander. Fiir die
Sperrrichtung ergibt sich eine deutlich erniedrigte Warmemenge Q, die durch die Diode
flieBen konnte. Berechnet man hierfiir den Quotienten in Q aus (2.83) zwischen trans-
mittierter und geblockter Warmemenge, so ergibt sich fiir die Daten aus Abbildung 7.14
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M:LHEOJ (7.10)
Qgeblockt

als Ergebnis des Gleichrichtwertes der thermischen Diode.

Vergleichsmessungen bei Raumtemperatur sind in Abbildung 7.15 dargestellt. Die Auf-
teilung und Bezeichnung der einzelnen Bildteile entspricht der oben bereits beschriebenen.
Hier ist wie erwartet kein Effekt zu erkennen und die Phononen kénnen in beide Richtun-
gen ungehindert durch die Diode passieren.
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Abbildung 7.15.: Messung der Diodenstruktur bei Raumtemperatur. Sowohl in Sperr-
als auch in Durchlassrichtung kann die Warme ungehindert passieren.
Die Aufteilung entspricht der aus Abbildung 7.14.

Erniedrigt man die Temperatur der Probe weiter, so wird auch die mittlere freie Weg-
lange der Phononen gréfler. Eine Messung bei 120K an der selben Probe zeigt dabei
einen Gleichrichtwert iiber 3. Da der Datensatz durch das Abflachen der Temperatureich-
kurve allerdings sehr verrauscht ist, wurde fiir die Darstellung in dieser Arbeit nur die
verdffentlichte Messung bei 150 K verwendet. Die Darstellungen fiir 120 K finden sich im
Anhang A.2).

Bei einer Temperatur von 150K liegt die freie Weglédnge der Phononen bereits bei
140nm [WG91]. Dies ist im Vergleich zu den Dimensionen in Abbildung 7.13 zwar klei-
ner als die typische Strukturgréfle, liegt dennoch in der richtigen Gréflenordnung. Der
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Heizspot war bei den Messungen ca. 30 um von der Struktur entfernt. Die von dort auf
die Diode auftreffenden Phononen besitzen eine Verteilung der Auftreffwinkel geméafl dem
Lambert’schen Gesetz. Dennoch bleibt ein bevorzugter Auftreffwinkel senkrecht zur Di-
odenstruktur. Beide soeben beschriebenen Effekte, freie Weglinge und Auftreffwinkel,
reduzieren den zu erwarteten Gleichrichtwert.

Die Transmission der Phononen bei verschiedenen Auftreffwinkeln kann simuliert wer-
den. Zu dem im Folgenden verwendeten Modell ist der Quellcode auf der beiliegenden
CD zu finden. Als verwendete Geometrie dient Abbildung 7.13. Die Phononen besitzen
eine unendliche Weglédnge und werden an einem definierten Startpunkt unter definiertem
Winkel zur Struktur hin injiziert. An den Kanten der Struktur findet spiegelnde Reflek-
tion statt. Ein Phonon gilt dann als transmittiert, wenn es die Simulationsbox auf der
dem Startpunkt gegeniiberliegenden Seite verlédsst. Zwischen Struktur und Startpunkt ist
ein fester Abstand® eingestellt. Da der Fokusdurchmesser deutlich gréfier als der Abstand
zwischen zwei Dreiecken ist, wird der Startpunkt fiir alle Winkel parallel zur Struktur ver-
schoben, um alle moglichen Phononenwege abzudecken. Zu jedem Startpunkt und jedem
Winkel wird der Weg fiir genau ein Phonon berechnet. Winkelverteilungen durch Vorzugs-
richtungen werden nicht beachtet, konnen aber einfach auf das Endergebnis aufgefaltet
werden.

Tragt man die Anzahl der transmittierten Phononen fiir alle Startpunkte iiber dem Win-
kel auf, so erhalten wir Histogramme wie in Abbildung 7.16 gezeigt. Auf der linken Seite
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Abbildung 7.16.: Transmission (schwarz) und Reflektion (rot) fiir die oben gezeigte
Diodenstruktur, gerechnet mit einem eigens entwickelten Raytracing-
Modell. Rechts ist der daraus resultierende Gleichrichtfaktor iiber dem
Auftreffwinkel gezeigt, jeweils aufsummiert zum Lot.

sind die Durchlass- und die Sperrrichtung in schwarz und rot gezeigt. Die Reflexionshisto-
gramme entsprechen den inversen Abbildungen und sind zur besseren Ubersichtlichkeit
nicht gezeichnet. Es wird deutlich, dass fiir kleine Einfallswinkel, also ein nahezu lotrech-
tes Auftreffen, mehr Phononen in Durchlassrichtung transmittieren und in Sperrichtung
geblockt werden. Dies ist jedoch nicht nur fiir 0° der Fall, wie in Abbildung 7.13 ange-
deutet. In einem Bereich bis etwa +30° iiberwiegt die Gleichrichtung, was auch an der

8Von 0,427 LE, bei einer Linge der Dreiecksgrundseite von 0,2 LE
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rechten Seite von Abbildung 7.16 zu sehen ist. Hier ist der Gleichrichtwert aus den beiden
Histogrammen links errechnet, jeweils aufsummiert zum Lotwinkel 0° hin. Zu erkennen
ist, dass sich erst bei grofleren Winkeln die beiden Richtungen nahezu ausgleichen. Es
bleibt dennoch ein Rest-Gleichrichtwert von ca. 0,8 iibrig. Legen wir die Geometrie des
Experimentes aus Abbildung 7.14 zu Grunde, so erhalten wir nach der Reduktion auf die
real vorkommenden Winkel von ca. £50° einen Gleichrichtwert von

Tiheo, Durchl
€eo,Jurcnlass ~ 17 5’ (711)
Eheo,Sperr

der in sehr guter Ubereinstimmung mit dem Ergebnis aus (7.10) liegt.

Die nahezu identischen Werte tduschen jedoch eine besonders gute Modellierung vor.
Zum einen herrschen im Experiment deutlich kiirzere freie Wegldngen der Phononen vor,
was zu einer breiteren Winkelverteilung und damit kleineren Werten fiithren sollte, da die
realen Startpunkte durch Streuprozesse nahe an der Struktur liegen sollten. Zum anderen
legen die Phononen mit grofleren Winkeln vom Startpunkt aus auch groflere Wegstre-
cken bis zur Struktur hin zuriick. Es wird wegen Streuung also unwahrscheinlicher, dass
diese die Struktur erreichen. Es sollte mit einer Winkelverteilung gerechnet werden, die
vor allem kleine Auftreffwinkel bevorzugt, was zu einer Vergroflerung der Gleichrichtung
fithren wiirde. Diese beiden Effekte scheinen sich in diesem Modell zu kompensieren, so
dass der theoretische Wert sehr gut mit dem experimentellen iibereinstimmt. Zudem sind
die Reflexionen an den Strukturkanten als perfekt spiegelnden angenommen, was in der
Realitidt auf Grund Oberflichenrauheiten nicht der Fall ist [Cas38, KP87, VOP95].

Die optische Messung und vor allem die direkte Darstellung des Warmetransportes
durch eine thermische Diode ist mit diesem Aufbau erstmalig gegliickt und erlaubt die
weiterfithrende Untersuchung des Effekts auf mikroskopischer Basis. Das oben entwickelte
Modell erlaubt eine Beschreibung des Gleichrichteffekts und stimmt gut mit der Messung
tiberein, vgl. (7.10) mit (7.11). Es ist dahingehend erweiterbar, dass auch Streuung an
Rauheiten oder Winkelverteilung beriicksichtigt werden kénnen.

