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Kurzfassung

Der wesentliche Prozess-Schritt bei der Herstellung organischer elektronischer Bauele-
mente (z.B. Diinnfilmtransistoren, Leuchtdioden und Solarzellen) besteht in der ge-
zielten Aufbringung der organischen Halbleiterschichten. Dies geschieht meist durch
thermisches Verdampfen aus einer Effusionszelle im Hochvakuum.

Die Schichten sollen hierbei mit einer vorgegebenen Aufdampfrate, d.h. einer vorge-
gebenen zeitlichen Anderung der Schichtdicke wihrend des Verdampfungsvorganges,
erzeugt werden. Die Aufdampfrate stellt neben der Temperatur die wesentliche Ein-
flussgrofe auf die Qualitit der erzeugten Schichten dar.

Im ersten Teil dieser Arbeit wird ein mathematisches Modell der verwendeten Effusi-
onszelle erstellt. Dieses bildet sowohl das instationdre Verdampfungsverhalten als auch
die in der Zelle auftretenden Warmefliisse nach.

Basierend auf dem entwickelten Modell wird im zweiten Teil eine flachheitsbasierte
Folgeregelung entworfen. Diese Regelung wird abschlieflend an der realen Beschich-
tungsanlage implementiert und fiir zwei, in Hinblick auf ihr Verdampfungsverhalten
sehr unterschiedliche, Verdampfungsmaterialien erprobt.

Abstract

The most crucial step in manufacturing organic electronic devices such as thin film
transistors, light emitting diodes and solar cells is the deposition of the active organic
layers. This deposition is mostly done by thermal evaporation out of an evaporation
cell in a high vacuum environment.

The major goal is to produce a thin layer with a well-defined deposition rate, i.e. the
derivative of the layer thickness with respect to time during the evaporation process.
Beside the temperature, the deposition rate has the most significant impact on the
layer’s quality.

In the first part of this work a mathematical model of the evaporation cell is developed.
This model covers the transient evaporation effects as well as the thermal behaviour of
the cell.

Using this model a flatness based controller is designed in the second part of the
work. Finally this controller is tested on a real high vacuum system using two different
evaporation materials.
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Kapitel 1

Einleitung und Motivation

In der Elektronik bzw. Optoelektronik ist in den letzten Jahren eine starke Entwick-
lung in Richtung organischer Bauelemente feststellbar. Dazu zéhlen unter anderem
organische Solarzellen (Abb. 1.1), Diinnfilmtransistoren (OTFTs) und Leuchtdioden
(OLEDs).

Bei einer Solarzelle tritt das einfallende Licht durch einen Glastriger und die trans-
parente Deckelektrode (z.B. Indiumzinnoxid) auf die aktive Schicht aus organischem
Material (z.B. Pentazen). Bei der Absorption des Lichtes werden zunéchst Elektron-

Licht
4 — Aktive Schicht

Transparente __—+ | I
Deckelektrode ; I vi\ Elektrode

Abbildung 1.1: Schematischer Aufbau einer Solarzelle

Glas —_-

Loch-Paare (Exzitonen) gebildet. Diese diffundieren zu den Grenzflichen, werden dort
voneinander getrennt und iiber die Elektroden abtransportiert.

Das Ziel bei der Herstellung besteht in der Erzeugung von Bauelementen mit gerin-
gem Gewicht, die kostengiinstig und im Vergleich zu konventionellen anorganischen
Bauelementen relativ einfach herstellbar sind. Wird anstelle von Glas eine Folie als
Tragermaterial verwendet, sind auch mechanisch flexible Strukturen einfach zu erzeu-
gen.

Der zentrale Prozess-Schritt bei der Fertigung ist das Aufbringen der organischen
Schichten (z.B. aktive Schicht in Abb. 1.1) mit Dicken von nur wenigen Nanometern
durch thermisches Verdampfen im Hochvakuum. Dazu wird zunéchst das zu verdamp-
fende Material, das meistens in Pulverform vorliegt, in den Tiegel einer Verdampfer-
zelle (Effusionszelle) gefiillt. Der den Tiegel umschliefiende Heizdraht wird von einem
elektrischen Strom durchflossen und erwidrmt somit die gesamte Zelle. Ist die erzielte
Temperatur ausreichend hoch, verdampft das Material, gelangt durch die Offnung der
Effusionszelle zur Probe, welche sich direkt dariiber befindet, und schligt sich dort
nieder. Typische Verdampfungstemperaturen liegen im Bereich zwischen 100°C' und
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500°C. Die Ausbreitung der Teilchen (verdampfende Atome bzw. Molekiile) erfolgt
durch das Hochvakuum (Driicke im Bereich von 1077 mbar) annihernd geradlinig, d.h.
es gibt nur sehr wenige Kollisionen mit Fremdatomen in der Gasphase. Zusétzlich kann
eine Strukturierung der Schicht durch eine Schattenmaske, aber auch durch Photoli-
thographie erfolgen.

Wie Untersuchungen zeigen (z.B. [3, 17, 21]), ist neben der Oberflichenrauigkeit der
Probe und deren Temperatur vor allem die zeitliche Anderung der Schichtdicke wih-
rend des Aufdampfprozesses — die so genannte Aufdampfrate — die wesentliche Ein-
flussgrofe auf die Qualitat der sich ausbildenden Schicht. Grund dafiir ist die von der
Aufdampfrate abhéngige Schichtmorphologie und die damit verbundenen elektrischen
Transporteigenschaften. Bei der Herstellung von Schichten vorgegebener Dicke (10 bis
100 Nanometer) ist somit eine vorgegebene Aufdampfrate (0.03 bis 4 Angstrom pro
Sekunde) moglichst gut einzuhalten.

In den meisten Féllen erfolgt diese Aufdampfratenregelung manuell, d.h. zur Erreichung
der gewiinschten Aufdampfrate wird die Zellentemperatur vom Anlagenbenutzer hin-
disch verstellt. Dieser Vorgang ist dufserst zeitintensiv (Dauer bis zu drei Stunden!) und
dariiber hinaus fehlertrachtig.

Dies verdeutlichen die Abbildungen 1.2 und 1.3, die héndisch erzielte Verldufe der Auf-
dampfrate R in Abhéngigkeit der Zeit t zeigen. Bei der Verdampfung von Pentazen
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Abbildung 1.2: Héndische Einstellung der Aufdampfrate von Pentazen

(Cy2Hi2) werden typischerweise sehr niedrige Aufdampfraten iiber lange Zeit vorgege-
ben (Abb. 1.2). Im Gegensatz dazu sind die Wunschraten bei der Verdampfung von
Alg3! rund 10 mal groker (Abb. 1.3). Das Einstellen der Aufdampfrate ist hier auf-
grund des — im Vergleich zu Pentazen — sehr ,unangenehmen® Verdampfungsverhaltens
handisch kaum moglich.

! Aluminium-tris(8-hydroxychinolin)
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Abbildung 1.3: Héndische Einstellung der Aufdampfrate von Alg3

Fiir die Verdampfung metallischer Materialien wurde der Einsatz von PID-Reglern
(Proportional-Integral-Differential-Reglern) vorgeschlagen |5, 16]. Bei der Anwendung
auf organische Materialien erweist sich allerdings die Ermittlung geeigneter Reglerpara-
meter als dufserst schwierig. Die Reglerauslegung erfolgt auf experimenteller Basis und
ist zudem stark materialabhingig, eine systematische Vorgangsweise ist hierbei nicht
erkennbar.

Der in dieser Arbeit vorgeschlagene modellbasierte Ansatz zielt darauf ab, die oben
erwahnten Probleme bei der Aufdampfratenregelung systematisch zu beseitigen.

Zunichst wird nach einer Beschreibung der verwendeten Beschichtungsanlage (Kapi-
tel 2) ein mathematisches Modell der Anlage erarbeitet, um alle wesentlichen Effekte
des gesamten Prozesses der Schichtaufbringung nachzubilden. Das Gesamtsystem kann
in mehrere Teilsysteme aufgespalten werden:

e Temperatur-Regelkreis der Effusionszelle (Kapitel 3)
e Effusionszelle (Kapitel 4)

e Ubertragungswege zwischen der Zelle und der Probe bzw. der Zelle und den
Schichtdickensensoren (Kapitel 5)

e Schichtenwachstum an der Probe und an den Schichtdickensensoren (Kapitel 6)

Der zentrale Punkt ist die Nachbildung der Effusionszelle und des Verdampfungsver-
haltens der organischen Materialien. Bei der Verwendung organischer Materialien, die
im Allgemeinen weniger ,gutmiitige“ Verdampfungseigenschaften als z.B. Silber oder
Gallium aufweisen, ist auch deren instationéres Verhalten zu beriicksichtigen. Das Ge-
samtmodell (Kapitel 7) soll dennoch moglichst einfach strukturiert sein, um den an-
schliefenden Reglerentwurf zu erleichtern.

Im zweiten Teil der Arbeit erfolgt zuerst ein einfacher Reglerentwurf, der auf einem Mo-
dell der stationéren Verdampfung beruht (Kapitel 8). Anschliefend wird mit Hilfe der
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Methode der Exakten Eingangs-Ausgangs-Linearisierung (Kapitel 9) eine dynamische
Folgeregelung fiir die Beschichtungsanlage entworfen. Um die dafiir notwendigen Tem-
peratursensoren aus der Effusionszelle entfernen zu kénnen, erfolgt die Erweiterung auf
eine flachheitsbasierte Folgeregelung (Kapitel 10). Die Leistungsfihigkeit dieser Metho-
de wird am Beispiel der Herstellung organischer Diinnfilmtransistoren gezeigt.

Zuletzt werden die mit den eingesetzten Regelstrategien erzielten Ergebnisse diskutiert
und eine Zusammenfassung sowie ein Ausblick auf mogliche Erweiterungen gegeben
(Kapitel 11).



Teil 1

Mathematische Modellierung einer
Beschichtungsanlage






Kapitel 2: Beschichtungsanlage

Es wird die Beschichtungsanlage vorgestellt, deren Funktion erldutert und die
Erweiterungen der Anlage beschrieben.

Kapitel 3: Temperatur-Regelkreis der Effusionszelle

Das Stellglied und der Temperaturregler der Effusionszelle werden untersucht und
mathematisch nachgebildet.

Kapitel 4: Effusionszelle

Als zentraler Punkt bei der Modellierung wird hier das instationdre Ver-
dampfungsverhalten der verwendeten organischen Halbleiter sowie das thermische
Verhalten der Effusionszelle untersucht. Es wird sich zeigen, dass die Beschrei-
bung des Verdampfungsverhaltens mit Hilfe der Gleichgewichts-Thermodynamik
moglich ist.

Kapitel 5: Ubertragungsweg

Das Ubertragungsverhalten zwischen der Effusionszelle und der Probe kann auf-
grund der rotierenden Probe einfach modelliert werden.

Kapitel 6: Schichtenwachstum

Nach Untersuchung des Schichtenwachstums an der Probe wird die Sensordyna-
mik bei der Messung der Schichtdicke und Aufdampfrate analysiert und mathe-
matisch beschrieben.

Kapitel 7: Gesamtmodell

Die Teilmodelle aus den vorigen Kapiteln werden zusammengefasst und die Iden-
tifikation der Parameter beschrieben. Wie Vergleiche zwischen Simulationen und
Messungen zeigen, kann die Beschichtungsanlage durch das entwickelte Modell
gut nachgebildet werden.







Kapitel 2

Beschichtungsanlage

In diesem Kapitel wird zundchst die verwendete Anlage vorgestellt und deren Funk-
tionsweise beschrieben. Anschlieffend werden Erweiterungen der Anlage erlautert und
auf die Problematik, die durch die Anbindung an den Rechner entsteht, hingewiesen.

2.1 Prinzipieller Aufbau

Um die gewiinschten Schichten aufzubringen, wird eine Mehrkammer-Hochvakuum-
Anlage der Firma Oerlikon Leybold Vakuum! verwendet (Abb. 2.1). Sie besteht im

Abbildung 2.1: Mehrkammer-Hochvakuum-Anlage

Wesentlichen aus drei Kammern, die durch Plattenventile voneinander getrennt wer-
den konnen und mit eigenen Pumpsystemen ausgestattet sind. Zundchst wird jeweils
mit einer Drehschieberpumpe ein Vorvakuum erzeugt und anschlieffend mit einer Tur-
bomolekularpumpe der Druck weiter bis in den Bereich des Hochvakuums verringert.

http://www.oerlikon.com/leyboldvacuum/de/ (aufgerufen am 10.12.2010)
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Die erste Kammer (links in Abb. 2.1) dient der thermischen Verdampfung organischer
Materialien wie z.B. Pentazen, a-NPD? und Alg3. In der dritten Kammer (rechts in
Abb. 2.1) kénnen mit Hilfe thermischer Verdampfung, Kathodenzerstdubens (Sputtern)
oder Elektronenstrahlverdampfens metallische Schichten aufgebracht werden. Zwischen
den beiden Kammern befindet sich die kleinere Transferkammer, die einerseits zum
Austausch der Proben (Substrate mit eventuell aufgebrachten Schichten) zwischen den
beiden Kammern dient und andererseits die Verbindung zum dahinterliegenden Hand-
schuhkasten (Glove-Box) herstellt.

Im Handschuhkasten herrscht eine Argon-Atmosphire mit leichtem Uberdruck, um eine
moglichst geringe Wechselwirkung der Umgebung mit den Proben zu erreichen. Nach
der Vorreinigung der Substrate kann hier z.B. eine transparente Deckelektrode durch
Rotationsbeschichtung (Spin-Coating) aufgebracht werden. Anschlieflend werden die
Proben iiber die Transferkammer in das Hochvakuum-System eingeschleust, wo je nach
Whunsch verschiedene Schichten aus metallischen und/oder organischen Materialien auf-
gebracht werden konnen.

Durch die Verwendung verschiedenster Schattenmasken kann die Struktur der sich
ausbildenden Schichten vorgegeben werden. Nach diesem Prozess-Schritt werden die
Proben iiber die Transferkammer wieder in den Handschuhkasten geschleust, wo sie
elektrisch vermessen und gelagert werden.

Im Rahmen dieser Arbeit wird ausschlieflich die erste Kammer (Organik-Kammer,
Abb. 2.2(a)) betrachtet. Im oberen Drittel befindet sich der Probenhalter, auf dem

(a) Offene Kammer mit vier Zellen (b) Effusionszelle

Abbildung 2.2: Organik-Kammer

die Probe mit der Schattenmaske abgelegt wird. Um die Eigenschaften der entste-
henden Schichten zu verbessern, kann die Probe durch eine Strahlungsheizung auf die
gewiinschte Temperatur gebracht werden. Die Verdampferquellen (Effusionszellen) sind
an der Unterseite der Kammer kreisformig angeordnet. Im Endausbau sollen hier sechs
Effusionszellen des gleichen Typs (Abb. 2.2(b)) zur Verfiigung stehen.

2N,N’-Di-[(1-naphthalenyl)-N ,N’-diphenyl|-1,1’-biphenyl-4,4’-diamine
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2.2 Funktionsprinzip

Zu Beginn der Schichtaufbringung wird der Probenhalter in die unterste Position ge-
fahren, um den Ubertragungsweg zwischen Zelle und Probe wihrend des gesamten Be-
schichtungsprozesses moglichst gering zu halten. Die Proben-Blende wird geschlossen
und die Heizung, wenn vom Anwender gewiinscht, aktiviert (Abb. 2.3). Die Effusions-

] | _— Probenhalter

Vakuumkammer

Probe mit
Maske

zur Pumpe <«<——

Proben-Blende

Heizung
Zellen-Blende

Effusionszelle

Abbildung 2.3: Vorbereitungen zur Schichtaufbringung

Probe mit Maske% °?
Schicht

\ y,

AR

Messpunkte

Abbildung 2.4: Schichtaufbringung

zelle, die genau auf die Mitte der Probe ausgerichtet ist, wird durch eine Heizwendel
auf die gewiinschte Temperatur gebracht. Ist die Blende der Zelle gedffnet und die
Temperatur ausreichend hoch, so wird das verdampfende Material aus der Zelle emit-
tiert. Besitzt die im Messpunkt 1 ermittelte Aufdampfrate den gewiinschten Wert, wird
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die Proben-Blende geoffnet und das Material gelangt zur Probe, wo sich die Schicht
ausbildet (Abb. 2.4).

Zur Verbesserung der Schichthomogenitéit kann der Probenhalter zusétzlich in Rotation
versetzt werden. Der zweite Messpunkt fiir die Aufdampfrate dient zur Regelung der
Rate auf Probenh6he wihrend der Schichtherstellung.

2.3 Erweiterungen der Anlage

Erstes Ziel ist die Anbindung der verschiedenen Teilsysteme der Anlage an einen Rech-
ner und die Erweiterung um zusitzliche Sensoren, damit geniigend Mess-Signale fiir
die anschlieende Modellierung zur Verfiigung stehen.

2.3.1 Temperatursensoren im Bereich der Probe

Zur Messung der Probentemperatur wurde vom Anlagenbauer ein in Kupfer vergossener
Pt100 Temperatursensor vorgesehenen (Messpunkt 3 in Abb. 2.5(b)). Dieser befindet
sich jedoch viel ndher an der Heizung als die Probe und wird von allen Seiten ange-
strahlt, sodass ein erheblicher Unterschied zwischen der gemessenen Heiztemperatur
und der tatsdchlichen Probentemperatur zu erwarten ist. Um die genauen Temperatu-

Probe
. Probenhalter
__—Heizung
(a) Probenheizung (b) Probe von oben

Abbildung 2.5: Anordnung der Temperatursensoren an Heizung und Probe

ren an der Probe zu bestimmen wird ein Glassubstrat mit dahinterliegender Blechplatte
in den Probenhalter eingelegt. Am Blech sind in verschiedenen Abstdnden zur Heizung
Typ-K Thermoelemente (Messpunkte 4, 5 und 6 in Abb. 2.5(b)) und zusétzlich in der
Mitte (Messpunkt 5) ein Pt100-Temperatursensor angebracht.

Die Herstellung des thermischen Uberganges zum Pt100-Sensor stellt im Vakuum eine
grofse Herausforderung dar, da die sonst verwendeten Warmeleitpasten und Kleber hier
keine Anwendung finden kénnen. Der Grund dafiir liegt in ihrer starken Ausgasung, d.h.
der grofsen Freisetzung von Teilchen aus dem Inneren des Materials, die sich negativ
auf die herzustellende Schicht auswirken und zusétzlich den erreichbaren Enddruck des
Vakuumsystems beschrinken. Infolge der hohen Temperaturen in der Verdampferzelle
wiirde sich die Ausgasung noch stéirker als bei Raumtemperatur bemerkbar machen.
Um den Pt100-Sensor zu befestigen wurde eine kleine Ose am Blech angeschweift, in die
der Sensor eingeschoben ist. Die Montage der Typ-K Thermoelemente hingegen stellt
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kein Problem dar - sie konnen durch Punktschweiffen direkt mit dem Blech verbunden
werden.

