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Abstract

This bachelor thesis deals with the fabrication and electrical characterisation of nanostructured
niobium thin films to be used as precursors for superconducting nanowire single photon detectors
(SNSPDs). Different fabrication processes were ivestigated to derive possible effects of the
processes on the superconducting properties. The superconducting properties were measured
using two cryostats and four-point resistance measurements, and a critical temperature, critical
current (at 5 K) and residual resistance ratio could be determined for the structures. The author
shows that a protective layer on the thin niobium films is required to achieve high values for the
critical temperature, critical current and residual resistance ratio. The results also show that
a two-nanometre thin gold-palladium layer can significantly improve these values, although it
might lead to residues during etching. In addition, the author discusses the influence of the hard
mask materials used on the properties of the niobium layers. Finally, the author recommends
further quantitative analysis to confirm his qualitative results and to investigate other mask
materials that could improve the process. Overall, the work makes an important contribution to
the development of advanced quantum technologies and SNSPDs in particular. The work was

carried out at the Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB) in Braunschweig, Germany.

Kurzzusammenfassung

Diese Bachelorarbeit befasst sich mit der Herstellung und elektrischen Charakterisierung
von nanostrukturierten Niob-Diinnschichten, die als Precursor fiir supraleitende Nanodraht-
Einzelphotonendetektoren (SNSPDs) verwendet werden sollen. Es wurden unterschiedliche
Fertigungsprozesse untersucht, um mogliche Effekte der Prozesse auf die supraleitenden Eigen-
schaften ableiten zu kénnen. Die supraleitenden Eigenschaften wurden mittels zweier Kryostate
und Vier-Punkt-Widerstandsmessungen gemessen und es konnten kritische Temperatur, kri-
tischer Strom (bei 5 K) und Restwiderstandsverhéltnis fiir die Strukturen bestimmt werden.
Der Autor zeigt, dass eine Schutzschicht auf dem diinnen Niobfilm erforderlich ist, um hohe
Werte fiir die kritische Temperatur, den kritischen Strom und das Restwiderstandsverhéltnis zu
erreichen. Die Ergebnisse zeigen auch, dass eine zwei Nanometer diinne Gold-Palladium-Schicht
diese Werte erheblich verbessern kann, obwohl sie beim Atzen Riickstinde hinterlassen kann.
Dariiber hinaus diskutiert der Autor den Einfluss der verwendeten Hartmaskenmaterialien auf die
Eigenschaften der Niobschichten. Schliefllich empfiehlt der Autor weitere quantitative Analysen,
um seine qualitativen Ergebnisse zu bestédtigen und andere Maskenmaterialien zu untersuchen,
die den Prozess verbessern konnten. Insgesamt leistet die Arbeit einen wichtigen Beitrag zur
Entwicklung fortgeschrittener Quantentechnologien und insbesondere von SNSPDs. Die Arbeit
wurde an der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt (PTB) in Braunschweig, Deutschland,
durchgefiihrt.
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1. Einleitung

Der Bereich der Quantentechnologie ist ein Gebiet des rasch wachsendem Interesses und wach-
sender Entwicklung [TJS20]. Insbesondere Quantumcomputing ist aufgrund ihres Verbesserungs-
Potentials fiir Optimierungsaufgaben [Vik+20], Simulationen [Cha+23], maschinelle Lernverfah-
ren [Bia+17] wie auch der Quantenkryptographie [Eke91] zu einem immer wichtigeren Thema ge-
worden. Eine Schliisselkomponente der Quanteninformatik ist die Entwicklung von Hochleistungs-
Einzelphotonendetektoren [Eis+11]. Supraleitende Nanodraht-Einzelphotonendetektoren (SNSPDs)
haben sich aufgrund ihrer hohen Detektionseffizienz, ihres geringen Rauschens und ihrer schnel-
len Reaktionszeit als einer der vielversprechendsten Kandidaten fiir die Detektion einzelner

Photonen erwiesen [HI19].

Diese Arbeit befasst sich mit der Herstellung und elektrischen Charakterisierung von diinnen
Niobschichten als Vorstufe fiir ein SNSPD, die im Reinraumzentrum der Physikalisch-Technischen
Bundesanstalt (PTB) hergestellt und in einem Kryostaten getestet wurden. Die Arbeiten wurden
im Rahmen des Forschungsprojektes Quantum-Valley-Lower-Saxony (QVLS bzw. projektspezi-
fisch QVLS-Q1-T1.3-Raupach/Bieler) durchgefiihrt, das den Bereich der Quantentechnologien
in Niedersachsen entwickeln und fordern soll. Ziel dieser Vorarbeiten ist es, wichtige Grundlagen
fiir die Prozessierung von strukturiertem, diinnem Niob zu legen, um spéter einen SNSPD als

Sensor in einem Ionenfallen-Quantencomputer-Demonstrator einsetzen zu konnen.

Im zweiten Kapitel dieser Arbeit werden die theoretischen Hintergriinde und Grundlagen der
Supraleitung und SNSPDs sowie der typischer Prozesse in der Nanotechnologie dargestellt. Im
dritten Kapitel wird zunéachst die Herstellung und Prozessvariation der Niob-Diinnschichten
dargestellt und anschlieSend auf die elektrische Charakterisierung eingegangen, wobei auch der
Messplatzaufbau mit Kryostat beschrieben wird. Anschliefend werden die Messergebnisse und
die Auswirkungen verschiedener Prozessvariationen auf diese diskutiert. Abschliefend werden
im fiinften Kapitel die Schlussfolgerungen und Zukunftsaussichten dieser Arbeit erortert und
Empfehlungen zur weiteren Verbesserung der Prozessentwicklung fiir diinne Niobschichten

gegeben.

Insgesamt behandelt diese Arbeit eine detaillierte Untersuchung der Herstellung und elektrischen
Charakterisierung von diinnen Niob-Strukturen als Vorstufe von SNSPDs, die wichtige Kompo-

nenten fiir die Entwicklung fortschrittlicher Quantentechnologien sind. Die Ergebnisse dieser
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Forschung konnen wertvolle Erkenntnisse fiir die Verbesserung von Niob-basierten SNSPDs und
fiir die Entwicklung von Ionenfallen-Quantencomputern liefern, die das Potenzial haben, die

Welt des Rechnens zu revolutionieren.



2. Theorie

Ziel dieses Kapitels ist es, die theoretischen Grundlagen zu liefern, die im weiteren Verlauf dieser
Arbeit Gegenstand der Diskussion sein werden. Dabei wird im ersten Abschnitt allgemeiner
auf die Supraleitung und anschliefend im speziellen auf die Funktionsweise und die Typen
von Superconducting-Nanowire Single-Photon-Detectors (im folgenden abgekiirzt als SNSPDs)
eingegangen. Im zweiten Abschnitt des Kapitels werden die verschiedenen Prozesstechnologien
zur Mikro- und Nanostrukturierung vorgestellt, die zur Herstellung der Strukturen verwendet

wurden.

2.1. Grundlagen der Supraleitung

Beim Ubergang eines Materials vom normalleitenden in den supraleitenden Zustand treten
mehrere Effekte auf, von denen der nicht mehr messbare Widerstand der bekannteste ist. Dieser
Effekt darf jedoch nicht als Ausbildung eines idealen Leiters missverstanden werden, sondern als
Ausbildung eines idealen Diamagneten, der ebenfalls keinen Widerstand aufweisen darf [MO33].
Dabei ist dies nur einer von mehreren Effekten rund um die Supraleitung. Unter anderem wird
diese bei bestimmten Temperaturen und auch Magnetfeldern zusammenbrechen, welches im

folgenden verdeutlicht wird.
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Abb. 2.1.: Schematische Darstellung der Cooper-Paarung. a) Das Elektron 1 zieht die
Atomriimpfe des Gitters an, bewegt sich aber weiter. b) Durch diese elektrostatische
Anziehung und die Trégheit der Atomriimpfe bildet sich eine positive Ladungsmulde.
¢) Durch diese positive Ladungsmulde wird ein weiteres Elektron angezogen, diese
beiden Elektronen bilden eine attraktive Wechselwirkung, wobei die Bewegung der
Atomriimpfe (virtuelles Phonon) das Austauschteilchen bildet (aus [GM18]).
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Zur Erkldrung der Supraleitung gibt es mehrere Theorien, wobei hier vorrangig auf die
(phéanomenologische) Beschreibung durch die London’schen Gleichungen Bezug genommen
und die vereinfachte, elementare Aussage der Bardeen-Cooper-Schrieffer-Theorie (kurz: BCS-
Theorie) aufgezeigt wird. Dabei wird zunéchst eine einfache, aber auch praktische Vorstellung
von Supraleitung gegeben und diese dann anhand der London’schen Gleichungen fiir bestimmte
Effekte verwendet. Grundlage der BCS-Theorie ist die Idee der Bildung sogenannter Cooper-
Paare, die man sich wie folgt vorstellen kann: Ein Elektron bewegt sich durch das Gitter, wobei
sich die positiv geladenen Atomriimpfe der Gitteratome zu dem Elektron hinziehen (Abb. 2.1a).
Aufgrund der Tragheit der Atomriimpfe bilden diese auch nach dem Durchgang des Elektrons
noch fiir kurze Zeit eine positive Ladungsansammlung (Abb. 2.1b), die als Potentialmulde fiir
ein weiteres Elektron dient (Abb. 2.1¢) [Fro52]. Die Coulomb-AbstoBung des ersten und des
nachfolgenden Elektrons ist wegen der grofien zeitlichen und damit rdumlichen Distanz (10 bis
100 nm nach [GM18]) und der sonstigen Abschirmung des Gitters gering [BS51]. Durch dieses
"Folgen” des zweiten Elektrons entsteht eine Bindung zwischen diesen beiden Elektronen, wobei
die als Phonon quantisierte Gitterschwingung das Austauschteilchen bildet [Coo56]. Damit ist
die Grundidee der Cooper-Paarung erklart. Die BCS-Theorie geht noch einen Schritt weiter
und spricht davon, dass das Fermi-Gas der Elektronen zu einem Zwei-Phasen-Gemisch wird.
Die zweite Phase wird von Cooper-Paaren gebildet, die aufgrund des ganzzahligen Gesamtspins
der beiden Elektronen eine makroskopische Materiewelle bilden (in den meisten Féllen als
Singulett-Zustand mit dem Gesamtspin s = 0 bezeichnet [GM18]).

Kritische Temperatur 7T,

Nun kann man die bisherige Betrachtung der Cooper-Paare weiterfithren und sich fragen, warum
dieser Effekt nur bei niedrigen Temperaturen auftritt und bei Temperaturerh6hung an einem
bestimmten Punkt, der kritischen Temperatur oder auch Sprungtemperatur, zusammenbricht.
Der Grund liegt darin, dass die gebildeten Cooperpaare durch den Energieeintrag aus der
Umgebung oberhalb der kritischen Temperatur wieder aus ihrer Bindung gelost werden [BK13].
Dadurch kondensieren nicht geniigend Elektronen in der supraleitenden Phase. Unterhalb der
kritischen Temperatur kondensieren mehr Elektronen als in die andere Phase ”verdampfen”. Wie
bereits sprachlich angedeutet, kann man dies auch in Analogie zu einem Phaseniibergang zwischen
fliissig und gasformig sehen. Nach dem Duschen kondensiert das Wasser am (relativ gesehen)
kalten Spiegel, weil das Wasser dort in eine energetisch giinstigere Nahordnung eintritt. Ware der
Spiegel dagegen warm, wiirde das Wasser dort nicht kondensieren, da die Wassermolekiile durch
die thermische Anregung des Spiegels zu schnell fiir eine Nahordnung werden [Bin+16]. Es sind
also entsprechend niedrige Temperaturen erforderlich, damit die Supraleitung einsetzt. Dariiber
hinaus hangt die kritische Temperatur auch entscheidend vom Material und von der Reinheit des
Materials ab, wofiir es verschiedene Erklarungen gibt. Unter anderem spielen die Verdnderung des
Gitters bzw. Gitterdefekte und die unterschiedliche Anzahl der Valenzelektronen der Storatome
eine Rolle [BK13].
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Kritischer Strom 1.

Der kritische Strom héngt mit dem kritischen Magnetfeld B. zusammen. Supraleiter verdringen
bei Annéherung an einen idealen Diamagneten ein dufleres Magnetfeld fast vollstéindig aus ihrem
Inneren. Dies ist der sogenannte Meifiner-Ochsenfeld-Effekt.[MO33] An der Oberfliche bilden
sich Suprastrome (mit der Suprastromdiche Jg), die ein entsprechendes Gegenfeld aufbauen und
damit das Innere des Supraleiters magnetfeldfrei halten. Allerdings haben die Suprastrome an
der Oberfldche eine endliche Eindringtiefe, so dass Magnetfeldlinien in den Supraleiter eindringen.
Dies wird physikalisch durch die zweite London’sche Gleichung beschrieben [L135] [GM18]:

6x( m5-£)+§=o (2.1)

ns - qs
mg=Masse eines Cooper-Paars, ng=Anzahl Cooperpaare, gs=Ladung eines Cooper-Paars

Sowohl das eindringende Magnetfeld als auch der Suprastrom nehmen im Inneren des Supraleiters
exponentiell ab. Die Konstante in der exponentiellen Abschirmfunktion ist die London’sche
Eindringtiefe ;. Liegt beispielsweise ein homogenes Magnetfeld in z-Richtung vor und ist die
Oberfldche-normale eines Supraleiters parallel zur x-Achse, so ergibt sich die Losung der zweiten

London’schen Gleichung, mit der magnetischen Feldkonstante pg, wie folgt:

mg

B.(x) = By-e "M mit A\ = | ——
HoTsds

(2.2)
Nach dieser Betrachtung flieen die Cooper-Paare bzw. der Suprastrom nur in der Néhe der
Oberflache des Supraleiters. Nun stellt sich die Frage, wie grof3 das Feld werden kann, denn
um das magnetische Feld zu verschieben, muss Arbeit aufgewendet werden, und diese kann
nicht unendlich grofl werden, da sonst unendlich viel Energie aufgewendet werden miisste. Dies
widerspricht dem ersten Hauptsatz der Thermodynamik. Es gibt also ein Feld, bei dem sich
die Verdringungsarbeit und die durch die Kondensation der Elektronen zu Cooper-Paaren
gewonnene Energie aufheben. Dies ist das kritische Feld B, [GM18]. Aus der vorangegangenen
Diskussion iiber die kritische Temperatur ist auch schnell ersichtlich, dass das kritische Feld
ebenfalls temperaturabhéingig ist, da sich bei niedrigeren Temperaturen eine hohere Anzahl
an Cooperpaaren bildet. Dadurch ist die absolut verfiigbare Kondensationsenergie hoher und
es kann mehr Verdriangungsarbeit geleistet werden. Aus dieser Veranschaulichung und einer

empirischen Naherung ergibt sich folgender Zusammenhang fiir das kritische Feld und die

Temperatur [BK13]: )
Bﬂﬁz&@-@—(%)) 2:)

Aus der Kenntnis des kritischen Feldes kann nun der kritische Strom definiert werden. Der kriti-
sche Strom induziert ndmlich ein eigenes Magnetfeld, das durch den Meiiner-Ochsenfeld-Effekt

ebenfalls aus dem Supraleiter verdriangt wird. Es gibt also eine Begrenzung der Suprastromdichte

D
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durch das kritische Feld. Aus der zweiten London’schen Gleichung und der Geometrie des Su-
praleiters ergibt sich ein kritischer Strom. Dieser kritische Strom, der sich aus der London’schen
Gleichung ableiten lésst, ist in der Regel grofier als der gemessene. Dies liegt daran, dass es
einen weiteren begrenzenden Effekt auf den Supraleiterstrom gibt, der in den London’schen
Gleichungen nicht auftaucht bzw. als konstant angenommen wird. Es handelt sich um die Bildung
und Zerstorung von Cooper-Paaren in Abhéngigkeit von der Stromstérke. Die Zerstorung der
Cooper-Paare nimmt mit héheren Stromen zu, da die zusétzlich eingeprégte kinetische Energie
des Stromes die Kondensationsenergie bzw. Bildungsenthalpie der Cooper-Paare iibersteigt
und diese zerstort (siche unter ” BCS-kritische-Stromdichte” in [GM18]). Daraus ergeben sich
zwei Faktoren, die den Strom, der durch den Supraleiter flieBen kann, begrenzen. Aus der
BCS-Theorie lasst sich auch eine Formel ableiten, die die kritische Stromdichte angibt, die
aber meist nur zur Abschétzung geeignet ist, da Gitterfehler und die Bewegung der Flusslinien

ebenfalls zu starken Abweichungen fithren kénnen [GM18].

Insbesondere beim kritischen Strom wirken sich Gitterfehler negativ aus, da sie die lokale
Cooper-Paar-Dichte stark reduzieren. Dadurch wird der supraleitende Strom in diesen lokalen
Bereichen rdumlich eingeengt und kann ggf. die kritische Stromdichte iiberschreiten. Daher ist

es nicht nur fiir eine hohe kritische Temperatur, sondern auch fiir einen hohen kritischen Strom

notwendig, moglichst fehlerarme Schichten herzustellen [Chal§].

Shubnikov-Phase

ﬂOHext

Abb. 2.2.: Ab einer bestimmten externen Magnetfeldstéirke (uoHe.) bilden sich sog. ”Fluss-
schlauche” als Kreis-Suprastrome im Supraleiter (aus [GM18]).

Ergénzend zur Betrachtung des kritischen Feldes sei darauf hingewiesen, dass neben dem
Meifiner-Ochsenfeld-Effekt bei bestimmten Supraleitern noch ein weiterer Effekt auftreten

kann, namlich die sogenannte Shubnikov-Phase [Abr57]. Dabei dringen partiell magnetische

6
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Feldlinien in den Supraleiter ein (wie in Abb. 2.2), die (bei homogenem Gitter) als magnetischer
Fluss einen diskreten Wert in der Grofle des Elementarflussquantums ®, annehmen. Das
Elementarflussquant ist verkniipft mit den SI-Konstanten und definiert sich als ®y = #/2¢ =
2,06-10~* Wh. In dieser Phase, in der das Magnetfeld teilweise in den Supraleiter eindringt, ergibt
sich ein gewisser energetischer Vorteil gegeniiber der Meifiner-Phase, in der das Magnetfeld
vollstandig verdrangt wird. Daraus ergeben sich zwei Werte fiir das "kritische Feld”. Der
erste Wert beschreibt in der Literatur, wann der Supraleiter von der Meifiner-Phase in die
Shubnikov-Phase iibergeht. Der zweite Wert gibt an, wann die Supraleitung als solche vollstandig
verschwindet und das Magnetfeld den Supraleiter vollstdndig durchflutet. Dabei ist zu beachten,
dass dieser zweite Wert deutlich hoher ist als das kritische Feld von Supraleitern, die nur in
der Meifiner-Phase vorliegen [BK13]. Aufgrund des hoheren Wertes des kritischen Feldes, bei
dem die Supraleitung zusammenbricht, bzw. der geringeren Verdrédngungsenergie durch den
Einschluss in Flussschliuchen kénnen Supraleiter in der Shubnikov-Phase hohere Suprastrome
aufnehmen, dadurch ist die kritische Stromdichte bzw. der kritische Strom grofler [GM18].

