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(67) Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Ab-
scheiden einer Materialschicht auf einer Probe in-
nerhalb einer Vakuumkammer, umfassend einen
Probentisch (100) zum Anordnen zumindest einer
Probe (103a, 103b, 103c, 103d), eine an eine
Stromquelle angeschlossene Verdampfungsquelle
(101, 201) fur ein fadenférmiges Verdampfungsma-
terial (102, 202), einen Schwingquarz (105) zum
Messen der abgeschiedenen Materialschichtdicke,
und eine dem Schwingquarz (105) zugeordnete
Auswerteeinrichtung (113), wobei der Verdamp-
fungsquelle (101, 201) eine Steuerelektronik (112)
zugeordnet ist, welche dazu eingerichtet ist, der
Verdampfungsquelle (101, 201) den durch die
Stromquelle bereitgestellten elektrischen Strom in
Form von zumindest zwei Strompulsen mit einer
Pulslange von < 1 s zuzuflhren, und dass die Aus-
werteeinrichtung (113) dazu eingerichtet ist, das
transiente Abklingverhalten des Schwingquarzes
(105) unmittelbar nach Beendigung eines Strom-
pulses zum Ableiten der nach jedem Strompuls
abgeschiedenen Materialschichtdicke zu berlck-
sichtigen. Die Erfindung betrifft ferner ein Verfahren
welches mit dieser Vorrichtung durchfuhrbar ist.
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ZUSAMMENFASSUNG

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Abscheiden einer Materialschicht auf einer
Probe innerhalb einer Vakuumkammer, umfassend einen Probentisch (100) zum Anordnen
zumindest einer Probe (103a, 103b, 103c, 103d), eine an eine Stromquelle angeschlossene
Verdampfungsquelle (101, 201) fiir ein fadenfdrmiges Verdampfungsmaterial (102, 202),
einen Schwingquarz (105) zum Messen der abgeschiedenen Materialschichtdicke, und eine
dem Schwingquarz (105) zugeordnete Auswerteeinrichtung (113), wobei der Verdamp-
fungsquelle (101, 201) eine Steuerelektronik (112) zugeordnet ist, welche dazu eingerichtet
ist, der Verdampfungsquelle (101, 201) den durch die Stromquelle bereitgestellten elektri-
schen Strom in Form von zumindest zwei Strompulsen mit einer Puisldnge von < 1 s zuzu-
fithren, und dass die Auswerteeinrichtung (113) dazu eingerichtet iét, das transiente Ab-
klingverhalten des Schwingquarzes (105) unmittelbar nach Beendigung eines Strompulses
zum Ableiten der nach jedem Strompuls abgeschiedenen Materialschichtdicke zu bertick-
sichtigen. Die Erfindung betrifft ferner ein Verfahren welches mit dieser Vorrichtung durch-
ftihrbar ist.

Fig. 1




VERFAHREN ZUR BESCHICHTUNG MIT EINEM VERDAMPFUNGSMATERIAL

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Abscheiden einer Materialschicht auf einer
Probe innerhalb einer Vakuumkammer, umfassend einen Probentisch zum Anordnen zu-
mindest einer Probe, eine an eine Stromquelle angeschlossene Verdampfungsquelle fiir ein
fadenférmiges Verdampfungsmaterial, einen Schwingquarz zum Messen der abgeschiede-
nen Materialschichtdicke, und eine dem Schwingquarz zugeordnete Auswerteeinrichtung.
Die Erfindung betrift ferner ein Verfahren welches mit dieser Vorrichtung durchfiihrbar ist.

Das Verdampfen diinner fadenférmiger Verdampfungsmaterialien durch Erhitzen mit
elektrischem Strom in einer Vakuumverdampfungsvorrichtung wird seit langer Zeit zum
Beschichten von elektronenmikroskopischen Substraten und Probenpriparaten verwendet.
Vor der Untersuchung in einem Rasterelekironenmikroskop (REM) werden nicht leitende
Proben und Materialien mit einem leitfdhigen Material, iiblicherweise Gold oder Kohlen-
stoff, beschichtet. Die bekannte Methode des Kohlefadenverdampfens findet eine breite
Anwendung in der Elektronenmikroskopie, insbesondere in der Herstellung von Abdruck-
und Verstirkungsfilmen fiir die Transmissionselekironenmikroskopie und sehr diinner
leitender Oberflichenschichten fiir rasterelektronenmikroskopische Proben. Bei der im REM
durchgefiihrten Rontgenmikroanalyse, umfassend die Energiedispersive Rontgenanalyse
(EDX) und die Wellenlangendispersive Rontgenanalyse (WDX), werden die Proben vorher
mit einer sehr diinnen Kohlenstoffschicht bedampft. Ferner wird bei der Methode der E-
lectron Backscatter Diffraction (EBSD), einer in der Rasterelektronenmikroskopie eingesetz-
ten kristallographischen Technik, ebenfalls eine sehr diinne, auf der Probe abgeschiedene
Kohlenstoffschicht benotigt.

Vakuumverdampfungsvorrichtungen zum thermischen Verdampfen fadenférmiger Ver-
dampfungsmaterialien, wie sie aus dem Stand der Technik bekannt sind, umfassen typi-
scherweise eine Vakuumkammer, in welcher eine Probenaufnahme/Probentisch mit der zu
bedampfenden Probe und eine an eine Stromquelle angeschlossene Verdampfungsquelie
angeordnet sind. Die Proben werden senkrecht oder schrig bedampft, wobei das verdampf-
te Material unter einem vorgegebenen Winkel gegeniiber der horizontalen Ebene auf der
Oberfliche der horizontal am Probentisch montierten Probe auftrifft.