2.3.2 Temperatursensoren im Bereich der Effusionszelle

Fiir die Verdampfung des Materials ist das gesamte thermische Verhalten der Effu-
sionszelle entscheidend. In Abb. 2.6 ist der interne Aufbau einer Zelle schematisch
dargestellt. Kernstiick ist der Tiegel aus gut wirmeleitfihigem Material, in den das

Tiegel Blech
— e
o o
Verdampfungs- o o
gut ® & Heizung
o @]
@] @]
@] @]
1 d 1 d Mantel
Temperatursensor

Abbildung 2.6: Interner Aufbau der Zelle

Verdampfungsgut gefiillt wird. Er besitzt an der Unterseite eine kleine Vertiefung, mit
der er auf dem serienmifig eingebauten Temperatursensor (Typ-K Thermoelement)
abgestellt wird. Eine Heizung aus Wolfram-Draht (Abb. 2.7(b)) umschlieftt den Tiegel.

(a) Blech (b) Heizwendel

Abbildung 2.7: Aufbau der Effusionszelle

Zur Abschirmung der Wiarme nach aufsen ist ein sehr diinnes, aber gut reflektierendes
Blech vorgesehen (Abb. 2.7(a)). Umschlossen wird der Aufbau durch einen massiven
Mantel aus Kupfer, der indirekt durch Wasser gekiihlt wird.

Es gibt keine feste Verbindung zwischen Tiegel und Temperatursensor, sodass der Tie-
gel leicht ausgetauscht und befiillt werden kann. Diese fehlende feste Verbindung fiihrt
zu einem Wiarmeiibergang mit geringer Warmeleitfahigkeit. Mit Hilfe zusétzlicher Tem-
peratursensoren soll eine bessere Abschiatzung der tatsichlich in der Effusionszelle herr-
schenden Temperaturen vorgenommen werden.
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Um die Temperatur des Mantels T, laut Abb. 2.8 zu messen, wird dieser mit einem
Blechband, auf dem ein Thermoelement befestigt ist, umschlossen. Das Thermoelement

ooooooo|

©c00000O0|

Abbildung 2.8: Anordnung der Temperatursensoren im Verdampfungsgut

zur Messung der Blechtemperatur T kann ebenfalls direkt angeschweift werden. Da
die Isolierungen der Zuleitungen fiir auftretende Temperaturen von bis zu 600 °C' ge-
eignet sein miissen, wurden Typ-K Thermoelemente mit einer Isolierung aus Glasseide
eingebaut.

Infolge des einseitigen Abfiihrens des Wiarmestromes durch den Sensor des Anlagen-
bauers und den unterschiedlichen Abstédnden zwischen Heizwendel und Tiegel herrschen
iiber die Tiegeloberfliche unterschiedliche Temperaturen. Die mittlere Tiegeltempera-
tur 77 in den bodennahen Bereichen wird dazu iiber eine spezielle Blechkonstruktion
(Abb. 2.8) ermittelt.

Die messtechnische Bestimmung der Temperatur des verdampfenden Materials ist et-
was diffiziler. Zum einen ist fiir die Verdampfung die Temperatur an der Oberfliche
des Materials entscheidend, zum anderen findet aber eine Durchmischung des Verdamp-
fungsgutes statt, da dieses meist in Pulverform vorliegt. Ein Sensor zur Messung der
Temperatur Ty, wird in der Ndhe der Oberfliche platziert, von der das Material ver-
dampft bzw. sublimiert, ein weiterer Sensor zur Erfassung der Temperatur 7Ty, etwas
weiter unten im Verdampfungsmaterial.

Bei der Fiihrung der Messleitungen fiir die Thermoelemente aus der Vakuumkammer
ist darauf zu achten, dass spezielle Vakuumdurchfiihrungen verwendet werden, um die
Mess-Signale nicht negativ zu beeinflussen. Da ein grofer Temperaturbereich richtig
abzubilden ist, erfolgt das Umrechnen der gemessenen Spannungswerte in die dazuge-
horigen Temperaturen iiber eine nichtlineare Kennlinie und eine Referenzmessung der
Umgebungstemperatur.

2.3.3 Sonstige Erweiterungen

Wie bereits zu Beginn des Kapitels erwihnt, wurde ein zuséitzlicher Sensor zur Bestim-
mung der Aufdampfrate auf Hohe der Probe eingebaut. Die Auswertung der Sensor-
signale erfolgt in einem separaten Gerét, um die Unabhingigkeit dieser Messung von
der zweiten Ratenmessung zu gewahrleisten.

An einer Zelle wurde eine Spannungs- und Strommessung realisiert, um die elektrisch
eingebrachte Leistung zu bestimmen. Weiters ist eine Umschaltung der Zellen imple-
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mentiert, da fiir die sechs im Endausbau vorhandenen Effusionszellen nur zwei Verstér-
ker zur Bereitstellung der elektrischen Leistung zur Verfiigung stehen.

2.3.4 Kommunikation

Die Kommunikation zwischen der Anlagensteuerung (Siemens® Simatic S7) und dem
Rechner erfolgt iiber einen OPC-Server und eine serielle Schnittstelle. Auch die meis-
ten anderen Gerite wie die Schichtdickenmessung, Ampere- und Voltmeter werden
iiber ihre seriellen Schnittstellen angesprochen. Nur die Temperaturmessung und die
Umschaltung der Zellen sind iiber ein CompactDAQ-System von National Instruments?
mit Thermoelement-, Pt100- und Relais-Modulen realisiert. Abbildung 2.9 zeigt die Zu-

Rechner

i J

Schichtdicken- Spannungs- und Temperatur- Zellen-
messung Strommessung messung umschaltung

’ SPS H Bedieneinheit

Hochvakuumanlage - Organikkammer ‘

Abbildung 2.9: Kommunikation zwischen den Geréten

sammenschaltung der einzelnen Teilsysteme. Informationen zu den Gerdten bzw. zur
Programmierung der einzelnen Protokolle, die hier in LabView vorgenommen wurde,
sind den jeweiligen Handbiichern und Anhang C zu entnehmen.

3http://www.automation.siemens.com/ (aufgerufen am 10.12.2010)
*http://www.ni.com/de/ (aufgerufen am 10.12.2010)

15



16



Kapitel 3

Temperatur-Regelkreis der
Effusionszelle

Der Temperatur-Regelkreis der Effusionszelle besteht aus einem Temperatur-Regler,
dem Stellglied und der Effusionszelle. Die Temperatur des Verdampfungsmaterials 7y

dm,,
TSSOU - . dt
— 2 Temperatur-| s . Yigeiz >
R Stellglied Zelle
egler
lP Kiihl T

Abbildung 3.1: Blockschaltbild des Temperatur-Regelkreises der Effusionszelle

kann mit Hilfe der herstellerseitigen Konfiguration nicht direkt gemessen werden - es

steht ausschlieklich die Temperatur des eingebauten Sensors Ts zur Verfiigung (Abb. 2.8
und Abb. 3.1).
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Abbildung 3.2: Typische Temperaturverldufe in der Zelle
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Zusitzlich kann indirekt iiber die Aufdampfrate R (Kapitel 6) die zeitliche Anderung
der verdampfenden Masse my berechnet werden. Die Solltemperatur s g0y entspricht
der Eingangsgrofse des Regelkreises, als Ausgangsgrofe wird die Sensortemperatur T
festgelegt.

Abbildung 3.2 zeigt typische Temperaturverlaufe der einzelnen Teile der Effusionszelle
bei offener Zellen-Blende und leerem Tiegel. Nach sprungformiger Erhéhung der Soll-
temperatur folgt die Sensortemperatur der vorgegebenen Temperatur.

Das Problem hierbei ist, dass diese Temperatur nicht mit der tatsédchlichen Tiegeltem-
peratur und der sich daraus ergebenden Temperatur des Verdampfungsgutes iiberein-
stimmt. In den stationdren Zustédnden ergeben sich bereits Abweichungen von iiber
100 °C'. Bei raschen Sollwertidnderungen treten noch grofere Abweichungen auf.
Zuriickzufiihren ist dieses Verhalten auf den schlechten Warmeiibergang zwischen Tie-
gel und Temperatursensor und die Ableitung der Warme iiber den Sensor zum gekiihl-
ten Mantel. Der Zusammenhang zwischen gemessener und tatsdchlicher Temperatur
im Tiegel ist in Abbildung 3.3 blau, das ideale Verhéltnis rot, dargestellt. Die erhal-

e s e s E S N A N B A
o
350 v 777777 7
R R Ts 5 e

e T T 1 St

Tr[°C] —

S R R RRY | 48 5 B R

w0

3 — Messung H

| | | ‘ B ! | =———1Idealer Verlauf

L R 2 H S N R St RS

-100 -50 O 50 100 150 200 250 300 350 400
Ts [°C] —

100

Abbildung 3.3: Zusammenhang zwischen Tiegel- und Sensortemperatur

tene Funktion ldsst sich nicht durch eine statische Nichtlinearitdt nachbilden - eine
Modellierung des dynamischen Verhaltens ist somit unbedingt notwendig, um auf die
fiir die Verdampfung entscheidende Temperatur 7y schliefen zu koénnen (siehe hierzu
Kapitel 4).

3.1 Stellglied

Als erstes Teilelement des Temperatur-Regelkreises wird das Stellglied (Abb. 3.4) nach-
gebildet, das aus einem Chassis der Firma Creaphys' und einem Eurotherm? PID-
Temperatur-Regler besteht. Die Eingangsgrofe isien wird im Bereich 0 — 20 mA vorge-

http://www.creaphys.com/ (aufgerufen am 10.12.2010)
Zhttp://www.eurotherm.de/ (aufgerufen am 10.12.2010)
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Abbildung 3.4: Blockschaltbild des Stellgliedes

geben, die Ausgangsgrofe entspricht dem Heizstrom iy, der Verdampferzelle.

Durch Versuche mit verschiedenen Einstellungen des PID-Temperatur-Reglers lassen
sich keine unterschiedlichen Ergebnisse erzielen, d.h. alle Reglerfunktionen sind deakti-
viert, sodass der Regler als einfaches Stellglied ohne Dynamik arbeitet. Sein konstanter
Verstarkungsfaktor Vg kann nach der messtechnischen Bestimmung des maximalen
Heizstromes tgel mae berechnet werden:

Z.Heiz,max
Vg = —cizmer

1Stell,maz

Wie der Vergleich zwischen Simulation und Messung zeigt (Abb. 3.5), liefert die Mo-

i Heiz [A} -

— Messung
| | | | | 1 Simulation
O0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Abbildung 3.5: Vergleich Simulation/Messung (Stellglied)

dellierung mit einem konstanten Verstarkungsfaktor sehr gute, nahezu deckungsgleiche
Ergebnisse.

Der Verstarkungsfaktor kann auch unter Zuhilfenahme von numerischen Optimierungs-
methoden und Verwendung eines quadratischen Giitekriteriums ermittelt werden. Je
nach Messdaten schwankt der so bestimmte Verstirkungsfaktor um den theoretisch
bestimmten Wert.

3.2 Temperatur-Regler

Das zweite Teilelement im Temperatur-Regelkreis der Effusionszelle ist der Temperatur-
Regler (Abb. 3.6), der als Programm in der zentralen Anlagensteuerung implementiert
ist. Die interne Struktur des Reglers (Abb. 3.7) entspricht einem PI-Regler, bei dem
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- 2] Temperatur- Uggen
5 5/ Regler

Abbildung 3.6: Blockschaltbild des Temperatur-Reglers

nach der Differenzbildung zwischen Soll- und Isttemperatur zunéchst eine Skalierung
auf einen Bereich von —100 % bis +100 % erfolgt. Anschlieend werden Proportional-
und Integralanteil berechnet und wieder in Werte des Stellstromes ige; umgerechnet.

Besonders auffillig ist, dass eine ,Sattigung® fiir den I-Anteil und eine fiir die Summe
aus P- und I-Anteil vorgesehen ist. In der Beschreibung des Herstellers werden keine

TSOU P.-l nteil

T>% K, > R TN
T[st
Int %

I

Anteil

Abbildung 3.7: Interne Struktur des Temperatur-Reglers

Informationen zu eventuell implementierten Anti-Windup-Mafnahmen gegeben. Diese
verhindern ein ,,Aufwickeln“ des I-Anteils beim Erreichen der Stellgrofenbegrenzung.
Folgende Verfahren wurden untersucht:

1. Direktes Anhalten des I-Anteils iiber einen Umschalter

2. Direktes Anhalten des I-Anteils iiber eine Funktion, damit der I-Anteil genau an
die Grenze geht

3. Klassisches Anti-Windup, wobei die Konstante in der Riickfiihrung durch nume-
rische Optimierungsalgorithmen bestimmt wurde

Als Ergebnis wird festgestellt, dass bei der vorliegenden Implementierung der I-Anteil
angehalten wird, wenn die Summe aus P- und I-Anteil in die Sattigung geht (in Abbil-
dung 3.7 bereits eingezeichnet). Dieses Anhalten erfolgt jedoch nicht sofort sondern erst
einen Zeitschritt spiter. Der Unterschied zwischen den ersten beiden Methoden ist sehr
gering, da die Abtastzeit mit T, = 0.5 s viel geringer als die Zeitkonstanten des Sys-
tems gewahlt wurde. Benutzt man als Integrationsmethode die Trapezregel, stimmen
Simulation und Messung der Stellgrofse sehr gut iiberein (Abb. 3.8).
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Abbildung 3.8: Vergleich Simulation/Messung (Temperatur-Regler)
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Kapitel 4

Effusionszelle

Die Effusionszelle stellt den zentralen Teil der Beschichtungsanlage dar. Als Eingangs-
grofe wird der Heizstrom 4y, als Ausgangsgrofe die zeitliche Anderung der verdamp-
fenden Masse my aufgefasst (Abb. 4.1). Durch die indirekte Wasserkiihlung des Mantels

iHeltz dt
—>  Zelle ——>

lPK[ihl

Abbildung 4.1: Blockschaltbild der Effusionszelle

der Effusionszelle wird die Kiihlleistung Pk;n abgefiihrt. Fiir die Modellierung der Zelle
mit eingefiilltem Verdampfungsgut werden zunéchst alle Arten der Warmeiibertragung
in Betracht gezogen:

e Konvektion

e Wirmeleitung iiber das Vakuum

e Wirmeleitung iiber die mechanischen Verbindungen
e Wirmestrahlung

In der Vakuum-Kammer ist bei einem Druck von wenigen 10~" mbar die mittlere freie
Weglinge, d.h. der mittlere zuriickgelegte Weg zwischen zwei Teilchen-Teilchen-Stéfen
der Restgasteilchen, im Vergleich zur Kammerabmessung bereits sehr grof. Héufiger
tritt in diesem Druckbereich eine Wechselwirkung der Teilchen mit den Wanden der
Kammer und den einzelnen Teilen von Effusionszelle, Probenhalter und Probe auf. In
diesem so genannten molekularen Stromungsbereich kann der Einfluss der Konvektion
und der Warmeleitung iiber die Restgasteilchen vernachlassigt werden.

Um abzuschétzen, wie stark die Warmestrahlung zu den Wéarmefliissen beitriagt, wird
versuchsweise der Tiegel der Effusionszelle mit Aluminiumfolie umwickelt um so einen
Grofsteil der Strahlung vom Tiegel fernzuhalten und in Richtung Heizung und Blech zu
reflektieren. In Abbildung 4.2 ist die dadurch im Vergleich zum Versuch ohne Abschir-
mung erhohte Blechtemperatur griin dargestellt. Die viel geringere, durch die Alumini-
umfolie in den Tiegel transmittierte, Warmestrahlung resultiert in einer viel kleineren
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Abbildung 4.2: Blechtemperaturen mit und ohne Schirmung des Tiegels

I I I
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Abbildung 4.3: Tiegeltemperaturen mit und ohne Schirmung des Tiegels

Tiegeltemperatur (Abb. 4.3). Weiters ist aus den Versuchen die Anderung der Tempera-
turverlaufe bei Verwendung von Verdampfungsmaterial (hier z.B. Pentazen) ersichtlich,
bei der aufgrund der Warmespeicherfihigkeit des Materials geringere Spitzen in den
Verldufen der Blech- und Tiegeltemperatur auftreten.

Der Warmeiibertrag durch Strahlung (siehe Kapitel 4.2) liefert den wesentlichen Bei-
trag zur Nachbildung des thermischen Verhaltens der Effusionszelle und muss daher
neben der Wirmeleitung in der Zelle (siehe Kapitel 4.1) genauer untersucht werden.
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4.1 Wirmeleitung

Der Gradient des Temperaturfeldes ¥(x,t) stellt die Ursache des Energietransports
durch Wirmeleitung in einem Material dar [2], wobei die Temperatur

V=T -1

der Differenz aus der thermodynamischen Temperatur 7" und einer Bezugstemperatur
Ty entspricht. Die Warmestromdichte Cil—? ist iiber die materialabhingige Warmeleitfa-
higkeit A\ proportional dem Gradienten dieses Temperaturfeldes, d.h.

d

9 _ D\ gradd(x,t) . (4.1)

dt
Im einfachsten Fall der stationidren eindimensionalen Wérmeleitung zwischen zwei pa-
rallelen Oberflichen mit den Temperaturen v, und v, folgt aus Gleichung (4.1) fiir den
Warmestrom

dq  AmAm

a9
Dabei sind \,, die mittlere Wirmeleitfihigkeit, A,, die mittlere Fliche des Uberganges
und ¢ der Abstand der beiden Oberflichen.

(P9 — ) .

Fiir die Modellierung der Warmeleitung in der Effusionszelle reicht diese einfache Be-
schreibung nicht aus. Bereits bei einfachen Versuchen an der realen Anlage zeigt sich ein
verzogerter Warmeiibertrag z.B. zwischen Tiegel und Verdampfungsgut - eine Beschrei-
bung der instationdren Vorgidnge bei der Wérmeleitung ist also unbedingt notwendig.

I, [:>
T

Abbildung 4.4: instationéire Wérmeleitung (Halbraum)

Y

Im einfachsten Fall des von einer Seite bestrahlten, unendlich ausgedehnten Halbraums
(Abb. 4.4) ergibt sich eine von nur einer Ortskoordinate abhéingige Temperaturvertei-
lung ¥(x,t). Aus Gleichung (4.1) folgt die dazugehorige partielle Differentialgleichung

oY 9%
P (42)
mit
A
a=—,
cp

wobei die Warmeleitfahigkeit A, die spezifische Warmekapazitéit ¢ und die Dichte p des
Ubertragungsmediums als konstant angenommen wurden.
Die Differentialgleichung (4.2) besitzt unter der Annahme der Anfangsbedingung

9(z,0) =0
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im Bildbereich die allgemeine Losung
0(z,s) =C e Vet Cy eVar

mit
0(z, s) —o  (z,t).