Niob als Supraleiter

In dieser Arbeit wird das Element Niob als Supraleiter verwendet, dabei soll hier kurz auf
die Eigenschaften des Niobs verwiesen werden. Ubliche Werte sind in Tab. 2.1 nach [MW05]

angezeigt.

Tab. 2.1.: Einige Werte zur Einordnung von Niob als Supraleiter.
Grofen ‘ T.in K ‘ A(T = 0K) in nm ‘ B, in mT
Werte | 925 32-45 206

Fiir SNSPDs hat sich Niobnitrid (NbN) weitgehend durchgesetzt. Deshalb sollen hier die
Unterschiede zwischen den beiden Werkstoffen dargestellt werden. Niobnitrid hat eine hchere
kritische Temperatur als Niob. Allerdings hat Niob im Vergleich zu Niobnitrid eine kleinere
supraleitende Bandliicke, d.h. es wird weniger Energie benotigt, um ein Cooperpaar zu spalten.
Aufgrund des Diffusionskoeffizienten ist jedoch auch der Hotspot grofler (siehe 2.1.1), was zu
einer geringeren lokalen Erwadrmung fithrt, was wiederum den Einfluss der Erwarmung auf den
Supraleiter schwicht. Die Totzeit nach der Detektion ist bei Niob geringer, allerdings ist auch die
Detektionsbandbreite kleiner [Chal8]. Zudem fiihrt die geringere kinetische Induktivitét (siche
Abb. 2.4) des Niobs gegeniiber Niobnitrid zu einer schnelleren Relaxion des Detektors [Ann+10].
Niob-Prozesse an der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt sind bereits gut etabliert, je-
doch nur fiir dickere Schichten als fiir SNSPDs benttigt werden. Bei einem klar umrissenen
Anforderungsbereich wie im Projekt ”Quantum-Valley-Lower-Saxony” iiberwiegen die Totzeit-
und Prozessvorteile von Niob gegeniiber Niobnitrid. Daher wird in dieser Bachelorarbeit Niob

verwendet und untersucht.
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2.1.1. Superconducting Nanowire Single-Photon-Detector

Fiir den Nachweis einzelner Photonen gibt es verschiedene Detektortypen. Zum einen gibt es
den Typ der Lawinenphotodiode oder auch Single-Photon Avalanche Diode (SPAD), die sowohl
den photoelektrischen als auch den Lawineneffekt ausnutzt. Dabei regt das Photon ein Elektron
in der Diode an, wobei das Elektron durch den Lawinen- oder Avalanche-Effekt verstarkt
wird. Durch die hohe Vorspannung der Diode kann es jedoch bei hohen Photonenstromen zur
Zerstorung der Diode kommen. Dariiber hinaus gibt es den sogenannten Ubergangskantensensor
oder Transition Edge Sensor (TES), der dhnlich wie der SNSPD funktioniert. Auch dieser Sensor
basiert auf Supraleitern. Dieser wird in der Néhe der kritischen Temperatur gehalten, sollte nun
ein Photon einfallen, erwérmt sich das Material und der Widerstand des Materials erhcht sich.
Das Auslesen der Detektion erfolgt &hnlich wie beim spéter vorgestellten SNSPD. Der Vorteil
ist, dass mehrere Photonen gemessen werden kénnen, da der Widerstand im Ubergangsbereich
um 7, allméhlich ansteigt. Nachteilig sind die ldngeren Totzeiten des Sensors im Vergleich zum
SNSPD (>pus vs. <10ns)[Kiic20].

Im Jahr 2001 wurde erstmals ein supraleitender Nanodraht-Einzelphotonendetektor hergestellt
[SGKO1]. Dieser Sensor basiert auf einem supraleitenden Nanodraht, der mit einem Strom

vorgespannt ist, der in der Nahe der kritischen Stromdichte des Leiters liegt.

a) J<Jc b) ] <Jc c)

v v v v v v v v \4 v v v

Abb. 2.3.: a) Nanodraht im statischen Zustand mit eingeprigtem Strom kleiner I.. b) Einfall
eines Photons und damit Erzeugung eines Hotspots, die durchflossene Fléche ist kleiner
und die Stromdichte iibersteigt die kritische Stromdichte. ¢) Durch Uberschreiten der
kritischen Stromdichte ist der gesamte Querschnitt nicht mehr supraleitend.
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Ein Photon wird nun dadurch registriert, dass die Supraleitung durch den Einfall zusammenbricht.
Dies geschieht dadurch, dass das einfallende Photon zu einer lokalen Erwarmung im Leiter
fithrt, dieser lokale Teil ist nicht mehr supraleitend. In der Folge flieit der Suprastrom um
diese Stelle herum, wie in Abb. 2.3b gezeigt, dabei kann die kritische Stromdichte in diesem
Bereich iiberschritten werden, wodurch nun der gesamte Abschnitt normalleitend wird (Abb.
2.3c). Die daraus resultierende Streuung an dieser nicht mehr supraleitenden Stelle erhoht
den Warmeeintrag. Dies konnte zu einer weiteren Erwarmung des Nanodrahtes fithren. Dies
wiirde eine erneute Detektion verhindern. Entsprechend muss der elektronische Aufbau fiir
die Detektion gestaltet werden. Alternativ kann auch wieder eine Cooperpaarbetrachtung
durchgefiihrt werden. Das Photon fiihrt lokal zu einem Aufbrechen der Cooperpaare, wodurch
die gewonnene Kondensationsenergie in diesem Bereich sinkt und durch die bereits hohe
eingebrachte kinetische und Feldverdréingungsenergie des Stromes zu einem weiteren Aufbrechen

der Cooperpaare und zum Zusammenbruch der Supraleitung in diesem Bereich fiihrt [Ann+09].
AN h
—_—

I Ly R 50 Q !

RHotspot

Abb. 2.4.: Schaltbild des Ausleseverfahrens fiir SNSPDs. Der Zweig mit der kinetischen Indukti-
vitdt und dem Schalter ist das elektrische Aquivalent zum SNSPD, rechts davon ist
das Auslesen-System. Im Moment des Umschaltens des Schalters (Photonen-Einfall)
andert sich der Stromteiler und man erhélt eine Spannung iiber die Widersténde
rechts.

Abb. 2.4 zeigt das Schaltbild eines moglichen Aufbaus fiir optische Messungen mit einem SNSPD.
In den SNSPD wird ein Strom Ip eingeprigt. Der Zweig mit der Induktivitét Ly (kinetische
Induktivitdt) und dem Schalter stellt den SNSPD dar. Die kinetische Induktivitiat ist das
elektrotechnische Abbild der Trigheit von Ladungstrigern. Dieser ist supraleitend und wird der
Einfachheit halber als widerstandslos angenommen. Trifft nun ein Photon auf den Nanodraht,
so dass ein nicht supraleitender Abschnitt entsteht, so hat diese Struktur einen Widerstand
Ruotspor- Dies wird durch den Schalter in diesem Zweig veranschaulicht, der umschaltet und
nun bestimmt der Widerstand des Hotspots bzw. des nicht mehr supraleitenden Abschnitts den
Widerstand dieses Zweiges. Nun muss man verstehen, wie sich diese Schaltung auf die Spannung
des Shunt-Widerstandes Rg bzw. auf den 50 Ohm Innenwiderstand des Operationsverstéarkers

auswirkt.
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Solange der SNSPD supraleitend ist, ist die Gleichstromquelle kurzgeschlossen, da der Strom
geméifl des Stromteilers am meisten iiber den niederohmigsten Zweig fliefit, in diesem Fall {iber den
SNSPD, da auch die kinetische Induktivitit eine reelle Impedanz (Resistanz) von null Ohm hat.
Der Strom flieit also iiber diesen Zweig und fiihrt wegen des fehlenden Widerstandes zu keinem
Spannungsabfall (die Spannung fillt nur iiber den Innenwiderstand der Stromquelle und die nicht
eingezeichneten parasitiaren Widerstdnde ab). Wenn nun ein Photon auf den SNSPD trifft und
dieser Zweig hochohmig wird, fillt eine Spannung iiber den Hotspot-Widerstand ab, aulerdem
andert sich das Stromteilerverhéltnis. Der Eingangswiderstand des Operationsverstiarkers und
der Shunt-Widerstand sind nun gleich- oder niederohmig gegeniiber dem Hotspot-Widerstand.
Um den Eingang des Operationsverstirkers zu schonen bzw. vor hoher Leistung zu schiitzen,
wird dieser Shuntwiderstand eingefiigt, damit er die entsprechende Leistung aufnimmt. Die
dabei entstehende Spannungsspitze wird vom Operationsverstiarker verstarkt und von der Aus-
werteelektronik (z.B. Oszilloskop) als Impuls registriert. Das Oszilloskop ist daher notig, da sich
die maximale Zahlrate bei {iber 100 MHz befindet und die Totzeiten unter zehn Nanosekunden.
Daher ist eine moglichst hohe Zeitauflosung notig, um das kurze Event von weniger als zehn

Nanosekunden zu registrieren [Kiic20].

Aus dieser Betrachtung wird auch deutlich, warum Nanodréhte fiir diese Anwendung besonders
geeignet sind. Zum einen spielt die Warmekapazitéit der diinnen Nanodrihte eine Rolle, zum an-
deren der Fluss des Suprastroms, der nur mit der London’schen Eindringtiefe in den Supraleiter
eindringt. Durch die nanoskalige Ausfithrung der supraleitenden Schicht ist diese kleiner als die
London’sche Eindringtiefe und auch die Warmekapazitét ist klein, so dass eine entsprechende
Erwiarmung durch ein einzelnes Photon mdoglich ist. Andererseits ist fiir eine einfache Detektion
ein moglichst grofler Spannungshub wiinschenswert, wodurch ein grofler Widerstand fiir R gotspor
in Frage kommt. Auflerdem wiirde ein grofler Widerstand auch den Stromteiler und damit
die Entlastung des Nanodrahtes begiinstigen. Ein grofler Widerstand wird durch eine diinne
Struktur bzw. einen kleinen Querschnitt erreicht. Somit vereint ein Nanodraht alle geforderten

Eigenschaften (Eindringtiefe, Warmekapazitit, hoher Widerstand).

Um die Wahrscheinlichkeit zu erhohen, dass ein Photon auf einen Abschnitt des Nanodrahtes
auftrifft, sollte auflerdem eine Maanderstruktur mit hohem Fiillfaktor gewahlt werden, wo also

der Abstand zwischen den einzelnen Nanodréhten so klein wie moglich ist.

2.2. Prozesstechnologien in der Nanoproduktionstechnik

In diesem Abschnitt werden die Grundlagen der Produktionstechnologien vorgestellt, die bei der
Herstellung der SNSPDs in der PTB verwendet werden. Eine gute Einfithrung und Beschreibung

der nanotechnologischen Prozesse bietet das Lehrbuch von Ulrich Hilleringmann [Hil19).
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2.2.1. Lithografie

Um eine Bearbeitung in kleineren lokalen Bereichen auf dem Wafer zu ermoglichen, werden
mit Hilfe einer Maskierung bestimmte Bereiche verdeckt und andere freigelegt. Dabei gibt es
eine breite Variation von moglichen Masken, Belichtungsverfahren und Verfahrensablaufen. Im
Folgenden wird auf die wichtigsten Grundlagen fiir die Lithografieprozesse in dieser Arbeit

hingewiesen.

Lithografische-Masken

Es gibt unterschiedlichste Arten von Lithografiemasken, dabei kann man allgemein zwischen
Lackmasken die zum Beispiel aus Fotolack oder aus PMMA (Polymethylmethacrylat als Matrix-
material) bestehen (auch Weichmasken genannt) und Metallmasken aus Chrom oder Aluminium
(auch Hartmasken genannt) unterscheiden. Fiir die Lackmasken zudem gibt es die Differenzierung
zwischen Negativ- und Positivlack. Dabei ist dies eine gewisse Analogie zur Fotografie, wo es
Negativ- und Positiv-(Dia)-Film gibt. Dariiber hinaus gibt es noch die Unterscheidung, ob
das verwendete Belichtungsverfahren mit Photonen oder Elektronen arbeitet. Dies hat auch
Auswirkungen auf den Lack, der dann bei Photonenbelichtungsverfahren oft als Photolack

bezeichnet wird.

Lackmasken werden vor allem wegen ihrer einfachen Handhabung und guten Integrierbarkeit
in den Prozess verwendet. Sie bestehen aus einem Matrixmaterial, das letztlich die eigentliche
Maske bildet, einem strahlungsempfindlichen Sensitizer und ein Losungsmittel, um die beiden
vorgenannten Komponenten in eine fliissige Form zu bringen. Der Auftrag erfolgt in der Regel
durch Rotationsbeschichtung (spin coating). Der Lack wird mit Hilfe einer Pipette auf das
Substrat aufgetragen, durch die Rotation wird ein Teil des Lacks abgeschleudert. Die Menge
(bzw. die Dicke) des abgeschleuderten Lackes bzw. die verbleibende Lackdicke kann iiber die
Viskositéit des Lackes und die Drehzahl eingestellt werden. Héufig schlieit sich ein Ausback-
Schritt (Pre-Bake) an, bei dem ein Teil des Losemittels verdampft wird und der unbelichtete

Lack eine gewisse Festigkeit erhalt.

Das Substrat mit den aufgetragenen Lack wird dann belichtet (Abb. 2.5a). Hier kommt eine
wichtige Eigenschaft des Lackes zum Tragen, ndmlich ob es sich um einen Negativ- oder
Positivlack handelt. Bei einem Negativlack werden an den Stellen des Lichteinfalls Radikale des
Sensitizers gebildet, die eine Polymerisation des Matrixmaterials auslésen. Die belichteten Stellen
bilden Polymerketten und werden dadurch hart und chemisch unléslich fiir den nachfolgenden
Entwickler, der die nicht polymerisierten Teile auflést und entfernt (Abb. 2.5b). Beim Positivlack
verhélt es sich umgekehrt, hier werden die belichteten Stellen durch den Sensitizers gestért und

konnen durch den Entwickler gelost und entfernt werden (Abb. 2.5¢).

11
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Abb. 2.5.: a) Belichtung mit Licht, wobei nur ein bestimmter Teil des Fotolacks belichtet wird.
b) Beim Negativlack wird die belichtete Stelle unléslich und bleibt beim Entwickeln
erhalten. ¢) Beim Positivlack wird die belichtete Stelle l6slicher und beim Entwickeln
entfernt.

Eine einfache M6glichkeit eine Hartmaske zu erzeugen, besteht darin, das Hartmaskenmaterial auf
eine bereits entwickelte Lackmaske aufzubringen. In diesem Fall bilden die nicht lackierten Stellen
die endgiiltige Hartmaske. Die Stellen, an denen das Material bearbeitet werden soll, werden
nicht mit dem Hartmaskenmaterial versiegelt, da der darunterliegende Lack dies verhindert. Die
Entfernung der lackierten Stellen und des dariiber liegenden Hartmaskenmaterials erfolgt durch
eine anschlieBende Losemittelbehandlung. Die Hartmaske selbst kann metallbasiert sein, aber

auch St0Oy oder Si3N4 werden hiufig verwendet.

Belichtungsverfahren

Um eine Spaltung bzw. Radikalbildung des Sensitizers in der Lackmaske zu bewirken, ist eine
entsprechende Belichtung mit einer geeigneten Strahlungsart erforderlich. In grofiindustriellen
Prozessen wird hierfiir aufgrund der Skalierbarkeit und der gleichzeitigen Belichtung eines
gesamten Wafers die optische Belichtung eingesetzt. Die Belichtung erfolgt dabei meist durch
Projektionsbelichtung mit kurzwelligem Licht (UV-Licht aufgrund der immer kleiner werdenden
StrukturgroBen). Bei diesen Verfahren werden Fotolacke angewendet. Dieses Verfahren zeichnet
sich durch einen hohen Durchsatz sowie eine kostengiinstigere Maskenherstellung aus, da diese
weniger hochauflésend strukturiert werden miissen. Nachteilig ist jedoch die geringe Flexibilitit
des Verfahrens. Fiir jede Anderung der Struktur muss eine neue Belichtungsmaske hergestellt
werden, so dass sich die optische Belichtung erst bei einem fertig entwickelten und in groferen
Stiickzahlen benétigten Produkt anbietet.

Im Gegensatz dazu steht die Elektronenstrahllithographie, bei der nicht elektromagnetische
Wellen, sondern beschleunigte Elektronen als Belichtungsstrahlung dienen. Hierfiir sind PMMA
basierte Lacke gut geeignet. Dazu muss zunéchst ein Ultrahochvakuum (1 pPa bis 1 nPa nach
[Int19] und [Hil19]) erzeugt werden, um die freie Weglénge fiir die Elektronen, zur Vermeidung

von Kollisionen mit gasformigen Atomen/Molekiilen, zu vergroBern. Dies ist mit einem hohen
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technischen Aufwand verbunden. Dariiber hinaus wird hédufig mit dem Raster-Scan-Verfahren
belichtet. Dabei werden die Strukturen nach und nach mit dem Elektronenstrahl abgefahren,
dhnlich wie beim Zeichnen mit einem Bleistift. Dies fithrt im Vergleich zur Projektionsbelichtung
zu einer deutlich langeren Prozesszeit. Dafiir erhédlt man durch den Verzicht auf eine Belich-
tungsmaske bzw. durch die direkte Belichtung der Strukturen auf der Lackmaske eine deutlich
hohere Flexibilitét.

Zudem ergibt sich noch ein anderer Vorteil. Das Auflésungsvermogen léasst sich gegeniiber sehr
aufwendigen optischen Strahlungsquellen einfacher erhohen. Dabei ldsst sich dies im Folgenden

veranschaulichen mit dem kleinsten, auflésbaren Abstand a welcher nach [Hill9] gegeben ist als:

A

= (2.4)

(I:k’p'

kr=Kohéarenzfaktor, N A=Numerische Aperatur, A=Wellenlédnge

Der Kohérenzfaktor wird dimensionslos mit ca. 0,6 fiir inkohérentes Licht [Hil19] angegeben.
Dabei gilt noch zu beachten, dass die Wellenlénge der Elektronen sich aus de-Broglie-Wellenlénge

Ag¢p und Beschleunigungsspannung U ergeben [Dem16].

N h h B h
S Vom - B, N 2m.elU

h=Plank’sches Wirkungsquantum, p=Impuls, e=Elektronenladung, m.=FElektronenmasse

mit By, =e- U (2.5)

Daraus folgt, dass mit steigender Beschleunigungsspannung U die de-Broglie-Wellenlénge und da-
mit der kleinste auflésbare Abstand sinkt. Somit konnen mit steigender Beschleunigungsspannung
kleinere Strukturen belichtet werden. Es bleibt jedoch die Einschrankung, dass mit steigender
Beschleunigungsspannung die effektive Dosis, sprich die Anzahl der Elektronen pro Zeit und
Fliche, fiir die Polymerisation abnimmt, d.h. es miissen héhere Dosen gewihlt werden [SS21]. Die
De-Broglie-Wellenldnge eines Elektrons mit einer Energie von 100 keV betrigt 4 pm, was deutlich
kleiner ist als die damit erreichbare Auflésung. Dies liegt wiederum an der Elektronenoptik und
der AbstoBung der Elektronen bei hoher Intensitét (hoher Dosis) und den damit verbundenen

schlechten Werten fiir die numerische Apertur und den Kohérenzfaktor (siche Formel 2.4) [Hil19].