Das blitzartige Verdampfen (auch unter ,Flash-Methode” oder ,Flash-Verdampfung”
bekannt) eines diinnen Kohlefadens durch Erhitzen mit hohem Stromfluss wird in giangiger
Weise zum Beschichten von Priparaten verwendet und zeichnet sich durch einfache Hand-
habung und geringe thermische Belastung der Probe aus. Das blitzartige Verdampfen fiithrt
hédufig zum schlagartigen Reiflen des Kohlefadenrests. Dabei kénnen unverdampfte Fasern
und Partikel auf die Probe gelangen und diese verschmutzen. Dariiber hinaus sind die
Schichtdicke und die Schichtdickenverteilung durch die geometrischen Verhiltnisse zwi-
schen Probe und Verdampfungsquelle sowie die Fadenstirke festgelegt und kdnnen durch
die Verwendung unterschiedlicher Fadenstirken und die Variation der Distanz zwischen
der Verdampfungsquelle und den Proben nur eingeschrdnkt variiert werden. Ein weiterer
Nachteil der Flash-Methode liegt darin, dass der Kohlefaden reifst und durch einen neuen
Kohlefaden ersetzt werden muss. Derartige Wechsel sind zeitaufwéndig und fiihren zu einer
geringeren Geridteauslastung, geringerem Probendurchlauf und folglich einer geringeren
Wirtschaftlichkeit.

In modifizierten Verfahren wird der Stromfluss zeitlich begrenzt (gepulst), so dass wihrend
eines Pulses nicht der gesamte Kohlefaden verdampft wird. Die Pulse werden dabei durch
kurzes manuelles Schalten oder durch elektronisches Steuern begrenzt. Um den gesamten
Kohlenfadenabschnitt zu verdampfen, werden in der Regel mehrere Pulse bendtigt. Im
gepulsten Verfahren kann das tatsdchlich verdampfte Volumen des Kohlefadens stark
variieren, da unterschiedliche Fadenabschnitte nach teilweisem Verdampfen unterschiedli-
che Widerstandswerte entwickeln. Da bei den gepulsten Verfahren der Kohlefaden nicht
reifst und auch mechanisch stabil bleibt, ist die abgeschiedene Menge geringer als bei der
Flash-Methode. Zudem variiert die abgeschiedene Menge pro Puls, da sich der Kohlefaden
mit steigendem Widerstand weniger erhitzt. Werden die Pulse manuell geschaltet, kommt
noch die zeitliche Variation der Pulse hinzu. Mit den bislang bekannten auf Strompulsen
basierenden Verfahren kénnen daher nur schlecht definierte Schichtdicken erhalten werden.

Die Messung der Schichtdicke einer abgeschiedenen Schicht mit Hilfe eines Schwingquarzes
ist ebenfalls seit langem bekannt, wobei vor allem die Empfindlichkeit gegen Umgebungs-
einfliisse wie Temperatur, Belegung der Oberflache mit kondensierbaren Substanzen, me-
chanische Verspannung, ungleichméffige Erwarmung etc., die Messgenauigkeit beeintréch-
tig. Die Schichtdickenmessung mit Schwingquarz wird durch die Strahlung (Licht und
Wirme), die wahrend des Verdampfens vom Kohlefaden ausgeht, stark beeintrdchtigt



Aufgrund dieser Tatsachen ist die Schichtdickenmessung mittels Schwingquarz in einem
Kohleverdampfungsverfahren daher héchstens zur Uberpriifung der Reproduzierbarkeit,
aber nicht zur genauen Messung der abgeschiedenen Schichtdicke oder zur Begrenzung des

Beschichtungsvorgangs anwendbar.

Die Schichtdicke, die Homogenitit und die elektrische Leitfahigkeit einer Kohleschicht sind
fir elektronenmikroskopische Anwendungen von hochster Wichtigkeit. Fiir die meisten
elektronenmikroskopischen Anwendungen ist es daher wesentlich, dass die auf den elektro-
nenmikroskopischen Substraten und Probenprédparaten aufgedampften Beschichtungen eine
vorbestimmte Dicke nicht {iber- oder unterschreiten diirfen. Eine unzureichend kontrollierte
Materialabscheidung und eine daraus resuitierende Ungleichméfigkeit der Schichtdicke
wirken sich betrichtlich auf die Qualitidt des Probenpraparats und folglich auf die Qualitit
der Bildauflosung aus. Eine reproduzierbare Schichtdicke mit hochster Genauigkeit ist bei
den oben genannten EDX/WDX- bzw. EBSD-Analysen in Kombination mit REM besonders

wiinschenswert.

Es ist daher eine Aufgabe der Erfindung, die oben beschriebenen Methoden der Fadenver-
dampfung so zu verbessern, dass ihre Vorteile wie die einfache Handhabung und die gerin-
ge thermische Belastung der Proben erhalten bleiben, die aus dem Stand der Technik be-
kannten Nachteile wie Verschmutzungsanfilligkeit und die ungenaue Schichtdickenmes-
sung jedoch beseitigt werden. Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, eine Vorrichtung
zum Durchfiihren des verbesserten Verdampfungsverfahrens bereitzustellen.

Diese Aufgabe wird mit einer Vorrichtung zum Abscheiden einer Materialschicht auf einer
Probe innerhalb einer Vakuurnkammer wie eingangs genannt geltst, wobei die Vorrichtung
erfindungsgemdfs dadurch gekennzeichnet ist, dass der Verdampfungsquelle eine Steuer-
elektronik zugeordnet ist, welche dazu eingerichtet ist, der Verdampfungsquelle den durch
die Stromquelle bereitgestellten elektrischen Strom in Form von zumindest zwei Strompul-
sen mit einer Pulskinge von < 1 s zuzufithren, und dass die Auswerteeinrichtung dazu
eingerichtet ist, das transiente Abklingverhalten des Schwingquarzes unmittelbar nach
Beendigung eines Strompulses zum Ableiten der nach jedem Strompuls abgeschiedenen
Materialschichtdicke zu berticksichtigen.
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Diese Aufgabe wird ferner durch ein Verfahren zum Abscheiden einer Materialschicht auf
zumindest einer Probe innerhalb einer Vakuumkammer geldst, wobei das Verfahren ge-
kennzeichnet ist durch die Schritte:

- Verdampfen mindestens eines Abschnitts eines fadenférmigen Verdampfungsma-
terials durch Erhitzen mittels elektrischem Strom, wobei der Strom dem fadenfor-
migen Verdampfungsmaterial in zumindest zwei Strompulsen mit einer Pulslinge
von <1 s zugefithrt wird, wobei die Strompulse so gewdhit sind, dass das faden-
formige Verdampfungsmaterial nicht reifit,

- Messen der nach einem Strompuls abgeschiedenen Materialschichtdicke mittels ei-
nes Schwingquarzes unter Beriicksichtigung des transienten Abklingverhaltens des

Schwingquarzes unmittelbar nach Beendigung eines Strompulses.