Mit der experimentellen Realisierung haben wir Maxwell’s Daemon dennoch nicht ge-
funden [MRO2]. Auf den ersten Blick scheinen wir den zweiten Hauptsatz der Thermody-
namik zwar zu verletzen, auf den zweiten finden wir jedoch Argumente, die das Gegenteil
beweisen. Zum einen ist thermische Gleichrichtung in eingeschréinkten Geometrien ohne
Widerspruch zu den Hauptsitzen moglich [PC00, WSMT02], zum anderen miissen wir
sowohl die Warmequelle, als auch das umgebende Temperaturbad in Form des Silizi-
umchips in die Uberlegung einbinden. So bleibt das ,conceivable being“? aus Maxwells
Ausfithrungen fiir's Erste ungestort.

7.4.3. Thermische Ankopplung von Indiumraspeln

In den experimentellen Beschreibungen von Kapitel 5.2.2 ist gezeigt, wie zeitlich aufgeloste
Daten der Temperaturverteilungen mit dem Mikroskop aufgenommen werden koénnen.
Nun soll diese Technik angewandt werden, um Informationen iiber Strukturen auf der
Membran zu gewinnen. Die Messtechnik entwickelt sich also dahingehend weiter, dass
nun Eigenschaften von Teilchen oder Strukturen auf der Membran zugénglich sind.

9deutsch: vorstellbares Wesen, denkbares Wesen
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Einen guten Einstieg bietet die Untersuchung grofler Strukturen. So wurde Indium als
Material mit niedrigem Schmelzpunkt bei 430 K ausgewéhlt und in groben Flocken auf ei-
ne Siliziummembran aufgehobelt. Da die Metallspane dabei beliebige Formen annehmen,
wurden sie mit dem Laser unter dem Mikroskop leicht angeschmolzen, was mit der Kame-
ra, geschiitzt durch den Linienfilter, kontrolliert werden konnte. Abbildung 7.17 zeigt eine
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Abbildung 7.17.: Mikroskopieaufnahme angeschmolzener Indiumteilchen auf einer Silizi-
ummembran. Der rote Pfeil markiert die Stelle, an der mit dem Laser
geheizt wurde. Den stéarksten Effekt zeigte jedoch das Teilchen in der
Mitte des Bildes.

Mikroskopieaufnahme solcher Teilchens auf einer Membran. Wir betrachten das zentrale
Teilchen, dessen Durchmesser etwa 40 pum betragt.

Die Membran wird neben dem Teilchen aufgeheizt und wir beobachten zeitlich aufgelost,
wie sich die Warme um das Teilchen ausbreitet. Die Markierung in Abbildung 7.17 zeigt
wo der Heizspot platziert wurde. Das Teilchen direkt unterhalbt des Fokus zeigte keinen
Temperatureffekt. Besonders eindriicklich ist dies als Video zu beobachten, welches in der
dieser Arbeit beigefiigten CD zu entnehmen ist. Eine Sequenz von zwei markanten Bildern
daraus ist in Abbildung 7.18 zu sehen. In der oberen linken Ecke eines jedes Bildes ist
der Zeitpunkt nach Einschalten des Heizlasers vermerkt. Die Lénge des Heizpulses betrug
1 ms bei einem Abtastverhéltnis von 1:1 und die des Messpulses der LED-Quelle 5 us.

Beim Zeitpunkt ¢t = 0 us ist die Membran in ihrem thermischen Grundzustand. Der La-
ser ist aus und die Warme des vorherigen Pulses ist bereits zu den Réndern hin abgeflossen.
Heizt nun der Laserfokus die Membran, so flieit die Warme radial in alle Richtungen, also
auch zum Indiumteilchen. Dieses wirkt dank seiner groffen Masse als Warmereservoir, das
nun aufgefiillt wird. Am Temperaturverlauf ist dies in Bild ¢ = 400 us zu erkennen. Die
Temperatur direkt um das Teilchen bleibt niedriger, als in einem vergleichbaren Abstand
vom Heizzentrum in einer anderen Richtung. Das Teilchen entzieht der Membran Wirme.

Zum Zeitpunkt ¢ = 1000 us ist die Membran im Gleichgewicht mit der Heizquelle. Alle
Warme, die eingebracht wird, flieft nach auflen ab und das Indiumteilchen hat seine eigene
Maximaltemperatur erreicht. Schalten wir nun die Heizquelle aus, so flieit die Warme zum
Rand hin ab. Interessant ist das Bild bei ¢ = 1300 us. Hier hat sich der Heizspot bereits
vollstdndig mit dem Untergrund thermalisiert, das Teilchen hat aber weiterhin Wirme
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Abbildung 7.18.: Ein Indiumteilchen wird indirekt iiber die Membran geheizt (links)
und gibt die Warme nach Erloschen des Heizlasers langsam wieder ab
(rechts).

gespeichert, die es an die Membran abgeben kann.

Dieses langsame Abgeben der Wirme aus dem Teilchen an die Umgebung wollen wir
nun weiter untersuchen. Dazu stellen wir den zeitlichen Temperaturverlauf anderweitig
dar, in dem wir einen Ort auf der Membran im Abstand von 13,5 ym zum heilen Zentrum
definieren und dessen Temperatur {iber der Zeit auftragen. Im Experiment wird dazu nicht
mehr neben, sondern auf einem Teilchen geheizt, um die im Silizium gespeicherte Wéarme
im Fokus vernachléssigen zu konnen. Der Laser heizt fiir 1480 us bei einer Abkiihlphase
von 2020 us. Als Referenz dient eine Messung auf einer reinen Membran mit gleichem
Abstand des Auswerteortes zum Heizzentrum. Beide Datensétze sind in Abbildung 7.19 ab
dem Zeitpunkt des Ausschaltens des Lasers aufgezeigt. Jeder Datenpunkt, jeder Zeitschritt
also, entspricht der Auswertung eines eigenen Bildes. In rot sind die Daten auf dem
Indium, in schwarz die Referenz gezeichnet. Kurz vor dem Ausschalten des Lasers haben
beide Kurven die gleiche Ausgangstemperatur, was durch das Skalieren der Referenzdaten
erreicht wurde, vgl. Kapitel 7.3.3. Im anschlieBenden Abkiihlverhalten ist das bereits
oben erwidhnte Nachfliefen der Warme aus dem Indium deutlich zu erkennen. Der Ort
nahe am Teilchen bleibt deutlich langer auf hoherer Temperatur, die nur sehr langsam
abfliefit. Die Referenzmessung fallt steil ab und die Membran néhert sich sehr schnell ihrer
Grundtemperatur.

Zur Erklarung dieses Abkiihlvorgangs wollen wir uns an die Terminologie der Elek-
tronik anlehnen und das System mit einem sich entladenden Kondensator vergleichen.
Die Zeitkonstante zum Entladen ist gleich dem Produkt aus Kapazitdt und Widerstand.
Ubertragen auf einen thermischen Prozess bedeutet dies also 7 o< C, /K, mit der spezifi-
schen Warmekapazitiat C,. Koénnen wir also einen exponentiellen Fit an die gemessenen
Indiumdaten in Abbildung 7.19 legen, so kann das nur von dem daraufliegenden Teilchen
herriihren. Solch ein Fit ist als durchgezogene Linie mit eingezeichnet. Bei den Referenzda-
ten der reinen Membran funktioniert dies jedoch nicht. Hier ist kein festes Volumenelement
definiert, aus dem die Warme nachflieflen kann. Die auftretenden Temperaturverldufe sind
nicht quasi-statisch, die Warmeausbreitung in der Membran nicht in jedem Zeitschritt als
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Abbildung 7.19.: Temperaturverhalten der Membran 13,5 ym neben dem Indiumteilchen
nach Ausschalten des Heizlasers (rot). Zum Vergleich ist der Datensatz
einer reinen Membran in schwarz aufgefiihrt. Der exponentielle Fit in

den roten Kreisen zeigt, wie die gespeicherte Wérmemenge und die
thermische Ankopplung das Verhalten dominieren.

statisch anzusehen. Erst die grofe Warmemenge im Indiumteilchen, das lokal aufliegt,
liefert das notwendige Wérmereservoir. Die Membran ist wihrend des Abkiihlens immer
in einem quasi-thermischen Gleichgewicht, wiirde als fiir den Fall, dass die einflieende
Wairmemenge nicht weiter abféllt, sondern konstant bleibt, ihr Temperaturprofil nicht
angleichen miissen. Es ist jedoch unklar, ob der Prozess rein vom Indium dominiert ist,
oder durch den thermischen Widerstand hin zur Membran. Dieser Unterschied kann aus
den Daten nicht extrahiert werden.