Aufgrund der hoheren Flexibilitdt und ebenso guten Auflésungen gegeniiber optischer Lithografie,
wird die Elektronenstrahllithographie trotz der héheren Prozessdauer bevorzugt in der Forschung
eingesetzt. An der PTB ist ein 100 kV-System vorhanden von der Firma Raith.

Wafervorbereitung

Es soll noch kurz auf die Vorbereitung des Substrats vor dem eigentlichen Auftragen des

Lackes und Entwicklung eingegangen werden. Um ein moglichst gutes Ergebnis der Maskierung
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und damit der Strukturierung des Wafers zu gewéhrleisten, sollten folgende Schritte vor der
Belackung durchgefiihrt werden. Zunéchst sollte die Waferoberfliche mittels Stickstoff von
moglichen Partikeln (trotz Reinraum) befreit werden. Danach sollte eine Dehydrierung durch
Erwarmung erfolgen, um die entstandene Benetzung mit Wasser bei Raumtemperatur zu
reduzieren oder ganz zu entfernen, so dass eine moglichst gute Haftung des Lackes auf dem
Wafer ermoglicht wird. Es ist ratsam, zusétzlich einen Haftvermittler (Primer) wie HDMS
(Hexamethyldisilazan) aufzutragen, um die Haftung des Lacks zu verbessern. Das spitere

Lackierergebnis kann durch diese Vorarbeiten deutlich verbessert werden.

2.2.2. Physikalische Depositionsverfahren

>Das Ziel der Depositionsverfahren ist die reproduzierbare Erzeugung homogener partikelfreier
Schichten<[Hil19], um gute elektrische und in gewissem Umfang auch mechanische Eigenschaften
zu erzielen. Dabei lassen sich die Abscheideverfahren grob in zwei Kategorien einteilen, chemische
und physikalische Verfahren. Vereinfacht kann gesagt werden, dass bei physikalischen Verfahren
die Abscheidung der Beschichtungsatome / -molekiile durch kinetischen Aufprall erfolgt, wihrend
bei chemischen Verfahren die Abscheidung auf der Substratoberfliche durch eine chemische

Reaktion erfolgt. Im Folgenden werden zwei physikalische Abscheideverfahren vorgestellt.

Aufdampf-Deposition

Bei diesem Verfahren wird der Schichtwerkstoff durch Aufheizen in die gasférmige Phase
iiberfiihrt und durch thermische Anregung mit geringer kinetischer Energie (0,1eV [Hil19])
auf dem Substrat abgeschieden. Aufgrund des Vakuums und der damit verbundenen grofien
mittleren freien Weglénge verlduft dieser Prozess geradlinig und richtungsabhéingig (anisotrop).
Die Erwarmung des Schichtwerkstoffes erfolgt thermisch oder durch einen Elektronenstrahl. Bei
der thermischen Erwarmung wird der Tiegel des Schichtwerkstoffes (auch ”Schiffchen” genannt,
meist aus Wolfram) durch Stromdurchgang erhitzt, diese Warme wird auf den Schichtwerkstoff
iibertragen. Beim Elektronenstrahlverdampfen wird das Schichtmaterial mittels eines auf das
Schichtmaterial gerichteten Elektronenstrahls erhitzt. Aufgrund der besseren Steuerbarkeit
des Elektronenstrahls, kann die Abscheidung insgesamt besser gesteuert werden. Allerdings
muss das Schichtmaterial leitfdhig sein, so dass Isolatoren nur durch thermisches Verdampfen
aufgebracht werden konnen. Nachteilig beim Aufdampf-Verfahren ist, dass Legierungen aufgrund
der unterschiedlichen Dampfdriicke der Elemente nicht in ihrem Legierungsverhéltnis auf dem
Substrat abgeschieden werden kénnen. Somit kénnen keine bzw. nur fehlerbehaftete Legierungen
abgeschieden werden. Wie in Abb.2.6 zu sehen ist, fiihrt die sehr geradlinige Ablagerung dazu,
dass die Kantenwénde bzw. die vertikalen Flachen nicht bedeckt werden. Dies hat den Vorteil,
dass keine so genannten Zaune (Fences oder Rabbit-Fars), d.h. Ablagerungen an den Randfliachen

bzw. an den Réandern der horizontalen Fléchen, entstehen.
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Abb. 2.6.: a) Ein geradliniger Materialfluss b) Abgeschiedenes Material, wobei die Kanten bzw.
die vertikalen Fldchen nicht bedeckt werden. Dies ist je nach geplanter Schichtfolge
der Strukturen gewiinscht oder unerwiinscht.

Kathodenzerstaubung (Sputtern)

Beim Kathodenzerstauben wird das Schichtmaterial, das so genannte Target, durch beschleu-
nigte Ionen, die im Vakuum aus dem Restgas oder einem neu zugefiihrten Edelgas erzeugt
werden, abgetragen. Die aus dem Target herausgeschlagenen Targetatome werden durch den
Impulsiibertrag beschleunigt und prallen kinetisch auf die Substratoberfliche auf (Abb. 2.7). Die
kinetische Energie ist dabei deutlich hoher als beim Aufdampfen ((1 bis 10) eV gegeniiber 0,1 eV
[Hil19]). Dies fiihrt zu einer deutlich héheren mechanischen Festigkeit und besseren elektrischen
Eigenschaften.

Aufgrund des hoheren Drucks in der Anlage und der damit geringeren freien mittleren Wegléange
fithren die zusétzlichen Streuprozesse zu vermehrten Abscheidungen an vertikalen Flachen bzw.
Kanten. Dadurch bilden sich beim Sputtern auch vermehrt Zéune, wenn Strukturen und nicht

ganze Flachen abgeschieden werden.

Desweiteren kann man die Kathodenzerstdubung in der Polaritit des Targets unterscheiden.
Damit die Wahrscheinlickeit sich erhoht, dass die positiv geladenen Gas-Ionen mit dem Target
kollidieren, wird eine negative Spannung zwischen Target und Substrat angelegt. Wenn diese

konstant ist, spricht man vom DC-Sputtern.

Bei elektrisch isolierenden Targets wird eine Wechselspannung angelegt, das ist das sogenannte
HF-Sputtern. Durch die unterschiedliche Beweglichkeit von Elektronen und Gasionen kommt es
zu einer Aufladung des Targets. Dabei laden die Elektronen wihrend der positiven Halbwelle
das Target an der Oberfliche auf, konnen es aber wihrend der negativen Halbwelle nicht schnell
verlassen, wodurch die Gas-Ionen wie beim DC-Sputtern den Isolator abtragen.

So koénnen mit dem Sputtern sowohl isolierende als auch metallische Schichten mit hohen

Abscheideraten hergestellt werden. Ein weiterer Vorteil ist, dass durch den kinetischen Abtrag
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Abb. 2.7.: Schematische Darstellung des Stossprozesses beim DC-Sputtern.

des Targets die Stoffmengenverhéltnisse des Targets wihrend der Abscheidung nicht verdndert

werden. Dadurch kénnen auch Legierungen effektiv und reproduzierbar abgeschieden werden.

2.2.3. Atzverfahren

Um Material vom Substrat abzutragen, werden Atzverfahren eingesetzt, von denen es viele
gibt, wobei hier nur zuerst ein allgemeiner Einblick gegeben wird und danach ein Atzverfahren

vertieft beschrieben.

Ganz grob kann man die Atzverfahren in chemische (oft nasschemische) und physikalische (sog.
trockene) Atzverfahren einteilen. Dabei beruhen die chemischen Verfahren auf einer chemischen
Reaktion des Atzmittels, wihrend es sich bei den trockenen Verfahren um einen physikalischen
Abtrag handelt. Es gibt aber auch Atzprozesse, bei denen chemische Verfahren durch einen

physikalischen Abtrag unterstiitzt werden.

Zur Beschreibung von Atzverfahren gibt es eine Vielzahl von Parametern, von denen drei fiir
die Beurteilung von Atzverfahren von besonderer Bedeutung sind. Dies ist die Atzrate, die
Selektivitit und der Grad der Anisotropie des Atzprozesses, die im folgenden nochmal niher

beschrieben werden:

Die Atzrate als 74, beschreibt die abgetragene Materialmenge pro Zeiteinheit und wird hiufig
in Nanometer pro Sekunde oder Nanometer pro Minute angegeben. Die Atzrate hingt stark
von der Umgebungstemperatur (bei nasschemischen Verfahren) oder der Substrattemperatur

(bei trockenen Verfahren) ab.
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Die Selektivitit gibt an, wie stark das Atzmittel den zu #tzenden Stoff (Substrat) angreift,
ohne andere Stoffe zu &tzen. Dabei wird diese oft mit dem Parameter S4. beschrieben, wobei
dieser oft nur im Zusammenhang mit konkreten Material-Kombinationen brauchbar ist. Als
Beispiel mit dem Parameter S4. = 2 wird das Material A doppelt so schnell gedtzt wie das

Material B. Es ist also ein Vergleich von Atzraten bei unterschiedlichen Materialien.

Der Grad der Anisotropie gibt die Richtungsabhingigkeit des Atzprozesses an, wobei ein
stark anisotroper Atzprozess eine besonders starke Richtungsabhingigkeit aufweist, wihrend
ein isotroper Atzprozess keine Richtungsabhingigkeit aufweist. Verallgemeinert ldsst sich die
Anisotropie iiber die Atzraten in vertikaler und lateraler Richtung beschreiben als ” Grad der

” .

Anisotropie ()

T Ae—lateral
y =1 Aclateral (2.6)
T Ae—vertikal

Induktiv-gekoppeltes Plasma unterstiitztes reaktives lonenitzen (ICP-RIE)

Aufgrund der guten Steuerbarkeit, der hohen Atzraten, der hohen Anisotropie sowie der durch Re-
aktionsgase einstellbaren Selektivitét ist dieses Verfahren weit verbreitet. Das reaktive lonenétzen
ist ein verstérktes physikalisches Abtragungsverfahren. Durch Ionisation und Beschleunigung des
Prozessgases werden Atome des zu édtzenden Materials aus dem Stoffverbund herausgeschlagen.
Dies dhnelt der Kathodenzerstaubung, bei der ebenfalls ionisierte Prozessgase zum Abtrag des
Targets fiihren. Zusétzlich ist das Prozessgas fiir eine chemische Reaktion ausgelegt. Die im Plas-
ma gebildeten Radikale reagieren zusitzlich zum physikalischen Abtrag mit dem Material und

fithren ebenfalls zu einem Atzprozess und einem verbesserten Abtransport des geiitzten Materials.
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Gaseinlass

ICP-
Spule

Kihlung " HF-Bias

Vakuumsystem

Abb. 2.8.: Aufbau einer ICP-RIE-Anlage, wobei die obige Spule ein Plasma unabhéngig von
der HF-Leistung induziert, wihrend die HF-Bias-Spannung zu einer Bewegung des
Plasmas fiihrt und damit zu einem physikalischen Abtrag (aus [Hil19]).

Zusétzlich kann durch eine induktiv gekoppelte Ionisation iiber eine externe Spule die Ionen-
dichte im Plasma unabhéngig von der HF-Leistung der eigentlichen RIE-Anlage erh6ht werden
(Abb.2.8). Durch die hohere Ionen- und Radikaldichte wird die Atzrate massiv erhoht.

Bei den Prozessgasen ist zu beachten, dass chlor- oder fluorhaltige Gase wie SiCl; oder SFg
fliichtige Verbindungen bilden und somit das geétzte Material gut abtragen. Kohlenstofthaltige
Prozessgase wie CF4 oder CHF3 erméglichen die Polymerbildung an den Substratrandern und

damit eine stirkere anisotrope Atzung.

Die Hauptparameter dieser Atztechnik sind somit die ICP-Leistung, die HF-Bias-Leistung
sowie die Konzentration, der Druck und die Temperatur des reaktiven Prozessgases sowie die
chemische Zusammensetzung des Prozessgases. Hinzu kommt die Atzdauer, die sich hiufig
aus der eigentlichen Atzdauer bis zum Eintreten einer vorher definierten Anderung, z.B. im
Kontrast, und einer zuséatzlich durchgefithrten Overetch-Dauer zusammensetzt, um eventuell

nicht detektierte Reste des gedtzten Materials noch zu entfernen.

18



3. Methoden

Fiir die Herstellung und elektrische Vermessung von Niob-basierten SNSPDs werden mehrere
Methoden gewéhlt, die eine Prozessvariation ermoglichen und die Auswirkungen unterschiedlicher
Prozesse oder Prozessparameter untersuchen.

Der erste Abschnitt dieses Kapitels befasst sich in erster Linie mit den Produktionsprozessen sowie
der Prozessvariation. Der zweite Abschnitt dieses Kapitels befasst sich mit den Messaufbauten

zur Uberpriifung der mechanischen und elektrischen Eigenschaften.

3.1. Herstellung von supraleitenden Nanodrahten

Die Herstellung der in dieser Arbeit vermessenen Nanodréhte erfolgt mit den Mitteln der Nano-
produktionstechnik, diese wurden in ihrer grundsétzlichen Wirkungsweise bereits in Abschnitt
2.2 beschrieben. An dieser Stelle soll nun der Ablauf mit einigen Prozessvariationen beleuchtet
werden, wobei auf die Parameter und Messwerte néher eingegangen wird. Eine Gesamtiibersicht
ist in Abb. 3.1 enthalten.
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3.1.1. Gesamtiibersicht des Prozessablaufs

Gold
Gold-Palladium
Niob
Aluminiumoxid
Substrat

Lack-Maske

Aluminium

Abb. 3.1.: Die Abbildung zeigt den kompletten Prozessablauf mit den Schritten Lackierung,
Aluminium-Hartmaske und Gold-Palladium-Schutzschicht. A) Abscheidung der
Schichten. B) Herstellung der Marker fiir die Lithografie-Anlage. C) Zuerst wird
eine Aluminium-Hartmaske mittels Lack abgeschieden, dann (C-4) wird der Wafer
geitzt und die Hartmaske mit einer anderen Atzlosung entfernt. D) Zuletzt werden
Goldkontaktflichen mittels Lack aufgedampft.

3.1.2. Abscheidung von Schichten - Schritt 1

Zuerst werden alle notwendigen Schichten auf einen Silizium-Wafer abgeschieden. Dabei ist der
Schichtaufbau meistens gleich, siehe Abb. 3.2.

AuPd ——— .

Nb
Al,05
Si + Si0,

Abb. 3.2.: Schichtaufbau der abgeschiedenen Schichten in der Sputteranlage (nicht maBstabsge-
treu).

Der Wafer, der das Substrat bildet, ist ein 370 pm-Siliziumwafer mit einer Siliziumoxidschicht
von 300nm. Der erste Schritt der Herstellung ist die Kathodenzerstaubung in der Cluster-
Sputteranlage (Abb. 3.1A), wo zuerst eine Vorreinigung mit geringem Materialabtrag stattfindet
(umgekehrter Sputterprozess, Target ist durch eine Abdeckung geschiizt). Danach wird zuerst
Aluminiumoxid (Al3Oj) in einer Dicke von 40 nm abgeschieden. Darauf wird wiederum, je nach
produzierten Wafer, 15nm oder 30 nm Niob abgeschieden. Dabei ist 15nm das eigentliche Ziel

wahrend 30 nm als Prozessvariation gemacht wurde, um mogliche Verédnderungen durch die
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Schichtdicke auf die elektrischen und thermischen Eigenschaften nachzuweisen. Eine weitere
Variation ist eine 2nm Goldpalladium-Schicht auf dem Niob, welches durch Versieglung der

Oberfldche eine chemische-Inertisierung des Niobs bewirken kénnte.

Abb. 3.3.: Aufnahme der Sputteranlage des Reinraumzentrums der Physikalisch-Technischen
Bundesanstalt in Braunschweig, gebaut von der Firma Leybold.

3.1.3. Marker-Erstellung - Schritt 2

Damit die Positionierung des Wafers innerhalb der Elektronenstrahl-Lithografieanlage bei den
nachfolgenden Schritten konsistent ist, werden zuerst Marker zur Positionsbestimmung auf den
Wafer prozessiert (Abb. 3.1-B1-B4). Dafiir wird zuerst der Wafer belackt mittels eines PMMA-
Positiv-Lacks. Dabei wird wie in Sektion 2.2.1 beschrieben, der Wafer durch Dehydrierung und
mechanischem Sdubern in einer Stréomung von gasféormigen Stickstoff vorbereitet. Es schlief3t
sich eine Belichtung mittels Elektronenstrahl-Lithografie an und dann eine Entwicklung mittels
des passenden Entwicklers. Darauf folgt nun das eigentliche Aufdampfen der Marker auf den
nicht mehr lackierten Stellen des Wafers. Dies wird mit einer Verdampfungsanlage der Firma
Pfeiffer realisiert, die in Abb. 3.4 zu sehen ist. Dabei wird zuerst 10 nm Titan als Haftvermittler
und anschliefend 40 nm Gold als eigentliches Marker-Material aufgetragen. Durch den starken
Kontrast in der Elektronstrahl-Lithografie, bedingt durch die unterschiedlichen Ordnungszahlen
von Gold und Niob, eignet sich dieses Verfahren gut als Markierung fiir die Positionierung des
Weafers.
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Abb. 3.4.: Aufnahme der thermischen Aufdampfanlage des Reinraumzentrums der Physikalisch-
Technischen Bundesanstalt in Braunschweig, gebaut von der Firma Pfeiffer Vacuum.

3.1.4. Niob-Strukturierung - Schritt 3

Dies ist der wichtigste Schritt (Abb. 3.1-C1-C4), da hiermit die zuvor abgeschiedenen Niobschicht
ihre Struktur und die damit verbundenen elektrischen und thermodynamischen Eigenschaften
erhélt. Ein Abbild der Struktur wird mit Hilfe einer Lackmaske oder einer Aluminiumhartmaske
aufgebracht. Dies geschieht wiederum wie im Abschnitt 2.2.1 beschrieben. Nach Fertigstellung
der Maske wird der Wafer einem ICP-RIE Atzprozess (die verwendete Anlage ist unter Abb. 3.5
zu sehen) unterzogen. Dabei wird mittels SFg geédtzt und die Niobschicht an den unmaskierten
Stellen entfernt, wie in Abschnitt 2.2.3 grundlegend beschrieben. Dabei dient die Aluminumoxid-
Lage als Atzstop, da diese von den gebildeten Fluor-Radikalen nicht angegriffen wird (dafiir
wiirde man eher Chlorverbindungen nutzen [Hil19]) und der physikalische Abtrag ebenfalls
gering ist. Um den Verlauf des Atzprozesses und das Durchiitzen der Niobschicht zu iiberwachen,

wurde eine Endpunktdetektion eingesetzt, die die Riickstreuung eines auf den Wafer gerichteten

22



Bachelorarbeit
Kapitel 3. Methoden

Nationales Metrologieinstitut

Lasers misst. Durch das stark unterschiedliche Reflexionsverhalten von Niob und Aluminiumoxid
kann der Atzprozess gut iiberwacht werden. Insgesamt hat man einen anisotropen, selektiven

Atzprozess.