Beriicksichtigt man auch die Randbedingungen

)
9(0,t) = ¥, = konst. o—e 0(0,s) = ?1
und
lim J(z,t) <o  O—e lim 6(z,s) < oo,
Tr—00 T—00
folgt fiir x = L die spezielle Losung im Bildbereich
—\/EL 791
O(L,s)=e Va©—. (4.3)

S

Fasst man 9J(z = 0,t) als Eingangsgrofe und J(z = L,t) als Ausgangsgrofe auf, ent-
spricht der Ausdruck

GHR(S) = 6_\/§L
der transzendenten Ubertragungsfunktion der instationiren Wirmeleitung in einem

Halbraum (HR). Abbildung 4.5 zeigt die Temperaturverldufe an einer Stelle L = 1 im
Materialinneren fiir verschiedene Werte des Parameters a. Bei Definition der Warme-

a=1
a=0.1
a=0.02r
0.2 - f-- AT s
0 | | | | |
0 10 20 30 40 50 60

Abbildung 4.5: Temperaturverldufe (Halbraum)

stromdichte ¢(z = L,t) als Ausgangsgrofe ergibt sich die Ubertragungsfunktion

_ A
~Va
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Abbildung 4.6: instationdre Warmeleitung (Zylinder)

Fiir die Beschreibung der rotationssymmetrischen Effusionszelle ist der Fall des un-
endlich ausgedehnten Rotationszylinder mit Radius R von Bedeutung (Abb. 4.6). Den
Ausgangspunkt fiir die Berechnung des Temperaturverlaufes ¥(r,t) bildet die partiel-
le Warmeleitungs-Differentialgleichung (4.1) in Zylinder-Koordinaten, wobei aufgrund
der unendlichen Ausdehnung nur die radiale Komponente zu beriicksichtigen ist:

00 _ (@0 109
ot~ "\ v or
Mit Hilfe des Produktansatzes [2, 18|

I(r,t) = F(r)G(t)

fol
. 7 t) d*F(r) 1dF(r) Gl
(T)T_a< dr? +; dr ) (¥

1 dG@1)  a (d?F(r) 1dF(r)).

bzw.

Gt) dt  F(r) \ a2 " r dr
Die linke Seite von Relation (4.4) ist nur von der Zeit ¢ abhéngig, die rechte Seite
nur vom Radius r. Eine Gleichheit kann nur dann erreicht werden, wenn beide Seiten
einer Konstanten entsprechen. Wird diese Konstante gleich —u? gewéhlt, zerfillt Re-
lation (4.4) in eine gewohnliche Differentialgleichung 1.Ordnung fiir die Zeitfunktion
G(t)

(4.4)

%ft) + P G(t) =0 (4.5)

und eine Bessel-Differentialgleichung
d*F(r) 1dF(r) p?

d?"2 + ; d?“ + ; F(T) = 0 (46)

fiir die Ortsfunktion F(r). Die allgemeine Losung 9(r, t) setzt sich aus der Losung von
Differentialgleichung (4.5)

G(t) = Cre !
und der Losung von Differentialgleichung (4.6)

ro-ea((g) ()
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Zusamimen:

I(r,t) = [Cl JO(“—\/;) +02Y0(%ﬂ e Ht

Hierbei stellen Jy die Besselfunktion 1.Art und Y; die Besselfunktion 2.Art dar (Defi-
nitionen siehe [18]). Die Konstanten C; und Cy miissen im néchsten Schritt mit Hilfe
der Randbedingungen ermittelt werden.

Durch die Forderung einer endlichen Temperatur bei » = 0 muss Y| verschwinden,
darum folgt
Co=0.

Die erste Randbedingung
IR, t) =0

(25) o

die aufgrund der Besselfunktion 1.Art (.Jy) unendlich viele Losungen p; (i = 1,2,. .., 00)
besitzt. Die hier automatisch erfiillte, zweite Randbedingung

@
dr

liefert die Relation

=0

r=0

folgt aus der Tatsache, dass durch die Zylindersymmetrie der Warmefluss bei » = 0
verschwinden muss.
Die Konstanten C; der speziellen Losung

)

o'} i
dr, t) = C; J

m =3 con(7

werden unter Zuhilfenahme der Anfangsbedingung

79(7’,0) = ’190 =1

bestimmt:

o2
i R Jy (%)

In Abbildung 4.7 sind die Temperaturverldufe bei » = r; = R/2 und verschiedenen

Werten des Parameters a dargestellt. Die Antwort des Systems ,unendlich ausgedehn-

ter Zylinder” mit der Ausgangsgroke ¥(r = r1,t) auf eine sprunghafte Anderung der
Eingangsgroke ¢¥(r = R,t) vom Wert ¥ = 0 auf ¢ = 1°C' ist mit

oo it
=1 g .
19(7”1775) o Cz JO(\/E

) e Hit (4.7)

gegeben.

Bei der realen Effusionszelle kann, je nachdem welches Teilstiick betrachtet wird, né-
herungsweise die Beschreibung der instationdren Warmeleitung im Halbraum oder im
Zylinder zur mathematischen Nachbildung verwendet werden.
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a=0.1
a=0.02

Abbildung 4.7: Temperaturverlaufe (Zylinder)

4.2 Warmestrahlung

Im Folgenden wird die fiir die vorliegende Aufgabenstellung relevante Theorie der Wir-
mestrahlung zusammengefasst |2, 24, 25|. Ausgangspunkt ist ein Flichenelement dA ei-
ner Oberfliche, das den Strahlungsfluss (Strahlungsleistung, Warmestrom) d® in einen
Halbraum emittiert. Die spezifische Ausstrahlung

dd

M= ——
dA

wird durch Integration der gerichteten spektralen Strahldichte L(\, 4, @, T) iiber den
gesamten Halbraum (HR) bestimmt. Die Ausbreitungsrichtung r der Strahlung kann
mit Hilfe der Winkel ¥ und ¢ beschrieben werden (Abb. 4.8). Die in den Halbraum

A
z

\4

T ¥

Abbildung 4.8: Kugelkoordinaten
austretende spektrale spezifische Strahlung

M) = [ L0, T) cos(9) a9
HR

29



ist eine Funktion der Wellenldnge A der ausgesandten Strahlung und der thermodyna-
mischen Temperatur 7' des Strahlers. Der Faktor cos(d) folgt aus der Definition der
Spektraldichte bezogen auf die Projektion der Fliche dA senkrecht zur Strahlrichtung,
mit df2 wird der Raumwinkel bezeichnet. Eine weitere Integration iiber den gesamten
Wellenldngenbereich liefert die spezifische Ausstrahlung M (7).
Wenn die spektrale Strahldichte L(A, T') nicht von der Richtung abhéngt, so bezeichnet
man den Strahler als diffusen Strahler bzw. Lambert-Strahler. Die Strahlstéarke, d.h.
die Strahlungsleistung bezogen auf die abstrahlende Fliche und den Raumwinkel, ist
somit abhingig von cos(?)) (Kosinus-Verteilung).
Analog dazu kann die Bestrahlstirke bzw. Bestrahldichte fiir ein Fléchenelement dA
angegeben werden. Beide Grofen hingen nur mehr vom Einfallswinkel und der Wel-
lenldnge der eingestrahlten Warme ab - die Temperatur der bestrahlten Fliche spielt
keine Rolle.
Der gerichtete spektrale Absorptionsgrad a(\, 9, ¢, T) beschreibt den von der Fliche
absorbierten Bruchteil der einfallenden Strahlung, der gerichtete spektrale Reflexions-
grad

r(AY, o, T)=1—a(\9,0,T)

den reflektierten Anteil.

Gilt fiir den Absorptionsgrad a(A, 9, ¢, T') = 1 fiir alle Einfallswinkel und Wellenlédngen,
so spricht man von einem schwarzen Korper. Steigt die Temperatur, so verschiebt sich
das Maximum der spektralen Ausstrahlung nach dem Wien’schen Gesetz in Richtung
kleinerer Wellenléngen. Fiir die spezifische Ausstrahlung des schwarzen Korpers Mg(T)
folgt mit der Stefan-Boltzmann-Konstante o:

Mg(T) = o T*

Bei realen, nicht schwarzen Korpern ist die spezifische Ausstrahlung um den Emissions-
grad €(T') herabgesetzt, d.h. es gilt

M(T) = €(T) Ms(T) = e(T) o T* .

Der gerichtete spektrale Absorptionsgrad stimmt dennoch mit dem gerichteten spek-
tralen Emissionsgrad iiberein, also

a(X\, 0,0, T) = €N, 0,0, T) .

Da die Emissionsgrade vom Material, alle Absorptionsgrade aber von der einfallenden
Strahlung abhéngen, gelten die folgenden Relationen nur unter besonderen Bedingun-
gen:

e bei diffus strahlenden Oberflichen sind spektraler Absorptions- und Emissions-
grad gleich (richtungsunabhéngig)

e bei grau strahlenden Oberflichen sind gerichteter Absorptions- und Emissions-
grad gleich (wellenldngenunabhéngig)

e bei diffus und grau strahlenden Oberflichen sind gesamter Absorptions- und ge-
samter Emissionsgrad gleich (richtungs- und wellenldngenunabhéngig)
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Ein Warmeiibertrag durch Strahlung entspricht im Gegensatz zur Warmeleitung einem
Energieaustausch zwischen einer warmeren und einer kilteren Flache und umgekehrt.
Zur Beschreibung des Wiarmeaustausches werden die so genannten Sichtfaktoren bend-
tigt. Diese geben an, inwieweit eine Fliche von einer anderen aus gesehen werden kann,
bzw. wie viel des von einer Fliche ausgehenden Strahlungsflusses auf die andere Fliche
fallt. Abbildung 4.9 zeigt die Anordnung zweier Flichen zur Berechnung der Sichtfak-

Abbildung 4.9: Berechnung der Sichtfaktoren

toren. Wenn die Fliachen diffus strahlen, eine iiber die Fliache gleichméfige Temperatur
besitzen und entlang der Fliche gleiche Strahlungseigenschaften vorliegen, folgt fiir den
Sichtfaktor Fi, zwischen den Flachen A; und A,:

R, - 1 / / cos(ﬁl);:os(ﬁQ) dA, dA,
7TA1 Ay J Ay T

Aus der Symmetrie der mathematischen Beziehungen folgt die Reziprozititsbedingung
der Sichtfaktoren F;, d.h.

A1F12:A2F21 .

Tauschen beispielsweise zwei schwarze Flachen ihre Strahlungsenergie aus, stellt sich
der Nettofluss

O =0, — Dy =A Fipo (T14_T24)

ein, wobei @1, den von Flache A; auf Fliache A, treffenden Warmefluss darstellt. Bilden

Abbildung 4.10: Geschlossener Hohlraum

N Oberflachen einen geschlossenen Hohlraum (Abb. 4.10) muss die Summe der Sicht-

faktoren gleich eins sein.
N

> Fi=1
j=1
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Fiir jedes Flachenelement ¢ gilt unter Ausniitzung der Reziprozitdtsbeziehung die Ener-
giebilanz

Qi =

Wird nicht sténdig von aufen der Wirmestrom Q; zugefiihrt, erfolgt ein Ausgleich zwi-
schen den Temperaturen der einzelnen Flichenelemente. Eine Offnung im Hohlraum
wird durch eine schwarz strahlende Fliche ersetzt. Die Temperatur dieser fiktiven Fl&-
che ist durch die Temperatur der von auflen eintretenden Strahlung gegeben.

Wenn die Flichen nicht als schwarz angesehen werden kénnen, sondern nur grauen
Lambert-Strahlern entsprechen, miissen auch die auftretenden Reflexionen beriicksich-
tigt werden. Da bei grauen Lambert-Strahlern der Gesamt-Absorptionsgrad gleich dem
Gesamt-Emissionsgrad ¢; ist, gilt fiir den Reflexionsgrad der Flache @

Ti:1—€i.

Zur Formulierung der Bilanzgleichungen wird mit der spezifischen Ausstrahlung M;
und dem reflektierten Anteil der Bestrahlungsstiarke F; die Helligkeit

definiert, die dem gesamten von der Fliche ausgehenden Warmestrom gleicht. Wie in

H A,

Abbildung 4.11: Energiebilanz an der Fliche A,

Abbildung 4.11 dargestellt, lautet die Energiebilanz:
Qi = Ai (H; — Ey)
Nach Elimination der Bestrahlstiarke Fj; gilt fiir den Warmestrom in Abhéngigkeit der
noch unbekannten Helligkeiten H;:
A,; €;

1—67;

Qi = (U T — Hz) (4.8)

7

Aufgrund weiterer N Gleichungen aus dem Strahlungsaustausch zwischen den Ober-
flachen

N
Qi =AY Fy(H; — Hj) (4.9)
j=1

stehen 2N Gleichungen (4.8) und (4.8) fiir die gesuchten N Helligkeiten und N Tempe-
raturen bzw. Warmestrome zur Verfiigung. Die Berechnung des Strahlungsaustausches
einer beliebigen geometrischen Anordnung grauer Lambert-Strahler ist hiermit moglich,
solange die vorhandene Anordnung durch einzelne Flachen jeweils gleicher Temperatur
approximiert werden kann.
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4.3 Verdampfungsverhalten

Das Verdampfungsverhalten des in die Effusionszelle gefiillten Materials spielt die zen-
trale Rolle bei der Modellierung der gesamten Beschichtungsanlage. Die gesuchte Auf-
dampfrate ist dabei eine Funktion der Temperatur des Verdampfungsgutes 7y .

4.3.1 Stationares Verdampfungsverhalten

Gemif dem Harte-Kugel-Modell [14] der kinetischen Gastheorie besitzt jedes Gasteil-
chen in einem abgeschlossenen Volumen V' die gleiche Ausdehnung, die sich auch bei
einem Stoft mit der Behélterwand oder einem anderen Teilchen nicht verédndert. Nach
Maxwell und Boltzmann [14] stellt sich im Volumen eine definierte Geschwindigkeits-
verteilung der Teilchen ein, wobei fiir die mittlere Geschwindigkeit

8kT

m™mmr

(4.10)

ol
I

gilt. Hierbei stellt £ die Boltzmann-Konstante, 7" die thermodynamische Temperatur
(in Kelvin) und my die Teilchenmasse dar. In Abhéngigkeit dieser mittleren Geschwin-
digkeit und der Teilchendichte n kann die Fliachenstofrate (Wandstromdichte)

N nc

= — = 4.11

JA At 1 ( )
angegeben werden, die der Anzahl der Wandstofe N pro Wandfliche A und Zeit ¢
entspricht |14].
Befindet sich nicht nur die gasférmige, sondern auch die kondensierte Phase des Auf-
dampfgutes im abgeschlossenen Raum, so wird nach hinreichend langer Zeit ein sta-
tiondres Gleichgewicht zwischen verdampfenden Teilchen und wieder kondensierenden
Teilchen erreicht. Die Teilchenstromdichte jx der kondensierenden Teilchen kann ana-
log zu Beziehung (4.11) ermittelt werden. Der im Gleichgewichtszustand herrschende
Druck ist der so genannte Sattigungsdampfdruck pg, die entsprechende Teilchendichte
wird mit ng bezeichnet. Unter Beriicksichtigung der Wahrscheinlichkeit ox, mit der ein
Teilchen wieder kondensiert, ergibt sich somit

. ng c

JK = 0K B
Weiters stimmt im stationdren Zustand die Teilchenstromdichte 7y, der verdampfenden
Teilchen mit jx tiberein, d.h.

Jv =Jk -
Mit Hilfe der Zustandsgleichung idealer Gase
Ps = Ng kT

und Gleichung (4.10) folgt fiir die Verdampfungsstromdichte

Ps

v = ok V2rkmr Ty’
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wobei Ty, die Verdampfungstemperatur darstellt. Herrscht in einer Vakuumkammer der
Druck p, so kann die erzielte Netto-Verdampfungsrate jy mit Hilfe der Beziehung von
Hertz und Knudsen [10]| ermittelt werden:
. Ps —D
=0 —— 4.12
IN =k o kmr Ty (412)
Der Séttigungsdampfdruck pg ist eine Funktion der Temperatur und Materialeigen-
schaften des Verdampfungsguts. Fiir seine zeitliche Anderung gilt gemif der Clausius-
Clapeyron-Gleichung
dps _ Ah 1
dt N Av TV ’

Unter den Annahmen

e Das spezifische Volumen Av (Volumen pro Masse) sei im fliissigen bzw. festen
Zustand gegeniiber dem spezifischen Volumen in der Gasphase vernachlissigbar
klein.

e Im gasformigen Zustand sei das spezifische Volumen durch die spezifische Gas-
konstante Rg und die ideale Zustandsgleichung

ps Av = RgTy
gegeben.
e Die spezifische Verdampfungswirme Ah sei unabhingig von der Temperatur.

kann pg mit Hilfe der Formel

Ah (L _ L)
ps =prels \TL TV (4.13)

berechnet werden. Hierbei wird vorausgesetzt, dass ein Punkt, charakterisiert durch
die Temperatur 7 und den Druck p;, bekannt ist (z.B. Siedetemperatur Tg;eqe bei
Normaldruck p,,).

Wie Abbildung 4.12 verdeutlicht, kann mit Hilfe von Beziehung (4.13) die reale Dampf-
druckkurve des verwendeten Materials (hier Pentazen [19]) ausreichend genau nachge-
bildet werden.

Mit Hilfe der Relationen (4.12) und (4.13) kann die zeitliche Anderung der verdamp-
fenden Masse

Ah (L _ L)
dmy  pefs \T Ty
=0
dt e rkmr Ty

beschrieben werden, wobei A die Verdampfungsfliche reprisentiert. Zuséatzlich liegt der
Druck p in der Vakuumkammer im Bereich von 107" mbar (107°Pa) und ist hiermit
gegeniiber dem Sattigungsdampfdruck des Verdampfungsmaterials pg vernachléssigbar.
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O Tabelle [17]
Niherung

180 18 190 195 200 205 210 215

H
o
!

Abbildung 4.12: Dampfdruck von Pentazen

4.3.2 Bestimmung der Verdampfungstemperatur

Die Messung der Verdampfungstemperatur 77 stellt eine grofe Herausforderung dar,
da das Material in Pulverform vorliegt und somit die direkte Messung an der Ober-
flaiche des Verdampfungsgutes erschwert. Es wurden mehrere Umbauten an der Be-
schichtungsanlage vorgenommen um auf die Verdampfungstemperatur und damit auf
das Verdampfungsverhalten schliefen zu konnen (Abb. 4.13):

(a) Direkte Positionierung zweier Temperatursensoren im Verdampfungsgut

(b) Abdecken der Mitte des Tiegels mit einem Blech, Temperaturmessung auf dem
Blech und im Verdampfungsgut

(c) Verwendung eines kleinen Blechringes, Temperaturmessung auf zwei gegeniiber-
liegenden Seiten des Blechringes im Verdampfungsgut

TV o

TT TS
(a)
Abbildung 4.13: Anordnung der Temperatursensoren im Verdampfungsgut

Um die Anordnungen und die damit gemessenen Temperaturen vergleichen zu kénnen
wird ein Standardversuch zur Verdampfung von Pentazen definiert:
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1. Vorheizen des Materials mit 30% des maximalen Heizstromes bis die Temperatu-
ren in der Effusionszelle anndhernd stationar sind

2. Erster Teilversuch: Sprungférmige Anderungen des Heizstromes auf 50%, 30%
und 0% des Maximalwertes

3. Vorheizen des Materials mit 30% des maximalen Heizstromes

4. Zweiter Teilversuch: Sprungformige Anderungen des Heizstromes auf 90%, 30%
und 0% des Maximalwertes

Fiir die einzelnen Anordnungen der Sensoren wird nun jeweils die Abhingigkeit der
Aufdampfrate R von der Verdampfungstemperatur 7}, betrachtet.
Die stationdre Verdampfung kann, wie vorhin gezeigt, mit der Beziehung von Hertz
und Knudsen (4.12) unter der Annahme einer exponentiellen Séttigungsdampfdruck-
Kurve (4.13) mathematisch nachgebildet werden. Zusammen mit dem Verhalten des
Ubertragungsweges zwischen Zelle und Probe (Kapitel 5), sowie dem Verhalten des
Aufdampfratensensors (Kapitel 6) folgt fiir die stationdre Aufdampfrate Ry der expo-
nentielle Verlauf o
e Tv
Cl —F——
VTv
mit den konstanten Grofsen ¢; und cy. Abbildungen 4.14 und 4.15 zeigen die Resultate
bei direkter Positionierung der Temperatursensoren im Verdampfungsgut. Die Tempe-

Ry(Tv) = (4.15)

12

10

oo

R [Angstroem/s| —
o

80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
Temperatur [°C] —

Abbildung 4.14: direkte Messungen (1.Teilversuch)

ratur des Verdampfungsgutes nahe der Oberfliche Ty, weicht erheblich von der Tempe-
ratur Ts des vom Anlagenbauer vorgesehenen Temperatursensors ab. Beim Hochheizen
wird Zweig (1) durchlaufen, bis die maximale Rate erreicht wird - nach dem Abschalten
sinkt die Aufdampfrate R nach Zweig (2).