Dank der Erfindung ist eine wohl definierte Variation der Schichtdicke durch Messung der
mit jedem Strompuls abgeschiedenen Schichidicke des verdampften Materials moglich. Die
Beeinflussung des Signals des Messquarzes wihrend des Strompulses durch die Strahlung
(Licht und Warme) wird erfindungsgeméf} zur genauen Messung der Schichtdicke berlick-
sichtigt. Auf diese Weise kann die Dicke der wihrend eines Pulses abgeschiedenen Schicht
mit hoher Genauigkeit bestimmt und die gewiinschte Gesamtschichtdicke eingestellt wer-
den. Mit der Erfindung kénnen Schichten in einem weiten Schichtdickenbereich beginnend
bei sehr geringen Schichtdicken von weniger als 1 nm bis zu grofien Schichtdicken von 20
nm oder mehr in einem kleinen Toleranzband erhalten werden. Bis zum Beenden des Pro-
zesses bei Erreichen der gewiinschten Gesamtschichtdicke werden die ermittelten Dicken
der Einzelschichten aufsummiert. Ferner erméglicht die Erfindung eine bessere Reprodu-
zierbarkeit der Beschichtung.

Da die Strompulse so gewdihlt sind, dass das fadenférmige Verdampfungsmaterial nicht
reifdf, kann im Vergleich zur oben beschriebenen Flash-Methode die Gefahr einer Ver-
schmutzung ausgeschlossen werden. Die hierzu gewédhlten Pulsdaten sind vom verwende-
ten Fadenmaterial abhéngig. Sie kénnen in Abhéngigkeit von der pro Puls gewlinschten
Abscheidedicke durch einfache Routineversuche ermittelt werden. Ein Fachmann auf dem
Gebiet wird auch keine Schwierigkeiten haben, Daten, die im aus anderen dhnlichen Verfah-
ren bekannt sind, auf das offenbarte Verfahren umzulegen.



Der Begriff ,fadenférmiges Verdampfungsmaterial” bezieht sich auf alle fadenférmigen
Materialien, die zum thermischen Verdampfen in einer Vakuumverdampfungsvorrichtung
geeignet und dem einschldgigen Fachmann bekannt sind. Das Verdampfungsmaterial kann
beispielsweise Kohlenstoff (Graphit) oder Wolfram sein, aber es kommen alle Materialien,
Metalle und Legierungen, die in fester Form einen nennenswerten Dampfdruck entwickeln,
(z.B. Silber) in Frage.

Das erfindungsgemiiie Verfahren und die Vorrichtung sind fiir das Aufbringen einer Kohle-
schicht mit wohldefinierter Dicke auf ein elektronenmikroskopisches Priparat besonders
vorteilhaft, insbesondere fiir das Aufbringen sehr diinner Kohlenstoffschichten mit einer
Genauigkeit von ca. 0,5 nm, so wie sie flir die Réntgenmikroanalyse (EDX/WDX) bzw. die
EBSD-Analyse in Kombination mit REM notwendig sind. Bei einer bevorzugten Ausfiih-
rungsform der Erfindung handelt es sich bei dem fadenformigen Verdampfungsmaterial
daher um einen Kohlefaden (Graphitfaden). Es knnen insbesondere gezwirnte oder gefloch-

tene Kohlefiden mit einer Stiirke von 0,2 g/m bis 2 g/m zum Einsatz kommen,

Das Verfahren wird typischerweise unter Vakuum durchgefiihrt, wobei das Vakuum vor-
zugsweise besser als 1x102 mbar sein sollte. Vorzugsweise handelt es sich bei der zumindest

einen Probe um ein elektronenmikroskopisches Probenpriparat.

Prinzipiell kénnen unter Verwendung entsprechender und dem einschlédgigen Fachmann an
sich bekannten Haltevorrichtungen alle fiir Schichtdickenmessungen gingigen Schwing-
quarze verwendet werden (z.B. Orientierungsbezeichnungen ,, AT, ,SC“, ,,RC"). Vorzugs-
weise werden Quarze der Orientierung AT verwendet, da sie bei Raumtemperatur das beste
Temperaturverhalten aufweisen und nicht auf einer erhohten Temperatur gehalten werden
miissen. Die Quarzpléittchen haben vorzugsweise einen Durchmesser von ca. 14mm, eine

Dicke von ca. 0,2mm und sind beidseitig metallisiert.

Bei einer bevorzugten Verfahrensvariante erfolgt das Messen der Materialschichtdicke
unmittelbar nach Beendigung eines jeden Strompulses. Dies ist besonders bei diinneren
Schichtdicken mit hoher Genauigkeit und geringem Toleranzband in der Schichtdickenver-

teilung von Vorteil.
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Bei einer weiteren Verfahrensvariante kann bei der Herstellung dicker Schichten die
Schichtdickenmessung auch nach mehreren Pulsen erfolgen, wodurch der Gesamtprozess

beschleunigt wird.

Erfindungsgemd wird das transiente Abklingverhalten des Schwingquarzes nach Beendi-
gung eines Strompulses beim Messen der abgeschiedenen Materialschichidicke beriicksich-
tigt. Bei einer ersten bevorzugten Ausfiihrungsform wird vor dem Messen der Material-
schichtdicke das Abklingen des Signals des Schwingquarzes auf ein Basisniveau abgewartet.
Dieses Basisniveau wird iiblicherweise 4 bis 5 Sekunden nach Beendigung des Strompulses
erreicht. ZweckmaBigerweise wird die Materialschichtdicke aus der Differenz zwischen dem
Basisniveaus des Schwingquarzsignals vor Abscheiden der Materialschicht und dem Basis-
niveau des Schwingquarzsignals nach Abscheiden der Materialschicht ermittelt. Typischer-
weise schwingt ein Schwingquarz mit einer Frequenz von 5 bis 6 MHz. Durch das Abschei-
den von Material auf der Schwingquarzoberfliche kommt es zu einer Anderung der Reson-
sanzfrequenz. Die Differenz zwischen dem Basisniveaus des Schwingquarzsignals vor
Abscheiden der Materialschicht und dem Basisniveau des Schwingquarzsignals nach Ab-
scheiden der Materialschicht liegt im Hz-Bereich, zB. betrdgt die gemessene Differenz fiir

eine 1 nm dicke Kohlenstoffschicht ty pischerweise ca. 15 Hz.