Danach wird die Lackmaske durch das Losungsmittel Aceton oder die Aluminium-Hartmaske
durch entsprechende Aluminium-Atzmittel entfernt. Dabei wurden im Rahmen dieser Arbeit
zwei Atzmittel fiir Aluminium verwendet. Das eine Atzmittel ist der Entwickler ma-D 332,
der durch die Lauge Natriumhydroxid (NaOH) eine entsprechende Oxidation an elementarem
Aluminium bewirkt, das anschliefend als Aluminiumnatriumdioxid vorliegt, welches aufgrund
des wissrigen Milieus sofort in Lésung geht und in der folgenden Reaktionsgleichung als Hydrat
vorliegt.

QAZ(S) + QNCLOH(aq) + GHQO(Z) — 2NCL[AZ<OH)4] + 3H2(g)

(aq)

Ein Teil der Wasserstoffatome wird zu elementarem Wasserstoff reduziert [Bin+-16]. Zudem wird
ma-D 332 auch zur Entwicklung der Negativ-Lackmaske genutzt. Zudem gilt es zu beachten, dass
bei hoher Konzentration der Natriumhydroxid-Lauge es zu einem Anétzen von Aluminiumoxid

kommen kann, dabei gilt folgendes Reaktionsschema nach [Hu+09]:

AlgOg(s) -+ QNGOH(aq) — 2NG[AZOQ] ) + HQO(Z)

(agq

Mit TechniEtch Al80 wird iiber eine Siure geiitzt. Dabei besteht dieses Atzmittel, ein Ge-
misch, aus Phosphorséure, Salpetersiaure und Essigsaure wie auch Wasser als Losemittel. Die
Salpetersédure oxidiert zuerst das Aluminium, wodurch sich Aluminiumoxid bildet und ein Teil
des Stickstoffs reduziert wird. Danach greift die Phosphorsédure die gebildeten Aluminiumoxid-
Strukturen an und fithrt zu einer Siure-Base-Reaktion, wodurch das Aluminium als Alumini-
umphosphat in Losung geht [Kra20]. Die Essigsiure dient als pH-Puffer, um den pH-Wert zu
halten, da dieser durch die Bildung von Wasser ohne séduerlichen Puffer allméhlich steigen und

damit neutral werden wiirde.

2Al(5) + ZHNOg(aq) — AlQOg(s) + ZNO(Q) + HQO(l)

AlgOg(s) + 2H3PO4(aq) — 2A1P04(aq) + 3]‘]20(1)

Dabei kann sich nach [Kra20] auch eine Nioboxid-Schicht bilden, die vor weiterem Einlagern

von Wasserstoff schiitzt:
6Nb(s) + 10HN O3,y —> 3Nb205(5) + 10NO(y) + 5H20yy

Nach dem Entfernen der Maske kann mit dem néchsten Schritt der Prozessierung begonnen
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werden.
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Abb. 3.5.: Aufnahme der ICP-RIE-Atzanlage des Reinraumzentrums der Physikalisch-
Technischen Bundesanstalt in Braunschweig, gebaut von der Firma Sentech.

3.1.5. Abscheidung der Gold-Kontakt-Pads - Schritt 4

Nach dem Herstellen der Strukturen werden zur besseren Kontaktierung der Bonddréahte, die
eine elektrische Verbindung zwischen Chip und Leiterplatten-Carrier herstellen, Goldkontakte
auf den Endpunkten der Strukturen abgeschieden (Abb. 3.1-D1-D3).

Hierfiir wird zuerst der Wafer mit einer Lackmaske versehen, wobei durch den Positiv-Lack
nur noch die Niob-Fliachen der spéteren Goldkontakte freiliegen. Nun wird mittels thermischen
Aufdampfens wie in 2.2.2 beschrieben, zuerst 10 nm Titan als Haftvermittler und anschlieend

40nm Gold als eigentlicher Kontakt aufgetragen.

3.1.6. Sagen und Bonden - Schritt 5

Nachdem der Chip fertig prozessiert wurde, wird dieser gesédgt und gebondet. Dabei wird vor dem
Séagen erneut ein Lack aufgetragen, um die Chips auf dem Wafer vor méglichen Einfliissen beim
Ségen zu schiitzen. Der Wafer wird anhand seiner Marker ausgerichtet und die einzelnen Chips
werden an ihren Réndern angeségt, aber nicht komplett durchgesigt. Diese werden nach dem
Séagen durch leichtes Biegen des Wafers abgebrochen und anschlieend in Aceton gelegt, um den
Schutzlack zu entfernen. Danach werden die Chips auf dem Leiterplatten-Carrier mittels einer

Silberpaste fixiert. Anschliefend werden die Goldkontakte mittels diinner Aluminiumdréhte,
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sog. Bonddréahte, mit den Kontaktflichen der Leiterplatte verbunden. In Abb. 3.6 ist ein Chip

auf einer Leiterplatte zu sehen, der fiir die Messungen fertig ist.

Abb. 3.6.: Am Ende des Prozesses ist der hergestellte Chip auf einer Leiterplatte montiert,
welche mit Bonddréhten die eigentlichen Steckverbindungen kontaktiert.

3.1.7. Prozessbegleitende Messungen

Waéhrend der Produktion werden vor allem optische Messungen unter dem Mikroskop durch-
gefiithrt, um eventuelle Fehler in der Lackierung oder der Lackentwicklung zu erkennen. Diese
Messungen werden mit dem Leica DM8000-M durchgefiihrt. Zusétzlich wird der fertige Wafer
teilweise mit einem Rasterelektronenmikroskop untersucht. Hierfiir wird das Zeiss Gemini
560 verwendet. Bevor der Wafer geschnitten und die Chips gebondet werden, erfolgt eine
Vorcharakterisierung bei Raumtemperatur mit einem Prober, einem Gerét, das die einzelnen
Gold-Pads mit Wolfram-Spitzen kontaktiert und mit einer einfachen Zweipunktmessung die Wi-
derstandswerte der Strukturen misst. Dazu wird das Gerdt Suss PM 5 II verwendet. Zusétzlich
werden an zwei Stellen jedes Wafers die Hohe der Struktur und die Struktur selber mit einem
Rasterkraftmikroskop (engl. Atomic-Force-Microscope, im folgenden AFM abgekiirzt) aufge-
nommen. Von besonderem Interesse ist der Hohenunterschied zwischen Aluminiumoxid und
der Niob/Gold-Palladium-Oberfléche der Struktur und dem Gold-Kontaktpad zum Niob/Gold-
Palladium. Dazu wird der JPK Nanowizard 4 verwendet. Auf diese Weise kann die Qualitéit der

einzelnen Prozessschritte tiberpriift werden.
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3.2. Prozessvariation der Herstellung

Um mogliche Vor- und Nachteile von unterschiedlichen Prozessen bzw. deren Parametern
abzuschétzen, werden mehrere Prozesse variiert. Um die Prozessvariationen besser bemessen zu
konnen, werden zuerst nur Nanostreifen in verschiedenen Dicken hergestellt. In Tabelle 3.1 sind

die Prozessvariation bzw. Abdnderungen im Aufbau der Strukturen aufgezeigt.

Tab. 3.1.: In der Tabelle werden die einzelnen Variationen der Prozesse bzw. des Aufbaus der
Strukturen gegeben. Die Wafer 7* und 8* wurden zum Ende dieser Arbeit bearbeitet
und konnten nicht elektrisch vermessen werden.

Wafer | maD-332 Maske Au-Schutz | TechniEtch AlI80 | Nb-Dicke | Strukturhohe
1 X Al-20 nm - - 15nm 15 nm
2 X Lackmaske - - 15nm 15nm
3 X Lackmaske - - 30 nm 30 nm
4 X Lackmaske 2nm - 15nm 17nm
5 - Al-25nm - X 15nm 15nm
6 X Al-25nm 2nm - 15nm 17nm
* X Al-25nm 2nm - 15nm 17nm
8* X Cr-25nm 2nm - 15nm 17nm

Im Folgenden wird erldutert, warum diese Varianten gewiahlt wurden. Im dritten Prozess-
schritt (3.1.4) stellt sich die Frage, ob zur Maskierung der nicht zu dtzenden Bereiche eine
Aluminium-Hartmaske oder eine Lackmaske verwendet werden soll. Die Lackmaske soll die
diinnen Strukturen entsprechend abdecken, wobei das Problem besteht, dass dieser Lack auf-
grund des hohen Verhéltnisses von Hohe zu Breite (5000 nm zu 500 nm, also 10 zu 1 bemessen)
potentiell umkippen konnte. Dieser Vergleich dient daher der Abschéitzung, inwieweit kleine
Strukturen von 500 nm hergestellt werden kénnen. Zudem finden sich fiir diesen Abgleich noch

100 nm breite Strukturen auf jeden Wafer, die aber nicht elektrisch gemessen werden.

Darauf aufbauend stellt sich bei der Variante mit der Aluminium-Hartmaske die Frage, wie die
Maske nach der Strukturierung mittels ICP-RIE entfernt werden soll. Hierzu wurden bereits in
Abschnitt 3.1.4 zwei Moglichkeiten vorgestellt. Der Unterschied besteht darin, dass bei der einen
eine Atzlosung und bei der anderen eine Lauge verwendet wird. Aus Beobachtungen und Experi-
menten ist bekannt, dass Niob bei Kontakt mit Natronlauge Wasserstoffeinlagerungen bildet, die
wiederum die supraleitenden Eigenschaften verschlechtern (niedrigerer 7, etc.) [Kaa20][Kra20].
Mit dieser Variation, bei der einmal beide Atzmittel eingesetzt werden, sollen daher die méglichen

Auswirkungen der Wasserstoffeinlagerung der Natronlauge auf das Niob untersucht werden.

Als weiterer Parameter ist eine Schutzschicht vorgesehen, um mogliche Oxidationen und andere,
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moglicherweise prozessbedingte Verdnderungen (Wasserstoffeinlagerungen) des Niobs an der
Oberflache abzuschétzen, da diese durch die Gold-Palladium-Schicht geschiitzt ist. Dadurch
sollte ein Unterschied zwischen geschiitztem und ungeschiitztem Niob bei elektrischen Messungen

sichtbar werden.

Zusétzlich wird einmal die Dicke der Niobschicht variiert, um die veranderten Eigenschaften
durch Verringerung bzw. Erhéhung der Dicke abschéitzen zu konnen. Es ist davon auszugehen,
dass sich zumindest die Eigenschaften nahe dem kritischen Strom verbessern, da die Stromdichte
bei gleichen Strom abnimmt.

Die Wafer 7* und 8* wurden wihrend der Erstellung dieser Arbeit hergestellt und konnten nicht

mehr elektrisch vermessen werden. Es wurden jedoch wesentliche Verbesserungen gegeniiber

den vorhergehenden Wafern erzielt, die am Ende des Auswertungskapitels dargestellt werden.

3.2.1. Struktur-Layout
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Abb. 3.7.: Schematische Darstellung des Aufbaus von Streifenstrukturen. Uber die gesamte
Flache der Struktur befindet sich Niob als Leiter. Im mittleren, oberen Bereich
der Struktur befindet sich der eigentliche Messstreifen. Dieser kann diinner sein als
der Rest der Struktur, die Breitenangaben beziehen sich immer auf diesen Bereich.
Die beiden duleren Arme bilden die Leiter fiir die Stromeinpragung. Die inneren
Leiter dienen zum Abgreifen der Spannung am Messstreifen. Unten sind Quadrate
eingezeichnet, die die Goldkontaktpads darstellen.
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3.3. Elektrische Charakterisierung und Messplatzaufbau

Zuerst wird vorgestellt, was die elektrischen Kennwerte sind und wie diese erhoben und ausgewer-
tet werden. Die Messungen selbst werden an zwei unterschiedlichen Kryostaten bzw. Messplatzen

gemacht, daher werden anschliefend beide kurz vorgestellt.

3.3.1. Elektrische Messungen

Bereits im Kapitel 2 wurden wichtige Parameter fiir einen Supraleiter defininiert. Dabei sind
vorrangig die kritische Temperatur und der kritische Strom wichtig, da diese ausschlaggebend fiir
die Funktion des SNSPDs sind. Zudem soll das sogenannte Restwiderstandsverhdltnis (residual
resistance ratio), im folgenden abgekiirzt als RRR, gemessen werden. Dabei ist das RRR
der Quotient der Widerstandswerte bei Raumtemperatur (um die 300 K) und einer geringen

Temperatur, die knapp iiber T, liegt, z.B. 10 K.

R(300K)

RRR=200%)

(3.1)
Durch das Restwiderstandsverhéltnis kann man die Giite einer leitfdhigen Schicht bestimmen.
Dabei ist der Widerstand bei niedrigen Temperaturen hauptséchlich bedingt durch die Gitterfeh-
ler, wiahrend bei hohen Temperaturen durch die deutlich hohere Anzahl thermischer Phononen
gegeniiber geringeren Temperaturen es zu mehr Elektron-Phonon-Streuung kommt. Ist eine
Schicht gut, so ist der Gitterfehler-Widerstand bei geringen Temperaturen sehr klein, wiahrend
bei hohen Temperaturen die Phonon-Elektron-Streuung deutlich {iberwiegen sollte (bei geringer
Anzahl von Gitterfehlern). Dadurch wird der Quotient sehr grof}; sprich: Eine gute Schicht hat
ein hohes Restwiderstandsverhéltnis [GM18]. Alle diese Kennwerte haben die Eigenschaft, dass
zur Berechnung bzw. Auswertung der Widerstand benotigt wird. Deshalb wird hauptséchlich der
Widerstand gemessen. Dies geschieht durch Einprédgen eines Stromes und Abgreifen der dariiber
abfallenden Spannung. Das Problem besteht nun darin, dass bei der Messung des Widerstandes
sehr grofle Widerstandsunterschiede zwischen nicht messbar und sehr hoch auftreten. Daraus
ergibt sich die Schwierigkeit, eine Anordnung zu haben, die sowohl einen sehr kleinen als auch

einen sehr groffen Widerstand ohne Umbau messen kann.

Allgemein kann fiir den Bereich der Gleichstrom- bzw. Niederfrequenzmessungen gesagt werden,
dass Faktoren wie Wellenimpedanz und Abschlusswiderstand keine Rolle spielen. Dies hat den
Vorteil, dass Twisted-Pair-Kabel anstelle von Koaxialkabeln verwendet werden kénnen. Durch die
kleinere Fliache zwischen den Leitern sind magnetisch induzierte Stérungen unwahrscheinlicher
[EkiO6]. Um hohe Widerstédnde zu messen, sind kleine Strome erforderlich, damit die Spannung
fiir den Aufbau nicht zu grofl wird. In diesem Fall ist es von Vorteil, eine zusétzliche Abschirmung
um den Leiter zu legen, den sogenannten Guard, der auf dem Potential des Stromleiters liegt.

Dies konnte jedoch aufgrund der Nichtverfiigharkeit dieser Kabel fiir Tieftemperaturanwendun-
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gen nicht realisiert werden. Dennoch ist eine gute und genaue Stromversorgung méglich, indem

der Strom eingepréagt und direkt in der Stromquelle gemessen wird.

Bei der Messung kleiner Widersténde sind entsprechend hohe Strome erforderlich, um einen
groflen Spannungsabfall zu erzeugen. Da die Strome durch den kritischen Strom begrenzt sind,
miissen entsprechend kleine Spannungen gemessen werden konnen. Bei kleinen Spannungen sind
vor allem zwei Storquellen von Bedeutung, einerseits Thermospannungen, die gerade durch die
grofle Temperaturdifferenz des Kryostaten entstehen, und andererseits Erdschleifen, die durch
einen geeigneten Aufbau des Messplatzes verringert oder sogar vermieden werden kénnen.

Der thermoelektrische Effekt kann nur mit grofem Aufwand reduziert werden. Daher wird er
bei der Auswertung entsprechend eliminiert. Dies geschieht, indem nicht ein einzelner Strom
eingepriagt wird, sondern dieser von seinem ”negativen Wert” (also umgekehrter Polaritét)
schrittweise auf den tatsdchlichen Wert erhoht wird. Dabei durchlduft er Null. Nach dem
Ohmschen Gesetz sollte sich nun eine Gerade ergeben. Diese Gerade hat einen Offset, der die
Thermospannung darstellt, und eine Steigung, die natiirlich den Widerstand darstellt. Dadurch

lasst sich die Thermoelektrische-Spannung herausrechnen.

Zudem ist beim Messen kleiner Widersténde relevant, dass der Widerstand der Anschluss-
kabel mitgemessen wird. Dieses Problem kann man fast vollkommen umgehen, indem man
die sogenannte Vier-Leiter-Methode (auch Kelvin-Methode genannt) anwendet. Dabei wird
die Probe iiber vier Kabel angeschlossen. Zwei sind mit der Stromquelle und zwei mit dem
Voltmeter verbunden. Dabei flieft der Strom hauptséchlich iiber die Kabel der Stromquelle
und der Probe. Wahrenddessen fliefit iiber die Kabel des Voltmeters ein sehr kleiner Strom,
wodurch der Spannungsabfall iiber den Kabeln gegeniiber dem Spannungsabfall {iber der Probe
(durch den grofien Strom) vernachléssigbar klein ist. Dadurch ldsst sich ohne grofier Verfilschung
auch ein kleiner Widerstand mit ldngeren Leitungen messen. Vier Messungen, bei denen die
Vier-Leiter-Methode verwendet wurde, sind in Abb. 3.8 zu sehen. Bei diesen Messungen kann
man auch den durch die Thermospannung verursachten Offset sehen. Bei 0 A hat die gemessene

Spannung bei den verschiedenen Temperaturen einen unterschiedlichen Wert.
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Abb. 3.8.: Drei Strom-Spannungs-Kennlinien bei verschiedenen Temperaturen einer Teststruktur.
Es ist zu erkennen, dass sich der Spannungsoffset in Abhéngigkeit von der Thermo-
spannung geringfiigig dndert. Besonders bei der Temperatur 7,65 K lasst sich ein
geringer Offset erkennen. Durch einen linearen Fit pro Messaufnahme kann man diesen
Offset herausrechnen und nur den fiir die Auswertung interessanten Widerstandswert
(Steigung) nehmen.

3.3.2. Messplatzaufbau 1

Die Messungen die in dieser Bachelorarbeit hauptsédchlich diskutiert werden, wurden an dem im
folgenden vorgestellten Kryostaten gemacht. Dabei handelt es sich um ein Ozford Optistat der
zu den sog. Cryocoolern gehort (Abb. 3.9 und Abb. 3.10). Dabei wird iiber einen Pulsrohren-
Kiihlkreis der Probenraum gekiihlt. Dabei sind "nur” Temperaturen bis um die 4 K mdéglich. Da
aber die Betriebstemperatur der spéateren SNSPDs bei 5 K und der beste T.-Wert von Niob iiber
9K liegt, wird der wichtigste Temperaturbereich abgedeckt. Zudem reduziert die Einfachheit des
Kryostaten durch nur einen Kiihlkreis die Bedienung und Fehlerquellenanzahl deutlich. Sprich

fiir die elektrische Vermessung ist dieses Kryostat ausreichend.
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Abb. 3.9.: Der Messplatz besteht aus drei Komponenten. Zunéchst ist ganz links die Vaku-
umpumpe zu nennen, die das Isolier- und Probenvakuum realisiert. In der Mitte
befindet sich in blau der eigentliche Kryostat. Rechts folgt ein Rackschrank mit
mehreren Messgerdten und einer Kabelverteilerdose zum Anschluss der Probe an die
Messgerite.