Dieses Verhalten ist auch im Verlauf der Temperatur 7y, zu erkennen, die sich ausbil-
dende Hysterese ist aber deutlich schméler. Somit kann die Verdampfungskurve besser
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mit dem, aus den stationdren Betrachtungen gewonnenen, exponentiellen Verlauf ap-
proximiert werden. Eine starke Anderung des Heizstromes (2.Teilversuch, Abb. 4.15 und

Wer—— 7 1 T T T T

! Leis®)

iy S S

—_
\)

777777777777777777777777777777777777777777777777777777777777777

=
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Abbildung 4.15: direkte Messungen (2.Teilversuch)

4.16) resultiert in einer Vergrokerung der Hysterese. Obwohl die Hysterese der Tempe-
ratur Ty, im Vergleich der Hysterese der Temperatur Ts wieder schméiler ausgeprégt
ist, lasst sich der Verlauf nicht mehr durch die exponentielle Funktion approximieren.
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Abbildung 4.16: Zeitlicher Verlauf der Aufdampfrate (2.Teilversuch)

Besonders auffillig ist auch der eigentiimliche Verlauf beim Abkiihlen (kurz vor dem
Umschalten zwischen ige, = 30% und ige;; = 0% in Abb. 4.15), der vor allem auf
den sehr schlechten Wiarmeiibergang zwischen dem Sensor und dem pulverférmigen
Verdampfungsgut zuriickzufiihren ist.

Abhilfe soll eine verbesserte Anordnung des Sensors Ty, (Abb. 4.13(b)) schaffen, bei der
eine sehr diinne Blechscheibe auf die Oberfliche des Verdampfungsgutes gelegt wird.
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Abbildung 4.17: Messungen mit Blech (2.Teilversuch)

Dadurch erfolgt sowohl eine Mittelung der Verdampfungstemperatur iiber die abgedeck-
te Oberflache, als auch ein besserer Warmekontakt zum Temperatursensor. Die hiermit
durchgefiihrten Versuche (Abb. 4.17) weisen gleichméfigere Verdampfungskurven auf.

Abbildung 4.18 verdeutlicht den Einfluss des gewihlten Blechdurchmessers auf die auf-
gedampften Schichtdicke D, die bei Verwendung eines Bleches mit 4 mm Durchmesser

250

— 0 mm

4 mm

D [nm] —

0 10 20 30 40 50 60 70 8 90 100
t [min] —

Abbildung 4.18: Dickenvergleich bei verschiedenen Blechen

nur eine etwas geringere Schichtdicke im Vergleich zum Versuch ohne Blech zeigt. Eine
weitere Vergroferung des Blechdurchmessers resultiert in einer hoheren (!) Schichtdicke,
da aufgrund

e des viel geringeren Emissionsgrades des Bleches und
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e der, im Vergleich zur unebenen Oberfliche des Pulvers, viel kleineren Blechober-
flache

weniger Warme abgestrahlt wird und dadurch héhere Verdampfungstemperaturen und
Aufdampfraten auftreten.

Die Versuchsreihe mit verschiedenen Blechdurchmessern legt die Vermutung nahe, dass
der Grofteil des Verdampfungsgutes aus den randnahen Bereichen des Tiegels ver-
dampft. Um dies zu untermauern wird eine weitere Anordnung (Abb. 4.19) betrachtet,
bei der die verdampfenden Teilchen nur durch einen schmalen Spalt am Tiegelrand
austreten konnen. Die so erhaltenen Verdampfungskurven fiir den 2.Teilversuch weisen

(a) Prinzip (b) Realisierung
Abbildung 4.19: Abdeckung der Tiegel6ffnung
starke Verformungen der Hysterese auf, die aufgedampfte Dicke (Abb. 4.20) hingegen

ist trotz der vorhandenen Abdeckung der Tiegeloffnung um nur ca. 25% geringer als
beim Versuch ohne Abdeckung.

200 ‘ 1 1 !
N ohne Abdeckung

180 mit Abdeckung

160 A R

140

D [nm] —

0 10 20 30 40 50 60 70 8 90 100
t [min] —

Abbildung 4.20: Messungen mit Abdeckung (2.Teilversuch)

Zusitzlich wird der durch die Offnung austretende Massenstrom infolge des Dampfrau-
mes zwischen der Oberfliche des Verdampfungsgutes und der Abdeckung herabgesetzt,
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wodurch sich schnelle Temperaturdnderungen nicht sofort auf die Rate auswirken.

In dieser Arbeit soll der Aufbau der Effusionszelle nicht verdndert werden - der vorge-
stellte Aufbau mit Abdeckung der Tiegel6ffnung kann aber den Ausgangspunkt fiir die
Entwicklung einer vollig neuen Zellengeometrie bilden.

Die genaue Temperaturverteilung iiber die Oberfliche des Verdampfungsgutes kann
mit Hilfe einer Wérmebildkamera aufgenommen werden. Hierzu erfolgt die Messung
bei offener Vakuumkammer, da die Sichtfenster der Kammer fiir die Warmestrahlung
undurchldssig sind. Zusétzlich wird ein Silberspiegel zur Umlenkung der Strahlung
verwendet, sodass der gesamte Innenbereich des Tiegels sichtbar ist und zugleich durch
den Spiegel keine wellenldngenabhéingige Verdnderung der Warmestrahlung auftritt.

Die Abbildungen 4.21(a) bis (d) zeigen typische Warmeverteilungen zu verschiedenen
Zeitpunkten ¢ wéhrend eines Aufheizversuches. Der obere Tiegelrand befindet sich in

(c)t=174s (d)t=192s

Abbildung 4.21: Warmebilder

Abbildung 4.21(a) im hellblauen, in Abbildung 4.21(c) im orange-gelben Aufsenbereich.
Das Verdampfungsgut wird in den randnahen Bereichen deutlich heifer (in diesem
Versuch bis zu 20°C) als in der Mitte des Tiegels. Beim Ubergang zwischen diesen
beiden Bereichen ist der, durch die pulverférmige Gestalt des Verdampfungsmaterials
»gekornte Temperaturverlauf, ersichtlich. Die Warmebildaufnahmen verdeutlichen die
relativen Anderungen der Temperatur entlang der Verdampfungsoberfliiche im Tempe-
raturbereich 40 — 100°C'.

Es ist zu erwarten, dass diese ungleiche Temperaturverteilung sich beim Betrieb der
Zelle im Vakuum noch stiarker ausbildet, zumal dann die hier auftretende Wérmelei-
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tung iiber die Luft sowie die Konvektion vernachlassigbar ist.

Da die Temperatur in den randnahen Bereichen des Tiegels immer hoher als im In-
neren ist, verdampft von hier aus der Grofsteil des Materials. Zur messtechnischen
Erfassung dieser Verdampfungstemperatur wird ein mit zwei Sensoren 7y bzw. Ty
bestiickter Blechring eingesetzt (Abb. 4.13(c) und 4.22). Dieser Ring wird in das Ver-

Abbildung 4.22: Realisierung der Messung mit Blechring

dampfungsmaterial versenkt, um das Verdampfungsverhalten moglichst wenig zu be-
einflussen und die tatsdchliche Temperatur an der Verdampfungsfliche zu ermitteln.
Typische Zusammenhinge zwischen Verdampfungstemperatur und Aufdampfrate sind
in den Abbildungen 4.23 und 4.24 angegeben.
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Abbildung 4.23: Messungen mit Ring (1.Teilversuch)

Treten nur kleinere Anderungen der Heizleistung auf (1.Teilversuch) folgt eine Ver-
dampfungskurve mit sehr schmaler, im Messrauschen untergehender Hysterese, die so-
mit eine einfache Nachbildung der Aufdampfrate mit dem exponentiellen Verlauf laut
Gleichung (4.15) erlaubt.

Andert sich die Heizleistung sehr stark (2.Teilversuch), ist die Annahme stationirer
Verhéltnisse nicht mehr gerechtfertigt und aufgrund der Hysterese auch nicht als grobe
Niherung sinnvoll (Abb. 4.24). Aus messtechnischer Sicht stellt die Anordnung mit
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Abbildung 4.24: Messungen mit Ring (2.Teilversuch)

Blechring aber die Beste zur Erfassung der Verdampfungstemperatur dar, der Hystere-
seeffekt muss im Rahmen der Untersuchung des instationdren Verdampfungsverhaltens
nachgebildet werden.

4.3.3 Instationires Verdampfungsverhalten

Auf eine physikalisch exakte Modellbildung des instationdren Verdampfungsverhaltens
mit Hilfe der Nichtgleichgewichts-Thermodynamik wird hier verzichtet, da dies zu kom-
plexen mathematischen Ausdriicken fiihrt und einen nachfolgenden Reglerentwurf er-
heblich erschwert. Uberdies ist die Beschreibung des Verhaltens des Pulvers (Durchmi-
schung, Warmeleitung, ...) und die Bestimmung der dazugehorenden Parameter pro-
blematisch. Trotz des Verzichts auf Methoden der Nichtgleichgewichts-Thermodynamik
kann, wie in diesem Abschnitt gezeigt, das instationdre Verdampfungsverhalten hinrei-
chend genau beschrieben werden.

Als Alternativlosung soll hier eine rein formale Erweiterung der aus den stationdren
Betrachtungen gewonnenen Funktion Ry(7y) (siche Gleichung (4.15)) erfolgen. Da-
zu werden zunédchst fiir die nachfolgenden Betrachtungen die Messergebnisse fiir Ver-
dampfungstemperatur 7y, und Aufdampfrate R durch zweimal stetig differenzierbare
Splines approximiert, um auch fiir die Ableitungen dieser Funktionen zuverlassige Ver-
laufe zu erhalten.

Die exponentielle Naherung laut Gleichung (4.15) ist zur Nachbildung der Rate ausrei-
chend, solange sich nicht allzu starke Anderungen der Verdampfungstemperatur erge-
ben (siehe Approximation des 1.Teilversuches in Abb. 4.25). Bei stirkeren Anderungen
(2. Teilversuch in Abb. 4.25) liegt beim Hochheizen, d.h. fiir

dTy

I >0,
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Abbildung 4.25: Approximation (stationr)

die Verdampfungskurve oberhalb der stationdren Nédherung, beim Abkiihlen

dTy

T <0

darunter. Als Ansatz wird demgemafs
dTy dTy
Ty) = Ro(Tj — U Ty, —
RT) = Ro(Ty) +ea 3 w (1, 230 )

gewahlt, wobei fiir die Funktion W verschiedene einfache Potenzreihenansitze bzw.
Ansétze mit Exponentialfunktionen gewéhlt werden. Die zuséitzlichen freien Parameter
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Abbildung 4.26: Approximation (erweiterte Ansétze)
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(z.B. ¢3) werden mit Hilfe numerischer Optimierungsmethoden unter Minimierung eines
quadratischen Giitekriteriums aus den Messdaten bestimmt.

Fiir alle gewédhlten Ansétze verlaufen die Verdampfungskurven in der Néhe einer der
in Abbildung 4.26 griin und schwarz dargestellten Verlaufe. Mit keiner der gewahlten
Funktionen l&sst sich das, in den gemessenen Kurven auftretende Charakteristikum
einer negativen Steigung iiber einen groferen Temperaturbereich nach Erreichen des
Ratenmaximums abbilden. Das instationére Verhalten des Verdampfungsgutes kann
somit nicht mit einem erweiterten Ansatz fiir die Verdampfung aus der am Blechring
gemessenen Temperatur berechnet werden.

Die beobachtete negative Steigung nach Erreichen des Ratenmaximums kann aber da-
durch erklirt werden, dass die mit dem Blechring gemessene Temperatur 7y, megs nicht
der ,tatsdchlichen* Verdampfungstemperatur 7y, entspricht.
Wie die in den Wiarmebildaufnahmen (Abb. 4.21) dargestellten Temperaturverldufe
iiber die Oberflache verdeutlichen, tritt die entscheidende Verdampfungstemperatur in
den randnahen Bereichen des Tiegels auf. Aufgrund des konstruktiven Aufbaues des
Tiegels und der Blechkonstruktion zur Befestigung der Temperatursensoren ist aber
eine noch weitere Anndherung der Sensoren an den Tiegelrand nicht moglich, ohne
einen thermischen Kontakt zum Tiegel herzustellen.
Die ,tatsichliche” Verdampfungstemperatur, die zwischen dem Blechring und dem Tie-
gelrand auftritt, muss daher auf rechnerischem Wege aus der gemessenen Temperatur
Ty mess berechnet werden. Dazu wird die instationdre Wérmeleitung in diesem anna-
hernd zylindersymmetrischen Aufbau untersucht. Laut Kapitel 4.1 gilt fiir die Sprung-
antwort solch eines Systems

) e it

h(t)zl—iOiJ()(%

Sie lésst sich ndherungsweise durch die Sprungantwort eines Systems mit gebrochen
rationaler Ubertragungsfunktion und Totzeit (5 der Form

Ga(s) = 21— e=Gs (4.16)
(&+1)

beschreiben (Abb. 4.27). Fiir dieses System konnen die Parameter der Warmeleitung
leichter bestimmt und Simulationen einfacher durchgefiihrt werden. Die Parameter (3
und ¢, der instationdren Wéirmeleitung zwischen Ty und Ty mess Werden mit nume-
rischen Optimierungsmethoden unter Benutzung eines quadratischen Giitekriteriums,
jeweils fiir verschiedene Werte der Totzeit (3, ermittelt. Die so bestimmten Parameter
werden zum Umrechnen von Ty e in Ty verwendet. Wie in Abbildung 4.28 gezeigt,
verkleinert sich durch Verwendung dieser berechneten Verdampfungstemperatur die
Hysterese der Verdampfungskurve erheblich.

Das instationdre Verdampfungsverhalten der hier verwendeten organischen Materia-
lien kann daher mit Hilfe der aus den stationdren Betrachtungen gewonnenen expo-
nentiellen Naherung beschrieben werden, sofern nur die ,tatséchliche* Verdampfungs-
temperatur verwendet wird [28]. Methoden aus dem Bereich der Nichtgleichgewichts-
Thermodynamik sind hier nicht notwendig!
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Abbildung 4.27: Approximation der Sprungantwort (zylindersymmetrische Anordnung)
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Abbildung 4.28: Approximation (Umrechnung von 7Y/)

4.4 Modellierung der Zelle mit Material

Den Ausgangspunkt bei der Modellerstellung bildet die Betrachtung der beteiligten
Wirmefliisse zwischen den einzelnen Teilen der Effusionszelle (Abb. 4.29), dem Ver-
dampfungsgut und der Vakuumkammer. Als Eingangsgrofe wird der Heizstrom iye;,,
als Ausgangsgrofe die zeitliche Anderung der verdampfenden Masse my aufgefasst. Im
Inneren der Effusionszelle sind folgende Wérmefliisse zu beriicksichtigen (Abb. 4.30):

e Wirmestrahlung im Inneren der Zelle (zwischen Heizung, Tiegel, Blech und Sen-

SOI‘) QStr,innen

o Wirmestrahlung zwischen Blech und Mantel ¢sir sm
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Abbildung 4.29: Effusionszelle mit Sensoren

Wirmeleitung zwischen Tiegel und Sensor ¢, Ts

Warmestrahlung zwischen Mantel und Kammer ¢g, vk

Wiérmestrahlung auferhalb der Zelle (zwischen Tiegel, Verdampfungsmaterial
und Kammer) §si; augen

Wirmeleitung zwischen Tiegel und Verdampfungsgut ¢, tv

T,
Qsir.rv Verdampf.- My
material
LTV TT (Ib?r.uu_/ft n Tk
Tiegel Kammer
Qs pixc
TH T/; T‘M
. (}Str. innen (}Sh: BM
Heizung Blech Mantel
(}/',. TS
T
Sensor
rcin
v

Abbildung 4.30: Warmefliisse in der Zelle

Zusatzlich erfolgt ein Warmeverlust durch

e die verdampfende Masse my und

e die indirekte Wasserkiihlung von Sensor, Blech, Mantel und Heizung qgqni.
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Zusitzlich erfolgt ein Warmeeintrag durch die elektrische Heizung mit der Heizleistung
P = i, Rir(Th)
wobeil Ry den nichtlinearen elektrischen Widerstand
Ry(Ty) = Ryeie + Ro [1 + aw (Ty — To) + Bw (T — TO)Q}

symbolisiert. Ryt entspricht dem Widerstand der Zuleitung zur Zelle, Ry dem Wi-
derstand der Wolfram-Heizwendel bei Temperatur T} (z.B. Raumtemperatur), ay und
Bw dem linearen bzw. quadratischen Temperaturkoeffizienten von Wolfram.
Schlussendlich ist noch ein direkter Warmefluss zwischen der Heizung und dem Ver-
dampfungsgut zu beriicksichtigen, da der aus Aluminiumoxid gefertigte Tiegel fiir die
einfallende Strahlung teilweise transparent ist. Ein Teil der eingestrahlten Heizleis-
tung tritt durch den Tiegel und gelangt so direkt zum Verdampfungsgut im Inneren
der Zelle. Aufgrund der pulverférmigen Gestalt des Verdampfungsgutes und der damit
verbundenen sehr grofen Oberfliche wird hier in erster Ndherung die gesamte Strah-
lung absorbiert. Umgekehrt wird auch ein Teil der vom Verdampfungsgut ausgesandten
Wirmestrahlung durch den Tiegel nach aufsen transmittiert. Im Modell wird dieser ge-
samte Effekt vereinfacht durch den Wérmestrom gsi, nyv (Abb. 4.30) beriicksichtigt und
als unabhéngig von der Verdampfungstemperatur 7y angenommen. Die eingebrachte
Heizleistung P.; teilt sich somit auf

e die abgefiihrte Kiihlleistung 6, P,;,
e die ins Verdampfungsmaterial transmittierte Leistung ds P.; und

e die ins Innere der Effusionszelle eingestrahlte Leistung d3 P,

auf. Fiir die Koeffizienten §; (i =1...3) gilt
1 +0+65=1.

Alle weiteren Warmefliisse im Inneren der Zelle, wie z.B. die Wérmeleitung iiber den
schmalen Kontakt zwischen Tiegel und Blech, werden hier vernachlassigt.