Alternativ zur oben genannten Ausfiihrungsform, wird bei einer weiteren vorteilhaften
Ausflihrungsform das abklingende Signal des Schwingquarzes durch eine geeignete Funkti-
on (exp-l-artig) angepasst {, Fitting”) und auf diese Weise eine ausreichend genaue Messung
bereits wahrend der Abklingzeit erreicht. Die Materialschichtdicke wird demnach unter
Anwendung der folgenden Schritte gemessen:
- Messen des Verlaufs der Frequenz des Schwingquarzes in Abhiéngigkeit von der
Zeit,
- Anpassen einer parametrisierten Funktion, die mit zumindest einem Parameter pa-
rametrisiert ist, an diesen Verlauf, und

- Ableiten einer Materialschichtdicke aus dem zumindest einen Parameter.

Der anzupassende Parameter steht mit dem Basisniveau, auf das das transiente Abklingver-
halten hinsteuert, in eindeutigem funktionellen Zusammenhang, vorzugsweise ist eine
Proportionalitdt gegeben. Als weiterer Parameter kann die Zeitkonstante des Abklingvor-

ganges angepasst werden.



Die Steuerelekironik schickt Strompulse durch zumindest einen Abschnitt des fadenférmi-
gen Verdampfungsmaterials, um diesen so zu erhitzen, dass das Material vom Faden ab-
dampft und sich als Schicht auf der Probe niederschldgt. Die Strompulse sind dabei so
gewdhlt, dass der Fadenabschnitt nur teilweise verdampft und keinesfalls reif3t. Ferner sind
die Strompulse so gewihlt, dass pro Fadenabschnitt mindestens 2 Strompulse durchgefiihrt
werden konnen, bevor durch Verdampfen des Verdampfungsmaterials der Widerstand des
Fadens so hoch geworden ist, dass der Stromfluss zum weiteren Verdampfen nicht mehr
ausreicht. Mit Vorteil betragt die Pulslinge eines Strompulses 20 ms bis 1 s, vorzugsweise 50
ms bis 500 ms. Die Stromstérke eines Strompulses ist vorteilhafterweise so gewihlt, dass sie
6 A bis 50 A betrdgt. Dem Fachmann steht eine hinladnglich bekannte Vielfalt an Steuereleki-
ronikeinrichtungen zum Erzeugen von Strompulsen mit den oben genannten Pulsdaten zur
Verfligung. Zweckmaéfiigerweise regelt die Steuerelektronik dabei den Strom durch Strom-
begrenzung bei Anlegen einer Maximalspannung, durch direkte Stromregelung oder durch
adaptive Anpassung der Spannung an den im vorhergehenden Strompuls gemessenen

Widerstand.

Die Steuerelektronik ist vorzugsweise in der Lage, den Stromfluss mit Festkérberbauelemen-
ten, z.B. Leistungshalbleitertransistoren, auch bei voller Leistung direkt zu messen, zu

steuern und/oder zu schalten und kann auf mechanische Schaltelemente, z.B. Leistungsre-

lais, verzichten.

In einem Aspekt der Erfindung werden die durch die Verdampfungsgeometrie bestimmten
Schichtinhomogenititen durch Wechseln der Positionierung der zumindest einen Probe
hinsichtlich ihrer Position zu dem zu verdampfenden fadenférmigen Verdampfungsmateri-
al, welches in der Verdampfungsquelle aufgenommen ist, ausgeglichen. Besonders vorteil-
haft ist dies, wenn sich zwei oder mehr Proben gleichzeitig im Rezipienten befinden und
bearbeitet werden. In einem Unteraspekt erfolgt das Wechseln der Positionierung der zu-
mindest einen Probe vorzugsweise zwischen zwei aufeinander folgenden Strompulsen.
Damit werden die ein oder mehr Proben fiir jeden Strompuls so verschoben, dass die durch
die Verdampfungsgeometrie bestimmte Schichtverteilung ausgeglichen wird. Dadurch wird
auch bei sehr diinnen Beschichtungen eine sehr gleichméfsige und gut definierte Schichidi-
cke erreicht. Besondere Bedeutung hat dies bei der oben erwihnte Réntgenmikroanalyse
(EDX/WDX) sowie der EBSD-Analyse in Kombination mit REM. Dariiber hinaus kann bei
dieser Verfahrensvariante mehr als eine Probe gleichzeitig mit einer gleichmifligen Materi-



albeschichtung versehen werden, wodurch eine hshere Effizienz und bessere Geréteauslas-
tung erreicht wird. Um die Schichtdicke exakt zu bestimmen, werden die geometrischen
Verhiltnisse berticksichtigt und die effektiv auf den Proben abgeschiedene Schicht wird auf
Grund der mit dem Schwingquarz gemessenen Schichtdicke berechnet. Dabei wird das
Verhiltnis der Abstinde zwischen Probe und Kohlefaden bzw. Quarzsensor und Kohlefaden
(im Wesentlichen quadratisches Abstandsgesetz) sowie die Neigung des Quarzsensors zur
Quelle (cos-Gesetz) beriicksichtigt. Vorzugsweise findet eine gemessene tabellarische Funk-
tion oder eine fiir bestimmte Positionen gegentiber den oben angefiihrten Gesetzen para-
metrisch korrigierte Funkiion, die durch Messung ermittelt wird, Anwendung, da auf diese
Weise auch Abschattungs- und Reflexionseffekte berticksichtigt werden konnen.