Anschluss iy Sticks mit

Fischerstecker
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e Verteilerboxia [ 5
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-
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Helium-Reservoir -
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Abb. 3.10.: a) Nahaufnahme des Kryostaten von oben. Der Probenhalter (engl. Dip-Stick) ist
bereits im Kryostat eingebaut. Von dort fithren Fischer-Stecker zum Rack-Schrank.
b) Nahaufnahme des Mess-Racks: Die Fischer-Stecker geben ihr Signal an die
Verteilerbox weiter, von wo es iiber Koaxialkabel zu den Messgeriten gelangt. Der
Kryostat-Controller steuert den Pulsrohren-Kompressor und die Heizelemente im
Kryostat, wodurch die Temperatur geregelt wird.

Die Probe wird mit Hilfe eines Probenhalters in den Kryostat eingebaut. Abb. 3.11 zeigt die
Spitze des Probenhalters. Dieser ist so ausgelegt, dass eine gute Verbindung zu dem Kélte-

Reservoir entsteht und die Verkabelung fiir die Messungen insgesamt 16 Kabel fithren kann, um
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alle vier Strukturen pro Chip mit den vier Kabeln des Messaufbaus verbunden werden kénnen.
Zudem wird ein ”Becher” aus Mu-Metall {iber den Probenhalter gestiilpt, der zusétzlich zu dem
Kryostat elektromagnetische-Felder (insbesonders niederfrequente Magnetfelder) abschirmt. Die
elektrischen Messungen in diesem Messaufbau wurden mit der Stromquelle Keithley 6221 und
dem Nanovoltmeter Keithley 2182 durchgefiihrt.

Abb. 3.11.: Rechts auf der griinen Leiterplatte befindet sich die Probe. Seidenisolierte Kupferka-
bel, von denen immer zwei als Twisted-Pair-Kabel ausgefiihrt sind, fithren zu den
Kabeln, die aus dem Kryostat herausfiihren. Diese miinden in den Fischersteckern.

3.3.3. Messplatzaufbau 2

Der zweite nicht so haufig verwendete Kryostat ist von Entropy-Cryogenics (Abb. 3.12) und
besitzt als erste Kiihlstufe eine zweistufige Pulsrohre und als zweite (je nach Zahl-Art dritte)
Stufe eine adiabatische Entmagnetisierungs-Kiithlung [EH00] (im folgenden abgekiirzt als ADR).
Dadurch lassen sich geringere Temperaturen als am Kryostat des ersten Messplatzes erreichen.
Aufgrund langerer Einkiihl- und Aufwirmperioden wird dieses Kryostat nur sekundér verwendet
und als Vergleichsmessung genutzt. Das Gerét zur Messung von Strom und Spanung ist ein Sour-
cemeter Keithley 2450, also ein Messinstrument wo eine Stromquelle und ein Spannungsmessgerét

bereits integriert ist.
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Abb. 3.12.: Nahansicht des zweiten Kryostaten. Die griine Leiterplatte dient als Konnektor zum
Chip. Davon fiihrt ein Flachbandkabel ab welches das Signal aus dem Kryostat
herausfiithrt. Dabei ist zu beachten, dass an diesem Kryostat auch optische Mes-
sungen durchgefiithrt werden kénnen und auch von anderen Projekten Experimente
stattfinden.

3.4. Messplan

Nach der Kldrung der einzelnen Prozessierungsvarianten und des Messaufbaus werden die rele-
vanten Messwerte nochmals dargestellt. Um die verschiedenen Prozesse miteinander vergleichen
und Riickschliisse ziehen zu kénnen, sowie dem zeitlichen Rahmen dieser Arbeit gerecht zu
werden, werden nur bestimmte Strukturen vermessen. Dabei hat sich wéhrend der Herstellung
herausgestellt, dass bei der Strukturierung des Niobs mittels einer Lackmaske, fehlerhafte
Strukturierungen bei Strukturen kleiner als 300 nm auftreten. Daher werden vorrangig 500 pm

und 500 nm Strukturen pro Prozessvariation elektrisch gemessen. In der Tabelle 3.2 ist eine
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Ubersicht der Parameter angegeben, die fiir die Messungen relevant waren.

Es ist bereits klar, dass fiir jede Prozessvariation zwei Strukturen gemessen werden miissen.
Aus der vorangegangenen Diskussion geht hervor, dass die drei interessanten Messgrofien die
kritische Temperatur, der kritische Strom und das Restwiderstandsverhéltnis sind, die alle drei
moglichst hoch sein sollten [Chal8]. Andere Messparameter miissen jedoch zusétzlich eingegrenzt
werden. Bei der kritischen Temperatur ist es wichtig, dass der eingepragte Strom moglichst
klein ist, da ansonsten der Strom bzw. das daraus resultierende Magnetfeld, die Messung von
T, beeinflusst. Hinzu kommt, dass die Erwdrmung der nicht supraleitenden Stromkabel der
Temperatur der Struktur gegeniiber die Temperatur des Temperatursensors verdndern kann. Ein
kleiner Strom verringert auch diesen Effekt, da weniger Leistung umgesetzt wird. Gleichzeitig
wird der minimal verwendbare Strom durch externe Einkopplungen und Kriechstrome begrenzt,
da kein Triaxkabel verwendet wird. Der Pico-Ampere-Bereich ist daher schwer zu realisieren.
Daher wird ein Maximalstrom von 10 nA eingeprégt, der einen guten Kompromiss zwischen zu
kleinem und zu groffem Strom darstellt. Zudem wird wie bereits beschrieben, der Strom bei jeder
Temperatur variiert, um {iber die Steigung der so aufgenommenden Strom-Spannungs-Kennlinie

den Widerstand zu ermitteln.

Das Restwiderstandsverhéltnis hingt davon ab, ob die Struktur supraleitend ist oder nicht,
denn bei sehr kleinen Widersténden ist das Restwiderstandsverhéltnis sehr groff und konvergiert
theoretisch gegen unendlich. Daher sollte zuerst die kritische Temperatur bestimmt und dann
etwas oberhalb davon gemessen werden. Um eine Vergleichbarkeit zu erreichen, wird der
Widerstand bei tiefen Temperaturen fiir das Restwiderstandsverhéltnis jeweils bei 10 K und bei
T. + 1 K bestimmt. Dadurch erhilt man einen konstanten Absolutwert und einen konstanten
Relativwert zur kritischen Temperatur. Damit ist eine Vergleichbarkeit gegeben. Gleichzeitig
stellt sich die Frage nach dem zu verwendenden Strom. Auch wenn der kritische Strom nicht
mehr der begrenzende Faktor ist, da die Strukturen nicht mehr supraleitend sind, wird dennoch
ein kleiner Strom von maximal 30nA eingepriagt, damit sich die Zuleitungen nicht zu stark
erwarmen und auch die nun normal leitende Struktur nicht zu heifl wird. Auch hier wird zur
besseren Bestimmbarkeit des Widerstandes eine Strom-Spannungs-Kennlinie aufgenommen. Der
kritische Strom wird gemessen, wenn die kritische Temperatur gréfler als 5 K ist, entsprechend
wird dann der kritische Strom bei der Temperatur von 5 K gemessen. Dieser Wert wurde gewéhlt,
da die spateren SNSPDs des Projektes ” Quantum-Valley-Lower-Saxony” bei dieser Temperatur
betrieben werden sollen. Leider ist bei diesen hohen Strémen, die bei der Mesung von T,
auftreten, eine Erwérmung der Zuleitungen vorhersehbar. Es kann davon ausgegangen werden,
dass aufgrund der Temperaturregelung des Kryostates, eine notwendige Temperaturstabilitét
garantiert ist. Dariiber hinaus kann die Temperaturstabilitit weiter verbessert werden, indem

die Zeit zwischen den Messungen, in der sich die Temperatur stabilisiert, verlangert wird.

34



Nationales Metrologieinstitut

Bachelorarbeit
Kapitel 3. Methoden

Tab. 3.2.: Ubersicht der drei Kenngréfien der Strukturen und der Aufnahme-Parameter der
Strom-Spannungs-Kennlinie

Messgrofle Temperatur Strom-Intervallgrenzen | Strom-Schrittgrofie
T, 3,7K bis 9K —10nA bis 10nA 1nA
RRR T.4+ 1K und 10K —30nA bis 30nA 2nA
1. 5K Variabel Variabel
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4. Auswertung und Diskussion

In diesem Abschnitt sollen die Messungen vorgestellt und diskutiert werden. Dabei wird zuerst

genauer auf den Wert der kritischen Temperatur eingegangen.

Im Abschnitt 3.3.1 wurde bereits gezeigt, wie die Messwerte entsprechend erfasst werden, wobei
hier grundsétzlich der Kryostat aus Messplatzaufbau 1 (Abs. 3.3.2) verwendet wird, sofern in den
Diagrammen nicht anders beschrieben. Als Beispiel fiir die klassischen Auswertschritte soll nun
die Messung des Wafers 6 (siehe Tab. 3.1) gezeigt werden, da diese besonders anschauliche Werte
darstellt. Dabei werden zunéchst Strom-Spannungs-Kennlinien bei verschiedenen Temperaturen
aufgenommen. Aus diesen wird wiederum der Widerstand mit einer Geraden berechnet und diese
Widerstandswerte werden wiederum iiber der Temperatur aufgetragen. Dabei kann in einem
ersten Schritt {iber die grofite Steigung zwischen zwei Temperaturpunkten des Widerstandes
die kritische Temperatur ermittelt werden. Problematisch ist jedoch, dass diese Naherung der
kritischen Temperatur von der Schrittweite der Temperaturpunkte der Messungen abhéngt.
Daher sollte dies nur als erster ”Schétzwert” fiir den Anfangswert fiir die Interpolation mittels
einer ”logistischen” Funktion dienen. Da diese normalerweise Wachstumsprozesse beschreibt
[HS20], ist es diesmal von Vorteil, dass der Wendepunkt bei 50% des Abstandes zwischen
Anfangswert und Sattigungswert liegt. Damit liegt die interpolierte kritische Temperatur durch
die logistische Funktion immer in der Mitte zwischen supraleitenden und normalleitenden
Widerstandswerten, wenn man davon ausgeht, dass die normalleitenden Werte moglichst nahe
an der kritischen Temperatur aufgenommen wurden. Die Funktion wurde in leicht abgewandelter
Form an die in [HS20] zu findende Funktion angepasst, wodurch die kritische Temperatur leichter

aus den Parametern extrahiert werden kann.

A

- m+3 (4.1)

fLogz'stisch (37)

x = Variable (z.B. Temperatur), A = Séttigungswert, & = Wachstumskonstante, xy =
Wendepunkt auf der x-Achse (z.B. kritische Temperatur), B = Offset

Mit Hilfe der Formel 4.1 kénnen die berechneten Widerstandswerte als Funktion der Temperatur

approximiert werden.
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Abb. 4.1.: a) Strom-Spannungs-Kennlinien des Ubergangsbereiches um 7, bei Wafer 6. Dabei

ist die Verinderung der Steigung der Kennlinien durch den Ubergang von dem
supraleitenden in den normalleitenden Zustand geschuldet.
b) Die Widerstandswerte gegeniiber der Temperatur aufgetragen. Dabei entspricht
die grofite Steigung zwischen zwei Punkten 7T, aus den Messwerten. Dementsprechend
entspricht die Temperatur des Wendepunktes der Logistischen-Fit-Funktion der
kritischen Temperatur der Fitfunktion.

Diesen Logistischen-Fit kann man auf die weiteren Messungen iibertragen und daraus eine

Ubersicht der kritischen Temperatur iiber die einzelnen Wafer erstellen. Dabei kann man ebenfalls
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das Bestimmtheitsmaf als ersten Hinweis zur Fit-Giite benutzen (Definition sieche Anhang C).
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Abb. 4.2.: a) Das Bestimmtsheitsmafl der Fits mit der Logistikfunktionen gegen die einzelnen
Wafer aufgetragen mit farblicher Markierung der Strukturen und zweimal fehlerhafter
Werte. b) Gesamtiibersicht der T.-Werte gegen die einzelnen Wafer ausgetragen.
Dabei sind die beiden Strukturbreiten farblich unterschiedlich markiert. Werte, die
fehlerbehaftet sind, kommen eingeschrankt vor.

In Abbildung 4.2 lassen sich erste Zusammenhéinge sehr gut erkennen. Auf fehlerbehaftete
Werte wird spéter eingegangen. Es wird deutlich, dass die Wafer 4 und 6 mit Gold-Palladium-
Schutzschicht (Tab. 3.1) im Vergleich zu den Variationen ohne Gold-Palladium-Schicht sehr gute
Werte bei der kritischen Temperatur aufweisen. Bei den 500 pm-Strukturen zeigt sich, dass die
in Abschnitt 3.1.4 beschriebene Wasserstoffeinlagerung in Niob, die bei Laugen wie NaOH oder
daraus resultierend maD — 332 auftritt, keinen groflen Einfluss auf die kritische Temperatur

der diinnen Strukturen hat. Jedoch sollte dies mittels Transmissionselektronenmikroskopie
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und der damit einhergehende chemische Analyse iiberpriift werden. Dariiber hinaus zeigen die
500 pm-Werte von Wafer 1 und 2, dass kein Unterschied zwischen einer Lackmaske und einer
Aluminium-Hartmaske zu Unterschieden in den Eigenschaften der kritischen Temperatur fiihrt.
Weiterhin wurde der Einfluss unterschiedlicher Dicken auf die kritische Temperatur der Wafer 2
und 3 untersucht. Hierbei ist besonders zu beachten, dass sich bei der nachfolgenden Diskussion
der fehlerbehafteten Werte herausstellt, dass es sich bei Wafer 3 um einen Totalausfall der

Messung handelte und somit keine Aussage iiber unterschiedliche Dicken getroffen werden kann.
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Abb. 4.3.: Vier Widerstand-Temperatur-Kurven die verarbeitet wurden fiir die Berechnung von
T.. Dabei kommt es zu fehlerbehafteten Werten, da die Fit-Funktion nicht richtig
anliegt (Wafer 2 und 3). Die vertikalen Linien haben die gleiche bedeutung wie in
Abb. 4.1.
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Im Folgenden werden die in Abb. 4.2 dargestellten ”fehlerbehafteten Werte” anhand von
vier Beispielen in Abb. 4.3 néher erldutert. Bei der Anwendung der Fit-Funktion kénnen
verschiedene Probleme auftreten. Ein Fall ist, dass die Annahme des Ubergangs von supraleitend
zu normalleitend nicht eintritt. Dies ist bei Wafer 3 fiir beide Strukturen der Fall. Es ist deutlich zu
erkennen, dass sich beide im normalleitenden Zustand befinden und durch den nicht vorhandenen
Sprung des Widerstandes die Regression des Fits divergiert und es keine verwertbaren Parameter
fiir die logistische Funktion gibt. Die resultierenden kritischen Temperaturen sind nicht richtig,
da die Funktion keinen Sprung wiedergibt. Ein &dhnlicher Fall liegt vor, wenn der Sprung
zwischen supraleitend und normalleitend nur teilweise erfolgt, wie bei Wafer 2 mit der 500 nm-
Struktur. Auch hier ist der Fit fehlerhaft, da die gemessenen Werte durch den limitierten
Temperaturbereich von der Annahme eines vollstandigen Sprungs abweichen, aber dennoch
eine gewisse Ahnlichkeit zu einem Sprung und eine Konvergenz gegen den normalleitenden
Widerstandswert aufweisen. Es sei darauf hingewiesen, dass die logistische Funktion die kritische
Temperatur in den Wendepunkt legt. Betrachtet man nun die Kurve von Wafer 2, dessen
normalleitender Widerstandswert bei etwa 50 k(2 liegt, und nimmt an, dass der supraleitende
Widerstandswert um 0k2 liegen konnte, so wiirde die kritische Temperatur der logistischen
Funktion etwa bei dem Widerstandswert von 25 k¢ liegen, der die Mitte zwischen den beiden
Widerstandswerten markiert. Man sieht, dass die beiden angenédherten kritischen Temperaturen
nahe bei diesem Wert liegen, und man koénnte annehmen, dass die kritische Temperatur der
ungefihre Wert von 4,25 K sein konnte. Ein weiteres Problem entsteht, wenn der Fit den Sprung
sehr gut wiedergibt und eine kritische Temperatur ausgibt, sich aber durch die Ausreifler das
Bestimmtheitsmaf} als Fitgiite verschlechtert, obwohl der Fit selbst gut ist. Besonders deutlich
wird dies bei Wafer 5, wo die Fitfunktion den Verlauf der Widerstand-Temperatur-Kurve gut
wiedergibt, das Bestimmtheitsmafl mit R? = 42,67% aber eher schlecht ist. Dies liegt vor allem
an dem massiven AusreiBer, der am Ubergang aufgetreten ist. Dieser verschlechtert durch seinen
groflen Abstand zur eigentlichen Funktion das Bestimmtheitsmafl massiv. Aus diesem Grund
wurden einige BestimmtheitsmafBle als ”fehlerhafte Werte” deklariert. Weiterhin ist zu beachten,
dass bei den 500 pm-Strukturen aufgrund des geringen Widerstandes, wenn diese normal leitend
sind, auch die Spannung aufgrund des geringen Stromes sehr gering ist und dies zu einem
eher verrauschten Widerstandswert fithrt, wie in der Streuung bei Wafer 5 zu sehen ist. Zum
Abschluss dieser Diskussion der einzelnen Widerstand-Temperatur-Kurven sei noch einmal auf
Watfer 3 hingewiesen, der am Messplatz 1 keine Supraleitung ausbildet. Daher ist ein Vergleich
der kritischen Temperaturen mit Wafer 3 nicht méglich und eine Untersuchung des Einflusses
der Dicke nur eingeschrankt moglich. Es bleibt also nur der Vergleich zwischen dickem Niob als
makroskopisches Material mit der kritischen Temperatur von 9,25 K. Hier ist T, deutlich gréfler

als bei den vermessenen diinnen Niob-Nanostrukturen.
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Abb. 4.4.: Kritischer Strom verschiedener Strukturen, deren kritische Temperatur iiber 5 K liegt.
Dabei wurden alle Werte bei 5 K aufgenommen. Die eingeblendeten Werte wurden
nicht mit einer Logistischen-Funktion berechnet, sondern iiber den Messwert der
grofiten Steigung der Spannung. Bei Wafer 2 {iberlagern sich die beiden Messwerte.

