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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur rénwgendiffraktometrischen Spannungs- und/oder Texturanalyse
diinner Oberflachenschichten auf Priiflingen, wobei ein Rontgenprimarstrahl streifend zur Oberflachenebene
des Priiflings auf diesen gerichtet ist und die einer Art von Kristallgitterebenen zugcordneten Reflexionswinkel
bzw. die Intensititen unter verschiedenen, durch Dreh- und Kippwinkel festgelegte MeBrichtungen vermessen
und ausgewertet werden. Die Erfindung ist inshesondere anwendbar zur Spannungs- und Texturermittlung von
Oberflichanschichten, deren Dicke unter der mittieren Eindringtiefe cer Rontgenstrahlung liegt. Geman der
Erfindung wird der Prifling sowohl um einen ersten Einstellwinkel um eine Achse, die in der Oberflachenebene
des Priiflings liegt und in der aus Rontgenprimar- und Rontgensekundérstrahi gebildeten Strahlenebene
enthalten ist, verkippt als auch um einen zweiten Einstellwinkel um die Oberflachennormale, die ihren Ursprung
im Auftreffpunkt des Rontgenprimérstrahls hat, verdreht.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur réntgendiffraktometrischen Spannungs- und/oder Texturanalyse diinner
Oberflichenschichten auf Priiflingen, wobei ein Réntgenprimarstrahl streifend zur
Oberflichenebene des Priiflings auf diesen gerichtet istund die einer Artvon Kristaligitterebenen
zugeordneten Reflexionswinkel bzw. die Intensitaten unter verschiedenen, durch Dreh- und
Kippwinkel festgelegte MeRrichtungen vermessen und ausgewertet werden, dadurch
gekennzeichnet, daR der Priifling sowohl um einen ersten Einstellwinkel {n) um eine Achse, die in
der Oberflichenebene des Priiflings liegt und in der aus Rontgenprimar- und Rontgensekundarstrahl
gebildeten Strahlenebene enthalten ist, verkippt als auch um einen zweiten Einsteliwinkel (y) um die
Oberflichennormale, die ihren Ursprung im Auftreffpunkt des Rontgenprimarstrahls hat, verdreht
wird,

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 eine integrierende Messung erfolgt,
indem der Priifling unter einem bestimmten ersten Einstellwinkel {n) wéhrend aer Messung
mindestens eine vollstindige Umdrehung um seine Oberflachennormale ausfihrt.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur réntgendiffraktometrischen Spannungs- und/oder Texturanalyse dinner
Oberflichenschichten auf Priiflingen, wobei ein Réntgenprimarstrahl streifend zur Oberflichenebene des Priflings auf diesen
gerichtetistund die einer Artvon Kristallgitterebenen zugeordneten Reflexionswinkel bzw. die Intensitdten unter verschiedenen,
durch Dreh- und Kippwinkel festgelegte Mefirichtungen vermessen und ausgewertet werden.

Die Erfindung ist insbesondere anwendbar zur Ermittlung von Spannungen und/oder Texturen in jenen auf Substratwerkstoffen
abgeschiedenen Oberflichenschichten, die eine so geringe Dicke aufweisen, daf sie einer konventionellen
rontgendiffraktometrischen Spannungs- und Texturanalyse nicht raehr zugéngig sind. Das betrifit Schichtdicken wesentlich
unter der GroRenordnung der mittleren Eindringtiefe der Rontgenstrahlung, die material- und wellenlingenabhdngig im Bereich
bis ca.50 um liegt.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist nach dem sin?y-Verfahren (Macherauch, E., Miiller, P.: ,,Das sinfy-Verfahren der réntgenographischen
Spannungsmessung”, Zeitscnr. angew. Phys, 13 (1961}, S.305-315) bekannt, Spannungen auf réntgendiffraktometrischem
Wege im Oberflichenbereich von Priiflingen zu bestimmen. Unter der Voraussetzung, da zwei Hauptspannungsachsen in der
Oberflichenebene des Priiflings vertaufen und eine Spannungskamponente rechtwinklig zur Oberflachenebene
vernachlissigbar ist, wird der einer Art von Kristallgitterebenen zugeordnete Reflexionswinkel 9 bei unterschiedlichen
Kippwinkeln  des Réntgenprimérstrahls zur Oberflichenebene aufgenommen und aus den MeBwerten die sin?y-9-Geracle
bestimmt. Dieses erfolgt zundchst in einer (durch einen ersten Drehwinkel ¢; bestimmten) ersten MeRrichtung und wird in zwei
weiteren MeBrichtungen (@, = @; + 45°, @3 = ¢, + 90°) wiederholt (vergl. 2.B. Tietz, H.-D.: ,Grundlagen der Eigenspannung”,
Leipzig 1983, S. 183), um in Auswertung der Anstiege und Ordinatenabschnitte der sin’y-9-Geraden die beiden
Hauptspannungen zu bestimmen.