Um den oben beschriebenen Aspeki des Ausgleichs der Schichtinhomogenitidten durch
Wechseln der Positionierung der zumindest einen Probe hinsichtlich ihrer Position zu dem
fadenférmigen Verdampfungsmaterial zu realisieren wird die zumindest eine Probe in der
erfindungsgemiflen Vorrichtung auf einem motorisiert beweglichen Probentisch aufge-
nommen. In einer Ausfithrungsform der Vorrichtung ist daher der Probentisch zum Positio-
nieren der zumindest einen Probe in Bezug auf die Position der Verdampfungsquelle als
motorisiert beweglicher Wechseltisch ausgefiihrt. Bei einer Untervariante umfasst der Pro-
bentisch eine um eine Drehachse drehbare Drehscheibe, wobei zumindest zwei Proben auf
der drehbaren Drehscheibe angeordnet sind. Vorzugsweise sind die Proben um gleiche
Winkel zueinander versetzt auf der Drehscheibe angeordnet. Bei einer anderen Variante sind
die Proben nur auf einem Segment der Drehscheibe angeordnet. Vorzugsweise ist der

Schwingquarz in der Mitte der Drehscheibe angeordnet.

Bei einer Ausfiihrungsform umfasst die Verdampfungsquelle eine zumindest zwei elektri-
sche Durchfiihrungen aufweisende Halterung fiir das fadenformige Verdampfungsmaterial.
Die elektrischen Durchfithrungen werden tiber die Steuerelektronik angesteuert, so dass das
fadenfdrmige Verdampfungsmaterial, das zwischen den elektrischen Durchfithrungen im
Rezipienten aufgenommen ist, durch die freigesetzten Strompuilse erhitzt und dadurch
verdampft wird. Beim Beschichten mehrer Proben oder beim Aufbringen von dickeren
Schichtdicken kann das nur durch einen Fadenabschnitt abgeschiedene Material zu wenig
sein, Um mehr als einen Fadenabschnitt verdampfen zu kénnen, ist es von Vorteil, wenn die
Halterung flir das fadenfédrmige Verdampfungsmaterial zumindest drei, vorzugsweise
zumindest fiinf elektrische Durchfithrungen umfasst. Mit zumindest fiinf elektrischen
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Durchfiihrungen kdnnen zumindest vier Fadenabschnitte bereitgestellt werden. Die Steuer-
elektronik steuert dabei jeweils ein benachbartes Paar der Durchflihrungen an, so dass
jeweils nur der Fadenabschnitt, der zwischen dem Paar der Durchfiihrungen aufgenommen
ist, bestromt und verdampft wird. Wenn der Widerstand eines Fadenabschnitts durch
Verdampfen des Materials so hoch geworden ist, dass der Stromfluss zum weiteren Ver-
dampfen nicht mehr ausreicht, wird der Probentisch typischerweise nachgestellt, um den
geometrischen Versatz der beiden Fadenabschnitte zu korrigieren. Alternativ dazu kann

auch die Halterung der Verdampfungsquelle verschiebbar im Rezipienten angeordnet sein.

Bevorzugterweise ist zumindest eine der zumindest einen Probe in einer Entfernung von 30
mm bis 100 mm von der Verdampfungsquelle angeordnet. Die zumindest eine Probe ist auf
dem Probentisch in einer geeigneten und einem einschlagigen Fachmann an sich bekannten

Probenaufnahme aufgenommen.

Im Folgenden wird die Erfindung samt weiteren Vorziigen anhand eines nicht einschrén-
kenden Beispieles nidher erldutert, das in den beigefligten Zeichnungen dargestellt ist. Die
Zeichnungen zeigen in

Fig. 1 eine schematische Darstellung einer Anordnung mit einem erfindungsgemiifien Vor-
richtungen zugeordneten motorisierten Probentisch, welcher exzentrisch zu einer Verdamp-

fungsquelle angeordnet ist,

Fig. 2 eine Verdampfungsquelle mit fiinf elekirischen Durchfiihrungen flir insgesamt vier
Kohlenfadenabschnitte,

Fig. 3 eine schematische Darstellung der Anordnung aus Fig. 1 in einem Rezipienten ange-
ordnet,

Fig. 4eine transiente Abklingfunktion eines Schwingquarzes, und

Fig. 5 ein Ablaufdiagramm zur Veranschaulichung eines Prozess-Ablaufs fiir eine Beschich-
tung mittels Kohlefadenverdampfung,

Fig, 1 zeigt eine schematische Darstellung einer Anordnung mit einem erfindungsgemsafien
Vorrichtungen zugeordneten motorisierten Probentisch 100, welcher exzentrisch zu einer
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Verdampfungsquelle 101 fiir einen Kohlefaden 102 angeordnet ist. Der Probentisch und die
Verdampfungsquelle 101 im Rezipienten 111 (in Fig, 3 dargestellt) kénnen in an sich bekann-
ter Weise mittels einer nicht dargestellten klappbaren Blende (,,Shutter”) rdumlich getrennt
voneinander im Rezipienten 111 angeordnet sein, wobei beim Verdampfen des Kohlefadens
die klappbare Blende weggeklappt wird. Der Probentisch 100 und die Verdampfungsquelle
101 sind in einem Rezipienten 111 angeordnet, in welchem nach dessen Evakuierung ein
Vakuum von besser als 1x102 mbar vorherrschen soll. Auf dem Probentisch 100 sind elekt-
ronenmikroskopische Proben/Préparate 103a-d in (nicht niher dargestellien) Probenhalte-
rungen positioniert. Die Proben 103a-d befinden sich in einer Entfernung von 30 mm bis 100
mm von der Verdampfungsquelle 101. Die in Fig. 1 gezeigte Verdampfungsquelle 101
umfasst zwei elektrische Durchfithrungen 104a, 104b, die {iber eine Steuerelektronik 112
(siehe Fig. 3) angesteuert werden, so dass der Kohlefaden 102, der zwischen den elekfrischen
Durchfithrungen 104a, 104b aufgenommen ist, durch hohen Strom erhitzt und dadurch
verdampft werden kann.