Eine Moglichkeit die Ankopplung weiter zu untersuchen, wire das Anschmelzverhal-
ten der Teilchen zu betrachten. Wird beispielsweise neben dem Indium auf der Membran
geheizt, so steigt auch die Temperatur der Membran unterhalb des Teilchens an, was
aus den Temperaturverlaufen ohne weiteres extrahiert werden kann. Wegen des niedrigen
Schmelzpunktes von Indium koénnte der Moment bestimmt werden, an dem das Teil-
chen anschmilzt. Nur hier kennen wir wegen dem Phasenwechsel die genaue Temperatur
des Teilchens und aus der optischen Messung die der darunterliegenden Membran. Der
Warmeiibergangskoeffizient wére damit bestimmt. Im Experiment zeigt sich jedoch, dass
dies nicht funktioniert. Indium bildet beim ersten Schmelzen eine Oxidhaut auf der Ober-
fliche, die ein weiteres Anschmelzen verhindert. Entweder d&ndert sich durch die Oxidation
die Schmelztemperatur, oder das Oxid hélt den Indiumtropfen in seiner Form und der
Phaseniibergang wére unter dem Lichtmikroskop nicht zu erkennen. Diese Frage konnte
im Rahmen dieser Arbeit nicht beantwortet werden.

7.4.4. Nickel-Nanodreiecke und deren Eigenschaften

Im vorhergehenden Kapitel wurden mit den Indiumraspeln makroskopische Teilchen auf
die Membran aufgebracht, um erste Effekte sichtbar zu machen. Physikalisch sehr viel
interessanter ist es jedoch Nanostrukturen untersuchen zu kénnen. Die Literatur zu den
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thermischen Eigenschaften im Nano-Regime sind eher spérlich. Die in der vorliegenden
Arbeit vorgestellte Messmethode erdffnet somit ein neues Feld der Nanokalorimetrie, das
in Zukunft auch die optische Untersuchung thermischer Eigenschaften in der Nanowelt
zuginglich macht.

Herstellung und Temperatureichung

Abbildung 7.20.: Nickelnanostrukturen mit 200nm Dicke auf einer Siliziummembran,
hergestellt durch Aufdampfen durch eine Kolloidmonolage [KGU*11].
Im Vordergrund ist das Silizium unter dem Nickelrand zu erkennen.

Wir wollen Nanostrukturen auf die Membran aufbringen, um sie im Anschluss thermisch
untersuchen zu koénnen. Fabrikationsmethode der Wahl ist die Abschattungslithografie
mit einer Kolloidmonolage. Die Monolage wurde nach Kolloch et al. [KGU*11] in einer
abgewandelten Version von Burmeister et al. [BSM797] und Kosiorek et al. [KKCT04]
hergestellt. Dabei werden Kolloide der Grofle 1,5 uym an der Grenzfliche Wasser-Luft
zum Schwimmen gebracht. Auf Grund ihrer Mobilitdt bilden sie einen zwei-dimensionalen
Kristall, der durch Entfernen des Wassers langsam auf die Probe abgesenkt wird. Die so
hergestellte Kolloidmonolage auf den Membranen wird mit 200 nm Nickel bedampft und
anschlieBend mit Klebeband abgezogen. Ubrig bleiben die metallischen Dreiecksstruk-
turen, die typisch fiir die Hohlrdume einer zweidimensionalen, dichtesten Kugelpackung
sind. In Abbildung 7.20 ist ein Rasterelektronenmikroskopbild der Membran samt den
Nickeldreiecken gezeigt. Diese Membran war an einer Stelle etwas eingerissen, so dass die
Kante im Vordergrund den Membranrand darstellt.

Da die zusétzlichen Strukturen auch die optischen Eigenschaften verdndern, wurde er-
neut eine Temperatureichung an der Membran durchgefiihrt, deren Ergebnis im Folgenden
kurz erldutert wird. Die Membran wurde iiber einen Widerstandsheizer auf bis zu 440 K
geheizt und dabei die optische Transmission bei 488 nm Wellenlénge gemessen, vergleiche
hierzu Kapitel 7.3.1. Die Daten sind in schwarzen Punkten in Abbildung 7.21 gezeigt. Fiir
den relativ kleinen Temperaturbereich wurde eine exponentielle Abhingigkeit angenom-
men, rote Kurve. Aus dem Fit ergibt sich somit die Eichfunktion

T(Tirans) = (—310,3 £ 7,6) K - In(Tyrans) + 293, TK (7.12)
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Abbildung 7.21.: Eichung der Transmission einer mit Nickelstrukturen bedeckten Silizi-
ummembran fiir den Temperaturbereich oberhalb Raumtemperatur.

mit einer von Gleichung (7.3) leicht abweichenden Steigung. Die Eichung wird fiir die
folgende Auswertungen zu Grunde gelegt.

Statische Messung

Die Wahl Nickel fiir die aufgedampften Nanostrukturen zu verwenden, riithrt von den
Absorptionswerten des Materials im Vergleich zu Silizium her. Bei der gewthnlich ver-
wendeten Laserquelle mit 658 nm Wellenldnge absorbieren Nickel und die reine 340 nm
Siliziummembran 34,0% bzw. 18,0%. Dieser Unterschied kann bei der Wahl einer Wel-
lenldnge im Infraroten vergrofert werden, so dass wir bei 785 nm Wellenldnge fiir Nickel
und die Membran 31,9% bzw. 3,7% Absorption erhalten. Der Einfluss ist in Abbildung
7.22 fiir die beiden genannten Laserwellenléingen gezeigt. Auf der linken Seite sind Daten
fiir eine reine Siliziummembran, auf der rechten Seite die der Nickelstruktur zu sehen. Je-
weils oben sind die Temperaturkarten bei 655 nm Heizwellenléinge und unten bei 785 nm
gezeigt. Zum Vergleich wurde in allen Bildern die selbe Temperaturskala verwendet, die
einen Bereich von AT = 0 — 80K zuléft. Bei den Membranen mit Nickelstruktur steigt
die Temperatur im Fokuszentrum deutlich starker an, als bei der reinen Siliziummembran,
was der jeweils hoheren Absorption geschuldet ist. Besonders extrem fillt der Unterschied
im Fall der 785 nm Heizwellenléinge aus. Um den Einfluss des Nickels genauer zu unter-
suchen, bietet sich daher die infrarote Wellenldnge wesentlich besser an, da hier nur das
Nickel, nicht aber die darunterliegende Membran geheizt wird.