Ausgehend von den Wéarmefliissen in der Effusionszelle laut Abbildung 4.30 werden zu-
sitzliche Annahmen iiber die einzelnen Teilsysteme bzw. deren Interaktion getroffen. In
Abbildung 4.31 sind alle beteiligten Wérmefliisse eingezeichnet, wobei die Richtungen
der instationdren Warmeleitungsterme fiir einen Aufheizvorgang festgelegt wurden.

1. Die ins Innere der Zelle abgestrahlte Heizleistung d3 P.; wird durch eine einfache
abstrahlende Fliache mit der Temperatur Ty ersetzt.

2. Da die Sensortemperatur Ts und die Blechtemperatur Tz im laufenden Betrieb

zur Verfiigung stehen, werden Sensor und Blech durch Messpunkte ersetzt, die
aufgrund der instationdren Wéarmeleitung (blau in Abb. 4.31) an den jeweiligen
Oberflichen die Temperaturen Tg; und Tg; hervorrufen.
Eine Modellierung von Blech- und Sensortemperatur ist aufgrund der unbekann-
ten Kiihlleistung nicht sinnvoll. Diese wird durch eine zentrale Kiihlanlage gelie-
fert und schwankt sehr stark in Abhéngigkeit der Belastung des gesamten Kiihl-
systems.

47



5P

T,
my Verdampfung ——>

—x 7,

.
. (I.S'fr‘. auflen
qr, 1 L

%H 7‘7 a

my | T,

—— Ty

~

K

Bi TI)’
>@

-
qSlr‘./mr('//

(53 P el

X5
Y

.
dr.1s

Abbildung 4.31: Modell der Zelle

. Der Tiegel wird mit Hilfe zweier strahlender Flichen mit den Temperaturen T'p;
und 77, die iiber instationdre Wiarmeleitung mit der Tiegelmasse my in Verbin-
dung stehen modelliert.

. Die Temperatur der Vakuumkammer 7% wird als konstant angenommen.

. Das Verdampfungsmaterial wird durch die Masse my mit der Temperatur Ty
und einer Fliche mit der Temperatur Ty,, die durch instationdre Warmeleitung
mit der Masse in Verbindung steht, beschrieben.

. Die Verdampfungstemperatur 7y bestimmt iiber die stationire Beziehung (4.14)
die zeitliche Anderung der verdampfenden Masse my .

. Der Wiarmeiibertrag zwischen der Tiegelmasse my, der Masse des Verdampfungs-
gutes my, sowie zwischen der Tiegelmasse und dem Sensor erfolgt ebenfalls iiber
instationdre Wérmeleitung (griin in Abb. 4.31).

Alle strahlenden (reflektierenden) Oberflichen werden als graue diffuse Strahler mit
temperaturunabhiangigen Kenndaten modelliert. Die Warmestrahlung im Aufsenbereich
der Effusionszelle ¢sir augen zWischen Tiegelfldche Ap,, Verdampfungsgutoberfliche Ay,
und Vakuumkammer (Abb. 4.32) wird laut Kapitel 4.2 durch folgende Gleichungen
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Abbildung 4.32: Strahlung aufserhalb der Zelle

beschrieben:
. Arq€r -
qStr,Ta = 1 - (UJT(I4 - HTa) )
. Av ey
qStr,va = 2 (UTV(I,4 - HV&) )
1-— €y

q‘Str,Ta = ATa (HTa - FTaTaHTa - FTaVaHVa - FTaKHK) 5
QStr,Va - AVa (HVa - FVaTaHTa - FVaVaHVa - FV(IKHK) .

Die Helligkeiten an den jeweiligen Oberflichen, die iiber die Sichtfaktoren Fj; mit-
einander in Verbindung stehen, werden durch H; reprasentiert. Der Emissionsgrad des
Tiegelmaterials wird mit ez, der Emissionsgrad des Verdampfungsgutes mit €y, bezeich-
net.

Im Vergleich zur Effusionszelle besitzt die Vakuumkammer viel grofere Abmessun-
gen und zusitzlich eine viel geringere Temperatur, sodass sie als schwarzer Strahler
nachgebildet werden kann. Die Helligkeit an der Eintrittsoffnung der Effusionszelle ist
demnach mit

Hy = UTK4

gegeben. Aufgrund der Geometrie in der Zelle verschwindet der Sichtfaktor Fy .y, die
restlichen Sichtfaktoren &ndern sich mit der Fiillh6he h des Verdampfungsgutes im Tie-
gel. Die angegebenen Gleichungen liefern somit Beziehungen fiir den Wéarmeaustausch
durch Strahlung als Funktion der Temperaturen 77, 71, Tx:

. 4 4 14
Gstr,ra =01l + v, + asli™

QStr,Va = 04117“,14 + 04511‘,",14 + 04611[\’4 .
Die Parameter o; (i = 1...6) sind hierbei von der Fiillhche h abhéngig.

Fiir die Warmestrahlung zwischen den in Abbildung 4.33 dargestellten Flichen des
Innenbereiches der Zelle folgt
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Abbildung 4.33: Strahlung innerhalb der Zelle

A
QStr,Ti = 1 Ter (0_1}1'4 — HT’L) ;
-
A
qstr,5i = 1 S€S (c7s* — Hg;)
— €g
A
qstr,Bi = 1 b5 (Ufm4 — HBZ) )
—¢p
A
qstr,H = HeH (UTE- - HH) =030

und

Gsie,ri = Ari (Hri — FripiHri — FrisiHs; — FripiHp; — FrigHy)
dstr,si = Asi (Hsi — FsiriHri — FsisiHsi — FsipiHpi — FsinHp)
Gste,Bi = Api (Hpi — Fpiri Hri — FpisiHs; — FpipiHpi — FpinHp)
Gson = A (Hg — FyriHri — FusiHsi — FupiHpi — FunHpy)

mit Fr; = 0 und Fg;s; = 0. Die Relationen fiir die gesuchten Groken 77, T, 1's;
und 7., lauten mit den Konstanten f3; (¢ =1...16):

dseri = B1 Po + Ba Tri* + B3 Tsi* + Ba Tt

Gse,5i =B P+ B Tri* + B Tsi* + Bs T

dsir.Bi = Bo Py + Bro Tri* + Bui Tsi* + Bra T
Ty = B3 P+ Bra Tri* + Bis Tsi* + Bis T

Fiir den Tiegel mit der Masse my gilt die Differentialgleichung

dTr

Cp,7 MT L = WL{dsteri} + WL{dstr,1a} — du,ov — du158 (4.17)

wobei die spezifische Warmekapazitét des Tiegels bei konstantem Druck ¢,  als tempe-
raturunabhéngig angenommen wird. Der Ausdruck WL{-} stellt eine allgemeine, noch
zu spezifizierende Funktion zur Nachbildung der Wiarmeleitung dar. So symbolisiert
z.B. WL{qsi;1:} die Warmeleistung, die zunéchst auf die Tiegelinnenseite trifft und
durch Warmeleitung an die Masse mp weitergegeben wird. Fiir die Warmeleitung zwi-
schen Verdampfungsgut und Tiegelmaterial bzw. zwischen Tiegelmaterial und Sensor
gilt:
QL,TV = WL{TT, TV} bzw. QL,TS = WL{TT, TS}
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Zur weiteren Vereinfachung von Differentialgleichung (4.17) werden folgende Annahmen
getroffen:

e der elektrische Widerstand der Heizung Ry ist konstant (d.h. unabhéngig von
der Heiztemperatur T )

o die Wérmeleitung zwischen Tiegelinnen-, Tiegelaufenseiten und der Masse my
ist gegeniiber der Wérmeleitung zwischen Verdampfungsgut und Tiegelmaterial
WL{Tr,Ty} bzw. zwischen Tiegelmaterial und Sensor WL{Tr,Ts} vernachlés-
sigbar. Somit gilt:

T =Trq =17

e die instationdre Wéarmeleitung zwischen Verdampfungsgut und Tiegelmaterial
bzw. zwischen Tiegelmaterial und Sensor entspricht einer Uberlagerung der Wiir-
meleitung in einem Halbraum laut Beziehung (4.3) und der Wirmeleitung in
einem Zylinder laut Beziehung (4.7). Sie wird stark vereinfacht durch die Tot-
zeit 71 und die Konstante p; bzw. durch die Totzeit 7 und die Konstante ps
modelliert, es gilt

qurv(t) =p Tr(t—n) =Ty (t —7)] ,
qurs(t) =po [Tp (t — 1) = Ts (t — 1)) .

Die Differentialgleichung zur Berechnung der Tiegeltemperatur lautet in ihrer endgiil-
tigen Form:

ar: .
T :alz%{eiz+a2Té+a3T§+a4Té+a5T§+a6Tf<+

dt
+ ary [TT (t - 7'1) — TV (t - 7'1)] + ag [TT (t - TQ) - TS (t - 7'2)] (418)

Fiir die thermischen Verhiltnisse des Verdampfungsguts folgt aus Abbildung 4.31 die
Differentialgleichung

( d TV d my
Cp, vV

mv—+

7 7 Tv) = 09 Poy + WL{Gstr,va} + du,ov — dv (4.19)

wobei aber der zweite Summand auf der linken Seite der Differentialgleichung gegeniiber
dem ersten Summanden vernachlissigbar klein ist. Der Warmeverlust

d my
dt

Gv = D3

ist proportional zur Anderung der verdampfenden Masse laut Beziehung 4.14 bei der
Temperatur Ty, ps ist konstant. Auch hier werden wieder vereinfachende Annahmen
getroffen:

e der elektrische Widerstand der Heizung Ry ist konstant (siehe oben)

e die Temperatur Ty, entspricht der Verdampfungstemperatur 7y
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e die instationdre Wéarmeleitung zwischen Verdampfungsgut und Tiegelmaterial
wird, im Gegensatz zu vorher, durch die Totzeiten 73, 74 und die Konstanten py,
ps in folgender Form nachgebildet:

qurv(t) =paTr (t —13) + ps Ty (t — 74)

Aus Differentialgleichung (4.19) folgt:

d’Ts
- =i, + 0 T+ by Ty + ba T + b5 Tr (8= 73) + b6 Ty (¢ — ) +
dmv
b 4.20
+ 07 dt ( )

Mit den beiden angegebenen Differentialgleichungen (4.18) und (4.20) ist das thermi-
sche Verhalten der Effusionszelle mathematisch beschrieben. Die Parameter a; (i =
1,...,8) und b; (j = 1,...,7) sind konstant, wenn der Einfluss des Befiillungsgrades
(und damit der Fiillhohe h) vernachlissigt wird. Zusitzlich kénnen Bedingungen fiir
die Vorzeichen der Parameter der Warmeleitungsterme und der eingebrachten Warme-
leistung angegeben werden. Wegen den auftretenden Reflexionen der Wérmestrahlung
ist keine Aussage iiber das Vorzeichen der Strahlungsterme moglich.

Die Identifikation der Parameter a; und b; erfolgt gemeinsam mit der Identifikation der
Parameter ¢; und ¢, der Verdampfung, sowie den Parametern von Ubertragungsweg
und Schichtenwachstum laut Kapitel 7.2 und 7.3.
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Kapitel 5

Ubertragungsweg

Der niichste zu modellierende Teil der Anlage ist der Ubertragungsweg zwischen der Ef-
fusionszelle und der Probe bzw. den beiden Schichtdickensensoren (1 und 2 in Abb. 5.1).
Die Effusionszelle ist auf die Mitte der Probe ausgerichtet, ein Schichtdickensensor be-

Probenhalter

Effusionszelle

0
@ 0

Abbildung 5.1: Anordnung der Schichtdickensensoren

findet sich in etwa auf halbem Weg zur Probe, ein weiterer seitlich auf Probenhdohe.

5.1 Schichtdickenverteilung an der Probe

Zunichst wird ein kleines ebenes Quellenelement betrachtet, dessen Masse m nur in
einen Halbraum emittiert werden kann. Aquivalent zum Lambert’schen Gesetz der
Optik (siehe [4] bzw. Kapitel 4.2) kann die raumliche Verteilung der Masse durch eine
Kosinus-Verteilung beschrieben werden [10]:

Die emittierte Masse dm bezogen auf den Raumwinkel df? ist proportional dem Kosinus
des Winkels 9 zur Flichennormalen (Abb. 5.2). Auf das relativ zur Ausbreitungsrich-
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Probe

Quelle

Abbildung 5.2: Geometrie zwischen Quellen- und Probenelement

tung um den Winkel ¥p geneigte Probenelement mit der Fliche dAp trifft die Masse

dm
= — dQp .
dmp a9 d P
Mit dem vom Probenelement bedeckten Raumwinkel
dA )
dQP — #(P)
r

folgt die Beziehung zur Bestimmung des Massenbelages

_dmp _ m cos(¥) cos(Jp)

N dAp ™ T2

mp

in Abhéngigkeit der angegebenen Winkel und des Abstandes r zwischen Quellen- und
Probenelement.

Probe N

Quelle

Abbildung 5.3: Unendlich ausgedehnte ebene Probe relativ zur Quelle gedreht

Bei einer unendlich ausgedehnten, ebenen Probe, die sich im Abstand rgp zur Quelle
befindet (Abb. 5.3) ergeben sich je nach Neigungswinkel der Quelle ¥ die in Abbil-
dung 5.4 dargestellten Verlaufe. Auf der quellenzugewandten Seite erfolgt bei geneigter
Quelle ein steilerer Anstieg im Massenbelag, auf der quellenabgewandten Seite ein lang-
sameres Abfallen - die Masseverteilung ist nicht mehr symmetrisch.

Die Verteilung der auf die Probenoberfliche treffenden Masse kann durch die Uberlage-
rung der Einfliisse einzelner kleiner ebener Verdampferquellen, wie zuvor geschildert, in
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Abbildung 5.4: Massenbelag bei Verdrehung der Zelle

der Effusionszelle bestimmt werden. Da sich diese jedoch auf der tatséchlichen Oberfla-
che des Verdampfungsgutes im Inneren der Effusionszelle befinden, ist auch der Einfluss
des Tiegelbefiillungsgrades zu beriicksichtigen. Bei sinkendem Fiillstand wird die Lan-
ge des ,Verdampfungskanals* von der Verdampfungsfliche zur Offnung der Zelle immer
grofer. Die damit verbundene Verringerung der Durchtrittswahrscheinlichkeit der Teil-
chen fiihrt zu einem kleineren Massenbelag an der Probe. Die genaue Berechnung der
Schichtdickenverteilung an der Probe kann z.B. basierend auf der Methode der Finiten
Elemente (FEM) erfolgen.

Zur Beurteilung der Schichthomogenitit auf messtechnischem Wege wurde Kupfer-
phthalocyanin (CuPc) aus Zelle 6 (Abb. 5.5(a)) verdampft und die Dicke der erzeugten
Schicht mit Hilfe der Ellipsometrie [1, 23] an mehreren Punkten an der Probe gemessen
(Abb. 5.5(b)). Der Durchmesser der Probe betrigt ca. 10 cm, der Abstand zwischen

®
® ~®

@ —©
@

(a) Anordnung der Zellen um die Probe (b) Schichtdicke in Nanometer

Abbildung 5.5: Schichtdickenmessung an der Probe

der Effusionszelle und der Probe ca. 25 cm.

Kupferphthalocyanin eignet sich besonders gut fiir die Bestimmung der Schichtdicken,
da die optischen Konstanten dieses Materials gut bekannt sind. Weiters bilden sich bei
Aufdampfraten von ca. sechs Angstrom pro Sekunde sehr glatte Schichten, die sich gut
reproduzierbar auswerten lassen. Wie aus den theoretischen Uberlegungen zu erwarten,
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ist die Dicke auf der, der Zelle zugewandten Seite am gréften, die Abweichungen der
Schichtdicke bezogen auf den Mittelpunkt betragen —10% bis +6%.

Versetzt man die Probe beim Aufdampfen zusétzlich in Rotation, so weichen die du-
fseren Messpunkte nur mehr um bis zu —2.5% von der Dicke in der Mitte ab. Diese
sehr geringe Variation der Dicke iiber die Probenoberfliche kann fiir die nachfolgende
Modellierung vernachlissigt werden, da sie im Bereich der Messunsicherheit der verwen-
deten Schichtdickenmessung liegt. Gleiches gilt fiir die Anderung der Massenverteilung
an der Probe in Abhéngigkeit des sich wihrend des Aufdampfvorganges verringernden
Fiillstandes des Verdampfungsmaterials im Tiegel der Zelle.

5.2 Modell des Ubertragungsweges

Das mathematische Modell des Ubertragungsweges beschreibt den Zusammenhang zwi-
schen der zeitlichen Anderung der verdampfenden Masse my in der Effusionszelle und
der zeitlichen Anderung des auf die Probe treffenden Massenbelages mp (Abb. 5.6). Wie

dm, dm,
dt Ubertragungs- | dt
weg

N

Abbildung 5.6: Blockschaltbild des Ubertragungsweges

in Kapitel 5.1 gezeigt kann eine gleichméfige Masseverteilung entlang der Probenober-
fliche angenommen werden - ein konstanter Faktor Ky der die ,,Abschwichung* durch
den Ubertragungsweg beschreibt ist zur Modellierung ausreichend.

Im laufenden Aufdampfvorgang ist die Messung der Schichtdicke nur an den beiden
Schichtdickensensoren (1 und 2 in Abb. 5.1) méglich. Da diese aber ortsfest montiert
sind kann iiber das Einstellen sogenannter Anpassungs-Faktoren (,Tooling-Faktoren‘)
in den Auswerteeinheiten der Schichtdickensensoren auf die tatséchliche Schichtdicke
an der Probe geschlossen werden. Die Bestimmung der Anpassungs-Faktoren erfolgt in
drei Schritten:

1. Einstellen der Anpassungs-Faktoren in allen Auswerteeinheiten auf 100%.

2. Verdampfung von z.B. CuPc, bis bei dem in der Mitte der Zellen liegenden Sen-
sor 1 (Abb. 5.1) 100 nm angezeigt werden.

3. Die Anpassungs-Faktoren fiir die beiden Sensoren AF; und AF, entsprechen den
Quotienten aus tatsichlich in der Mitte der Probe gemessener Schichtdicke Dyjte
und angezeigter Schichtdicke Dy bzw. Ds:

Die .
AFZ-:%M)O% i=1,2

(2

Der gesamte Ubertragungsweg kann mit

dmp_ dmv
a " at
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beschrieben werden, wobei die Anpassungs-Faktoren in den Auswerteeinheiten der
Schichtdickensensoren richtig eingestellt sein miissen. Ansonsten ist eine zusétzliche
Umrechnung der Messwerte iiber diese Faktoren erforderlich.
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Kapitel 6

Schichtenwachstum

Bei der Nachbildung des Schichtenwachstums an der Probe wird die zeitliche Anderung
des auf diese Fliache treffenden Massenbelages mp als Eingangsgrofe aufgefasst. Als
Ausgangsgrofe wird die Aufdampfrate R festgelegt (Abb. 6.1).

dmy,
dt—> Schicht —R>

Abbildung 6.1: Blockschaltbild der sich ausbildenden Schicht

Zunachst werden die wesentlichen physikalischen Effekte beim Schichtenwachstum be-
trachtet und ein darauf basierendes einfaches Modell angegeben. Anschliefend wird
die Dynamik der verwendeten Auswerteeinheiten der Schichtdickensensoren untersucht
und mathematisch nachgebildet.