In der Fig. 2 ist eine weitere Ausfiihrungsform einer Verdampfungsquelle 201 mit fiinf
elektrischen Durchfiihrungen 204a-e gezeigt. Die Verdampfungsquelle 201 kann alternativ
zu der in Fig. 1 gezeigten Verdampfungsquelle 101 zur Anwendung kommen. Zwischen den
elektrischen Durchfiihrungen 204a-e ist ein Kohlefaden 202 durchgefédelt. Dadurch ergeben
sich im gezeigten Beispiel insgesamt vier Kohlenfadenabschnitte, wobei die Steuerelektronik
jeweils ein benachbartes Paar der Durchfiihrungen 204a-e ansteuert, so dass jeweils nur ein
Fadenabschnitt bestromt und verdampft wird. Die Verdampfungsquelle 201 ist dabei vor-
zugsweise so verschiebbar im Rezipienten angeordnet, dass der jeweilige zu verdampfende
Fadenabschnitt im geeigneten Abstand zur Probe in einer Verdampfungsposition positio-
niert ist. Wenn der Widerstand eines Fadenabschnitts durch Verdampfen des Materials so
hoch geworden ist, dass der Stromfluss zum weiteren Verdampfen nicht mehr ausreicht,
wird auf einen anderen, noch ungebrauchten Fadenabschnitt gewechselt. In einer vorteilhaf-
ten Ausfiihrungsform kdénnen dann Quellenhaiterung 201 oder Probentisch 100 motorisiert
so verschoben werden, dass der geometrische Versatz der Fadenabschnitte ausgeglichen

werden kann.

Zuriickkommend auf die Fig. 1, ist in unmittelbarer Umgebung der Proben 103a-d im Zent-
rum des Probentisches 100 ein Schwingquarz 105 angeordnet, mit dem die Dicke einer
abgeschiedenen Schicht durch Anderung der Resonanzfrequenz bestimmt werden kann. Der
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Schwingquarz ist beispielsweise als ein mit einem geeigneten Quarzpléttchen bestiickter
Messkopf realisiert. Vorzugsweise handelt es sich um ein Quarzplittchen mit AT-
Orientierung. Der Messkopf kann auch in einer anderen geometrisch giinstigen Position
angeordnet sein, z.B. unmittelbar neben dem dufleren Umfang des Probentisches, falls das
Tischzentrum fiir die Aufnahme von Proben bendtigt wird.

Die Steuerelektronik 112 schickt Strompulse durch den Kohlefaden 102, um diesen so zu
erhitzen, dass der Fadenabschnitt nur teilweise verdampft und keinesfalls reifst. Im gezeigten
Beispiel sind die Pulsdaten so gew#hlt, dass pro Fadenabschnitt mindestens 2, vorzugsweise
mehr, Strompulse durchgefiihrt werden konnen, bevor durch Verdampfen des Verdamp-
fungsmaterials der Widerstand des Fadens so hoch geworden ist, dass der Stromfluss zum
weiteren Verdampfen nicht mehr ausreicht. Die Pulsdaten sind vom verwendeten Fadenma-
terial abhédngig und umfassen Pulskingen von 20 ms bis 1 s, vorzugsweise 50 ms bis 500 ms,
und Strome von 6 A bis 50 A. Die Steuerelekironik 112 kann dabei den Strom durch Strom-
begrenzung bei Anlegen einer Maximalspannung, durch direkte Stromregelung oder durch
adaptive Anpassung der Spannung an den im vorhergehenden Puls gemessenen Widerstand
regeln.

Der Probentisch 100 ist als motorisiert beweglicher Wechseltisch ausgefiihrt und umfasst
eine um eine Drehachse L drehbare Drehscheibe 106, die auf einer Achse 108 mittels einer
Lagerung 107 im Rezipienten 111 drehbar gelagert ist. Die Proben 103a-d sind vorzugsweise
um gleiche Winkel zueinander versetzt auf der Drehscheibe 106 angeordnet, die Funktion
des offenbarten Verfahrens ist aber auch bei unregelméafliger oder stochastischer Anordnung
der Proben gewihrleistet. Die Drehscheibe 106 ist iiber eine Antriebsiibersetzung 110 mittels
eines Motors 109 bewegbar. Durch die Drehbewegung konnen die Positionierungen der
Proben 103a-d in Bezug auf die Verdampfungsquelle 101 gewechselt werden, so dass die
durch die Verdampfungsgeometrie bestimmte Schichtverteilung ausgeglichen wird. Auf
diese Weise kann eine grofiere Anzahl an Proben gleichmifig mit einer Beschichtung wohl-
definierter Schichtdicke beschichtet werden. Das Wechseln der Positionierungen erfolgt
tiblicherweise nach jedem Strompuls. Die Pulsdaten sind zweckméfSigerweise so gewahlt,
dass pro Fadenabschnitt so viele Strompulse durchgeftihrt werden, dass jede der auf der
Drehscheibe 106 angeordneten Proben durch dieselbe Anzahl an Strompulsen bedampft