Aus den statischen Temperaturdaten konnen wir zudem Riickschliisse auf den Fokus-
durchmesser der Heizlaser schliefen. Dazu berechnen wir aus den simulierten Absorpti-
onswerten der Materialien wie grof§ der Flachenanteil A des Nickels im Fokus sein muss.
Dabei nehmen wir ein konstantes x an, was eine vereinfachte Annahme ist, wie wir spater
sehen werden. Wir finden, dass

A655nm = (3]., 9+ 2, 7)% und A785nm = (3, 8+ 0, 3)% (713)

fiir die beiden Wellenlédngen ist. Diese Werte iiberraschen angesichts einer theoretischen
Bedeckung der Dreiecksstruktur von 9,3%. Sie sind aber erklirbar, wenn wir an Fokus-
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Abbildung 7.22.: Statische Temperaturmessungen an reinen Siliziummembranen (links)
und Membranen mit Nickelnanostrukturen (rechts) fiir die Laserwel-
lenléingen 655nm (oben) und 785nm (unten). Im Infraroten ist der
Unterschied der Absorption zwischen Nickel und Silizium am groiten.

durchmesser im Bereich der Kolloidgréfle denken. Bei einem grofien Fokus muss A gegen
9,3% gehen. Die Werte in (7.13) weichen deutlich davon ab, so dass wir von Durchmes-
sern im Bereich der typischen Strukturgrofien, bzw. -abstdnde ausgehen kénnen. Der grofie
Wert von fast 32 % kann nur erreicht werden, wenn ein einzelnes Dreieck beleuchtet wird.
Der kleine von 3,8% dann, wenn das Fokuszentrum genau die Mitte eines Kolloidschattens
trifft. Der Laserspot muss in beiden Fiéllen kleiner als die 1,5 um der Kolloide sein.

Wir besitzen noch einen weiteren, experimentellen Zugang zur Fokusgréfie: das Schmel-
zen eines Loches in die Membran, wie wir es in Kapitel 7.3.1 bereits verwendet haben. Die
Laserdiode mit 658 nm besitzt genug Leistung, um das Silizium zu Schmelzen. In Abbil-
dung 7.23 ist eine REM Aufnahme eines auf diese Weise geschmolzenen Loches in einer
strukturierten Membran gezeigt. Hier lag der Fokus in der Mitte des Kolloidschattens
und das Loch zeigt einen Durchmesser von ca. 1,2 ym, was obige Abschéitzung seht gut
bestétigt.

Bei genauem Betrachten von Abbildung 7.23 fillt allerdings nicht nur das Loch auf,
sondern auch die geschmolzenen Nickelstrukturen um das Loch herum. Vergleichen wir
nun die Schmelztemperaturen von Silizium und Nickel so finden wir, dass Nickel bei 1728 K
schmilzt, was 45 K hoher als Silizium ist. Wie kann dies sein? Zum einen bildet sich das
Loch nicht sofort, sobald der Schmelzpunkt des Siliziums erreicht ist, sondern es wird
zunéchst eine fliissige Lamelle entstehen. Diese kann sich weiter aufheizen, da sie weiterhin
im Fokus liegt. Zum zweiten besteht die Moglichkeit die strukturellen Verinderungen im
Nickel iiber Oberflichendiffusion hervorzurufen. Kommt die Temperatur dabei in die Ndhe
des Schmelzpunktes, so verlauft die Oberflichenverianderung bei diesem kritischen Prozess
sehr viel schneller ab. Dies konnte bei den kurzen Zeiten von unter 1 s, die benétigt werden,
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Abbildung 7.23.: Falschfarbendarstellung einer REM Aufnahme des in die nickelbedeckte
Membran geschmolzenen Lochs. In der unteren Hélfte ist ein Tempera-
turprofil angedeutet, dass bei erreichen der Schmelztemperatur entste-
hen wiirde. Selbst bei niedrigeren Temperaturen ist die Nickelstruktur
verdndert, was eine sehr gute Warmeankopplung zeigt.

um das Loch zu formieren, bereits die Verdnderungen erkléren.

In beiden Féllen muss die Temperatur des Siliziums sehr nahe bis an die Schmelzschwelle
des Nickels ansteigen. Beachten wir zudem noch die Anderungen einige pm entfernt vom
Zentrum, wo die Temperatur bereits um mehrere 100 K niedriger ist. In Abbildung 7.23
ist das als Temperaturprofil in der unteren Hélfte eingezeichnet fiir den Fall, dass im
Fokus die Schmelztemperatur erreicht wird. Es kann geschlussfolgert werden, dass die
thermische Ankopplung der Nickeldreiecke an die Membran optimal ist. Fiir die folgenden
Betrachtungen werden wir auf Grund dieses Ergebnisses den thermischen Widerstand
zwischen Nickel und Silizium vernachléssigen.

Zeitaufgeloste Messung

Mit einer zeitaufgelosten Messungen haben wir Zugang zu der gesamten Warmemenge im
System. Betrachten wir nur den Abkiihlvorgang, so kénnen wir genau die Warmemenge
errechnen, die innerhalb des betrachteten Gebietes liegt. Da wir dessen Temperaturverlauf
und damit auch dessen mittlere Temperaturerhohung kennen, ist es moglich aus dem
Vergleich mit den Daten einer reinen Membran direkt die spezifische Warmekapazitat der
Nickeldreiecke zu berechnen.

Im Experiment heizen wir die Membran fiir 2 ms und lassen das System 3 ms abkiihlen.
Der Abtastpuls ist 50 us lang. In Abbildung 7.24 sind die Heizphase und Abkiihlphase
einer mit Nickel strukturierten und einer reinen Membran dargestellt, in blau bzw. rot.
Vier Zeitverlidufe werden darin fiir verschiedene Absténde vom Heizzentrum gezeigt, wie
im Inset angedeutet. Jeder Zeitschritt entspricht somit einem Bild, das an den verschie-
denen Orten ausgewertet wurde. Da iiber die gesamte Messzeit!? ein leichter Drift der

0Die Gesamtzeit der Messung betrug ca. 4 Stunden, wobei nur zu Beginn und am Ende der Reihe
Referenzbilder aufgenommen wurden.
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Abbildung 7.24.: Aufheiz- und Abkiihlphase einer Membran mit und ohne Nickelnano-
struktur. Jeder Datenpunkt entspricht dem Temperaturwert an den im
Inset gezeigten Stellen 0, 15, 30 und 75 pum entfernt vom Fokus. Die
Nickeldaten unterscheiden sich wegen der zusétzlichen Masse auf der
Membran und verdnderten Warmeleitfahigkeit des Gesamtsystems.

Leuchtquelle auftrat, wurde ein Untergrund von den Daten abgezogen, um dies zu kom-
pensieren. Des Weiteren sind die Daten der Referenzmessung auf den Maximalwert der
Nickeldaten skaliert, vgl. Kapitel 7.3.3 zu Skalierbarkeit der Daten.

An den Temperaturverlaufen in Abbildung 7.24 lassen sich einige Aussagen iiber den
Einfluss des Nickels treffen. In der Aufheizphase ist die Temperatur der reinen Membran
stets kleiner als die der bedeckten. Die Wéarme kann im Fall mit Nickel schneller vom
heiflen Zentrum zum Rand hin abflielen, was auf eine grofiere Wéarmeleitfahigkeit schlieflen
lasst. In der Tat sollte die strukturierte Membran eine hohere Leitfahigkeit aufweisen,
da an den Stellen der Nickeldreiecke mehr Material und damit eine grofere Fléche fiir
den Durchfluss vorhanden ist. Mit dem Literaturwert kycrer = 88,5 W/m K [Ker00], der
bekannten Bedeckung und der Nickeldicke liegt die Warmeleitfahigkeit theoretisch 3,7%
hoher. Dieser Anteil ist zu klein fiir den sichtbaren Effekt, so dass ein weiterer, unbekannter
Kanal zum Warmeabfluss beitragen muss.

Die zusétzliche Masse des Nickels fiihrt zu einer hoheren, gespeicherten Warmemenge im
System. Dies ist besonders im Abkiihlverhalten zu erkennen. Hier bleibt die Temperatur
der nickelbedeckten Membran {iber der reinen Siliziumreferenz. Da der ausgeschaltete
Laser keine weitere Wérme einbringt, ist dieser Anteil des Zeitverlaufes ein Maf§ fiir die
gesamte, gespeicherte Warmemenge von Silizium und Nickel.