Nun kann der kritische Strom betrachtet werden. Dabei ist zu beachten, dass dieser bei 5 K
gemessen wurde und die Wafer 1 und 3 aufgrund ihrer niedrigen bzw. nicht messbaren kritischen
Temperatur nicht in diese Betrachtung einbezogen werden. In Abb. 4.4 ist der kritische Strom als
Funktion der verschiedenen gemessenen Strukturen aufgetragen. Als erstes féllt dhnlich wie bei
der Ubersicht der T.-Werte auf, dass die Wafer 4 und 6 wieder besser abschneiden als die Wafer
ohne Gold-Palladium-Schutzschicht. Dies liegt natiirlich daran, dass bei einem besseren T, auch
ein besserer kritischer Strom auftritt (siehe Formel 2.3). Auf den ersten Blick scheint es, dass
die Unterschiede zwischen Wafer 5 und den beiden Wafern 4 und 6 bei den 500 nm-Strukturen
nicht sehr grofl sind. Dies ist jedoch nur auf die Achsenskalierung zuriickzufiithren. Wahrend die
beiden besseren Werte der geschiitzten Strukturen (Wafer 4 und 6) um die 1 mA liegen, ist der
kritische Strom bei Wafer 5 mit 10 pA deutlich niedriger als bei den beiden anderen.

Da fiir eine hohe Detektionseffizienz von SNSPDs bei langen Wellenldngen ein hoher Strom in
der ndhe des kritischen Stroms notwendig ist, spricht dies wiederum fiir die Gold-Palladium-
Schutzschicht auf den Wafern 4 und 6. Allerdings ist zu bedenken, dass im Detektionsfall die hohe
Leistung, die durch den hohen Strom und den hohen Widerstand der diinnen Strukturen entsteht,
auch abgefithrt werden muss. Dies konnte wiederum kontraproduktiv fiir die Relaxationszeit
sein. Jedoch féllt aufgrund der hohen thermischen Masse des Probenhalters gegeniiber der
Hotspot-Erwarmung dies kaum ins Gewicht. Die Relaxionszeit wird mafigebend durch die
kinetische Induktivitét beeinflusst (siche Abschnitt 2.1.1)[HI19] [Ker+-06].
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Abb. 4.5.: Das Restwiderstandsverhéltnis der unterschiedlichen Wafer, wobei die Widerstands-
werte bei 10 K und um die 293 K beriicksichtigt wurden. Dabei gab es Ausreifler bei
Wafer 3 mit der hoheren Temperatur um 288 K.

Auch bei der Betrachtung des Restwiderstandsverhéltnisses, das in Abb. 4.5 dargestellt ist, ergibt
sich ein dhnliches Bild wie zuvor. Auch hier weisen die Wafer mit Gold-Palladium-Beschichtung
die besten Werte auf. Dariiber hinaus liegen die Wafer 2 und 5 in einem &dhnlichen Mittelfeld der
Werte. Wafer 3 zeigt neben keinen echten supraleitenden Eigenschaften auch das schlechteste
Restwiderstandsverhéltnis. Aus dieser Grafik wird nochmals der Zusammenhang deutlich, dass
gerade elementare Supraleiter eine hohe Reinheit fiir ebendiese bendtigen. Dies wird dadurch
deutlich, dass ein hohes Restwiderstandsverhéltnis fiir wenig Gitterfehler und Fremdatome
im Gitter spricht und dies fiir eine hohe kritische Temperatur bzw. fiir gute supraleitende

Eigenschaften bei Supraleitern notwendig ist, wie in Abschnitt 2.1 beschrieben.

Aus der bisherigen Diskussion geht hervor, dass insbesondere die Strukturen mit einer Gold-
Palladium-Schutzschicht (Wafer 4 und 6) gegeniiber den Wafern ohne Schutzschicht hinsichtlich
der kritischen Temperatur, des kritischen Stroms und des Restwiderstandsverhéltnisses gut
abschneiden. Auflerdem ist bei der kritischen Temperatur zu erkennen, dass das Entfernen der
Aluminium-Hartmaske mit Lauge oder Séure keinen Unterschied macht (bei 500 pm). Nun stellt
sich die Frage, wie sich die Lackmaske auf die Strukturen auswirkt. In den Messdaten sieht
man bei der kritischen Temperatur keine grolen Unterschiede zwischen Wafer 2 mit Lackmaske
und den beiden Wafern 1 und 5 mit Aluminium-Hartmaske bei 500 pm, wobei Wafer 2 etwas
schlechter abschneidet. Bei vergleich der Wafern 4 und 6 ist ein geringfiigig schlechterer Wert

von T, fiir den Wafer 6 mit Aluminium-Hartmaske festzustellen.
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Neben dieser Betrachtung der Messwerte wurden jedoch auch prozessbegleitende Messungen
durchgefiihrt. Hier zeigt sich, dass die Lackmaske bei sehr diinnen Streifen in Richtung 200 nm
versagt. Aufgrund des groflen Verhéltnisses der Lackhohe zur Lackbreite kann der Lackbereich
leichter Kippen und es kann beim Entwickeln zum Wegschwimmen durch den Entwickler kommen
(Abb. 4.6). Um kleinere Strukturen zu erzeugen, ist eine Prozessierung mittels einer Hartmaske, in
diesem Fall mit Aluminium, unabléssig. Dabei zeigt jedoch, dass der Hohenunterschied zwischen
der Niob-Oberfliche und des Aluminiumoxid-Schicht stark variiert und besonders bei Anwen-

dungen einer Hartmaske Abweichungen zu erkennen sind, welche im folgenden betrachtet werden.

10 pm

Abb. 4.6.: Eine beschédigte Lackstruktur fiir einen 200 nm-Steg (Wafer 2), wobei der Lack
aufgrund des hohen Aspektverhéltnisses umklappt und bei der Entwicklung auch
weggeschwemmt wird (mit rotem Kreis markiert). Dadurch kann das Niob nicht mehr

entsprechend geéitzt werden, wodurch diinne Strukturen eine sehr hohe Ausfallquote
haben.

Bei der Messung der Hohe zwischen der Aluminiumoxid-Schicht und der Niob- bzw. Niob-Gold-
Palladium-Struktur wird auf das Rasterkraftmikroskop (AFM wie in Abschnitt 3.1.7 beschrieben)
zuriickgegriffen. Dadurch lassen sich sehr genau die entsprechenden Hohenunterschiede messen
und lassen dadurch potentielle Riickschliisse auf den Prozesse zu. Dabei wird zuerst sich eine
passende Struktur ausgewihlt, in diesem Fall eine der auch elektrisch gemessenen Strukturen
und zwar die 500 pm-Struktur. Anschlieend wird die Messsonde entsprechend ausgerichtet und
ein 2D-Scan abgefahren. Aus diesem 2D-"Bild” wird ein Hohenprofil ausgelesen und damit der

Hohenunterschied zwischen Niob-Struktur und Aluminiumoxid-Schicht bestimmdt.
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Abb. 4.7.: (a) Messsonde (unten) tiber einer Streifenstruktur. Diese Ansicht dient zur groben
Ausrichtung der Messsonde. (b) AFM-Aufnahme einer Niob-Aluminiumoxid-Kante,
die ein Hohenprofil erzeugt, wobei die Hohendifferenz entlang der weiflen Linie
gemessen wird.

In Abb. 4.7 (b) sieht man eine AFM-Aufnahme der Niob-Aluminiumoxid-Kante, dabei wird
bereits ersichtlich, dass sich direkt an der Kante weitere Ablagerungen beim ICP-RIE-Atzen
gebildet haben, sogenannte Fences (Abschnitt 2.2.2). Aus der eingezeichneten, weiflen Linie

kann man wiederum ein Hohenprofil als Schnitt machen.

5 30 4 n —— Messwerte
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= A A “”&hRA v .
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[ '
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Abgefahrener Weg der AFM-Sonde in pum

Abb. 4.8.: Profil aus dem Schnitt in Abb. 4.7(b). Dabei handelt es sich um Wafer 4 mit nomi-
nell 13nm Differenz. abei wurden zwei Geraden bzw. Balken eingezeichnet, um die
Differenz besser bestimmen zu kénnen. Auflerdem ist ein Fence noch an der Kante
zu erkennen.
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In Abb. 4.8 sieht man, wie das Profil aus Abb. 4.7 aussieht und es wird mittels zweier eingezogener
Geraden der Hohenunterschied berechnet. Diese Prozedur kann fiir alle Wafer wiederholt
werden, so dass eine Auswertung der verschiedenen Hohenunterschiede moglich ist. Die geplante
Strukturhohe bzw. der geplante Hohenunterschied zwischen Niob und Aluminiumoxid wurde
bereits in Tab. 3.1 in der Spalte ”Strukturhche” angegeben und kann nun mit den gemessenen

Werten verglichen werden.
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Abb. 4.9.: Gemessener Hohenunterschied zwischen Niob und Aluminiumoxid bezogen auf die
verschiedenen Wafer. Zusétzlich ist die erwartete Hohendifferenz eingezeichnet. Insbe-
sondere die Wafer mit Aluminium-Hartmaske (Wafer 1,5,6) zeigen starke Abweichun-
gen.

Die gemessenen Hohen im Vergleich zu den geplanten Hohen sind in Abb. 4.9 dargestellt. Ver-
gleicht man nun diese Werte, so féllt zunéchst auf, dass die Werte der mit Aluminium-Hartmaske
verarbeiteten Wafer 1, 5 und 6 gegeniiber den Wafern 2 und 4 deutlich groflere Abweichungen
zu grofleren Hohenunterschieden aufweisen. Auffallig ist, dass auch Wafer 3 mit gréflerer Dicke
Abweichungen aufweist. Bei Wafer 5 ldsst sich die Abweichung gut dadurch erkldaren, dass die
saure Atzlosung TechniEtch-Al80 das Aluminium zuerst in Aluminiumoxid umwandelt und
dann durch Phosphorsiure auflost (wie in Abschnitt 3.1.4 beschrieben). Dementsprechend ist
die Hohenabweichung bei Wafer 5 auf einen Abtrag der Aluminiumoxidschicht zuriickzufiihren.
Die Abweichungen bei den Wafern 2 und 4 sind wahrscheinlich Ungenauigkeiten bzw. Varianz
in der Sputterabscheidung, da der Sputterprozess sehr kurz mit hohen Abscheideraten stattfin-
det und dadurch eine Ungenauigkeit entsteht. Bei den Wafern 1 und 6 ist zu beachten, dass
hier im Gegensatz zu den Wafern mit Lackmaske maD-332 nicht nur fiir die Lackentwicklung
(zum Aufbringen der Aluminium-Hartmaske), sondern auch als Atzmittel zum Entfernen der
Aluminium-Hartmaske nach dem ICP-RIE-Atzen verwendet wurde. Da die Lauge also direkten

Kontakt mit dem Aluminiumoxid hatte, wurde dieses bei Wafer 1 und 6 auch entsprechend
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gedtzt (wie in Abschnitt 3.1.4 beschrieben). Bei den Wafern 2, 3 und 4 wird maD-332 nur fiir
die Entwicklung der Lackmaske verwendet, die vor dem ICP-RIE-Atzen erfolgt, so dass das
Aluminiumoxid noch von der Niobschicht bedeckt ist und nicht vom Entwickler angegriffen

werden kann.

Bei Wafer 3 bleibt die grofle Abweichung schwer erklarbar. Zwar musste der Lack fiir die
Niobstrukturierung mehrfach nachentwickelt werden, da der Entwickler den Lack beim ersten
Mal nicht vollstéindig entfernt hat, doch sollte dies keinen Einfluss auf das Aluminiumoxid
haben, da dieses von der Niobschicht verdeckt wird. Eine Moglichkeit wére, dass der ICP-RIE
Atzschritt nicht bis zum Aluminiumoxid durchgeétzt hat. Dies ist jedoch unwahrscheinlich, da
der Atzprozess optisch iiberwacht wird. Zum einen wird die Oberfliche des Wafers withrend des
Atzens mit einer 2D-Kamera beobachtet, wobei sich der Kontrast beim Erreichen der Aluminiu-
moxidschicht &ndert und man somit Niob deutlich vom Untergrund unterscheiden kann. Zum
anderen wird withrend des Atzprozesses eine Ellipsometrie durchgefiihrt. Dabei wird polarisiertes
Laserlicht auf den Wafer gestrahlt und die Riickstreuung gemessen. Eine Verdnderung zeigt
an, dass diese Schicht geéitzt wurde. Durch diese Uberwachung des Atzfortschritts erscheint es
unwahrscheinlich, dass das Niob nicht bis zum Aluminiumoxid weggeétzt wurde. Es konnte aber
auch der umgekehrte Fall eingetreten sein, dass diesmal nicht zu wenig geétzt wurde, sondern
so lange geétzt werden musste, bis der Lack bereits weggeédtzt war. Dies erscheint aber ebenfalls
unwahrscheinlich, da mit diesem Lack auch deutlich dickere Strukturen geétzt werden, so dass
dort der Spielraum bis zum Abtrag des Lackes gro8 genug sein sollte. Ebenso kénnte ein Problem
im Sputterprozess vorgelegen haben, das zu einer insgesamt schlechten Abscheidung gefiihrt hat.
Dafiir wiirden neben der Hohenabweichung auch das sehr schlechte Restwiderstandsverhéltnis
(Abb. 4.5) sowie die schlechten supraleitenden Eigenschaften (Abb. 4.2) von Wafer 3 sprechen.

Aus dieser Betrachtung der Hohenunterschiede kann nun speziell fiir die Aluminium-Hartmaske
der Schluss gezogen werden, dass zwar eine Hartmaske fiir die Strukturierung von Sub-200 nm-
Strukturen notwendig ist, Aluminium als Hartmaskenmaterial aber den Nachteil hat, dass
Atzlosungen zur Entfernung der Maske auch den Aluminiumoxidtriger angreifen. Dadurch
kénnen auch die Niobstrukturen unterétzt werden, was zu einer geringeren Warmeleitfahigkeit
fithrt. Dies kann die Wéarmeabfuhr bei der Detektion des SNSPD beeintréachtigen. Daher
sollte im Anschluss an diese Arbeit gepriift werden, ob eine Chrom-Hartmaske eine weitere
Moglichkeit der Maskierung darstellt. Da Chrom mit einer anderen Atzlosung geéitzt wird, konnte
dadurch der Aluminiumoxid-Untergrund beim Niob-Strukturierungsschritt weniger beansprucht
werden. Dies konnte zu weniger Unterétzen der Niobstrukturen fithren. Beispielsweise greift
die Chrométzlosung TechniEtch Cr01 Aluminium nur schwach an und ist sauer, wodurch auch
mogliche Wasserstoffeinlagerungen unwahrscheinlicher werden, da diese vor allem bei Laugen
auftreten (siche Abschnitt 3.1.4).

46



Bachelorarbeit

PhyS|kallsch -Technische Bundesanstalt Kapite] 4. Auswertung und Diskussion
Nationales Metrologieinstitut

4.1. Maander-Struktur
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Abb. 4.10.: Eine Maanderstruktur mit einer Flache von 30 pm x 30 pm, wobei der Niob-Steg
120 nm breit ist und einen Abstand von 80 nm zu den anderen Niob-Stegen einhélt.
Das Foto wurde mittels REM aufgenommen und der Chip wurde auf Wafer 6
mitprozessiert.
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Neben den Stegstrukturen wurde auf Wafer 6 auch eine Maanderstruktur hergestellt. Eine
REM-Abbildung von der Struktur ist in Abb. 4.10 zu sehen. Dies sollte nochmals die Prozess-
variation mit guten Eigenschaften, wie die Gold-Palladium-Schutzschicht fiir bessere Supralei-
tungseigenschaften und die Aluminium-Hartmaske fiir kleine Strukturen, in eine 120 nm breite
Niob-Mé&anderstruktur bringen. Dadurch kénnen erste Erkenntnisse fiir die weitere Herstel-
lung von SNSPD-nahen Méaanderstrukturen gewonnen werden. Dazu wurde dieser Maander in
Messplatz 1 vermessen und der Widerstand wiederum iiber eine Vierleitermessung bestimmt.
Dabei ist zu beachten, dass die Struktur nur zwei Zuleitungen besitzt. Zwei Dréahte sind jeweils
auf ein Bondpad gebondet. Somit wird der Widerstand der Struktur nicht direkt, sondern
indirekt mit dem Widerstand der Niob-Zuleitungen und den Bondpands gemessen. Jedoch
sollten die Niob-Zuleitungen durch hiere hohere Breite ein hoheres T, als die Méanderstruktur
selbst aufweisen und dadurch zu keiner Verfélschung fithren. Zudem geben die Gold-Pads ein

Offset-Wiederstand an, der aber sehr gering ist.
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Tab. 4.1.: Vergleich der charakteristischen Werte der Maanderstruktur gegeniiber der 500 nm-

Struktur.
Struktur Strukturbreite | Kritische Temperatur | Kritische Stromdichte | RRR
Méaander Wafer-6 120 nm 6,296 K 7,389 ?n—é 1,29
Steg Wafer-6 500 nm 763K 16,7 <5 2,46
Steg Wafer-6 500 pm 794K 286,5 M2 2,75

Die sonstigen Bedingungen blieben bei den elektrischen Messungen gegeniiber den anderen Test-
strukturen gleich. Man kann nun in der Tab. 4.1 die Werte der M&aander-Struktur und nochmals
die Werte der beiden Teststrukturen fiir Wafer 6 ablesen. Aus dieser Gegeniiberstellung lésst sich
zuerst lesen, dass die charakteristischen Werte der Maanderstruktur deutlich schlechter sind als
die der beiden Stege. Zuerst sollte darauf geachtet werden, dass die Struktur schmaler ist als die
beiden anderen. Bereits vom Schritt in den Nanometer-Bereich lésst sich eine Verschlechterung
der Werte beobachten. Jedoch ist die Verschlechterung deutlich geringer als von der Steg zur

Maander-Struktur im Nanometer-Bereich.