6.1 Physikalische Grundlagen

Die auf die Oberfliche treffenden Teilchen werden entweder sofort wieder reflektiert
oder lose an die Fliche gebunden [10]. Abhéngig von ihrer kinetischen Energie, der
Oberflachentemperatur und der Wechselwirkung zwischen Teilchen und Oberfliche dif-
fundieren diese entlang der Fliche bis sie wieder desorbieren, als Einzelatom bzw. Ein-
zelmolekiil an die Oberfliche gebunden werden oder als stabiler Keim kondensieren.
Auch eine Anlagerung an bereits bestehende Keime oder Storstellen (z.B. Kanten an
der Oberfliche) ist dabei moglich. Durch das Kondensieren weiterer Teilchen wachsen
diese Keime zu immer grofleren Inseln und weiter zu ganzen Schichten zusammen.

Dieses Anfangswachstum, d.h. das Ausbilden der ersten Monolagen, kann prinzipiell
auf drei verschiedene Arten erfolgen (Abb. 6.2). Beim Wachstum nach Frank und Van
der Merwe [8] sind die Teilchen stérker an die Oberfléche als untereinander gebunden,
es bilden sich nacheinander vollstindige Monolagen (ML). Der Bedeckungsgrad © ist
dabei der Quotient aus der Flachenanzahldichte der aufgebrachten Teilchen und der
Fliachenanzahldichte einer Monolage.

Die zweite mogliche Art des Schichtenwachstums ist das Inselwachstum nach Volmer
und Weber [30]. Wenn die auftreffenden Teilchen untereinander stérker gebunden sind
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Abbildung 6.2: Wachstumsmoden

als an die Oberflache bilden sich zun#chst separate Inseln, die immer grofer werden,
bis sie schlieflich zu einer Schicht zusammenwachsen.

Eine Mischform aus den zuvor angegebenen Varianten stellt das Wachstum nach Stan-
ski und Krastanov [27] dar. Bei diesem bilden sich anfangs einige wenige Monolagen und
anschliefend, wenn dies energetisch giinstiger ist, Inseln auf den bereits bestehenden
Monolagen aus.

Die Wachstumsdynamik der hier verwendeten Materialien (z.B. vakuumverdampftes
Pentazen) wird durch diese Mischform des Schichtenwachstums beschrieben [21]. Ab-

Measure Pt I [ ata Zoom I 30.0 nm

1
0.0 1: Height 5.0 pm

Abbildung 6.3: Pentazen auf Siliziumoxid

bildung 6.3 zeigt eine Aufnahme eines Rasterkraftmikroskops (Atomic Force Micros-
cope) einer mit der vorliegenden Beschichtungsanlage aufgedampften Pentazenschicht
iiber eine Flidche von 5.0 x 5.0 ym. Die Hoheninformation ist hierbei durch die ange-
gebene Farbskala (schwarz entspricht 0 nm, weifs 30 nm) dargestellt.
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Die Schicht wurde mit einer durchschnittlichen Rate von 0.1 Angstrém pro Sekunde auf
einem Silizium-Substrat mit einer 1.9nm dicken Deckschicht aus Siliziumoxid herge-
stellt. Auf der Aufnahme sind die terrassenférmig gewachsenen Schichten der einzelnen
Keime gut erkennbar.

6.2 Schichtdickenmessung

Die Messung der Schichtdicke wiahrend des Aufdampfens geschieht mit Hilfe von so-
genannten Schwingquarz-Mikrowaagen. Das Kernstiick eines solchen Sensors ist ein
Quarzplittchen, das durch Anlegen einer Spannung in Schwingung versetzt wird. Zu-
sitzlich aufgedampfte Teilchen fithren zu einer Anderung der Frequenz der Schwin-
gung, die proportional zum aufgebrachten Massenbelag ist. Bei den hier verwendeten
Schwingquarz-Mikrowaagen betriigt die Auflésung 0.375ng cm ™2 [20].

Bedingt durch dieses Messprinzip ist nur die Messung eines mittleren Massenbelages
mp (d.h. dem Integral iiber dd%) moglich, unabhingig von der tatsichlich vorherr-
schenden Art des Schichtenwachstums. Unter der Annahme einer konstanten Dichte p

des abgeschiedenen Materials folgt fiir die Schichtdicke

D=— 6.1
P (6.1)
und fiir die dazugehorige Aufdampfrate
dD 1dmp
s —_ — -2
1 dt p dt (62)

Die von der Auswerteeinheit des Schichtdickensensors gelieferte Rate stimmt jedoch
nicht mit der direkt aus der Dicke berechneten Aufdampfrate iiberein.

Um die interne Sensordynamik nachzubilden, werden wihrend eines Beschichtungspro-
zesses der mittlere Massenbelag mp, sowie die Aufdampfrate R und die Schichtdicke
D aufgezeichnet. Die so erhaltenen Messdaten liegen nun zu diskreten, dquidistanten
Zeitpunkten t =iT, (i = 1,..., N) vor, wobei T, die Abtastzeit symbolisiert.

Zur Identifikation der Dynamik des Schichtdickensensors wird die Struktur nach Ab-
bildung 6.4 angesetzt.

7 R
M K H() —>

Abbildung 6.4: Nachbildung der internen Sensordynamik

Hier gilt fiir den konstanten Verstiarkungsfaktor

1
K==,
p
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Abbildung 6.5: Vergleich Simulation/Messung (Ratenberechnung)

die zeitdiskrete Ubertragungsfunktion H(z) wird mit Hilfe der Methode der kleinsten
Fehlerquadrate aus den Messdaten identifiziert.

Eine ausreichend genaue Modellierung (Abb. 6.5) wird dabei fiir ein sprungfihiges
System dritter Ordnung der Form

H(z) =

B3P+ g+ 912+ g

23 4+ hy 22 4+ hy z + hy

(6.3)

mit den identifizierten Parametern laut Tabelle 6.1 erreicht. Besser ist die Dynamik

der Schichtdickenmessung anhand der faktorisierten Darstellung

Jdo —0.2025 ho —0.4080
g1 | 0.4944 hy | 1.5143
g2 | —0.5086 hy | —2.0430
g5 | 0.2167

Tabelle 6.1: Parameter der Ubertragungsfunktion H(z)

!

z—mn1)(z —n2) (2 — n3)

(z = p1) (2 = pa2) (2 — p3)

(6.4)

mit den Parametern laut Tabelle 6.2 erkennbar. Die Struktur der Ubertragungsfunktion

ny 1 P 0.7470 | k] 0.2167 |
ny | 0.6733 4 j 0.6937 p2 | 0.6480 + 5 0.3553
ng | 0.6733 — j0.6937 ps | 0.6480 — 5 0.3553

Tabelle 6.2: Parameter der faktorisierten Ubertragungsfunktion H(z)
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entspricht einem Differenzierer (Nullstelle bei z = 1) mit nachgeschalteter Signalfilte-
rung. Die an der Auswerteeinheit angezeigte Rate weicht vor allem bei starken Raten-
dnderungen erheblich von der tatséchlichen Aufdampfrate (griin in Abb. 6.5) ab, kann
aber durch das erstellte mathematische Modell sehr gut nachgebildet werden.

63



64



Kapitel 7

Gesamtmodell

In diesem Kapitel werden zunéchst die Ergebnisse aus den Kapiteln 4 bis 6 zusammen-
gefasst. Anschlieflend wird die Identifikation der Modellparameter beschrieben und die
Ergebnisse der Simulationen mit den Messergebnissen verglichen.

7.1 Struktur des Gesamtmodells

In Abbildung 7.1 ist das Blockschaltbild des Gesamtmodells, bestehend aus der Effusi-
onszelle, dem Ubertragungsweg zwischen Zelle und Probe sowie dem Schichtenwachs-
tum ersichtlich.

dﬂ 4 d_?’?l P R

iHMﬁz B
—>  Zelle dt Ubertvffaeiungs— dt Schicht ———>

Abbildung 7.1: Blockschaltbild des Gesamtmodells
Laut Kapitel 4 wird die Zelle wird durch eine Differentialgleichung fiir die Tiegeltem-
peratur T (Gl. (4.18))

dTp

e =ay ihe, + a2 Tp + a3 To + as Ty + a5 Ty + ag T+

+ ay [TT (t — 7'1) — TV (t — ’7'1)] + ag [TT (t — 7'2) — TS (t — ’7'2)] (71)

und eine Differentialgleichung fiir die Temperatur des Verdampfungsgutes Ty, (Gl. (4.20))

dTi .
o =buit, + 0 T+ by T+ ba T + b5 Tr (8 = 73) + b6 Ty (£ — ) +
dmv
b 7.2
+ b7 i (7.2)

modelliert. Fiir die zeitliche Ableitung der verdampfenden Masse my gilt laut Kapitel 4
der statische, nichtlineare Zusammenhang

M(L_L>

dmy  pels \TT T

it T arkme Ty
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Mit der Beschreibung des Ubertragungsweges zwischen der Effusionszelle und der Probe
(Kapitel 5)
dmp o dmv
dt "t
und der einfachen Modellierung des Schichtenwachstums folgt aus dem Massenbelag
an der Probe mp die aufgedampfte Schichtdicke

b e
P
und die dazugehorige Aufdampfrate
dD 6_%
R="= 7.3
a YTy (7:3)

laut Kapitel 6. Fiir die konstanten Koeffizienten ¢; und ¢y gilt

Cc2

Ky oy, prelt A b Ah
= m ZW. Co = — .
! P \2nkmr Ty T 2 Rs

Die Tiegeltemperatur 77 und die Verdampfungstemperatur 7y stellen Zustandsgrofsen
des Gesamtsystems dar und bilden den Zustandsvektor

x — _«Tl_ . Tr
B | T2 ] B Ty| -

Im Eingangsvektor
.. -

Uy U Heiz

U9 TS
u= =

Uus T?{

Uy Té

werden das Quadrat des Heizstromes, die Sensortemperatur, sowie die vierten Po-
tenzen von Kammer- und Blechtemperatur zusammengefasst. Sensor-, Kammer- und
Blechtemperatur stellen hierbei fiktive Eingangsgrofse dar. Die Ausgangsgrofe ent-
spricht der Aufdampfrate

y=R.

Aus den Beziehungen (7.1), (7.2) und (7.3) folgt das Gesamtmodell der Form

dx

=t +g(u) (7.4)

(7.5)
Die rechte Seite der Differentialgleichung (7.4) besteht aus der Summe einer Funktion

c2
~ o

Brat+ Bras+ Bzar (t—73) + Baxa (t — T1) + Bs =

f2 (x)

< axf+agxy+az [z (t—7) — 2 (t — 1)+ s (t—T2)
f(X) — |:f1( ):|
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der Zustandsvariablen x und einer Funktion

gl(U.) OZ5U1+066U§+OZ7U3+068U4—OZ4U2(t—TQ)
g(u) = =
92 (u) Be ur + B7u3

der Eingangsgrofen u. Fiir die Konstanten gilt:

o1 1= a9 51 == by

Oy 1= ay Ba :=bs

sz i=ay B3 = bs

Qg i=ag B4 :=bg

a5 = Bs :=by KL;V C1
6 i=as Be == by

7 ‘= 0g Pr =0y

Qg i=as

Im néchsten Abschnitt sollen nun alle unbekannten konstanten Parameter, inklusive der
Totzeiten, identifiziert werden. Dies geschieht in zwei Schritten. Zuerst werden die bei-
den Parameter fiir die stationdre Verdampfung ermittelt und anschliefend im zweiten
Schritt die Parameter fiir die Beschreibung des thermischen Verhaltens identifiziert.

7.2 Identifikation der Parameter des Verdampfungs-
verhaltens

Zur Ermittlung der Parameter fiir die stationdre Verdampfung muss zunéchst die ,tat-
sichliche* Verdampfungstemperatur 7y, aus der gemessenen Verdampfungstemperatur
Ty mess berechnet werden. Laut Gleichung (4.16) gilt zwischen den beiden Temperaturen
im Bildbereich ndherungsweise der Zusammenhang

TV,mess(S)

_ I SERRC
TV(S) = GZyl(S) = —V——F¢€ ¢ .

S
(&+1)
Hierbei muss fiir (; = 1 gelten, um die Gleichheit beider Temperaturen im stationéren
Zustand zu sichern. Die so berechnete Temperatur 7y, bestimmt iiber die Relation

_c2
e Tv

VTy

die Aufdampfrate R. Fiir die Parameterbestimmung werden zunéchst die Konstanten
(> und (3 gewiahlt und folgende Berechnungsschritte (Abb. 7.2) ausgefiihrt:

R:CI

(7.6)

1. Verschiebung des gegléatteten Verlaufs von Ty pess um die Totzeit (3 nach ,links®.
Anschliefsend Berechnung der ,tatsichlichen Verdampfungstemperatur

TV,mess
dt

TV - TV,mess + <2
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GZyl(S)

stationére
Verdampfung

\—/

Abbildung 7.2: Blockschaltbild zur Bestimmung von ¢; und ¢y

2. Bestimmung der Parameter ¢; und c; durch Benutzung numerischer Optimie-
rungsalgorithmen. Als Zielfunktion wird die Summe der Fehlerquadrate zwischen
dem aus den Messdaten bestimmten Ratenverlauf und dem berechneten Raten-
verlauf verwendet.

Diese Berechnungsschritte werden fiir den gesamten zuldssigen Bereich der Parameter (,
und (3 und einige reprisentative Versuche ausgefiihrt. Schlieflich werden die Parameter
(a2, (3, c1 und co ausgewihlt, die zum geringsten Wert der Zielfunktion fiihren.

Fiir die nachfolgende Identifikation der Parameter der Differentialgleichungen fiir 77
bzw. Ty muss die Verdampfungstemperatur fiir alle betrachteten Messungen iiber die
soeben festgelegten Parameter ¢; und ¢, bestimmt werden. Aus dem gemessenen Mas-
senbelag mp wird dazu der Ratenverlauf berechnet und anschliefend iiber ein Kenn-
linienfeld (inverse Funktion zu Relation (7.6)) in die ,tatséchliche“ Verdampfungs-
temperatur 7y umgerechnet.

7.3 Identifikation der Parameter fiir das thermische
Verhalten der Zelle

Die Identifikation der Parameter der Differentialgleichungen des Gesamtsystems (7.4)
erfolgt in mehreren Berechnungsschritten:

1. Wahl der konstanten Totzeiten 71, 79, 73 und 74.

2. Getrennte Losung eines Optimierungsproblems fiir die Differentialgleichung der
ersten Zustandsvariable z; (Tiegeltemperatur Tr) bzw. der zweiten Zustandsva-
riable x5 (Verdampfungstemperatur Ty).

3. Simulation der Aufdampfrate Rgy,, laut Abbildung 7.3 bei Verwendung der kon-
stanten Abtastzeit T,.

4. Wiederholung der Schritte 1 bis 3 fiir alle moglichen Kombinationen der Totzeiten
11, To, 73 und 74 (Vielfache der Abtastzeit T,) aus einem gegebenen Bereich (z.B.
0,7,,2T,,...,50T,) sowie fiir verschiedene reprisentative Versuche.

5. Wahl des Parametersatzes, der iiber alle Abtastzeitpunkte ¢ und alle Messungen
M zur kleinsten Zielfunktion

z = Z Z (Risim — Ri,mess)2
Mo
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Abbildung 7.3: Struktur der Simulation des Gesamtsystems

fihrt.

6. Einschrinkung der Parameter bis ein Parametersatz fiir alle Messungen gefunden
wird.

Am Beispiel der ersten Differentialgleichung des Gesamtsystems (7.4)

dx
d—tl =] tagaytag o (t—1) — 2o (t — )]+ ay [0 (t—T2) —us (t — )] +
+ s Uy + o Uy + o s + Qg Uy (7.7)
soll ein Optimierungsproblem zur Bestimmung der Parameter o; (7 = 1,...,8) for-

muliert werden. Da die Zustandsgrofen z; und x, sowie alle Eingangsgrofen wuy bis
uy zu den Zeitpunkten ¢t = ¢T, bekannte Grofen darstellen, ist die rechte Seite von
Differentialgleichung (7.7) linear in den gesuchten Parametern «;. Ihre linke Seite wird
mit Hilfe eines Differenzenquotienten der Form

d T4 1
S — (T 441 — T14 mit Ty :=x1 (t =11,
7 T (T1i41 — 21,4) 1, 1 ( a)
approximiert. Werden N (Mess-)Grofen erfasst, so kann die Differentiation als Multi-
plikation des Vektors

T1,1
x
X = | (7.8)
L1,N
mit einer (N — 1, N)-Matrix
-1 1 0 0 0]
0O -1 1 0 0
] o 0 -1 1 0
M= —
1,
0 -1 1 0 0
0 0 -1 1 0
| 0 0o 0 -1 1]
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dargestellt werden. Analog zur Definition des Vektors x; werden auch fiir die zweite
Zustandsgrofe und die Eingangsgrofsen Vektoren aus den Mess-Signalen erzeugt. Nach
Definition der Matrix

A — Xil X% [Xl(t—Tl)—Xg(t—Tl)] [Xl(t_TQ)_UQ(t_TQ)]...
' LU u; uz uy

und des Vektors
T
o = [041 Qg (i3 (g Oy Qg QA7 048]

folgt als Ersatz fiir die Differentialgleichung (7.7) nun das Gleichungssystem

Mx; = Aa . (7.9)

Gesucht sind die Parameterwerte « so, dass Gleichung (7.9) ,moglichst gut” erfiillt
wird. Hierzu wird zunéchst der naheliegende Ansatz fiir einen Fehlervektor

e:=—Mx;+Ac (7.10)

betrachtet. Diese Fehlerdefinition betrifft jedoch nur die erste zeitliche Ableitung von
X1. Um nun den Fehler der Zustandsgréfe x; beschreiben zu konnen, wird die Definition

e:=Me=-Mx;+Aa (7.11)
fiir den Fehlervektor verwendet, die zur Relation
M (x;+e)= A«
fithrt. Als Zielfunktion fiir eine Parameteroptimierung wurde hier die Summe der Feh-

lerquadrate

Y =ele
gewdhlt. Wird als Zielfunktion die Summe der Absolutbetrage der Fehler oder der Ab-
solutbetrag des maximalen Fehlers gewahlt, so ergibt sich eine schlechtere Ubereinstim-

mung zwischen simulierten und gemessenen Signalverldufen. Das Optimierungsproblem
mit der quadratischer Zielfunktion und den Optimierungsvariablen

ol

lautet
min e’e
w
unter den Bedingungen
Aw =b und wy <w< wo .

Mit wy bzw. wp werden die untere bzw. obere Grenze des Vektors der Optimierungsva-
riablen bezeichnet. Fordert man zusétzlich die exakte Ubereinstimmung von Simulation
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und Messung zum Zeitpunkt ¢ = 0 lauten die Matrizen der Gleichungsnebenbedingun-

gen .

~ |A —M | Mxy

A—[OT er{} und b—[o].
Hier symbolisiert A die ersten (N — 1) Zeilen der Matrix A, €7 den transponierten
Einheitsvektor fiir die erste Komponente von e.