Wir wollen nun die Warmemenge berechnen, die wihrend eines gesamten Zyklus durch
die Membran fliefit. Hierzu bedienen wir uns Gleichung (2.85) bzw. (2.86) aus den Grund-
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lagen. Bei der Berechnung der Werte wurde berticksichtigt, dass zu Beginn und am Ende
des Zyklus der Warmefluss () = 0 sein muss. Wir erhalten

Qsi=(6,1+£0,5)J und  Quisi = (7,240,6) uJ (7.14)

fiir die gesamte Warmemenge pro Zyklus. Die Skalierung auf die Maximaltempertur, die
in Abbildung 7.24 mit einging, ist bereits enthalten. Die Gréfle des Fehlers ist iiber die
Schwankung der Maximaltemperatur abgeschétzt.

In der Membran mit Nickelnanostruktur stecken fast 20% mehr Wirme als in der reinen
Siliziummembran. Das ist zum einen auf die hohere Warmeleitfahigkeit zuriickzufiihren
und die damit verbundenen, hoheren Temperaturen weiter entfernt vom Heizspot. Zum
anderen steckt diese Warmemenge in den Nickeldreiecken selber. Betrachten wir nun die
Definition der spezifischen Wérme c¢, eines Festkorpers

_AQ

= 1
CQ mAT (7 5)

mit der Masse m, der mit der Warmemenge AQ) auf AT aufgeheizt wird. In den Grundla-
gen von Kapitel 2.3.3 sind wir von einer unendlich ausgedehnten Membran ausgegangen.
Real misst das Membranfenster allerdings etwa 700x700 ym?. Der Rand wird von dem
umgebenden Wafer als Temperaturbad auf Raumtemperatur festgehalten. Da nur dort
eine Warmemenge A(Q) beachtet werden muss, wo auch ein Temperaturanstieg zu erken-
nen ist, kénnen wir unsere Betrachtung auf die Membran alleine beschrinken und die
realen Mafe fiir m einsetzen.

In Formel (7.15) wird von einem mittleren Temperaturanstieg AT ausgegangen, so
dass wir den Temperaturverlauf iiber die gesamte Membranfliche mitteln miissen. Die
Bestimmung der mittleren Temperatur ist auf ca. 1K genau moglich, was die Grofie
des Fehlers erkldrt. Beachten wir zudem obiges Argument, dass im Abkiihlvorgang die
gespeicherte Warmemenge steckt, so konnen wir in Analogie zu Gleichung (7.14) @ fiir
nur dieses Zeitfenster errechnen. Ziehen wir im Anschluss die Referenzmessung von der,
der strukturierten Membran ab, so bleibt der Warmeanteil der Nickelstruktur iibrig. Wir
erhalten mit diesen Annahmen

0,13 puJ

J
———— = (534 £ 260)—— 7.16
81,1ng - 3K ( ) ( )

CQ,Nickel = ke K

fiir die spezifische Warmekapazitdat von nanostrukturiertem Nickel, was in etwa Faktor 20
grofler als der Literaturwert von 26, 5 kgLK ist [Ker00].

Eingangs hatten wir gezeigt, dass die Ankopplung des Nickels an die Membran sehr gut
ist, und wir den thermischen Widerstand vernachléssigen kénnen. Sind die Nickeldreicke
jedoch auf einer hoheren Temperatur wie oben abgeschétzt, so reduziert sich auch die spe-
zifische Warmekapazitét in Formel (7.16). Die Schichtdicke des Nickels wurde beim ther-
mischen Verdampfen mit einem geeichten Schwingquarz bestimmt. In der REM-Aufnahme
aus Abbildung 7.20 scheint sie jedoch mit der Membrandicke vergleichbar zu sein. Dadurch
wird die aufzuheizende Masse grofler und die errechnete Wiarmekapazitét ist kleiner.

Abschlieflend ist es nicht moglich aus den vorliegenden Messungen fundiert auf die spe-
zifische Wirmekapazitit der Nickelnanostrukturen zu schlieffen. Hierzu miissen weitere
Versuche unternommen werden, wie wir es im Ausblick genauer diskutieren werden. Die
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Methode, die Temperatur einer strukturierten Membran zeitaufgelost zu untersuchen, er-
laubt es auf die involvierten Warmemengen zuriickzuschlieen. Siliziummembranen eignen
sich also fiir die Kalorimetrie an nahezu beliebigen Strukturen. Die errechneten Werte fiir
Nickel in (7.16) liegen dabei nicht um viele Gréflenordnungen von den Literaturwerten ent-
fernt und die Abweichung ldsst sich plausibel erkldren. Die moglicherweise dickere Nickel-
schicht (aus den REM-Aufnahmen ca. 400 nm) reduziert, zusammen mit einer abgeschétzt
10% hoheren Temperatur der Nanostrukturen, die Abweichung auf Faktor 9. Anzumerken
ist, dass mit einem Wérmeiibergangskoeffizienten von etwa 108 W/m? K [Bis96, SP87] und
der in Gleichung (7.16) verwendeten Warmemenge im Nickel von 0, 13 pJ die Temperatur
der Nickelnanostrukturen nur um pK hoher liegen kann als die der Siliziummembran.






8. Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurden eine Reihe Phononenexperimente im Frequenzbreich
von 10* — 103 diskutiert. An verschiedenen Stellen gibt es Ankniipfungspunkte, an de-
nen weiterfithrende Untersuchungen angeschlossen werden kénnen. Der Ausblick gliedert
sich in drei Unterabschnitte zu den schwingenden Siliziummembranen, den akustischen
Oberflichenwellen und der optischen Temperaturmessmethode. Er zeigt vor allem wei-
terfithrende Experimente auf, die sich aus den Resultaten dieser Arbeit ergeben.

8.1. Schwingende Siliziummembranen

Die Frequenzen der auftretenden Resonanzen sind von der Spannung der Siliziummem-
bran abhéngig. Heizen wir die Membran mit einem Laser zusétzlich auf, so erzeugen
wir eine Spannung die zu einer lokalen Ausdehnung der Membran fithrt. Im Experiment
zeigt sich jedoch, dass dieses Ausdehnen nicht kontinuierlich verlauft, sondern sogenann-
tes ,,Buckling“! auftritt. Die Form der Membran #ndert sich bei ansteigender Heizleistung
stetig, bis sie bei einem bestimmten Schwellwert sprunghaft in eine neue Form knickt. Es
zeigt sich eine Hysterese, wenn man die Heizleistung wieder erniedrigt. Da die beiden For-
men der Membran fiir sich stabile Zustédnde darstellen, besitzt ein jeder feste Resonanzen.
Nahe am Knick findet ein Ubergang vom einen Resonanzspektrum in das andere statt.
Hier sollten weiche Moden sichtbar und untersuchbar werden. Abbildung 8.1 zeigt die
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Abbildung 8.1.: Anregefrequenz des Heizlasers in Abhéngigkeit verschiedener Laserleis-
tungen. Bei ca. 90 mW springt die Siliziummembran in eine neue Form
und die Frequenz vergrofert sich. Wie geht es ab 100 mW weiter?

Lengl: buckling = Knickung
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Resonanzbedingung fiir verschiedene Heizlaserleistungen. Die Resonanzfrequenz nimmt
langsam mit steigender Erwarmung der Membran ab, bis sie bei 90 mW auf einen neuen
Wert springt. Diesen Ubergangsbereich gilt es genauer zu untersuchen.

