BASICS

Qualitatssicherung durch die PSM Potential-Seebeck-Mikrosonde

Eine mu

tidisziplinare Messtechnik

Die Potential-Seebeck-Mikrosonde ist ein Instrument zur Messung des ortsaufgelosten Seebeck-Koeffizienten

und der elektrischen Leitfahigkeit. Die fiir optolines beschriebene Messtechnik wurde von der PANCO GmbH

in Zusammenarbeit mit dem Institut fiir Werkstoff-Forschung des Deutschen Zentrums fiir Luft- und Raumfahrt

entwickelt.
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Versuchsaufbau mit LINOS Komponenten.

Eine Scanning Seebeck-Mikrosonde
wurde mit der Messung des elektrischen
Potenzials entlang der Oberflache von
Halbleiterwerkstoffen oder metallischen
Materialien kombiniert. Mit einer
erhitzten Prufspitze wird auf der Ober-
flache der zu untersuchenden Probe der
Seebeck-Koeffizient gemessen. Dabei
wird eine speziell entwickelte Probenhal-
terung eingesetzt. So kann Wechselstrom
an die Probe gelegt und der Spannungs-
abfall zwischen einem Stromkontakt
und der beweglichen Prufspitze ermittelt
werden. Diese Spannung verhélt sich
proportional zur elektrischen Leitfahig-
keit und der Position der Spitze. Daraus

erfolgt eine ortsaufgeldste Bildgebung
des Seebeck-Koeffizienten sowie der
elektrischen Leitfahigkeit. Dartber hinaus
wird der Kontaktwiderstand zwischen
verschiedenen Materialien sichtbar —in
segmentierten thermoelektrischen und
anderen Materialien.

Der Seebeck-Koeffizient S

S ist ein MaB der elektrisch aktiven Kom-
ponenten in einem Material. Wird die
Ortsaufldsung S mit einer Scan-Tempera-
tursonde gemessen, werden verschiedene
Komponenten sichtbar und erméglichen

eine Charakterisierung. Dies ist bei der
Untersuchung vieler Materialien wich-

tig — beispielsweise bei funktionsgradierten
Materialien und sogar zur Qualitats-
kontrolle von Halbleitern. Um Daten insbe-
sondere zur Homogenitat oder Verteilung
der Komponenten zu erlangen ist die See-
beck Scan-Mikrosonde also ein geeignetes
Gerat, um ortsaufgelste Seebeck-Koeffi-
zienten an der Oberflache eines Probesti-
ckes zu messen.

Leitfahigkeit und Widerstand

Bei vielen Materialien spielt die Homoge-
nitat der elektrischen Leitfahigkeit eine
wichtige Rolle; das gilt besonders fur die
Qualitat von Halbleitern. Mit Hilfe dieser
Vorrichtung kénnen nicht nur die elek-
trische Leitfahigkeit, sondern auch der
ohmsche Kontaktwiderstand zwischen ver-
schiedenen Materialien gemessen werden.
Die Messdaten fur Materialien mit nied-
rigen Widerstandswerten bewegen sich
normalerweise im Bereich einiger pV und
Uberlagern sich mit Stérungen. Deshalb
und um thermoelektrische Effekte zu ver-
meiden, ist der Strom ein niederfrequenter
Wechselstrom, und die Daten werden mit
Hilfe eines Lock-In Verstarkers gefiltert.
Dazu wurde ein System zum BerUhren des
Probestlckes mit der Tastspitze entwickelt:
Der Kontaktdruck der Tastspitze kann
gesteuert und systematisch variiert wer-
den. Die Warmeleitfahigkeit k der Probe
wirkt sich signifikant auf die physikalisch
magliche Lateralauflésung von S aus;

ein niedriger x von < 1 W/mK ergibt die
hochste Auflésung.
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Funktionalitat

Eine erhitzte Tastspitze wird auf die Ober-
flache einer Probe gebracht, die Sonde

mit einem Thermoelement verbunden (in
diesem Fall vom Type T, Cu-CuNi) und die
Temperatur T1 gemessen. Die Probe befin-
det sich mit einer Warmesenke in gutem
elektrischem und thermischem Kontakt
und wird ebenfalls mit einem Thermoele-
ment zur Messung von TO verbunden. Die
Tastspitze erhitzt die Probe in der Nahe der
Spitze, was zu einem Temperaturgefalle
fuhrt. Durch Kombination von Cu-Cu- und
CuNi-CuNi-Drahten der Thermoelemente
werden die Spannungen U0 und U1
gemessen. Daraus ergibt sich der Seebeck-
Koeffizient S gemaB den Gleichungen:

U, = (Ss - SCu).(Tl _To)
und

U= (Ss - SCuNi) ) (T1 - To)
ergibt

U
5= U, —OUO (Scu =S +Seu

also der Seebeck-Koeffizient der Probe in
der Position der Tastspitze.
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Abb. 1: Schematische Darstellung der Seebeck-
Mikrosonde. Die Temperatur der Probe und der
Tastspitze sowie die Seebeck-Spannung kénnen
gemessen werden. Die Tastspitze wird von LINOS
Lineartischen positioniert.

Die spitz zulaufende Sonde ist auf einem
dreidimensionalen Mikro-Positioniersystem
von LINOS angebracht. Eine speziell ent-
wickelte Kontaktdetektion lasst ein kont-
rolliertes Aufsetzen und damit auch einen
kontrollierten Andruck der Spitze auf die
Probe zu. Sie ermdglicht die Feststellung
der individuellen Thermokraft jeder ein-
zelnen Probenposition bei einer bestimm-
ten Temperatur — im einfachsten Fall bei
Raumtemperatur. Das Messergebnis liefert
ein zweidimensionales Bild des Seebeck-
Koeffizienten von der Probenoberfléche.

Ahnlich dem Seebeck-Oberflachen-Scan
kann das elektrische Potenzial gemessen
werden. Fur diesen Zweck wurde eine
Probenhalterung entwickelt, die nicht nur
die Probe mechanisch hélt, sondern auch
einen elektrischen Strom an die Probe lei-
tet. Zur Spannungsaufnahme wird dieselbe
Tastspitze verwendet wie fur die Messung
des Seebeck-Koeffizienten. Die Bewegung
der Spitze mit den LINOS Lineartischen
erlaubt das Scannen der Probe. Die Veran-
derung des elektrischen Potenzials kann an
der Probe entlang gemessen werden. Der
spezifische elektrische Widerstand kann
fur jeden Messpunkt nach dem Ohmschen
Gesetz berechnet werden: mit der gemes-
senen Spannung U, dem an der Probe
liegenden Strom | und

I

—R—
P=RA

mit dem Widerstand R, dem spezifischen
Widerstand p, der Lange | und dem Quer-
schnitt A der Probe.

Abb. 2: Schematische Darstellung der Potenzial-
sonde. Ein elektrischer AC-Strom wird an die Probe
gelegt, und eine Tastspitze scannt die Oberflache

der Probe und misst das elektrische Potenzial an
jedem Punkt. Das fiihrt zum spezifischen elektrischen
Widerstand.

Mit Hilfe dieser Vorrichtung wird nicht nur
die elektrische Leitfahigkeit, sondern auch
der ohmsche Kontaktwiderstand zwischen
verschiedenen Materialien gemessen,
beispielsweise bei thermoelektrischen
Materialien oder anderen Compounds.
Mit Hilfe eines Lock-In Verstarkers kénnen
die Wechselstromsignale vom Rauschen
getrennt werden und das elektrische
Potential gemessen werden. Unter Einsatz
einer speziellen Probenhalterung, tber die
ein elektrischer Strom an die Probe gelegt
werden kann und die ebenso als Warme-
senke dient, kann der Seebeck-Koeffizient
und das Potenzial zwischen dem einen
Ende und der Tastspitze in einem Scan-
Vorgang gemessen werden.