Die Identifikation der Parameter 3, (j = 1,...,7) der Differentialgleichung fiir x5 erfolgt
analog zur Identifikation der Parameter a; (j = 1,...,8), da die fiir die Verdampfung
ausschlaggebenden Konstanten ¢; und ¢y bereits zuvor festgelegt wurden.

Fiir jeden Identifikationsschritt mit einer gewdhlten Parametereinschriankung muss pro
Versuch, wie oben beschrieben, jeweils ein Optimierungsproblem fiir die Tiegeltempe-
ratur bzw. die Verdampfungstemperatur gelost werden.

Verwendet man hier beispielsweise die in den Abbildungen 7.5 (Versuch 1) und 7.7
(Versuch 2) dargestellten Verldufe miissen zwei Optimierungsprobleme mit rund 2600
Optimierungsvariablen, 2500 Nebenbedingungen und 2600 Beschrinkungen sowie zwei
Optimierungsprobleme mit rund 1300 Optimierungsvariablen, 1200 Nebenbedingungen
und 1300 Beschrankungen gelost werden. Zur numerischen Losung wird die ,,Optimiza-
tion Subroutine Library” [13| der Firma IBM verwendet.

Auf einem Rechner mit Intel Core 2 Duo 2.66 GHz Prozessor, 3 GB Arbeitsspeicher und
Microsoft Windows XP (32 bit) als Betriebssystem nimmt solch ein Berechnungsschritt
ca. 15 Stunden in Anspruch.
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7.4 Ergebnisse der Parameteridentifikation

Die Abbildungen 7.4 und 7.5 zeigen die erzielten Simulationsergebnisse fiir das Material
Pentazen bei langsamen Ratenénderungen (Versuch 1). Die simulierte Aufdampfrate,
Tiegel- und Verdampfungstemperatur stimmen sehr gut mit den Messungen iiberein.

Temperatur [K] —

PSS O O B ¥ s vy S
! ! ! ! ! TT Simulation !

430 g Mg |

420 ””’J;”””;L 77777 i”””% 777777 i” TVSImulatlon i”””%”’i

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
t [min] —

Abbildung 7.4: Temperaturen bei Verdampfung von Pentazen (Versuch 1)
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Abbildung 7.5: Aufdampfrate bei Verdampfung von Pentazen (Versuch 1)
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Bei schnelleren Anderungen (Versuch 2, Abb. 7.6 und 7.7) der Aufdampfrate werden
die Abweichungen etwas grofer, die Simulationsergebnisse bilden aber die Messungen
immer noch ausreichend gut nach.
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Abbildung 7.6: Temperaturen bei Verdampfung von Pentazen (Versuch 2)

06F Messung
Simulation
1 0.5
=y
g 04
=
&
= 0.3
fa

©
o

o
=

Abbildung 7.7: Aufdampfrate bei Verdampfung von Pentazen (Versuch 2)
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In Abbildungen 7.10 und 7.11 sind die Simulationsergebnisse fiir das Material Alq3
dargestellt (Versuch 1, langsame Anderungen). Auch hier stimmen Simulation und
Messung gut iiberein.
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Abbildung 7.8: Temperaturen bei Verdampfung von Alq3 (Versuch 1)
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Abbildung 7.9: Aufdampfrate bei Verdampfung von Alg3 (Versuch 1)
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Werden wieder schnellere Anderungen der Aufdampfrate vorgegeben, treten grofere
Abweichungen auf (Versuch 2, Abb. 7.8 und 7.9). Vor allem kann hier die Tiegeltem-
peratur weniger gut nachgebildet werden.
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Abbildung 7.10: Temperaturen bei Verdampfung von Alq3 (Versuch 2)
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Abbildung 7.11: Aufdampfrate bei Verdampfung von Alg3 (Versuch 2)
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7.5 Zusammenfassung

Die Ergebnisse der Parameteridentifikation nach Kapitel 7.2 und 7.3 zeigen, dass alle
Totzeiten 7y, 19, 73 und 74 zu Null gewdhlt werden konnen. Dies bedeutet, dass die zwi-
schen den einzelnen Teilen der Effusionszelle auftretende Warmeleitung durch statio-
nire Zusammenh#nge modelliert werden kann. Die instationdren Anteile sind gegeniiber
den restlichen Effekten in der Zelle vernachlissigbar klein. Einzig die instationdre War-
meleitung innerhalb des Pulvers ist zur Umrechnung der gemessenen Verdampfungs-
temperatur in die ,tatsichliche® Verdampfungstemperatur zu beriicksichtigen.

Das Gesamtmodell der Beschichtungsanlage lautet somit

dx
Xt e
e_g_z
B 12
Y~ (7.12)
mit
f(x) {fl(x)} oy w + oy + as (21— 22) + au 1y
X)= = _c2
f2 (%) le%+62x§+ﬂ3x1+ﬂ4x2+ﬁ5 e\/g
und

g(ll): 91(11) _ a5u1+@6U%+OZ7U3+068U4—Oé4U2
g2 (u) B u1 + Br us

Fiir den Zustandsvektor gilt

x — 1| Tr
- i) o TV ’
fiir den Eingangsvektor
Uy Z.%Ieiz
_fue| | Ts
U= Uus - T?(
Uy Té

Die identifizierten Parameter fiir Pentazen und Alq3 sind in Tabelle 7.1 angegeben.

Die Temperaturen von Verdampfungsgut, Tiegel, Blech und vom eingebauten Sensor
liegen wihrend eines Verdampfungsvorganges in einem Bereich zwischen 150 °C' und
330°C'. Im Gegensatz dazu dndert sich die Kammertemperatur Tx = ug im Vergleich
zu den iibrigen gemessenen Temperaturen nur wenig. Sie liegt immer im Bereich der
Raumtemperatur und wird fiir alle weiteren Berechnungen mit 7% = 23 °C' festgelegt.

Die identifizierten Parameter laut Tabelle 7.1 besitzen sehr unterschiedliche Groéfen-
ordnungen. So liegt z.B. der Parameter (3, im Bereich von 1107, 5 hingegen im
Bereich von 1-10%. Trotzdem ist eine Vernachliissigung des Terms mit /3, nicht ange-
bracht, da durch die Multiplikation mit x3 ein nicht zu vernachléssigender Beitrag zu
dd% entsteht.

Auch alle weiteren Terme mit kleinen Parameter liefern wesentliche Beitrige zu den

zeitlichen Ableitungen der Zustandsgrofen. Bei der Losung der Optimierungsprobleme
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‘ ‘ Pentazen ‘ Alq3 ‘ ‘ ‘ Pentazen ‘ Alg3 ‘

ar | 1.4-1071 | —1.2-10710 By | 4.0-1071 | 3.9-10711
ay | 25-107% | 1.3.10710 By | —29-1071 | —1.5-10711
as | —32-107% | —8.2-1072 By | 1.23-107% | 1.0-1073
as | —1.0-1072 | —2.5-1072 Bs| —6.2-107% | —8.0-1073
as | 1.5-1072 3.2-1072 Bs | —1.44-10'3 | —3.66 - 102
ag | —2.8-10711 | —2.2. 10711 Bs | 5.7-1072 3.6-1072
ar; | 7.8-1071 1.4-107° G| 1.3-1071 | 1.01-1071°
ag | —1.3-1072 | =3.0-107 1

‘ ‘ Pentazen ‘ Alq3 ‘
ci | 3.0-10* |2.29-10°
co | 1.5-10* | 1.4-10*

Tabelle 7.1: Parameter fiir Pentazen und Alq3

ist, aufgrund dieser unterschiedlichen Gréfsenordnungen der zu bestimmenden Parame-
ter, eine Normierung der Spalten der Gleichungsnebenbedingungen erforderlich.
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Teil 11

Modellbasierter Reglerentwurf
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Kapitel 8: Einfacher Reglerentwurf

Es wird ein Reglerentwurf vorgestellt, bei dem die Gleichheit der Verdampfungs-
temperatur mit der vom herstellerseitig eingebauten Temperatursensor gelieferte
Temperatur angenommen wird. Diese starke Vereinfachung fiihrt zu einem sehr
einfachen Reglerentwurf, die erzielten Resultate sind aber nicht fiir alle verwen-
deten Verdampfungsmaterialien zufriedenstellend.

Kapitel 9: Exakte Eingangs-Ausgangs-Linearisierung

Nach der Vereinfachung des Gesamtmodells aus Kapitel 7 wird mit der exak-
ten Eingangs-Ausgangs-Linearisierung eine nichtlineare Kompensation fiir die
Beschichtungsanlage entwickelt. Die Regelung der Aufdampfrate mit Hilfe der
Kompensation in Verbindung mit einem PI-Regler liefert sehr gute Resultate fiir
alle verwendeten Verdampfungsmaterialien. Sie besitzt allerdings den Nachteil,
dass alle Zustandsvariablen gemessen werden miissen.

Kapitel 10: Flachheitsbasierte Folgeregelung

Als drittes Regelungskonzept wird eine flachheitsbasierte Folgeregelung entworfen
und erprobt. Zur Realisierung des Konzeptes miissen hier nur mehr der Heizstrom
und die Aufdampfrate bekannt sein, beide sind einfach messtechnisch erfassbar.

Wie abschlieftend gezeigt wird, resultiert die mit der flachheitsbasierte Folgerege-
lung hervorragende Regelung der Aufdampfrate ebenfalls in einer Verbesserung
der Eigenschaften der hergestellten organischen Diinnfilmtransistoren.
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Kapitel 8

Einfacher Reglerentwurt

In diesem Kapitel wird ein einfacher Reglerentwurf vorgestellt, der auf einem Modell
beruht, welches das stationére Verdampfungsverhalten beschreibt [29].

8.1 Entwurfsmodell

Ein stark vereinfachtes Modell folgt aus dem Gesamtmodell (7.12), wenn im stationéren
Zustand die anndhernde Gleichheit der vom Sensor gemessenen Zellentemperatur 7’s
und der tatsdchlichen Verdampfungstemperatur 7y, angenommen wird, d.h.

TvﬁTS.

Eine Berechnung der Verdampfungstemperatur iiber die entsprechenden Zustandsdiffe-
rentialgleichungen fiir die Tiegel- und Verdampfungstemperatur kann damit entfallen.
Durch diese grobe Approximation folgt

__C2
e Ts

VTs

zur Beschreibung der Aufdampfrate R als Funktion der Sensortemperatur T%s.

Zur Identifikation der Parameter ¢; und ¢y werden Versuche mit verschiedenen kon-
stanten Verdampfungstemperaturen 75, und Tgo durchgefiihrt und die zugehorigen
Anderungen der Schichtdicke

R(Ts) =6 (8.1)

L2

dD e Ts
_: 8.2
it /Ts (8.2)

betrachtet. Durch Integration von Beziehung (8.2) iiber die Zeitintervalle [0,¢;] bzw.
[0, 5] folgt

Gilt dariiber hinaus t; = t5, so folgen aus dem Quotienten AD;/AD; die Konstanten

___ADy c2

1= ; P\/TSJ@_T‘“
1
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und
In (ADI\/TS,l )
B AD24/Ts2

1 1

Ts,2 Ts1

Cy =

Die so ermittelten Parameter fiithren im stationiren Zustand zu einer guten Uberein-
stimmung zwischen Messung und Simulation. In Abbildung 8.1 ist der zeitliche Verlauf
der Aufdampfrate von Pentazen fiir einen stiickweise konstanten Temperaturverlauf
dargestellt.

T
| ‘ | ™ Messung
0.5 Al ke 8 Wl il dabl Rl Kl Simulation [

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, -

| | Ts,=135°C
0.4 | | |

0.3

R [Angstroem/s| —

e
o

R R TR

Abbildung 8.1: Vergleich Simulation/Messung (Pentazen)

Fiir den im folgenden Abschnitt durchgefiihrten Reglerentwurf dient das Modell (8.1)
als Streckenmodel.

8.2 Reglerentwurf

Im ersten Schritt des Reglerentwurfs wird die statische Nichtlinearitét (8.1) durch ihre
inverse Funktion kompensiert. Da dies analytisch nicht mdglich ist, werden die Werte
der inversen Funktion vorab numerisch berechnet und in einer Tabelle abgelegt. Die

T T
Ry - - T R
LS _ Regler > KoNrip. DAU g Strecke >
Ta
AUk
ADU<

Abbildung 8.2: Abtastregelkreis

Hintereinanderschaltung von Kompensation und Strecke besitzt anndhernd ,ideales”
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Ubertragungsverhalten und ermdglicht somit den geradlinigen Entwurf eines linearen
zeitinvarianten Reglers. Abbildung 8.2 zeigt den Abtastregelkreis, der an der Versuchs-
anlage realisiert wurde. ADU steht hier fiir Analog-Digital-Umsetzer, DAU fiir Digital-
Analog-Umsetzer (Auflosung 12 bit).

Das dynamische Verhalten des Regelkreises soll einem System mit dominantem Pol-
paar [12] entsprechen, dessen Sprungantwort durch die Anstiegszeit ¢, ~ 500 s und das
prozentuale Uberschwingen i ~ 0% charakterisiert ist. Fiir eine Abtastzeit 7, = 5s
ergibt sich aus obigen Spezifikationen die gewiinschte zeitdiskrete Fiihrungsiibertra-
gungsfunktion

3.39-10~* (2 + 0.98)

T(2) = . 8.3
(2) (2 —0.9785 4 5 0.0145) (2 — 0.9785 — 5 0.0145) (8:3)
Daraus kann unmittelbar die gesuchte Regleriibertragungsfunktion gemaf
T 39-1074 .
C(2) ()  3.39-107% (2 +0.98) (8.4)

T 1-T(z)  (2—1)(z—0.96)

berechnet werden.

8.3 Ergebnisse

Die Schichtherstellung erfolgt prinzipiell in mehreren Phasen:

1. Schlieken der Proben-Blende und Offnen der Zellen-Blende (Abb. 2.3)

2. Vorheizen der Effusionszelle bei einer Temperatur, bei der sich eventuell vorhan-
dene Verunreinigungen im Verdampfungsgut verfliichtigen, das Verdampfungsgut
selbst jedoch nicht verdampft.

3. Regelung der Aufdampfrate entsprechend Abbildung 8.2
4. Offnen der Proben-Blende, wenn die Aufdampfrate im gewiinschten Bereich! liegt
5. Schliefsen der Proben-Blende, sobald die gewiinschte Schichtdicke erreicht wurde

Abbildung 8.3 zeigt den Vergleich zwischen einem gemessenen und einem simulierten
Verlauf der Aufdampfrate bei Verwendung der zuvor beschriebenen Regelstrategie fiir
die Verdampfung des Materials Pentazen.

Man beachte, dass die Abbildung lediglich die Phasen 3 und 4 der Schichtherstellung,
ausgehend von der Vorheiztemperatur von 80 °C' darstellt. Obwohl das mathematische
Modell aus stationdren Betrachtungen gewonnen wurde, stimmen Messung und Simu-
lation sehr gut iiberein.

Die in Abbildung 8.3 gezeigten sehr zufriedenstellende Ergebnisse kénnen allerdings
nicht mit beliebigen organischen Materialien erzielt werden. Dies ist darauf zuriick-
zufithren, dass die Annahme gleicher Verdampfungs- und Sensortemperatur eine sehr
starke Vereinfachung darstellt und somit das Verdampfungsverhalten nicht ausreichend
genau beschrieben wird.

!Darunter ist zu verstehen, dass die Differenz zwischen Soll- und Istrate hinreichend klein ist.
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Abbildung 8.3: Regelung fiir Pentazen
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Abbildung 8.4: Regelung fiir Alq3

Ein Material mit ,unangenehmem® Verdampfungsverhalten ist beispielsweise Alq3. Ab-
bildung 8.4 verdeutlicht, dass die Aufdampfrate nicht mehr dem vorgegebenen Wunsch-
verlauf folgt. Dies wirkt sich negativ auf die Qualitit der erzeugten Schicht aus. Das
stark vereinfachte mathematische Modell (8.1) erweist sich in diesem Fall als nicht
addquat - es muss das vollstindige mathematische Modell der Beschichtungsanlage
verwendet werden.

Fazit

Fiir bestimmte Materialien (z.B. Pentazen, a-NPD) kénnen mit dem vorgestellten An-
satz gute Resultate erzielt werden. Diese einfache Regelung des Verdampfungsverhal-

86



tens ist fiir dynamische Vorgaben der Aufdampfrate nur bedingt geeignet.

Die Identifikation der Parameter, die fiir alle Messungen zufriedenstellende Ergebnisse
liefern, ist zum einen dufserst schwierig, da diese vom Einbau des Tiegels und vom Be-
filllungsgrad anhdngen. Zum anderen ist die Parameterbestimmung sehr zeitaufwindig,
da jeweils das Auftreten stationirer Zustinde abgewartet werden muss.
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Kapitel 9

Exakte
Eingangs- Ausgangs-Linearisierung

In diesem Kapitel wird zunéchst das Gesamtmodell aus Kapitel 7 auf ein Entwurfs-
modell vereinfacht. Anschlieffend wird kurz die Idee der exakten Eingangs-Ausgangs-
Linearisierung beschrieben, mit deren Hilfe dann eine nichtlineare Kompensation fiir
die Beschichtungsanlage bestimmt wird. Schlieflich werden die Ergebnisse fiir die Re-
gelung der Aufdampfrate vorgestellt.

9.1 Entwurfsmodell

Um den nachfolgenden Reglerentwurf zu erleichtern wird zunéchst das Gesamtmo-
dell (9.1)

d
=) +gu) .
_c
e @2
y=a = (9.1)
aus Kapitel 7 vereinfacht. Fiir die nichtlinearen Funktionen f (x) und g (u) gilt
[ 4 4
a1 2]+ o Ty + az (1 — X)) + agxy
£ (x) = {fl (X)} _ ‘o 9.2)
f2 (x) B+ Baay + Bz xy + Baas + P N
bzw. )
[%1 (u) a5 Uy —+ (073 UQ4 —+ Q7 us —+ ag Uy — Oy U
g (u) L]z (U)} B u1 + Br us (9:3)

Die in (9.3) rot markierten Grofen stellen die messtechnisch erfassbaren, fiktiven Ein-
gangsgrofen dar. Infolge der in Kapitel 4 dargelegten Griinde werden diese nicht ma-
thematisch nachgebildet und sollen jetzt aus der Modellbeschreibung entfernt werden.
Dazu werden folgende stark vereinfachenden Annahmen getroffen:
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e Die Temperatur des herstellerseitig eingebauten Sensors Ts entspricht der Ver-
dampfungstemperatur 7y, d.h. es gilt

Ts =~ Ty bzw. Uy R Xy . (9.4)
e Die Kammertemperatur Tk ist konstant. Somit folgt
us = Tr = konstant . (9.5)
e Die Blechtemperatur Tz entspricht der Tiegeltemperatur 77, d.h. es gilt
Ts ~ Tr bzw. Uy R T} (9.6)

Unter Beriicksichtigung der Annahmen (9.4) bis (9.6) konnen die Einfliisse der fiktiven
Eingangsgrofen in die Funktion f (x) (9.2) aufgenommen werden. Das vereinfachte
Modell mit der Eingangsgrofe

U= Uy

lautet dann:

dxl 4 4
I =T+ Y2 Ty +Y3T1 +YaXa +Y5U+ V6
c2

dxg 4 4 e 2
—:51$1+52$2+53$1+54$2+55 —|—56’LL+57 (97)
dt 1/,’,['2

_c2

e T2

y=a

Die Parameter v; (i =1,...,6) und 0, (j = 1,...,7) werden wieder mit dem in Kapi-
tel 7 beschriebenen Verfahren identifiziert, die Parameter fiir die Verdampfung ¢; und
co bleiben unverdndert. Tabelle 9.1 listet die erhaltenen Parameterwerte fiir das verein-
fachte Modell (im Folgenden Entwurfsmodell genannt) und die Materialien Pentazen
und Alq3 auf.