Alle hier gezeigten Experimente wurden an quadratischen Membranen durchgefiihrt.
In der Frequenzantwort gibt es daher keine Unterscheidung zwischen beispielsweise einer
(1,2)- und einer (2,1)-Mode. In einem rechteckigen System sieht das anders aus. Hier soll-
ten degenerierte Schwingungszusténde auftreten [HDO7], das sind unterschiedliche Moden
gleicher Frequenz. Bei geeigneter Wahl der Dimensionen sollten diese Phénomene auch
mit dem einfachen Laseraufbau aus dieser Arbeit untersucht werden kénnen. Sofern zwei
mogliche Resonanzfrequenzen des Systems nahe beieinander liegen, sollte auch das kop-
peln dieser Moden beobachtbar sein.

Eine weitere Stéirke der Messmethode ist die Moglichkeit zeitaufgeloster Messungen. So
kann neben der Ausbreitung von Wellenpaketen auch der Ringdown bestimmter Mem-
branmoden, die sich beispielsweise mit einem Piezoaktuator in der Membran anregen
lassen, untersucht werden. Erste Versuche dazu sind recht viel versprechend, bediirfen
allerdings einer detaillierteren Auswertung. Abbildung 8.2 zeigt das Ausschwingverhalten
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Abbildung 8.2.: Ausschwingverhalten einer Mode, die mit einem Piezoaktuator bis zum
Zeitpunkt 2,3 ms angeregt wurde. Der Abfall ist nicht wie erwartet ex-
ponentiell sondern zeigt ein Schwebungsverhalten.

einer Mode, die in der Membran mit einem Piezoaktuator zum Schwingen gebracht wurde.
Nach dem Ausschalten der resonanten Anregung fallt die Amplitude nicht wie erwartet
exponentiell auf Null, sondern die Energie in der Mode verteilt sich auf benachbarte Re-
sonanzen, was zu einer Schwebung der Zeittransienten fiihrt.

Die Siliziummembranen eignen sich jedoch nicht nur zur Untersuchung ihrer intrinsi-
schen Eigenschaften. Sie konnen als Basis fiir die Untersuchung adsorbierter Filme oder
Teilchen dienen. Sobald die Eigenschaften der Membran beschrieben und bekannt sind,
kénnen aus den Abweichungen dazu Riickschliisse auf die Adsorbate geschlossen werden.
Ein erster Versuch wurde mit einem Polymerfilm unternommen, der auf die Membranen
aufgebacht wurde. Qualitativ vergrofiert das Polymer die schwingende Masse, was zu einer
Reduktion der Frequenz fiihrt. Zudem wirkt zusétzlich die innere Spannung des Films,
was die Frequenz erhéhen sollte. Bei der ersten Messung zeigte sich, dass die Resonanzfre-
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quenz der reinen Membran von ca. 85 kHz auf 560 kHz mit dem zusétzlichem Polymerfilm
ansteigt. Auch eine hohere Mode bei 1,4 MHz ist in den Daten mit Film sichtbar. Auf
Basis dieser Erkenntinisse konnen weiterfithrende Untersuchungen fiir verschiedene Film-
materialien und unterschiedliche Dicken unternommen werden.

8.2. Akustische Oberflachenwellen

Die akustischen Oberflachenwellen (SAWs) sammeln oberflichennahe Informationen iiber
das verwendete Substrat. So kénnen sie im gezeigten Frequenzbereich als Sensor genutzt
werden, um Adsorbate auf der Oberfliche zu charakterisieren. Die Literatur in diesem
Gebiet ist sehr mannigfaltig, jedoch bringt die verwendete Anregemethode iiber Laserin-
terferen den Vorteil, die Frequenz beliebig verandern zu kénnen. Auf absorbierenden Mate-
rialien sogar ohne die Oberfliche zu beschédigen. So konnen Materialien oder Werkstiicke
untersucht werden, die nicht erst auf eine Interdigitalstruktur mit Piezoaktuator aufge-
bracht werden miissen. Es steht nicht nur die Amplitude als Parameter zur Verfiigung,
sondern auch die Frequenzabhéingigkeit kann fiir die Auswertung genutzt werden.

Rayleighwellen zeigen auf Substraten mit Metallfilm Dispersion. Wegen der verminder-
ten Ausbreitungsgeschwindigkeiten der SAWs im Schichtsystem sollte es moglich sein pas-
sive Elemente wie Linsen auf einer Oberfliche zu verwirklichen. So kénnten auch kleinste
Amplituden zur Messung verwendet werden, die hernach durch eine Linse in ein messbares
Signal konvertiert werden.

Organische Systeme bilden auf Oberflichen nicht immer isotrope Anordnungen. So rich-
ten sich manche Molekiile an der Struktur der Oberfliche aus [RBGG110]. In der Auswer-
tung hatten wir die Anisotropie entlang verschiedener Kristallachsen gezeigt. So kénnen
wir nicht nur die Ausrichtung eines anisotropen Substrates wie Saphir zerstorungsfrei
bestimmen, wir kénnen auch die Anisotropie eines Films auf dem Substrat vermessen.
Gerade in organischen Systemen, bei denen Molekiile in der Ebene unterschiedlich anein-
ander binden, sollte eine Anisotropie messbar sein.

In Bezug auf die Charakterisierung der Nanowelt ist ein weiterer Punkt sehr interessant.
Gelingt es, die erreichbaren und vor allem detektierbaren Frequenzen der SAWs weiter
zu erhohen, erreichen wir die Eigenfrequenzen von Nanostrukturen. Somit dienen die
SAWs als monochromatische Sensoren fiir die Nanostruktur. In den spektroskopischen
Daten fiir unterschiedliche SAW-Frequenzen stecken weitere Details iiber die Ankopplung
der Strukturen an die Unterlage oder die rdumliche Form der Moden, die mit heutiger,
breitbandiger Anregung iiber fs-Systeme nicht zugénglich sind.

8.2.1. Phasenwechselmedien

SAWs kénnen auch auf Phasenwechselmedien erzeugt werden. Ein Datensatz einer Nickel-
Titan-Legierung ist in Abbildung 8.3 gezeigt. Phasenwechselmedien dndern ihre kristal-
lografische Form bei einer bestimmten Temperatur, wodurch sich auch die akustischen,
optischen und elektronischen Eigenschaften dndern. Bisher wurde der Phaseniibergang
iber optische Reflexions- oder elektrische Messungen nachgewiesen [TASH99, WHCO06].
Die SAWs konnen als zusétzliche Methode verwendet werden. In Abbildung 8.3 wurde mit
einem Linienfokus eine Oberflichenwelle angeregt und in festem Abstand {iber Knife-Edge
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Abbildung 8.3.: SAW-Signale auf einem Nickel-Titan-Blech fiir verschiedene Temperatu-
ren, angeregt mit einem Linienfokus und gemessen iiber Knife-Edge. Die
Ubergangstemperatur liegt bei etwa 40 °C, in einem Bereich, in dem sich
sowohl die Zeitverzogerung, als auch die Slgnalform drastisch dndern.

vermessen. Das Susbtrat ist mit einem Heizelement auf verschiedene Temperaturen ge-
heizt. Ab einer bestimmten Temperatur dndert sich die Laufzeit und die charakteristische
Form der Welle sprungartig. Hier fand der Phaseniibergang statt.

Von zentralem Interesse sind Filme aus Phasenwechselmedien. Da die Sprungtempera-
tur sehr stark vom Legierungsverhéltnis abhéngt, kann die SAWs Methode als kontaktlose,
in-situ Messung beim Sputtern oder Tempern der Filme verwendet werden.

8.3. Thermische Eigenschaften

Die vorliegende Arbeit diskutiert die Eigenschaften von 340 nm diinnen Membranen. Bei
geringeren Dicken wird die freie Weglénge der dominanten Phononen auch bei Raumtem-
peratur mit der Membrandicke vergleichbar, was ein Abweichen der Warmeleitfahigkeit
vom Vollmaterial erwarten lédsst. Erste Experimente zeigten, dass Temperaturmessungen
sowohl auf dickeren, als auch auf diinneren Membranen gut funktionieren. Einzig die
Transmissionswellenlénge muss auf den Bereich der grofiten Temperaturempfindlichkeit
angepasst werden, so dass eine 200 nm diinne Membran bei etwa 530 nm Licht auszumes-
sen ist.