Wendet man dieses bekannte Ve:fahren fiir die Spannungsanalyse von extrem diinnen Oberflachenschichten auf Priflingen,
wobe! die Schichtdicke wesentlich unter der mittleren Eindringtiefe der Rontgenstrahlung {vergl. Oettel, H.:
.Rontgendiffraktometrische Strukturcharakterisierung beschichteter Werkstoffe”, Neue Hitte 34 [1989]3, S. 111—115) liegt, an,
so erhilt man mehr oder weniger fehlerbehaftete Resultate. Diese sind dadurch bedingt, weil die Rontgenstrahlung die
Oberflichenschicht weitestgehend durchdringt und somit in ungentigendem MaRe zur Ausbildung von Reflexen beitrdgt. Es ist
deshalb bekannt, den Réntgenpriméarstrahl streifend, d.h. unter einem dullerst geringen Einfallswinkel a(etwa0,1bis5°), auf die
Oberfiiche des Priiflings zu richten {z.B. Tarey, R.D., u.a.: Characterization of thin Films by Glancing Incidence X-Ray
Diffraction”, The Rigaku Journal 4{1987}1/2,S.11-16). Dadurch wird sowohl eine stark reduzierte Eindringtiefe bewirkt als auch
der Strahlenweg in der Oberflichenschicht wesentlich verléngert. Nachteilig ist dabei, dal nur bestimmite, unter einem
Kippwinkel ¢ = & — averlaufende Kristaligitterebenen reflektieren. Die bei der Spannungs- und Texturanalyse erforderlichen
unterschiedlichen MeRrichtungen werden deshalb ohne Priflingsmanipulation durch Auswertung unterschiedlicher Reflexe
realisiert.

Dabei treten jedoch wegen der Kristallanisotropie und der Abhingigkeit systematischer MeRfehler von der GrofBe des
Reflexionswinkels Fehler und Ungenauigkeiten bei der Spannungsermittiung auf. AuRerdem ist der MeRaufwand relativ hoch.

Ziel rler Erfindung

E. ist das Ziel der Erfindung, in einem einfachen MeBvorgang bei einfacher Priiflingsmanipulation Spannungen bzw. Texturenin

extrem dinnen Oberflichenschichten weitgehend fehlerfrei zu bestimmen.
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Darlegung des Wesens der Erfiudung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren 2¢ rontgendiffraktometrischen Spannungs- und/oder Texturanalyse
dinner Oberflachenschichten auf Priiflingen, wobei ein Réntgenprimarstrahl zur Oberfldchenebene des Priflings auf diesen
gorichtetistund die siner Artvon Kristallgitterebenen zugeordneten Reflexionswinkel bzw. die Intensitéten unter verschiedenen,
durch Dreh- und Kippwinkel festgelegte MeRrichtungen vermassen und ausgewertet werder,, 2u schaffen, wobei trotz
streifenden Einfalls des Réntgenprimarstrahls unterschiedliche Kippwinkel- und auch Drehwinkeleinstellungen fiir einen
speziellen Reflex realisierbar sind.

ErfindungsgemiR wird das dadurch erreicht, daR der Priifling sowohl um einen ersten Einstellwinkel um eine Achse, die in der
Oberflichenebene des Priiflings liegt und in der aus Réntgenprimar- und Réntgensekunkarstrahl gebildeten Strahlenebene
enthaltenist, verkippt als auch um einen zweiten Einstellwinkel um die Oberflichennormale, die ihren Ursprung im Auftreffpunkt
des Rontgenprimarstrahls hat, verdreht wird.

Liegt ein zur Oberflichennormale des Priiflings radialsymmetrischer Eigenspannungs- und Texturzustand (Fasertextur) vor, so
erfolgtin einer vorteilhaften Verfahrensvariante eire integrierende Messung, indem der Priifling unter einem bestimmten ersten
Einstellwinke! wihrend der Messung mindestens eine vollstandige Umdrehung um seine Oberflichennormale ausfihrt.

Ausfiihrungsbeispisal

Der Erfindung wird nachfolgend an einem Ausfithrungsbeispiel ndher erldutert.

Die Untersuchung wird an einem Priifling aus Stahl durchgefiihrt, der eine 1pm dicke Oberflichenschicht aus TiN aufweist. Zur
Spannungs- bzw. Texturanalyse der Oberflichenschicht auf rontgendiffraktometrischem Wege wird eine CrK,-Strahlung bei
Beugung an den (220)-Kristallgitterebenen des TiN-Oberflichenschichtmaterials ausgewahlt. Dies entspricht nach der
BRAGGschen Gleichung einem Reflexionswinkel von & = 49,5°, wobei dieser Wert unter den vorliegenden speziellen
Bedingungen des streifenden Einfalls des Réntgenprimarstrahls ein Optimum beziiglich der Genauigkeit der Dehnungsmessung
und dem verfiigbaren Kinpwinkelintervall darstellt.