Beide Messmethoden wurden in einem
Computer-Programm mit einer spezi-
ellen Ausloseeinrichtung fur ein digitales
Voltmeter kombiniert. So kann nun eine
ortsaufgeldste Bildgebung des Seebeck-
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Koeffizienten sowie des spezifischen elek-
trischen Widerstands in einem Vorgang
stattfinden. Die Informationen von S und
p stammen von derselben Position der
Probe. Die Messungen von S und p kon-
nen auch separat genutzt werden. Bevor
mit der Messung begonnen wird, lasst
sich Uber die Software-Steuerung und eine
adaptierte Kamera ein Foto des betref-
fenden Bereiches der Probe erstellen. Der
entsprechende Bereich wird mausgesteu-
ert ausgewahlt, und die PSM beginnt in
diesem Bereich zu messen. Dadurch kann
eine Neupositionierung vorgenommen
werden, wenn die Probe im selben Bereich
gemessen werden soll. Dartber hinaus
kann ein optisches Bild der Probe direkt
mit einem Bild des Seebeck-Koeffizienten
und der elektrischen Leitfahigkeit verg-
lichen werden.

Technischer Aufbau

Die Messausrustung besteht aus folgenden
Komponenten:
e dreiachsige Mikropositionierstufe von
LINOS mit Steuereinheit x.act
® heizbare Thermo-Messsonde
e Kontakt-Detektionssystem
® analoger Multiplexer
e digitales Voltmeter
® | ock-In Verstarker
® Stromversorgung
® PC mit GPIB-Schnittstelle und
Steuerprogramm
® Probenhalterung
® Kamera

Die Positionierprazision der LINOS Line-
artische betragt 1 pm, die Reproduzier-
barkeit (bidirektional) liegt bei 3 um. Das
Digital-Voltmeter in Kombination mit dem
analogen Multiplexer hat eine Auflésung
von 100nV.

Spezifikationen
Positionierungsgenauigkeit Tum
Weg

Ortsauflésung von S
Messzeit
Reproduzierbarkeit besser als 3 %
Seebeck-Prazision besser als 5 %
Prazision des el. Potentials

Ortsauflésung bis zu 1 ym

Anwendungsbeispiele

Seebeck-Koeffizient in gradiertem
Material

x-Richtung 150 mm, y-Richtung 50 mm
bis zu10pm, in Abhangigkeit von der Warmeleitfahigkeit der Probe

< 4s pro lokalem Datenpunkt

besser als 5 % fur hochdotierte Halbleiter, besser als 8 % bei Metallen

Im Bridgman-Verfahren
geziichtete Bi2Te3 Kristalle mit Sb
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Diinnes thermoelektrisches Filmmaterial (Starke 2 pm), gemessen in

Schritten von 15 pm:

Umfangreiche
Messung an einer
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Halbleiterschicht

0 5 10 15

X [mm]

25 am Glas

Kontaktwiderstand

o012

cross section = A on?
1 contact resistance per unit area = AR x A
resistvily =mx A Qom

i8¢

Resistance ()
g 8
‘ B
M
il
i
3

oooo T T T T T T T
<020 .015 .010 005 000 005 D10 D15 030

Displacement length, x (cm)

Der Kontaktwiderstand eines Stromiibergangs kann
mit Hilfe der Potenzialsonde gemessen werden. Die
Liicke im gemessenen Widerstand AR ist proportio-
nal zum Kontaktwiderstand.

Anwendungsbereiche

® Messen der Homogenitat in Materialien
fur Thermoelektrik, Supraleitfahigkeit,
Brennstoffzellen, Elektrokeramik, Halb-
leiter und zahlreichen weiteren Berei-
chen

® Nachweis von Gradienten in funktions-
gradierten Materialien

® Nachweis von Degradierung

e Widerstandsdrift in NTC/PTC

o \erluste an Leitfahigkeit in Trockene-
lektrolyten

o Abfall der Ubergangstemperatur in
GMR; Veranderungen des spezifischen
Widerstandes

e \erluste an elektrischer Leitfahigkeit bei
kathodischen Materialien

® Qualitatskontrolle o

FOKUS auf PANCO

Die Firma PANCO, Physikalische Technik

— Anlagenentwicklung & Consulting
GmbH hat sich auf die Entwicklung und
Vermarktung von Anlagen in der physi-
kalischen Technik spezialisiert. Darunter
fallen sowohl die Entwicklung von kom-
plexen MeBgeréaten fir physikalische Gro-
Ben als auch Steuerungseinrichtungen
und Anlagen fur Forschung und Industrie,
die sich physikalische Effekte zunutze
machen. Ein Schwerpunkt liegt dabei auf
dem Gebiet der Thermoelektrik.
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