In die Berechnung der Warmeleitfahigkeit gingen Absorptionswerte aus Simulationen
mit Scout2 ein. Die Ubereinstimmung der Transmissionsspektren mit dem Experiment ist
sehr gut, was auf ebenso akkurate Absorptionsangaben schlieflen lasst. Um die Absorption
jedoch direkt messen zu kénnen, miisste der verwendete Mikroskopaufbau derart erweitert
werden, dass auch das reflektierte Licht quantitativ gemessen werden kann. Nicht nur fiir
die Messungen ab Raumtemperatur, auch fiir die Bestimmung der Warmeleitfahigkeit bei
tiefen Temperaturen ist diese Erweiterung von grofler Bedeutung. Damit liefle sich auch
die Temperatur bestimmen, bei der die freie Wegldnge der Phononen die Membrandicke
erreicht. In diesem Moment ist die Warmeleitung durch der Streuung an den Grenzflachen
limitiert, was sich an den Daten gut ablesen lassen sollte.
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Der Mikroskopaufbau erméglicht Messungen bis minimal 6 K und die Eichung der
Transmission existiert bis zu diesen tiefen Temperaturen. Jedoch nimmt nicht nur die
Sensitivitit in diesem Temperaturbereich ab, auch ist die Absorption bei einer Heizwel-
lenldnge von 658 nm gering. Erste Experimente, wie in Abbildung 8.4 dargestellt, zeigen,

1,00

relative Transmission

0,99

Abbildung 8.4.: Die Siliziummembran befindet sich bei einer Basistemperatur von 6 K.
Der Heizlaser schafft die Membran im Fokus auf ca. 60 K aufzuheizen.

dass ein Temperaturprofil bei 6 K Substrattemperatur etabliert werden kann. Die Trans-
mission bei 480 nm Wellenldnge im etwa 60 K warmen Fokus liegt bei 0,988, was bereits
nahe an die Auflésungsgrenze der Messmethode heran reicht. Um kleine Effekte bei tiefen
Temperaturen untersuchen zu kénnen, muss vor allem das Signal-zu-Rausch Verhéltnis
verbessert werden. Dies kann iiber ldngeres Mitteln geschehen, wobei ein angemessener
Zeitaufwand pro Bild eingehalten werden sollte, um eine Wegdriften der Lichtquellen zu
vermeiden. Eine weitere Mdoglichkeit ist die Verwendung einer rauscharmen Kamera mit
hoherem Kontrastverhéltnis. Die Anderung der Transmissionswellenléinge wire eine wei-
tere Optimierungsmoglichkeit, verbessert in diesem Temperaturbereich die Sensitivitit
allerdings nicht weiter.

Im Bereich tiefer Temperaturen konnte der ballistische Phononentransport anhand ei-
ner thermischen Diode nachgewiesen werden. Im Rahmen der Arbeit wurde nur eine
Diodengeometrie untersucht. Der gezeigte Gleichrichtwert kann durch eine Optimierung
der Struktur weiter erhoht werden. So ist denkbar, dass nicht nur zwei, sondern drei oder
mehr Reihen von speziell geformten Lochern hintereinander angeordnet werden. Eine Un-
tersuchung eines weiten Temperaturbereiches von Raumtemperatur bis hin zu wenigen
K sollte ein Einsetzen des Gleichrichteffekts unterhalb einer bestimmten Temperatur zei-
gen. Ebenso konnte die Diodenstruktur dazu genutzt werden, um Wéarme in einem ab-
gegrenzten Bereich zu deponieren. Wéarmt sich diese Insel weiter auf, so kann durch die
ansteigende Temperatur die Warme das Gebiet wieder verlassen - ein Art ,,thermisches
Uberdruckventil®.

Neben reinen Siliziummembranen ist die Untersuchung von Siliziumnitrid von groflem
Interesse. Siliziumnitrid wird in industriellen Anwendungen in Lagern oder der Metallver-
arbeitung verwendet. Membranen aus diesem Material finden unter anderem als Fenster
in TEM- und Rontgenmikroskopen Verwendung. Uber Eigenschaften, wie die Wirmeleit-
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fahigkeit in den Membranen, ist wenig bekannt. Mit der vorgestellten Messmethode kénnen
auch Siliziumnitridmembrane thermisch untersucht werden. Vorexperimente zeigten einen
schwachen, aber detektierbaren Transmissionseffekt mit ansteigender Temperatur, der in
der GroBlenordnung der thermischen Ausdehnung der Membran lag. Mit einer Optimie-
rung der Detektionsparameter (Transmissionswellenldnge, Winkel) oder durch die Ver-
wendung eines Schichtsystems aus Silizium und Siliziumnitrid sollte dies weiterfithrend
untersucht werden.

Siliziummembrane eignen sich hervorragend als Sensoren fiir die thermische Untersu-
chung beliebiger Strukturen auf der Membran. Uber den statischen und zeitlichen Tem-
peraturverlauf um die Struktur lassen sich wertvolle Informationen iiber die spezifische
Waérme oder die Ankopplung an die Membran gewinnen. Die Messmethode kann sich zu
einem Werkzeug der Nanokalorimetrie weiterentwickeln, bei dem die zu untersuchende
Struktur auf die Membran aufgebracht wird und nach einem festen Satz von Messungen
alle Informationen zugénglich sind. Hier kann ein verbessertes Design weiterhelfen. Ein
Ring aus dem zu untersuchenden Material, in dessen Mitte der Laser das Silizium heizt,
beinhaltet sowohl das bekannten Temperaturverhalten einer reinen Membran, als auch
die Information der zusétzlichen Struktur. Nicht nur metallische Nanostrukturen, son-
dern auch biologische Systeme wie Zellkulturen lieflen sich so kalorimetrisch untersuchen.
Die Siliziummembranen konnten zu einem weiteren Bauteil eines Lab-on-a-Chip Ansat-
zes werden. Ein Experiment mit einem Wassertropfen, der auf die Membran aufgebracht
wurde, zeigte sowohl die Funktionsweise der Methode in wassriger Umgebung, als auch
einen klaren Effekt des sich abkiihlenden Wassers [Trol1].

Abschlieflend wird ein Ergebnis eines ersten Experimentes zum thermischen Zerfall von
Oberflachenplasmonen in einem Punktkontaktsystem gezeigt, als weiteres, zukiinfiges An-
wendungsbeispiel der Temperaturmessmethode. Abbildung 8.5 zeigt oben eine 100 nm

325

Temperatur (K)

40

n

295

Abbildung 8.5.: Auf eine Membran wurde ein Goldsteg mit Gittern zur Plasmonenan-
regung aufgebracht (oben). Der Laser heizt Gitter und reinen Film mit
gleicher Leistung (unten), wobei sich die Gitterseite wegen der erhéhten
Absorption des ausgediinnten Goldes stérker aufheizt.

Dicke metallische Goldstruktur, die mit Hilfe von Elektronenstrahllitografie auf eine Sili-
ziummembran fabriziert wurde. Das Gitter wurde mit einem fokussierten Ionenstrahl in
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das Gold geschnitten und so abgemessen, dass Plasmonen effizient in den Goldfilm einkop-
peln kénnen. Die beiden Bilder unten zeigen den Temperaturverlauf fiir die Beleuchtung
mit identischer Leistung, links auf dem Gitter, rechts im gleichen Abstand zur Engstel-
le auf dem glatten Film. Trifft der Laser das Gitter steigt die Temperatur drastisch an,
was in diesem Fall wahrscheinlich der hoheren Absorption des nur noch 50 nm diinnen
Goldfilmes im Gitter und nicht den Plasmonen geschuldet ist [Jenll1]. Eine Verbesserung
ware hier durch einen dickeren Goldfilm méoglich, der nach der Strukturierung immernoch
minimal 100nm Dicke besitzt. Dennoch demonstriert das Ergebnis eindriicklich, in wie
weit die Temperaturmessung auf diinnen Siliziummembranen in einem sehr weiten Umfeld
thermischer Effekte Anwendung finden kann.






9. Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit zeigt Phononen in einem Frequenzbereich von 10* - 103 Hz. An-
gefangen von Siliziummembranen, die bei niedrigen Frequenzen zum Schwingen angeregt
werden, sind Experimente zu akustischen Oberflichenwellen in einem mittleren Frequenz-
band gezeigt. Thermische Untersuchungen an Siliziummembranen schliefen den Frequenz-
bereich nach oben hin ab. Die Ergebnisse geben einen Uberblick iiber mégliche Phono-
nenexperimente im genannten Frequenzbereich.

Schwingende Siliziummembranen

Mit einem rein optisch basierten Aufbau konnten Siliziummembranen in Resonanz versetzt
und die Eigenfrequenzen mit hoher Genauigkeit gemessen werden. Uber die Modellvorstel-
lung, dass bei Frequenzen im Bereich um 100 kHz das System als reine Membran betrach-
tet werden kann, wurde aus den Resonanzfrequenzen auf die interne Spannung 0 = 19 MPa
geschlossen. Der Wert steht in sehr guter Ubereinstimmung zu aktuellen Literaturwerten.
Messungen zur Laufzeit von Wellenpaketen auf den Membranen bestédtigen die gemesse-
nen Spannungswerte und zeigen die erwartete Phasengeschwindigkeit von 80m/s fiir die
Grundmode.

Bei der resonanten Anregung waren hohere Frequenzen um 1,2 MHz sichtbar. Hier
weicht die Dispersionsrelation von dem linearen Verhalten der reinen Membran ab und
die Biegesteifigkeit der Siliziummembran gewinnt an Bedeutung, was mit dem Verhalten
einer Kirchhoff-Rayleigh-Platte modelliert werden kann. In den Laufzeitmessungen konn-
ten ebenso hohere Phasengeschwindigkeiten von etwa 150 m/s nachgewiesen werden, die
erst bei Frequenzen um 1,6 MHz zu erwarten sind. Der Fokusdurchmesser des Anrege-
lasers entspricht dabei der halben Wellenlédnge des laufenden Wellenpakets, was darauf
hinweist, dass die Fokusgréfie das auftretende Frequenzspektrum mitbestimmt [SBH*12].

Akustische Oberflachenwellen

Auf verschiedenen Substraten wie Glas, Silizium und Saphir konnten akustische Ober-
flichenwellen (SAWs) mittels einer Laserinterferenz-Technik [RSLB10] erzeugt werden.
Die Detektion erfolgte iiber eine Knife-Edge- und eine Beugungsmethode und erlaubte das
préizise Ausmessen der Amplituden im A-Bereich, sowie der Frequenz und Phase der Ray-
leighwellen [SGH11]. Am Beispiel der Superposition zweier SAWs unter einem Winkel
von 12,4° konnten wir die kohérente Kontrolle {iber die Wellenausbreitung demonstrieren.

Rayleighwellen auf einem reinen Material sind per se dispersionsfrei. Mit einem auf
die Oberfliche aufgedampften Metallfilm konnte die Dispersion und deren Abhéngigkeit
vom Schichtmaterial gezeigt werden. Die vorgestellten Messmethoden erweisen sich als
sensitiv genug, um sowohl die akustische Anisotropie von Saphir, als auch die erwartete,
frequenzabhingige Dampfung k; o< f* nachzuweisen. Auf Grund dieser Abhiingigkeit lag
die hochste, messbare SAW-Frequenz bei 1,1 GHz.
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Thermische Eigenschaften von Siliziummembranen

Auf Grund ihrer temperaturabhéngigen dielektrischen Funktion eignen sich Siliziummem-
branen hervorragend als Temperatursensoren. Eine neue, rein optische Messmethode zur
Bestimmung der lokalen Temperatur wurde im Rahmen dieser Arbeit entwickelt [SBSL10].
Das Messprinzip basiert auf der Auswertung der Intensitéit des transmittierten Lichtes bei
einer bestimmten Wellenldnge, die auf die ausgeprégten Fabry-Perot Moden der Membran
abgestimmt wird. Sowohl ein rein laserbasierter Aufbau, als auch ein umgebautes Durch-
lichtmikroskop wurden fiir die Messungen entwickelt.

An 340nm diinnen Membranen, die um 488 nm Transmissionswellenléinge ihre grofite
Messsensitivitdt haben, wurde die Warmeleitfahigkeit x auf zwei verschiedene Arten be-
stimmt. Dabei liefert der Zerfall eines iiber Laserinterferenz erzeugten, transienten Tem-
peraturgitters vergleichbare Werte (k = 108 %) wie statische Messungen an einer ra-
dialen Temperaturverteilung, die {iber einen Heizlaser in den Membranen erzeugt wurde
(k=136 -%).

Mit dem Mikroskopaufbau wurde die Transmissiondnderung iiber drei Dekaden fiir
Temperaturen zwischen 6 und 1683 K geeicht. Die erreichte Temperaturauflosung bei
Raumtemperatur wurde auf etwa 300 mK abgeschétzt. Hier gelang eine temperaturab-
hingige Messung von & in qualitativ guter Ubereinstimmung zur Literatur. Die Absolut-
werte liegen innerhalb der Fehlergrenzen oberhalb der Referenzwerte. Daraus lésst sich
schlielen, dass die verwendeten, errechneten Absorptionswerte fiir die Heizlaser im Expe-
riment zu grof sind.

Die Messmethode entwickelte sich im Rahmen der Arbeit dahingehend weiter, dass
Nanostrukturen in und auf den Membranen untersucht werden konnten. Es gelang die
erstmalige Realisierung und optische Messung einer thermischen Diode in einer Silizium-
membran. Der Effekt beruht auf einer asymmetrischen Anordnung von dreieckigen und
rhombischen Lochern, die den Fluss ballistischer Phononen gleichrichten. Bei 150 K wurde
ein Gleichrichtwert von 1,7 erreicht [SMSL11].

An Indiumteilchen, die auf die Oberfliche aufgeraspelt wurden, konnte die Wéarmespei-
cherung und Ankopplung an die Membran demonstriert werden. Zudem wurden iiber eine
Abschattungslithografie mit einer Kolloidmonolage Nickelnanostrukturen auf einer Mem-
bran hergestellt. Aus statischen und zeitaufgelosten Messungen konnte die spezifische
Wirme der Strukturen auf ¢ygnonicker = 934 ﬁ bestimmt werden, unter der Annahme
eines verschwindenden, thermischen Widerstands zwischen Nickelstruktur und Silizium-
membran. Dieser Wert ist um Faktor 20 gréfler als die Literaturwerte fiir Vollmaterial,
konnte aber mit der Abweichung der Nickelfilmdicke und der idealisierten Ankopplung
zumindest teilweise erkliart werden.
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Abbildung A.1l.: Tunnelstrom gemessen auf einer Siliziummembran. Ein gepulster Laser
regt die Membran resonant an und dessen Reflex wird iiber ein Knife-
Edge detektiert (rot). Der Strom (schwarz) oszilliert mit der selben Fre-
quenz wie das Photodiodensignal.
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Abbildung A.2.: Messung der Diodenstruktur in Sperrrichtung bei 120 K Substrattem-
peratur (links). Aus der Temperaturverteilung (rechts) ergibt sich ein
Gleichrichtwert von 3,1 im Vergleich zur Durchlassrichtung.
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