Zwei Dinge sind wichtig. Erstens sind die seitlichen Bereiche der Niobstruktur nicht mit Gold-
Palladium beschichtet. Daher sollte an diesen Stellen zwischen den Prozessschritten eine Oxidati-
on mit Luftsauerstoff stattfinden konnen. Dies sollte bei allen Strukturen der Fall sein, allerdings
ist aufgrund der schmalen Struktur das wahrscheinliche Verhéltnis von unoxidiertem zu oxidier-
tem Volumen geringer, d.h. es steht weniger Niob fiir die Supraleitung zur Verfiigung. Zweitens
ist diese Struktur deutlich linger (M&ander: 18 mm, Streifen: 1 mm), was mehrere Effekte haben
kann. Zum einen erhht die langere Struktur die Wahrscheinlichkeit, dass iiber die Lange zufillig
mehrere Defekte in einem Abschnitt auftreten. Dies wird umso kritischer, da einzelne Defekte
bei schmalen Strukturen den kritischen Strom stiarker herabsetzen als bei breiten Strukturen,
da sich der supraleitende Strom an diesen Defekten in seiner Ausdehnung verjiingt und dort
die kritische Stromdichte frither erreicht wird. Andererseits erhoht sich beim Unterdtzen durch
die vielen feinen Strukturen die unterétzte Fliche und damit potentiell eine gréflere oxidierte
Flache und damit ein noch gréferes oxidiertes Volumen. Diese Prozessbetrachtung konnte die
Messwerte widerspiegeln, kann aber wie bei der Frage der Wasserstoffeinlagerung/Oxidation nur
qualitativ aus den Messwerten abgeleitet werden und nicht durch direkte Messungen wie mittels
Transmissionselektronenmikroskopie nachgewiesen werden. Daher sollte zum quantitativen Nach-
weis moglicher Wasserstoffeinlagerungen, Nioboxidationen oder Verunreinigungen durch Atz-
oder auch Depositionsprozesse gerade eine Transmissionselektronenmikroskopie zur sicheren
Kléarung durchgefiihrt werden. Im Rahmen dieser Arbeit war dies leider nicht méglich, jedoch
wurde eine Rasterelektronenmikroskopie der Méaanderstruktur durchgefiihrt, wie im Folgenden
noch einmal gezeigt wird. In Abb. 4.11 ist eine Nahaufnahme der Maanderstruktur im REM zu

sehen. Man sieht, dass die gemessene Breiten mit den geplanten Breiten iibereinstimmen. Man
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200 nm EHT = 5.00kVv Signal A =InLens Date: 27 Mar 2023
}—| P. Hinze, 244 WD = 3.3 mm Mag= 5363KX Time: 10:11:55 _I

Abb. 4.11.: Nahaufnahme der M#ianderstruktur von Wafer 6 in einem REM, dabei fallen Mate-
rialreste an den Kanten der Struktur auf.

sieht aber auch, dass sich um die Strukturen herum weitere Ablagerungen gebildet haben. Auch
hier wére eine chemische Bestimmung des Materials hilfreich. Die Frage ist, ob es sich um Niob,
Gold-Palladium oder andere Ablagerungen handelt. Dadurch kiénnte der Atzprozess angepasst
werden, um Kurzschliisse innerhalb der Struktur zu vermeiden. Sollte es sich hauptséachlich
um Niob handeln, wire eine lingere Ouveretch-Dauer moglich. Dadurch sollten diese Bereiche
zusétzlich abgetragen werden. Es konnte aber auch mit dem Abtransport des geédtzten Materials
zusammenhéngen, wofiir ein hoher Gold-Palladium-Anteil sprechen kénnte, da dieser zuerst
abgetragen wird. Eine Re-Deposition dieses Materials wiirde fiir ein schlechtes Abtransport-
verhalten sprechen. Moglicherweise kénnte eine Reduzierung der Atzrate durch eine geringere
HF-Bias-Leistung den Abtransport begiinstigen und die Re-Deposition verringern. Des Weiteren
besteht die Moglichkeit, dass sich Gold mit Schwefelhexafluorid nur schlecht abtransportieren
ldasst. Daher konnten andere Substanzen fiir den RIE-Prozess verwendet werden, was jedoch
sehr aufwendig sein konnte. Naheliegender ist es, eine andere mogliche Schutzschicht wie Tan-
tal 0.4. zu verwenden, die sich bereits als Schutzschicht fiir Niob bewéhrt hat [Bal4-23] und

moglicherweise besser zu &dtzen ist.

4.2. Wafer 7* und Wafer 8*

Wie Bereits in der Ubersicht in Abschnitt 3.2 beschrieben, wurden noch zwei weitere Wafer im
Endstadium dieser Arbeit prozessiert. Dadurch konnte keine Messung mehr im Kryostat stattfin-
den, jedoch sahen die prozessbegleitenden Messungen vielversprechend aus und werden hier im

Folgenden prisentiert. Beim Wafer 7* wurde der ICP-RIE-Atzprozess verbessert, indem vor dem
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eigentlichen Atzen ein trockenes Atzen bzw. ein physikalischer Abtrag mittels beschleunigeter
Argon-Ionen stattfand. Dadurch kénnte ein kleiner Teil der der Gold-Palladium-Schicht und des
Niobs vor dem ICP-RIE-Atzen abgetragen worden sein. Jedoch ist dies in AFM-Aufnahmen,
die direkt vor und nach dem Atzprozess mit Argon-Ionen entstand, nicht ersichtlich. Dies
liegt wahrscheinlich daran, das die Aluminium-Hartmaske ebenfalls um einen &hnlichen Anteil
abgetragen wurde und damit die Hohendifferenz zwischen Maske und Untergrund gleich bleibt.
Jedoch ist nach dem ICP-RIE-Atzen in REM-Aufnahmen klar ersichtlich, dass es eine deutliche
Verbesserung bei den Strukturen gegeben hat. In Abb. 4.12 kann man sehr gut die Verbesse-
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Abb. 4.12.: Nahaufnahme der M&aanderstruktur von Wafer 7* in einem REM. Gegeniiber
Abb.4.11 fallen keine Materialreste an den Strukturen auf.

Y

rung gegeniiber Wafer 6 in der Abb. 4.11 erkennen. Offenbar hat das zuséatzliche ” Voratzen’
das Ergebnis des eigentlichen ICP-RIE Atzens deutlich verbessert. Es kann jedoch nicht mit
Sicherheit gesagt werden, ob das eventuell vorher abgetragene Gold-Palladium oder insgesamt
die geringe zu édtzende Masse den Prozess beeinflusst hat. Somit bleibt nur festzustellen, dass
durch ein trockenes ”Vor”-Atzen der Struktur die Atzergebnisse verbessert werden kénnen. Wie
bereits erwéhnt, konnte eine chemische Analyse, z.B. mittels Transmissionselektronenmikrosko-

pie abklédren, ob es sich um eine Re-Deposition des Goldes handelt.

Beim Wafer 8% wurde Chrom anstelle von Aluminium als Hartmaskenmaterial verwendet.
Dadurch kénnte eine Verbesserung des Hohenverhiltnisses erreicht werden, da das Atzmittel
zum Entfernen der Chrommaske die Aluminiumoxid-Grundschicht nicht angreifen sollte. Dies

kann durch Betrachtung der AFM-Aufnahme iiberpriift werden.
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Abb. 4.13.: AFM-Aufnahme der Niob-Aluminiumoxid-Kante von Wafer 8*. Die Hohendifferenz
wird entlang der weiflen Linie gemessen.
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Abb. 4.14.: Gemessener Hohenunterschied bei Wafer 8* zwischen Niob und Aluminiumoxid.
Dabei betriagt der Hohenunterschied zwischen den beiden roten Hohenbalken 20 nm
und ist damit an den geplanten 17 nm deutlich ndher dran als bei der Aluminium-
Hartmaske.

In Abb. 4.13 ist die AFM-Messung von Wafer 8% und in Abb. 4.14 das entsprechende Pro-
fil aus dem Schnitt in Abb. 4.13 zu sehen. Man kann in Abb. 4.14 eine Verbesserung des
Hohenverhéltnisses gegeniiber den Wafern mit Aluminium-Hartmaske (Abb. 4.8) zu erkennen,
da die im AFM aufgenommene Hohe ndher an der erwarteten Hohendifferenz liegt. Daraus
kann geschlossen werden, dass der Aluminiumoxid-Untergrund weniger durch das Atzmittel

zur Entfernung der Chrommaske angegriffen wird. Die REM-Aufnahmen zeigten jedoch wieder
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fehlerhafte Materialfortsitze. An diesen Stellen waren jedoch bereits vor dem Atzprozess Partikel
erkennbar. Es ist davon auszugehen, dass sich ein Teil der Chrommaske bei der Lackentfernung
als Partikel auf dem Wafer abgelagert hat und es dadurch zu einer fehlerhaften Atzung gekom-
men ist. Auflerdem weist die Chrommaske teilweise Risse auf. Daraus ist zu erkennen, dass die
Vorteile des geringeren Angriffs des Aluminiumoxid-Substrates mit den Nachteilen des fehlerhaft
gedtzten Materials erkauft werden. Die Abwégung, was das groflere Problem ist oder ob die
Lackentfernung verbessert werden kann, muss in Zukunft getroffen werden und kann hier nicht

beantwortet werden.

EHT = 5.00kVv Signal A =InLens Date: 2 May 2023

P. Hinze, 244 WD = 4.3 mm Mag= 4500KX Time: 9:56:38

Abb. 4.15.: Nahaufnahme der Miaanderstruktur von Wafer 8* in einem REM. Dabei Fallen
wieder Verunreinigungen bzw. Materialfortsiatze auf. Bereits beim REM vor dem
Atzen war der Wafer mit Partikeln verunreinigt, es ist gut moglich das ein Teil der
Chrommaske die sich mit dem Lack ablésen sollte, re-deponiert wurde. Dafiir spricht
unter anderem auch die breitere Verteilung der Partikel/Atzfehler, die sich auch
weiter weg von den Strukturen befinden und auch anders aussehen als bei Wafer 6

(Abb. 4.11).
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5. Fazit und Ausblick

In dieser Arbeit wurden durch die Herstellung von strukturierten Niob-Diinnschichten und
deren elektrische Charakterisierung wichtige Grundlagen fiir die Herstellung von supraleitenden
Niob-Nanodraht-Einzelphotodetektoren erarbeitet. Dies wurde mittels einer Variation moglicher
Prozessabldufe und anschlieBenden Vergleich der elektrischen Messwerte ermittelt.

Die Ergebnisse zeigen, dass eine Schutzschicht iiber der Niobschicht erforderlich ist, um hohe
Werte fiir die kritische Temperatur, den kritischen Strom und das Restwiderstandsverhéltnis
zu erreichen. Eine 2 nm dicke Gold-Palladium-Schicht hat sich als wirksam zur Verbesserung
dieser Werte erwiesen. Es besteht jedoch die Einschrankung, dass das Gold-Palladium wéhrend
des Atzprozesses Riickstinde bilden konnte, die zu Kurzschliissen fithren kénnen. Durch eine
Anpassung des Atzverfahrens mit einem zusétzlichen Atzschritt konnten jedoch auch diese
Riicksténde entfernt werden.

Weiterhin konnte nachgewiesen werden, dass eine Hartmaske die Herstellung kleine Strukturen
ermoglicht. Jedoch ist Aluminium als Material hierfiir nur bedingt geeignet ist, da die hier
entsprechend eingesetzten Atzlsungen zur Entfernung der Maske sowohl das Aluminiumoxid-
grundmaterial abtragen als auch Niob oxidieren bzw. Wasserstoffeinlagerungen hervorrufen
konnen. Bei der Verwendung von Chrom als Hartmaskenmaterial zeigt sich ein geringerer Abtrag
des Aluminiumoxid-Grundmaterials. Inwieweit sich diese Verdnderung auf die elektrischen
Eigenschaften auswirkt, muss in weitergehenden Studien untersucht werden. Schliefllich konnte
eine Maanderstruktur hergestellt werden, die im Vergleich zu den Stegstrukturen schlechtere

Werte aufwies.

Zukinftig wird empfohlen, die qualitativen Befunde, die auf eine mogliche Kontamination
der Niobstruktur durch Oxide, Wasserstoff o.4. hindeuten, durch eine chemische Analyse, z.B.
mittels Transmissionselektronenmikroskopie, quantitativ zu bestétigen. Es sollte gekléart werden,
ob der Einsatz von Chrom als Hartmaske noch verbessert werden kann und ob ein Prozess ohne
Chromdeposition moglich ist. Anschliefend sollten elektrische Messungen durchgefiihrt werden,
um mogliche Nachteile in der Schichtgiite des Niobs durch das Chrom-Atzmittel zu iiberpriifen.
Dariiber hinaus kénnte durch eine Verringerung der Atzrate im ICP-RIE Atzschritt eine ge-
ringere Re-Deposition erreicht werden. In Verbindung mit einem ldngeren Queretch und einer
weniger edlen Schutzschicht wie Tantal konnten diese Verbesserungen noch verstéarkt werden.
Einschrankend muss hierbei erwéhnt werden, dass die chemische Zusammensetzung der Re-

Deposition unbekannt ist. Es ist jedoch zu priifen, ob diese Anderungen auch Verbesserungen
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bringen, die dem Aufwand angemessen sind, da durch das Hinzufiigen eines vorhergehenden

Trockenatzens die Materialfortsatze bereits verhindert werden konnten.
Beim Fertigstellen der schriftlichen Arbeit wurde eine Méander-Struktur von 120 nm Breite von

Wafer 7* mit einem 7T, von 6,5 K gemessen. Als néchstes sollen unterschiedlich Lange Maander

hergestellt und gemessen werden und die ersten optischen Messungen starten.
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A. Prozessablauf

Im folgenden werden zwei Prozessabldufe fiir die Wafer 2 und 6 dargestellt.

A.1. Prozessablauf Wafer 2

A.1.1. Lagenabscheidung - Schritt 1
Substrat

e Substrat: Silizium + Siliziumdioxid 300 nm (Reinraumzentrum Standardwafer)

UNIVEX 450C

e Programm: ”Niob auf SiO2”

Kammer | Schicht-Deposat in nm | Material Kommentar /Parameter
K1 X X Vorreinigung 2 min mit 50 W
K6 40 Al203 -
K1 15 Nb 20s; 0,7 Pa; 30 sccm Ar; 500 W

A.1.2. Marker-Erstellung - Schritt 2

Belackung

e Ein Pre-Bake bei 90°C mit 3 min-Dauer

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack- | Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

AR-P642.04 | 2000 90 150 1 160 10

AR-P642.01 | 2000 90 40 3 160 10

Belichtung E-Beam

e Dauer ca. 30 min
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Entwicklung
e 30s im Entwickler ” Glasgower”
e Anschlieflend sofort 60s in Isopropanol
e Trocknung durch Abschleudern und anschlieBendes Abblasen mit Stickstoff

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

Gold-Bedampfung (Pfeiffer-Aufdampfanlage)
e Aufdampfen von 10 nm Titan als Haftvermittler mit 2 é
e Aufdampfen von 40 nm Gold als Marker mit 2%
e Notierung Parameter

e Einlegen des Wafers in Aceton iiber Nacht zum ablésen der Lackmaske

Entfernung des Lacks

e Wafer in ein neues Glas mit Aceton einlegen und 5min in ein Ultraschallbad (Power-Stufe
6)

e Anschliefend sofort 60s abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

A.1.3. Niob-Strukturierung Schritt 3

Belackung
e Ein Pre-Bake bei 90°C mit 3 min-Dauer

e Auftragen des Haftvermittlers HMDS innerhalb einer Box fiir 10 min

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack-| Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

ma-N 2410 | 3000 45 - 15 90 5

Belichtung E-Beam

e Dauer ca. 4h
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Entwicklung
e 30s im Entwickler ma-D 332 und dann sofort 4 s unter einem Wasserstrahl
e 30s im Entwickler ma-D 332 und dann sofort 4 s unter einem Wasserstrahl
e 4min im Entwickler ma-D 332 und dann sofort 3 min unter einem Wasserstrahl

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

Atzen mittels ICP-RIE
o Atzung mittels "Nb-SF6” hinterlegtem Rezept ICP-RIE-Anlage

e Wafer ist mit der Stirnseite senkrecht zur Spule

Prameter: 300 W ICP; 75 W HF; 40 scem SF6; 15°C; 0,5 Pa

Atz-Zeit: 10s mit 3s ” Overetch”

Einlegen des Wafers in Aceton iiber Nacht zum Ablésen der Lackmaske

Entfernung des Lacks

e Wafer in ein neues Glas mit Aceton einlegen und 5 min in ein Ultraschallbad (Power-Stufe

6)
e Anschliefend sofort 60s abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

A.1.4. Abscheidung der Gold-Kontakt-Pads - Schritt 4

Belackung

e Fin Pre-Bake bei 90°C mit 3 min-Dauer

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack-| Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

AR-P642.04 | 4000 45 106 3 160 10

AR-P642.01 | 2000 90 40 1 160 10
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Belichtung E-Beam

e Dauer ca. 120 min

e 30s im Entwickler ”Glasgower”

e Anschliefend sofort 60s in Isopropanol

e Trocknung durch Abschleudern und anschlieBendes Abblasen mit Stickstoff

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

Gold-Bedampfung (Pfeiffer-Aufdampfanlage)

e Aufdampfen von 10 nm Titan als Haftvermittler mit 2 é
e Aufdampfen von 40 nm Gold als Marker mit 2%
e Notierung Parameter

e Einlegen des Wafers in Aceton iiber Nacht zum Ablésen der Lackmaske

Entfernung des Lacks

e Wafer in ein neues Glas mit Aceton einlegen und 5min in ein Ultraschallbad (Power-Stufe
6)

e Anschliefend sofort 60s abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

A.1.5. Sdgen und Bonden - Schritt 5

Elektrische Messung am Prober

e Widerstandsmessung am Suss PM 5 II-Prober

AFM

e Hohenmessung mittels AFM

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack- | Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

A7 5214E 3000 45 - 15 90 3

Belackung

o8



Qﬁ PrB Bachelorarbeit

Physikalisch-Technische Bundesanstalt Kapitel A. Prozessablauf
Nationales Metrologieinstitut

Schneiden

e Schneiden mit dem Programm ”jaws7”

Entfernung des Lacks
e Einzelne Chips aus dem Wafer brechen und separieren

e Alle Chips in Aceton einlegen und dieses Glas in ein Ultraschallbad fiir 5 min auf Power-
Stufe 6

e Anschliefend abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

Bonding
e Einzelne Chips mittels Silberleitpaste auf den PCB-Platziern

e Nach dem trocknen der Silberleitpaste mittels des Westbonder bonden

A.2. Prozessablauf Wafer 6

A.2.1. Lagenabscheidung - Schritt 1

Substrat
e Substrat: Silizium + Siliziumdioxid 300 nm (Reinraumzentrum Standardwafer)
e Wafer in ein Glas mit Aceton einlegen und 5 min in ein Ultraschallbad (Power-Stufe 6)

e Anschliefend sofort 60s abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

UNIVEX 450C

e Programm: ” AuPd-Nb auf Al203”

Kammer | Schicht-Deposat in nm | Material Kommentar /Parameter
K1 X X Vorreinigung 2 min mit 50 W
K6 40 Al203 5 min
K1 15 Nb 23s; 0,7Pa; 30 sccm Ar; 500 W
K1 2 AuPd 3s; 1Pa; 100 W
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A.2.2. Marker-Erstellung - Schritt 2

Belackung

e Fin Pre-Bake bei 90°C mit 3 min-Dauer

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack- | Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

AR-P642.04 | 2000 90 150 1 160 10

AR-P642.01 | 2000 90 40 3 160 10

Belichtung E-Beam

e Dauer ca. 30 min

Entwicklung

e 30s im Entwickler ”Glasgower”

e Anschliefend sofort 60s in Isopropanol

e Trocknung durch Abschleudern und anschlieBendes Abblasen mit Stickstoff

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

Gold-Bedampfung (Pfeiffer-Aufdampfanlage)

e Aufdampfen von 10 nm Titan als Haftvermittler mit 2 é

e Aufdampfen von 40 nm Gold als Marker mit 2%

e Notierung Parameter

e Einlegen des Wafers in Aceton iiber Nacht zum Ablésen der Lackmaske

Entfernung des Lacks

e Wafer in ein neues Glas mit Aceton einlegen und 5 min in ein Ultraschallbad (Power-Stufe

6)

e Anschliefend sofort 60s abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

e Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop
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A.2.3. Niob-Strukturierung Schritt 3

Belackung
e Fin Pre-Bake bei 90°C mit 3 min-Dauer

e Auftragen des Haftvermittlers HMDS innerhalb einer Box fiir 10 min

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack-| Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