wird.
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Fig. 3 zeigt eine schematische Darstellung der Anordnung aus Fig. 1, wobei der Probentisch
100 und die Verdampfungsquelle 101 in einem Rezipienten 111 angeordnet sind. Die zwei
elektrischen Durchfiihrungen 104a, 104b werden iiber eine Steuerelektronik 112 angesteuert,
so dass der Kohlefaden 102, der zwischen den elektrischen Durchfithrungen 104a, 104b
aufgenommen ist, durch hohen Strom erhitzt und dadurch verdampft werden kann. Ferner
wird auch der Motor 109 von der Steuerelektronik 112 angesteuert, um die auf dem motori-
siert beweglichen Probentisch 101 angeordneten Proben wie oben beschrieben zur Verdamp-
fungsquelle 101 zu positionieren. Die abgeschiedene Materialschichtdicke wird mittels einer
Auswerteeinrichtung 113 ermittelt, wobei das transiente Abklingverhalten des Schwing-
quarzes 105 wie weiter unten in den Fig. 4 und 5 im Detail beschrieben beriicksichtigt wird.
Die Signalverbindungen zwischen den einzelnen Bauteilen sind als gestrichelte Linien
dargestellt.In der Fig. 4 ist eine Abklingfunktion eines Schwingquarzes gezeigt, in welcher
die Frequenzabweichung integriert iiber die Torzeit gegen den Offset {ms) der Torzeit zum
Strompuls dargestellt ist. Die in der Fig. 4 gezeigte Abklingfunktion wurde mit einem
Schwingquarz mit einer AT-Orientierung aufgezeichnet. Typischerweise schwingt ein
Schwingquarz mit einer Frequenz von 5 bis 6 MHz. Durch das Abscheiden von Material, im
gezeigten Beispiel Kohlenstoff, kommt es zu einer Anderung der Resonsanzfrequenz des
Schwingquarzes. Die Differenz zwischen dem vor dem Abscheiden der Kohlenstoffschicht
erfassten Basisniveau des Schwingquarzsignals und dem Basisniveau des Schwingquarzsig-
nals nach Abscheiden der Kohlenstoffschicht liegt im Hz-Bereich, z.B. betridgt die gemessene
Differenz fiir eine 1 nm dicke Kohlenstoffschicht typischerweise ca. 15 Hz. Das Signal des
Schwingquarzes wird wihrend des Strompulses durch die abgegebene Strahlung (Licht und
Warme) stark beeinflusst und ist in der Fig. 4 als ein steiler Anstieg der Frequenzabweichung
zu sehen. Diese Beeinflussung klingt, wie aus der Fig. 4 gut ersichtlich ist, nach ca. 4 bis 5
Sekunden auf ein Basisniveau ab. Dieses Basisniveau wird wiederum mit dem nach dem
nichsten Strompuls gemessenen Basisniveau verglichen. Erfindungsgemadf wird diese
Beeinflussung fiir eine genaue Messung der Dicke der abgeschiedenen Schicht berticksich-
tigt, wobei das transiente Abklingverhalten des Schwingquarzes nach Beendigung eines
Strompulses herangezogen wird.

Bei einer ersten Moglichkeit wird vor dem Messen der Materialschichtdicke das Abklingen
des Signals des Schwingquarzes auf ein Basisniveau abgewartet. Dieses Basisniveau wird
tiblicherweise 4 bis 5 Sekunden nach Beendigung des Strompulses erreicht. Zweckméfiger-

weise wird die Materialschichtdicke aus der Differenz zwischen dem Basisniveaus des
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Schwingquarzsignals vor Abscheiden der Materialschicht und dem Basisniveau des

Schwingquarzsignals nach Abscheiden der Materialschicht ermittelt.

Alternativ dazu wird bei einer zweiten Mbglichkeit der Schichtdickenbestimmung die
Schichtdicke durch einen Fit der transienten Abklingfunktion (transiente Messkurve) abge-
leitet, wodurch bereits wihrend der Abklingzeit eine ausreichend genaue Messung erreicht

wird.

Fig. 5 zeigt ein Ablaufdiagramm zur Veranschaulichung eines Prozess-Ablaufs fiir eine
Beschichtung mittels Kohlefadenverdampfung. Durch die in diesem Prozess-Ablauf darge-
stellte Vorgangsweise wird eine ideale Gleichverteilung des Verdampfungsmaterials auf
allen Probenoberfldchen erhalten. Der Prozess lduft wie folgt ab:

- Platzieren, vorteilhaft in gleichméfiiger Verteilung, der Proben am Probentisch (siehe
Probentisch 100 in Fig. 1) bzw. im gewiinschten Probentisch-Segment.

- Einspannen des Kohlefadens in der Verdampfungsquelle (mindestens ein Fadenab-
schnitt wie in Fig. 1 oder mehrere, z.B. bis zu vier, Fadenabschnitte wie in Fig. 2 dar-
gestellt).

- Steuerung der Kohlefadenverdampfung wird im Pulse-Modus eingestellt.

- Benutzereingaben:

o Gewiinschte Schichtdicke

o Probenhthenkorrektur

o Tischsegment selektieren (ganzer Tisch, 180° Segment, 90° Segment, ohne
Drehung)

- Rezipient schlieffen und durch Starten der Vakuumpumpe abpumpen, bis das ge-
wiinschte Vakuum erreicht wird.

- Automatische Bestimmung der belegten Fadenpositionen und der Fadentype durch
Messung des Widerstands, wodurch weitere Prozessparameter festgelegt werden.

- Shutter schlief3en

- Reinigen der Fadenabschnitte durch Erhitzen auf 400-900 °C (wie an sich bekannt
gemiifs Vorgabe aus Tabelle je nach gemessenem Widerstand)

- Offnen des Shutters

- Verdampfen der Kohlefadenabschnitte durch kurze Strompulse:

o Spannung je nach Fadentype 12-30 V
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o Pulsldnge 50-500ms

o Nach jedem Strompuls wird eine Messung der abgeschiedenen Schichtdicke
mit Hilfe eines Quarz-Sensors (z.B. konventionell gebrduchliche Schwing-
quarze, vorzugsweise der Orientierung AT) unter Berticksichtigung des tran-
sienten Abklingverhaltens des Schwingquarzes wie oben beschrieben durch-
gefiihrt.

o Drehung des Probentisches in vordefinierte Orientierungspositionen um
gleichméafiige  Abscheidung auf alle Proben zu gewdhrleisten
wie beispielsweise:

* Fiir Selektion ganzer Tisch: 9 Positionen im Winkel-Abstand von 40°
werden in der Reihenfolge 1 -4-7-2-5-8-3 - 6 - 9 zyklisch
durchlaufen, solange der Stromfluss Verdampfen des aktuellen Fa-
denabschnitts erkennen Lisst.

= Fiir Selektion von Tischsegmenten: Entsprechend weniger / enger zu-
sammenliegende Positionen; Anwahl stets so, dass fiber das gewihlte
Segment die Abscheidung zu jedem Zeitpunkt moglichst ausgeglichen
ist.

* Wenn der Widerstand des aktuellen Fadenabschnitts kein weiteres
Verdampfen mehr zulisst, erfolgt der Wechsel auf den ndchsten Fa-
denabschnitt, Nachstellen des Tisches, um den geometrischen Versatz
der beiden Fiéden zu korrigieren, danach Fortsetzung des Verdamp-
fungsverfahrens bis zum Erreichen der angestrebten Schichtdicke und
Schichthomogenitit.