Der Prufling wird in einem Zahlrohrdiffraktometer so fixiert, daB er um die Oberflichennormale, die ihren Ursprung im
Auftrefsrunkt des Rantgenprimérstrahls besitat, mindestens um eine volistandige Umdrehung verdrehbar ist.

Zur Besummung der Spannungskomponentg, die in einer ersten Priflingsrichtung in der Oberflichenschicht verlduft, wobei
diese Priiflingsrichtung unter einer Drehwinkeleinsteliung ¢, = 0° definiert sei, wird zunichst die Grundeinstellung
vorgenommen.

in dieser Grundeinstellung wird der Réntgenprirérstrahl unter einem (streifenden) Einfallswinkel a = 5° so auf die
Oberflichenebene des Priiflings gerichtet, dald zunéchst die aus Réntgenprimarstrahl- und -sekundérstrahl gebildete
Strahlebene einen rechten Winkel zur Oberflachenebene einschliet. In dieser Position gelangen Kristallgitterebenen unter
einem Winkel B (Winkel zwischen der Normalen der Kristallgitterebenen und der Oberflachenebene)

g=90°+a-9 (1
= 45,5°

in Reflexionslage, wobei der {wirksame) Kippwinkel g = 90° — B = 44,5° betrédgt.

Die Einstellung der (weitcren) erforderlichen Kippwikel y erfolgt durch Verkippung des Priiflings um eine in der
Oberflichenebene der Priiflings verlaufende Achse, die gleichzeitig die Schnittgerade der Strahlenebene darstellt, um einen
ersten Einstellwinkel n. Bei Vorgabe eines gewinschten Kippwinkels i kann der erste Einstellwinkel 1 {(nach dem bekannten
Seitenkosinussatz der spharischen Trigonometrie) wie folgt berechnet werden:

cosn = Losy (2)

BeispielsgomaB seien dis Kippwinkel = 60°, W, = 65° 3 = 70°, Yy = 75°und Y = 80°gewahit, so dall dementsprechend die
ersten Einstellwinkel n, = 48,5°, 1, = 56,2°, N3 = 63,3°, Ns = 70,1° und ns = 76,8° bestimmbar sind.

Jede dieser Verkippungen des Priiflings um einen ersten Einstellwinke! n bewirkt gleichzeitig eine Verdrehungum die genannte
Oberflichennormala um einen Winkel 8, der sich (nach dem Sinuseatz der spharischen Trigonometrie) gemal Gleichung (3}

sinn

S sinf3 3)

sind =

bostimmt. Um diesen Winkel & muB deshalb der Priifling um die genannte Oberflichennormale zuriickgedreht werden, um bei
den unterschiedlichen ersten Einstellwinkeln n die Messung in der ersten Priiflingsrichtung mit der ersten
Drehwinkeleinstellung @ = 0° 2u gewdhrleisten. Damit bestimmt sich der zweite Einstellwinkel y fiir die Drehwinkeleinsteflung
des Priiflings wie folgt:

y=¢-5 (4)

Fiir die oben genannten Kippwinkel ¢, — Y5 und ersten Einstellwinkel 1, — 15 lassen sich somit die zweiten

Einstellwinkel yy = 41,8°, Y, = 44,2°, Y3 = 46,3, Y4 = 47,8° und ys = 48,7° ermitteln.

Die Bestimmung einer (weiteren) Spannungskomponente in einer zweiten Priflingsrichtung erfolgt in analoger Weise unter
Einstellung des jeweiligen Drehwinkels gz in Grundeinstellung und schrittweiser Einstellung der ersten Einstellwinkel n (zur
Realisierung der gewiinschten Kippwinkel ) bei Verdrehung des Priiflings um die genannte Oberflichennormale um den
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jeweiligen Winkel 8 in Sinne einer Riickdrehung, d.h. der jeweiligen Einstellung des erforderlichen zweiten Einstellwinkels y
nach Gl.{4).

In diesen jeweiligen MeReinstellungen werden die Reflexionswinkel & vermessen und in bekannter Weise der
Spannungszustand der TiN-Schicht bestimmt. In analoger Weise wird bei Auswertung der Integralintensitaten der Texturzustand
wie bekannt bestimmt.

Sofern ein zur Oberflichennormalen des Priiflings radialsymmetrischer Eigenspannungs- oder Texturzustand (Fasertextur)
vorliegt, erfolgtin einer vorteilhaften Verfahrensvariante eine integrierende Messung iiber alle Drehwinkel v, indem der Prifling
unter einem bestimmten ersten Einsteliwinkel 8 {der einen bestimmten Kippwinke! Y definiert) mindestens eine vollstandige
Umdrehung um die genannte Oberflichennormale wéhrend der Messung ausfihrt. Dies wird bei weiteren ersten
Einstellwinkeln n wiederholt.

Diese Verfahrensvariante filhrt zu einer verbesserten Erfassung der Kristalistatistik des Priiflings und damitzu einervorteilhaften
Eliminierung von Gefiigeinhomogenitdten.
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