AR-P642.04 | 4000 45 106 3 160 10

AR-P642.01 | 2000 90 32 1 160 10

Belichtung E-Beam

e Dauer ca. 4h

Entwicklung
e 30s im Entwickler ”Glasgower”
e Anschliefend sofort 60s in Isopropanol
e Trocknung durch Abschleudern und anschlieendes Abblasen mit Stickstoff

o Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

Aluminium-Bedampfung (Pfeiffer-Aufdampfanlage)
e Aufdampfen von 25 nm Aluminium als Hartmaske mit 2 é
e Notierung Parameter
e Einlegen des Wafers in Aceton fiir zwei Tage, dabei ist dieser mittels eines Gestells kopfiiber
gelegt
Entfernung des Lacks

e Wafer in ein neues Glas mit Aceton einlegen und dieses Glas in ein Ultraschallbad fiir

5min auf Power-Stufe 6
e Anschliefend abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

e Anschliefend abspiilen mit Destillierten Wasser und danach Abblasen mit Stickstoff
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Atzen mittels ICP-RIE
o Leiter-Atzung mittels als ”Nb-SF6” hinterlegtem Rezept
e Wafer ist mit der Stirnseite Senkrecht zur Spule
e Prameter: 300 W ICP; 75 W HF'; 40 sccm SF6; 15°C; 0,5 Pa

o Atz-Zeit: 33s mit 10s ” Overetch”

Entfernung der Aluminium-Hartmaske
e Wafer in eine Schale mit maD-332, wobei die Schale per Hand bewegt wird
e Nach 5min wird der Wafer unter einen Wasserstrahl gehalten fiir 3 min

e Anschlielend Trocknen durch Abschleudern und danach Abblasen mit Stickstoff

A.2.4. Abscheidung der Gold-Kontakt-Pads - Schritt 4

Belackung

e Fin Pre-Bake bei 90°C mit 3 min-Dauer

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack- | Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

AR-P642.04 | 4000 45 106 3 160 10

AR-P642.01 | 2000 90 40 1 160 10

Belichtung E-Beam

e Dauer ca. 120 min

e 30s im Entwickler ”Glasgower”

e Anschliefend sofort 60s in Isopropanol

e Trocknung durch Abschleudern und anschlieendes Abblasen mit Stickstoff

o Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop
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Gold-Bedampfung (Pfeiffer-Aufdampfanlage)
e Aufdampfen von 10 nm Titan als Haftvermittler mit 2 %
e Aufdampfen von 40 nm Gold als Marker mit 2%
e Notierung Parameter

e Einlegen des Wafers in Aceton iiber Nacht zum ablésen der Lackmaske

Entfernung des Lacks

e Wafer in ein neues Glas mit Aceton einlegen und 5 min in ein Ultraschallbad (Power-Stufe
6)

e Anschliefend sofort 60s abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

o Uberpriifung mittels Stereo-Mikroskop

A.2.5. Sdgen und Bonden - Schritt 5

Elektrische Messung am Prober

e Widerstandsmessung am Suss PM 5 II-Prober

AFM

e Hohenmessung mittels AFM

Lack-Name | Lackschleuder | Zeit in s Dicke nm | Programm | Ausback- Ausback-
-drehzahl in der  Lack- | Temperatur | Zeit in min
rpm schleuder in °C

A7 5214E 3000 45 - 15 90 3

Belackung
Schneiden

e Schneiden mit dem Programm ”jaws7”
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Entfernung des Lacks
e Einzelne Chips aus dem Wafer brechen und separieren

e Alle Chips in Aceton einlegen und dieses Glas in ein Ultraschallbad fiir 5 min auf Power-
Stufe 6

e Anschliefend abspiilen mit Isopropanol und danach Abblasen mit Stickstoff

Bonding
e Einzelne Chips mittels Silberleitpaste auf den PCB-Platziern

e Nach dem Trocknen der Silberleitpaste mittels des Westbonder bonden
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B. Auswerte-Skripte in Python

In diesem Anhangs-Kapitel sollen nochmal teile des Python-Auswerte-Skripts présentiert werden.
Dabei ist zu wissen, das es sich um ein organisch gewachsenes Skript handelt und nicht alle
Abschnitte gleich gut dokumentiert oder beschriftet sind. Jedoch kann man anhand dieses
Skript gut die Auswertung nachvollziehen. Plot-Skripte werden aus dieser Aufzeichnung heraus
genommen, da diese "nur” die Bilder liefern aber nicht die Werte, worauf diese Arbeit eigentlich
abzielen sollte.

Als erstes wird auf drei Funktionen verwiesen, die immer mal wieder in anderen Funktionen/-
Objekten auftauchen und daher als zusétzliche Funktionen eingepflegt wurden. Dabei handelt
es sich um zwei Mathematische Funktionen, nédmlich ein Polynom ersten Grades und einer
Logistischen Funktion, daneben ist dann noch eine dritte Funktion, die Werte aus einem Array
normiert.

def logifunc(x,A,x0,k,off):
return A / (1 + np.exp(—kx(x-x0)))+off
def GeradeFunc(x, a, b):
return a x X + b
def Normierung(Widerstand_Liste):
#Zur Normierung einer Liste auf 1
Normierte Widerstand_Liste = []

Xxmin min(Widerstand_Liste)
xmax max(Widerstand_Liste)

for i, x in enumerate(Widerstand_Liste):
Normierte Widerstand_Liste.append((x-xmin) / (xmax-xmin))

return Normierte Widerstand_Liste

Im folgenden werden nun die Skripte fiir den Messplatzaufbau 1 (Abschnitt 3.3.2) gezeigt, dabei
handelt es sich um den Import der Messdateien und anschlielend zweier Funktionen zur Auswer-
tung und daran anschlieBend eine Klasse, die wiederum ein Messungs-Objekt definiert. Dadurch
lassen sich die einzelnen Messungen der unterschiedlichen Chips/Wafer besser organisieren.

def ImportOK(Ordnerpfad.Tc: str):
#Importfunktion f r die Tc-Datein von dem Cryocooler von Oliver Kieler
Dateiliste = glob.glob(Ordnerpfad.Tc+’'*.dat’)
Rohdaten: float = []
for Zaehler in range(l,int(len(DateilListe))):
Rohdaten.append(np.genfromtxt(DateiListe[Zaehler],dtype='float’,delimiter="\t’, skip_header=4))
return Rohdaten

def AuswertungOK_TC(Rohdaten):
#Es wird ein Gerade-Fit ber die U-I-Kennlinie gemacht, damit man den Widerstand in dieser Funktion erh lt
Widerstand_Tc: float = []
Wiederstand_Tc.Std: float = []
Wiederstand_Tc_Std_Error: float = []
0ffset_Spannung: float = []
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Temperatur_Tc: float = []
Temperatur_Tc.Std: float = []
Temperatur_Tc_Std_Error: float = []
r.squared: float = []
for i in range(0,int(len(Rohdaten))):
#Zuerst wird die Strom-Spannungs-Kennlinie f r den Widerstand gefittet (Mit Standardabweichung)
ParamFIT, StdFIT = curve_fit(GeradeFunc, xdata = Rohdaten[i][:,0],
ydata = Rohdaten[i][:,1], sigma = Rohdaten[i][:,2])
#Die Steigung der Gerade (Widerstand) wird in der Widerstands-Liste gespeichert
Widerstand_Tc.append(abs(ParamFIT[0]))
#0ffset der Spannung
0ffset_Spannung.append(ParamFIT[1])
#Die Standardabweichung des Fit’s wird als Standardabweichung des Widerstandes gespeichert
Wiederstand_Tc_Std.append((np.sqrt(np.diag(StdFIT)))[0])
#F r potentielle Error-Bars wird der Standerdfehler ausgerechnet
Wiederstand.-Tc_Std_Error.append((Wiederstand_-Tc.Std[i])/(np.sqrt(len(Rohdaten[i]l[:,1]1))))
#Der Temperaturwert wird aus dem Mittelwert der Cool-Head-Temperatur gebildet, da Sample unsicher
Temperatur_Tc.append(float(np.mean(Rohdaten[i][:,4])))
#Standardabweichung des Temperaturwertes wird ber die einzelnen Temperaturen erstellt
Temperatur_Tc_Std.append(float(np.std(Rohdaten[i][:,4])))
#F r potentielle Error-Bars wird der Standerdfehler ausgerechnet
Temperatur_Tc_.Std_Error.append((Temperatur_Tc_.Std[i])/(np.sqrt(len(Rohdaten[i][:,4]1))))
#Die G te des Fit’s ber R"2
r_squared.append( 1 — (np.sum(((Rohdaten[i][:,1])- GeradeFunc(Rohdaten[i][:,0],
ParamFIT[0], ParamFIT[1]))*%2) / np.sum((Rohdaten[i][:,1]-np.mean(Rohdaten[i][:,1]))**2)))
Tc: float = Temperatur_Tc[(np.where(np.gradient(Widerstand.-Tc,Temperatur_Tc)==
max(np.gradient(Widerstand_Tc,Temperatur_Tc)))[0]).item(0)]
return [Tc, Temperatur_Tc, Widerstand.Tc, Temperatur_Tc.Std, Temperatur_Tc.Std_Error,
Wiederstand_Tc.Std, Wiederstand_.Tc.Std_Error, Offset_Spannung, r_squared]
def AuswertungOK_Ic(Rohdaten):
Temperatur: float = []
Temperatur_Std: float = []
Temperatur_Std_Err: float = []
Strom: float = []
Spannung: float = []
Spannung.Std: float = []
Spannung.Std_Err: float = []
for i in range(0,int(len(Rohdaten))):
Temperatur.append(float(np.mean(Rohdaten[i][:,4]1)))
Temperatur_Std.append(float(np.std(Rohdaten[i][:,4])))
Temperatur_Std_Err.append((Temperatur_Std[i])/(np.sqgrt(len(Rohdaten[i][:,4]))))
Strom = list(Rohdaten[i][:,0])
Spannung = list(Rohdaten[i][:,1])
Spannung.Std = list(Rohdaten[i]l[:,2])
Spannung_Std_Err = list((Spannung.Std[:])/(np.sqrt(len(Rohdaten[i]l[:,1]1))))
return [Temperatur, Temperatur_Std, Temperatur_Std_Err, Strom, Spannung, Spannung.Std, Spannung.Std_Err]

Nach der Auswertefunktion fiir die kritische Temperatur und des kritischen Stroms kommt die
Klassen-Definition fiir die spéateren Objekte.

class Auswertung OK Tc:

def __init__(self, Ordnerpfad_Tc_klasse: str):
self.Rohdaten = ImportOK(Ordnerpfad_Tc_klasse)
self.__Auswerte_Ergebnisse = AuswertungOK_TC(self.Rohdaten)
self.Tc = self.__Auswerte_Ergebnisse[0]
self.Temp = self.__Auswerte_Ergebnisse[1l]
self.Res = self.__Auswerte_Ergebnisse[2]
self.Temp.Std = self.__Auswerte_Ergebnisse[3]
self.Temp_Err = self.__Auswerte_Ergebnisse[4]
self.Res Std = self.__Auswerte_Ergebnisse[5]
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self.Res_Err = self.__Auswerte_Ergebnisse[6]
self.U0ff = self.__Auswerte_Ergebnisse[7]
self.Res_FR2 = self.__Auswerte_Ergebnisse[8]
self.Res_.N = Normierung(self.Res)
pass
def LogiFit(self):
self.LocSP = [(max(self.Res)-min(self.Res)),np.mean(self.Temp),0.1, (np.mean(self.Res))]
self.__Loc.Ergebnisse = LogiFit(self.Temp, self.Res, self.Res.Std, self.Loc.SP)
self.Loc_FP = self.__Loc_Ergebnisse[0]
self.Loc.StdP = self.__Loc_Ergebnisse[2]
self.Loc.Tc = self.Loc_FP[1]
self.Loc.FR2 = self.__Loc_.Ergebnisse[3]
pass
def __del__(self):
print("Destruktor gestartet OK.Tc")
pass
pass

So dhnlich ist es auch bei dem Messplatzaufbau 2 (Abschnitt 3.3.3) gestaltet worden. Da jedoch
die von den Messgeriten ausgegebenen Dateien andere Strukturen hatten, brauchte es doch
eine zweite Funktionen-Sammlung.

def Import_SR_.Tc(DateipfadTc: str):
#Import-Funktion fuer die Tc-Messung
CSV_Tc_Messung = np.genfromtxt(DateipfadTc,delimiter="\t',usecols=(1,2))
Temperatur_Tc_Messung=[]
Widerstand_Tc_Messung=[]

for i in range(0,int(CSV_Tc_Messung.size/2)):
if ((CSV_.TcMessung[i][0]<10) and (CSV_Tc_Messung[i][0]>2)):
Temperatur_Tc_Messung.append(CSV_Tc_Messung[i][0])
for i in range(0,int(CSV_Tc_Messung.size/2)):
if ((CSV_.Tc_Messung[i][0]<10) and (CSV_Tc_Messung[i]l[0]1>2)):
Widerstand.-Tc_Messung.append(CSV_Tc_Messung[i][1])
return [Temperatur_Tc_Messung,Widerstand_Tc_Messung]
def KritTemp_SR(Temperatur_Tc_Messung,Widerstand_Tc_Messung):
Kritische_Temperatur: float = Temperatur_Tc_Messung[((np.where(
np.gradient(Widerstand_Tc_.Messung,Temperatur_Tc_Messung) ==
max(np.gradient(Widerstand_Tc_Messung,Temperatur_Tc_Messung))))[0]).item(0)]
return Kritische_Temperatur

def AuswertungSR_Tc(DateipfadTc: str):
#Import+Normierung+Tc in einem Befehl abfruehstuecken
Temperatur_Tc_Messung=[]
Widerstand_Tc_Messung=[]
Normierte Widerstand_ Tc_Messung=[]
[Temperatur_Tc_Messung,Widerstand_Tc_.Messung] = Import_SR_Tc(DateipfadTc)
Normierte Widerstand_ Tc_Messung = Normierung(Widerstand.Tc_Messung)
Kritische_Temperatur: float = KritTemp_SR(Temperatur_Tc_Messung,Widerstand_Tc_Messung)
return [Temperatur_Tc_Messung,Widerstand_-Tc_Messung,Normierte Widerstand_-Tc_.Messung,Kritische_Temperatur]
class Auswertung_SR.Tc:
def __init__(self, Dateipfad_SR.Tc_klasse: str):
self.Rohdaten = Import_SR.Tc(Dateipfad_.SR_.Tc_klasse)
self.__Auswertung = AuswertungSR.Tc(Dateipfad_SR_.Tc_klasse)
self.Temp = self.__Auswertung[0]
self.Res = self.__Auswertung[1l]
self.ResN = self.__Auswertung[2]
self.Tc = self.__Auswertung[3]
pass
def LogiFit(self):
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self.LocSP = [(max(self.Res)-min(self.Res)),np.mean(self.Tc),0.1, (np.mean(self.Res))]
self.__Loc_Ergebnisse = LogiFitSR(self.Temp, self.Res, self.Loc.SP)
self.Loc_FP = self.__Loc_Ergebnisse[0]
self.Loc.StdP = self.__Loc_Ergebnisse[2]
self.Loc.Tc = self.Loc_FP[1]
self.Loc_.FR2 = self.__Loc_Ergebnisse[3]
pass
def __del__(self):
print("Destruktor gestartet SR_.Tc")
pass
pass

Fiir die Berechnung des Restwiderstandsverhéltnisses wurde ein zusétzliches, weniger stark
automatisiertes Skript verwendet.

#Import wichtiger Methoden

import numpy as np

import matplotlib.pyplot as plt

import os

import glob

from scipy.optimize import curve_fit

#Der Pfad der zu dem Ordner mit den Messdaten f hrt
pathW=r"...’

pathK=r’'...’

#Es werden alle Datein in einem gro en Array gespeichert, wobei die einzelnen Datein unterarrays bilden

RohdatenW
RohdatenK

np.genfromtxt(pathW,dtype='float’,delimiter="\t’, skip_-header=4)
np.genfromtxt(pathK,dtype='float’,delimiter="\t’, skip_header=4)

#Definition der einzelnen Listen, um sp ter diese beschreiben zu k nnen
#F r den Fit der Strom-Spannungs—-Kennlinie muss vorher eine Fit-Funktion hinterlegt werden (Gerade)
def func(x, a, b):

return a x x + b

ParamFITW, StdFITW = curve_fit(func, RohdatenW[:,0], RohdatenW[:,1], sigma=RohdatenW[:,2])
ResW = abs(ParamFITW[O])

ResW.Std = (np.sqrt(np.diag(StdFITW)))[0]

ResW_Err = (ResW.Std)/(np.sqrt(len(RohdatenW[:,1])))

TempW = float(np.mean(RohdatenW[:,4]))

TempW_Std = float(np.std(RohdatenW[:,4]))

TempW_Err = (TempW.Std)/(np.sqrt(len(RohdatenW[:,4])))

ParamFITK, StdFITK = curve_fit(func, RohdatenK[:,0], RohdatenK[:,1], sigma=RohdatenK[:,2])
ResK = abs(ParamFITK[O])

ResK.Std = (np.sqrt(np.diag(StdFITK)))[0]

ResK_Err = (ResK.Std)/(np.sqrt(len(RohdatenK[:,1])))

TempK = float(np.mean(RohdatenK[:,4]))

TempK_Std = float(np.std(RohdatenK[:,4]1))

TempK_Err = (TempK_.Std)/(np.sqrt(len(RohdatenK[:,4])))

RRR = ResW/ResK
print(TempW)

print(TempK)
print (RRR)
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C. Definition des BestimmtheitsmaBes

Das Bestimmtheitsmaf} gibt an, wie gut die Anpassung des Fits an die Messwerte ist. Dabei folgt
aus [HS20], wobei die folgende Formel zum leichteren Verstindnis mit anderen Indizes gezeigt
wird. Dabei wird klar, das im Zéahler die Quadratsumme der Differenz zwischen Messwert und
Wert des Fits an der Stelle berechnet wird und im Nenner die Quadratsumme der Differenz des
Messwertes zum Durchschnitt der Messwerte berechnet wird. Dabei bezeichnet das Dach-Zeichen
y einen Durchschnitt.

R — > (yMesswert(Z:) — ZZFz’twert(i))z (1)

Zi (yMesswert(Z) - yMesswerte)
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D. Interne Bezeichnungen

Aufgrund anderer interner Bezeichnungen wird hier nochmal eine Tabelle aufgezeigt, die die

internen Bezeichnungen der Wafer wiedergibt.

Tab. D.1.: Ubersicht der internen Bezeichnungen der Wafer.

Wafer | Interne Bezeichnung | Chip Maske Au-Schutz | Strukturhohe
1 Rau22awDC-09 X2Y2 | Al-20nm - 15nm
2 Rau22awDC-10 X2Y2 | Lackmaske - 15nm
3 Rau22awDC-11 X2Y2 | Lackmaske - 30nm
4 Rau22awDC-13 X2Y2 | Lackmaske 2nm 17nm
5 Rau22awDC-14 X2Y2 | Al-25nm - 15nm
6 Rau22awDC-16 X2Y2 | Al-25nm 2nm 17nm
T* Rau22awDC-17 X2Y2 | Al-25nm 2nm 17nm
8* Rau22awDC-18 X2Y2 | Cr-25nm 2nm 17nm
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