* Rechnerische Ermittlung der effektiven gleichverteilten Schichtdicke
aus den Dickenmessungen und Beenden des Prozesses bei Erreichen
der gewiinschten Schichtdicke.

- Optional: Automatisches Beliiften der Kémmer am Ende des Prozesses, wenn ge-
wiinscht.
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ANSPRUCHE

1.  Vorrichtung zum Abscheiden einer Materialschicht auf einer Probe innerhalb einer
Vakuumkammer, umfassend einen Probentisch (100) zum Anordnen zumindest einer Probe
(103a, 103b, 103c, 103d), eine an eine Stromquelle angeschlossene Verdampfungsquelle (101,
201) fiir ein fadenférmiges Verdampfungsmaterial (102, 202), einen Schwingquarz (105) zum
Messen der abgeschiedenen Materialschichtdicke, und eine dem Schwingquarz (105) zuge-
ordnete Auswerteeinrichtung (113),

dadurch gekennzeichnet, dass

der Verdampfungsquelle (101, 201) eine Steuerelektronik (112) zugeordnet ist, welche dazu
eingerichtet ist, der Verdampfungsquelle (101, 201) den durch die Stromquelle bereitgestell-
ten elektrischen Strom in Form von zumindest zwei Strompulsen mit einer Pulslinge von <1
s zuzufiihren, und dass die Auswerteeinrichtung (113) dazu eingerichtet ist, das transiente
Abklingverhalten des Schwingquarzes (105) unmittelbar nach Beendigung eines Strompulses
zum Ableiten der nach jedem Strompuls abgeschiedenen Materialschichtdicke zu beriick-
sichtigen.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Probentisch (100}
zum Positionieren der zumindest einen Probe in Bezug auf die Position der Verdampfungs-

quelle (101, 201) als motorisiert beweglicher Wechseltisch ausgefiihrt ist.

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Probentisch (100)
eine um eine Drehachse (L) drehbare Drehscheibe (106) umfasst, wobei zumindest zwei
Proben (103a, 103b, 103c, 103d), vorzugsweise um gleiche Winkel zueinander versetzt, auf
der drehbaren Drehscheibe (106) angeordnet sind.

4. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass der Schwingquarz (105)
in der Mitte der Drehscheibe (106) angeordnet ist.

5. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die
Verdampfungsquelle (101, 201} eine zumindest zwei elektrische Durchfiihrungen (104a,
104b, 204a, 204b, 204c, 204 d, 204e) aufweisende Halterung fiir das fadenformige Verdamp-
fungsmaterial (102, 202) umfasst.
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6.  Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Halterung fur das
fadenférmige Verdampfungsmaterial zumindest drei, vorzugsweise zumindest fiinf elektri-
sche Durchfithrungen (204a, 204b, 204c, 204 d, 204e ) umfasst.

7. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass zumin-
dest eine der zumindest einen Probe in einer Entfernung von 30 mm bis 100 mm von der

Verdampfungsquelle angeordnet ist.

8.  Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass es sich
bei dem fadenférmigen Verdampfungsmaterial um einen Kohlefaden handelt.

9.  Verfahren zum Abscheiden einer Materialschicht auf zumindest einer Probe innerhalb
einer Vakuumkammer gekennzeichnet durch die Schritte:

- Verdampfen mindestens eines Abschnitts eines fadenférmigen Verdampfungsma-
terials durch Erhitzen mittels elektrischem Strom, wobei der Strom dem fadenfor-
migen Verdampfungsmaterial in zumindest zwei Strompulsen mit einer Pulslinge
von < 1 s zugefiihrt wird, wobei die Strompulse so gewahlt sind, dass das faden-
férmige Verdampfungsmaterial nicht reifst,

— Messen der nach einem Strompuls abgeschiedenen Materialschichtdicke mittels ei-
nes Schwingquarzes unter Beriicksichtigung des transienten Abklingverhaltens des

Schwingquarzes unmittelbar nach Beendigung eines Strompulses.

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass das Messen der Material-
schichtdicke unmittelbar nach Beendigung eines jeden Strompulses erfolgt.

11.  Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass vor dem Messen
der Materialschichtdicke das Abklingen des Signals des Schwingquarzes auf ein Basisniveau
~ abgewartet wird.

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die Materialschichtdicke
aus der Differenz zwischen dem Basisniveaus des Schwingquarzsignals vor Abscheiden der
Materialschicht und dem Basisniveau des Schwingquarzsignals nach Abscheiden der Mate-
rialschicht ermittelt wird.
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13.  Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass das Messen der
Materialschichtdicke die Schritte umfasst:
- Messen des Verlaufs der Frequenz des Schwingquarzes in Abhéngigkeit von der
Zeit,
- Anpassen einer parametrisierten Funktion, die mit zumindest einem Parameter pa-
rametrisiert ist, an diesen Verlauf, und

— Ableiten einer Materialschichtdicke aus dem zumindest einen Parameter.

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass das
fadenformige Verdampfungsmaterial ein Kohlefaden ist.

15. Verfahren nach einem der Ansprﬁche 9 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass die
Pulsléinge eines Strompulses 20 ms bis 1 s, vorzugsweise 50 ms bis 500 ms, betragt.

16. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass die
Stromstérke eines Strompulses 6 A bis 50 A betrégt.

17.  Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass die durch
die Verdampfungsgeometrie bestimmten Schichtinhomogenititen durch Wechseln der
Positionierung der zumindest einen Probe hinsichtlich ihrer Position zu dem zu verdamp-

fenden fadenférmigen Verdampfungsmaterial ausgeglichen werden.

18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass zwei oder mehr Proben
gleichzeitig bearbeitet werden.

19.  Verfahren nach Anspruch 17 oder 18, dadurch gekennzeichnet, dass das Wechseln der

Positionierung der Probe zwischen zwei aufeinander folgenden Strompulsen erfolgt.

20. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dass es mit
einer Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 8 durchgefiihrt wird.
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