‘ ‘ Pentazen ‘ Alq3 ‘ ‘ ‘ Pentazen ‘ Alg3 ‘
Yo | 1.64-107H | —1.1-107% 5y | 5.2-107H 3.2-107H
Y3 0 —2.5-107H1 d3 | =5.1-107% | —2.0- 1071
v | —1.0-107%2 | —1.1-107! 55 | 7.8-107% 2.2-1073
v | 1.33-1073 1.6-1071 g 0 —2.5-107°
v | 2.1-1072 4.3-1073 5, | —8.48-10° | —1.6-10°
V4 3.15 —17.69 4 | 6.3-1077 3.7-1072

04 —1.31 —1.77
‘ ‘ Pentazen ‘ Alq3 ‘
ci | 3.0-10* |2.29-10°
co | 1.5-10* | 1.4-10*

Tabelle 9.1: Parameter fiir Pentazen und Alg3 (Entwurfsmodell)
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Ein Vergleich zwischen den Simulationsergebnissen bei Verwendung des Gesamtmodells
bzw. des Entwurfsmodells ist in den Abbildungen 9.1 und 9.2 fiir Pentazen ersichtlich.
Bei langsamen Anderungen der Rate (Versuch 1) treten nur geringe Unterschiede auf,
bei schnelleren Anderungen (Versuch 2) ist ein groferer Unterschied zu erkennen. Die
prinzipielle Charakteristik des Verlaufes der Aufdampfrate wird aber dennoch zufrie-
denstellend nachgebildet.

0.55r-- —— Messung ‘ ””” ‘”" 7
Gesamtmodell ‘ ‘ i
Entwurfsmodell

,,,,,,,,,,,,,,,,,,

R [Angstroem/s| —
o
= o
§
1

e
)

a5 N
e e e o\
e I B e SRR

Abbildung 9.1: Vergleich zwischen Gesamt- und Entwurfsmodell (Pentazen, Versuch 1)

Messung
Gesamtmodell
Entwurfsmodell

o
o

1 0.5
=y
g 0.4
&
203 e e N
o=t
0.2
0.1
0 5 10 15 20 25
t [min] —

Abbildung 9.2: Vergleich zwischen Gesamt- und Entwurfsmodell (Pentazen, Versuch 2)

Abbildungen 9.3 und 9.4 zeigen den Vergleich zwischen dem Gesamt- und dem Ent-
wurfsmodell fiir Alg3. Auch hier ist die Ubereinstimmung bei langsamen Anderungen

91



Messung
Gesamtmodell
Entwurfsmodell

77777777777777777777777777777777777777777

ot
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7777777777777777777777777777777

w

R [Angstroem/s| —

t [min] —

Abbildung 9.3: Vergleich zwischen Gesamt- und Entwurfsmodell (Alg3, Versuch 1)

(Versuch 1) der Aufdampfrate deutlich besser als bei schnelleren Anderungen (Ver-
such 2). Obwohl bei der Reduktion des Gesamtmodells erhebliche Vereinfachungen
getroffen wurden, wird in allen Féllen der prinzipielle Verlauf der Aufdampfrate zufrie-

denstellend nachgebildet.

Messung
77777777777777777777777777777777777777 Gesamtmodell | |
5 r H | ! Entwurfsmodell T
1
T /S
=
g
2
[ T R IR (1) AN SRR .4 W S S W R (R
ED 3 N e
= !
o i
2/ N
e R o B AN O
0 1 2 3 4 5 6 7

Abbildung 9.4: Vergleich zwischen Gesamt- und Entwurfsmodell (Alg3, Versuch 2)

92



9.2 Grundlegende Idee der Exakten
Eingangs- Ausgangs-Linearisierung

Die grundlegende Idee der Exakten Eingangs-Ausgangs-Linearisierung [15, 26| soll hier
am Beispiel eines eingangsaffinen Systems der Ordnung n mit dem Zustandsvektor
x, einer skalaren Eingangsgrofe u und einer skalaren Ausgangsgrofe y kurz erldutert
werden. Die Vorgangsweise ist prinzipiell auch auf allgemeinere nichtlineare Systeme
erweiterbar.

Von der Regelstrecke

dx
- = a(x)+ b(x)u
y =c(x)

wird angenommen, dass sie den relativen Grad p besitzt. Das bedeutet, dass in der
p-ten zeitlichen Ableitung der Ausgangsgrofe y die Eingangsgrofe u erstmals explizit
auftritt. Unter der Verwendung der sogenannten Lie-Ableitung

Lac(x) = % a(x) (9.8)
und der k-ten Lie-Ableitung
Lk c(x) = Lo (LE " ¢(x)) mit LY e(x) = c(x) (9.9)
gilt
y _ L8 e(x) + Ly (L' e(x)) u
dtr 2 b\Ta '
Mit der Wahl
d’y
dtr

folgt fiir die Eingangsgrofe des nichtlinearen Systems

1
Ly, (Lg_l c(x))

(—LLc(x)+v) .

u =

Die neue Grofke v stellt die Eingangsgrofe der Strecke mit Kompensation (,kompen-
sierte Strecke“) dar. Das Eingangs-Ausgangs-Verhalten der kompensierten Strecke laut

v 1 U Y ~ v
—Lb(LZ-z () Strecke —> = I

x p Integrierer

L, c(x)

Abbildung 9.5: Strecke mit Kompensation (kompensierte Strecke)
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Abbildung 9.5 entspricht einer Integratorkette mit p Integrierern. Fiir die Berechnung
der Kompensation ist offensichtlich die Kenntnis des Zustandsvektors x erforderlich.

r € | linearer | vV | kompensierte Y
- Regler Strecke

\4

Abbildung 9.6: Regelkreis mit kompensierter Strecke

Zur Regelung des so entstandenen linearen Systems mit der Eingangsgrofse v und der
Ausgangsgrofse y kann im vorliegenden Fall ein PI-Regler nach Abbildung 9.6 verwendet
werden. Dieser Regler gewéhrleistet die robuste stationire Genauigkeit des Regelkreises.

9.3 Anwendung auf die Beschichtungsanlage

Die Ausgangsgrofse der Beschichtungsanlage ist mit

<2
e 2

NS

gegeben. Bereits in der ersten zeitlichen Ableitung, also

y=a (9.10)

dy _
dt

cre =2 (=2cy + x9))
5

2
2x3

c2

- —|—56u+57>
2

e

((51.231114‘(52.%%‘*—53.%1‘{—54.%2‘{—55\/1'_
tritt die Eingangsgrofe u explizit auf, der relativer Grad ist somit p = 1. Aus der

Forderung
dy

— =

dt

erhilt man die mathematische Vorschrift zur Berechnung von w (siehe yp und U in
Anhang A).

Die interne Dynamik der kompensierten Strecke besitzt die Ordnung n — p = 1 und
muss nun weiter untersucht werden. Dazu wird zunéchst die Nulldynamik bestimmt
(,Ausgangsnullung“), d.h. y = 0 und Ccll—:;’ = 0 gefordert. Infolgedessen muss laut Be-
ziehung (9.10) die zweite Zustandsgrofe verschwinden. Fiir die Nulldynamik folgt laut

Anhang A

dz
d6 d—tl = (7306 — 75 03) 21 + (7106 — 5 61) 7 + (46 06 — V5 07) - (9.11)

Nach Berechnung der Ruhelagen von (9.11) und anschliefiender Variablen-Transformation

r1 = xR + Axy
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folgt eine Differentialgleichung fiir die Auslenkungen Az; aus der Ruhelage x gy (siehe
NulldynamikRLO in Anhang A). Bei Ansatz einer quadratischen Ljapunov-Funktion

1
V(Azy) = 3 Ax?

ergibt sich die in Abbildung 9.7 dargestellte zeitliche Ableitung %. Die Nulldynamik
ist somit asymptotisch stabil.

x 10*
\

R e

V(Ax,) —

-400 -200

Abbildung 9.7: Ljapunov-Funktion zur Nulldynamik

9.4 Ergebnisse

Fiir die Regelung der Aufdampfrate, d.h. y = R, wird die oben angegebene nichtlineare
Kompensation und ein linearer Regler (hier ein PI-Regler) verwendet. Die Parameter
des PI-Reglers mit der Ubertragungsfunktion

O(s) = Kp + % (9.12)

wurden durch Simulationen so bestimmt, dass die Stellgrofe nur kurzzeitig in die Be-
grenzung geht, wenn typische Verlaufe der Aufdampfrate vorgegeben werden. Die so
erhaltenen Reglerparameter sind in Tabelle 9.2 angegeben. An der Beschichtungsanlage

‘ ‘ Pentazen ‘ Alq3 ‘
Kp| 5-107% [ 3-107!
Ky 2-100% |1-1072

Tabelle 9.2: Reglerparameter (EA-Linearisierung)

wurde die zeitdiskrete Realisierung

U; = Uj—1 +KP€Z'+(K[TQ—KP)€Z'_1
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der Ubertragungsfunktion (9.12) implementiert, wobei T, die Abtastzeit, u; die Stell-
grofe und e; den Regelfehler zum Zeitpunkt ¢ = 7, symbolisierten [9]. Als Anti-
Windup-Mafnahme wird der Integralanteil bei Erreichen des Stellgrofenmaximums
angehalten.

Zur Generierung der Solltrajektorie fiir die Ausgangsgrofse werden bereits in Hinblick
auf die flachheitsbasierte Folgeregelung (Kapitel 10) spezielle Funktionsverliufe ge-
wihlt. Bei einem Wechsel des Arbeitspunktes von y(t = 0) = yo zu y(t = t1) = y; wird

Ya(t)

y[ ...........................................................

Yo

0 Lot
Abbildung 9.8: Solltrajektorie fiir die Ausgangsgrofe y

eine k-mal stetig differenzierbare Funktion (Solltrajektorie y,) vorgegeben. Hierbei sym-
bolisiert ¢; die Ubergangszeit zwischen den beiden Arbeitspunkten. Die einfachste Form
solch einer Funktion représentiert der Polynomansatz |31]

va(t) = yo+ (y1 —vo) > pi (%) . (9.13)

i=k+1

Damit die Solltrajektorie den in Abbildung 9.8 dargestellten glatten Verlauf aufweist,
miissen die Parameter p; so bestimmt werden, dass die ersten & Ableitungen von y4 an
den Zeitpunkten ¢ = 0 und ¢ = ¢; verschwinden. Die Variable k wird hier gleich der
Systemordnung n = 2 gesetzt.

Wie die Ergebnisse fiir Pentazen (Abb. 9.9) und Alg3 (Abb. 9.10) zeigen, kann mit
Hilfe der Eingangs-Ausgangs-Linearisierung fiir beide Materialen ein sehr gutes Regel-
verhalten erzielt werden.

Fazit

Im Vergleich zur héndischen Einstellung der Aufdampfrate (Abb. 1.2 und 1.3) fiihrt
bereits die einfache Regelung laut Kapitel 8 zu viel besseren Ergebnissen (Abb. 8.3
und 8.4). Die vereinfachende Annahme stationérer Verhéltnisse resultiert aber z.B. fiir
Alg3 in einem unzulinglichen dynamischen Verhalten.

Im Gegensatz dazu ist die exakte Eingangs-Ausgangs-Linearisierung sehr gut geeignet,
eine Regelung zu entwerfen, mit der auch dynamische Vorgaben der Aufdampfrate
erfiillt werden kénnen. Auch die Verdampfung von Alq3 stellt kein Problem dar.

Der Nachteil dieser Methode besteht in der notwendigen Kenntnis der Zustandsva-
riablen x; und x5, die durch zuséitzliche Sensoren in der Zelle messtechnisch erfasst
werden. In den zurzeit am Markt befindlichen ,Seriengerédten” ist jedoch solch eine
Sensorik nicht enthalten.
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Abbildung 9.9: Ergebnisse EA-Linearisierung (Pentazen)
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Abbildung 9.10: Ergebnisse EA-Linearisierung (Alg3)

Im folgenden Kapitel 10 wird mit dem Entwurf einer flachheitsbasierten Folgeregelung
eine Methode angegeben und erprobt, bei der die Kenntnis der Zustandsvariablen nicht

mehr notig ist.
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Kapitel 10

Flachheitsbasierte Folgeregelung

Fiir den Entwurf der flachheitsbasierten Folgeregelung wird wieder das Entwurfsmodell
aus Kapitel 9.1 verwendet. Nach der kurzen Beschreibung der grundlegenden Idee der
flachheitsbasierten Folgeregelung erfolgt die Anwendung auf das Modell der Beschich-
tungsanlage.

10.1 Grundlegende Idee der flachheitsbasierten Fol-
geregelung

Als Regelstrecke wird ein nichtlineares Modell der Ordnung n mit dem Zustandsvektor
x, der skalaren Eingangsgrofse v und der skalaren Ausgangsgrofe y der Form

dx
- =f(x,u) ,
y =h(x,u) (10.1)

betrachtet. Das Modell (10.1) heift differentiell flach, wenn es einen (fiktiven) Ausgang
z gibt, sodass fiir den dazugehérigen relativen Grad p, = n gilt [6, 7, 11, 22|. Mit
Hilfe des flachen Ausgangs konnen alle Zustandsgrofen x, der reale Ausgang y und der
Eingang u differenziell parametriert, d.h. nur aus dem flachen Ausgang und dessen zeit-
lichen Ableitungen gebildet, werden. Die Parametrierung der Zustandsgréften benotigt
im Allgemeinen die ersten n — 1 zeitlichen Ableitungen

x=W, (z, 2%, .. .,z("_l)) ,
die Parametrierung der Eingangsgrofe die ersten n zeitlichen Ableitungen
u=yv, (z,z,é,...,z("))

und die Parametrierung der Ausgangsgrofe die ersten n — p zeitlichen Ableitungen des
flachen Ausgangs z
y="Y, (z,z',é, e z(”_”)) ,

wobei p der relative Grad bei Annahme der Ausgangsgrofe y ist. Alle mathematischen
Berechnungsvorschriften ¥,, ¥, und ¥, werden nur aus den Ableitungen des flachen
Ausgangs z und den Systemdaten f und h gebildet.
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Nach der Vorgabe einer glatten Solltrajektorie z4 fiir den flachen Ausgang wie in Kapi-
tel 9.4 beschrieben, kann iiber die Parametrierung der Eingangsgrofe U, die Eingangs-
grofe u, fiir eine Vorsteuerung berechnet werden. Da die Anfangswerte der Strecke
nicht bekannt sind und externe Storungen auf die Regelstrecke wirken, ist die Er-
weiterung zur flachheitsbasierten Folgeregelung mit Vorsteuerung laut Abbildung 10.1
sinnvoll. Zusétzlich treten beim realen Betrieb der Strecke nur mit der Vorsteuerung

Vorsteuerung

Trajektorien- “a €

Strecke >
planung

Regler

Abbildung 10.1: Flachheitsbasierte Folgeregelung mit Vorsteuerung

Abweichungen durch Modellunsicherheiten und nicht modellierte Effekte auf.

Fiir die Regelung wird nur der flache Ausgang z verwendet, die messtechnische Er-
fassung der Zustandsgrofen ist nicht erforderlich. Soll dennoch der Zustandsvektor x
zur Regelung verwendet werden, ist eine zusétzliche Umrechnung der Solltrajektorie
fiir den flachen Ausgang z; in die Solltrajektorien der Zustandsgréfen x, iiber die
Zustandsparametrierung W, erforderlich.

10.2 Anwendung auf die Beschichtungsanlage

Die Ausgangsgrofe y der Beschichtungsanlage entspricht keinem flachen Ausgang, da
schon nach der ersten zeitlichen Ableitung die Stellgrofe u auftritt (siehe Kapitel 9),
fiir den relativen Grad gilt

p=l<n=2.

Im vorliegenden Fall darf in ‘fl—tz die Grofe u nicht erscheinen. Aus diesem Grund ist
folgender Ansatz fiir einen flachen Ausgang z naheliegend:

2= 06 T1 — Y5 T2 . (10.2)

Da erst bei der zweiten zeitlichen Ableitung von z die Eingangsgrofe u explizit auf-
scheint (siehe Anhang B), entspricht z einer flachen (fiktiven) Ausgangsgrofe.

Nach der Vorgabe einer glatten Solltrajektorie y, fiir die reale Ausgangsgrofse kann iiber
die interne Dynamik die dazugehorige Solltrajektorie fiir den flachen Ausgang berechnet
werden. Aus dieser folgt iiber die Eingangsparametrierung ¥, der Sollverlauf fiir die
Stellgroke uy (Vorsteuerung, Abb. 10.2). Die Vorsteuerung wird um eine zusétzliche
Regelung der realen Ausgangsgrofe y ergianzt, die die zusétzliche Stellgrofe ug liefert.

Die praktische Realisierung dieser Regelstrategie ist jedoch nicht nach dem eben vorge-
stellten geradlinigen Weg moglich, da die Parametrierungen der Zustandsgréften durch
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Vorsteuerung

1 ier- Ya e
Trajektorien N Regler
planung _

Strecke y

A\ 4

Abbildung 10.2: Flachheitsbasierte Folgeregelung fiir y mit Vorsteuerung

implizite Gleichungen gegeben sind. Es gilt

OZ\I’LE (Z,$17,T2) )
u=V, (2 x1,29) , (10.3)
0=V, (2 2,22,y) (10.4)

laut Anhang B. Die Berechnung der Stellgrofie u, erfolgt somit in mehreren Schritten:
1. Vorgabe einer glatten Solltrajektorie y, fiir die Ausgangsgrofe

2. Berechnung der Solltrajektorie x5 4 fiir die zweite Zustandsvariable aus der Aus-
gangsgleichung (9.10)

3. Berechnung der Solltrajektorie z4 fiir den flachen Ausgang iiber die aus Bezie-
hung (10.4) folgende Differentialgleichung fiir z

4. Berechnung der ersten Zustandsvariable aus Definition (10.2) des flachen Aus-
gangs

5. Berechnung des Sollverlaufes uy der Stellgrofe mit Hilfe von Relation (10.3)

0.5
045 e N e

o & o
w Ot =~
| | |

R [Angstroem/s| —
o
[\
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7 .
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Simulation

10

t [min] —

Abbildung 10.3: Vergleich Vorgabe/Simulation der Ausgangsgrofe y (Pentazen)
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Abbildung 10.3 zeigt den Vergleich zwischen dem vorgegebenen und dem simulierten,
nahezu deckungsgleichen Verlauf fiir die Ausgangsgrofse y bei geeigneter Wahl der An-
fangszustande.

Zur Dimensionierung des hier verwendeten PI-Reglers wird zuerst die Regelstrecke um
eine typische Solltrajektorie, wie exemplarisch in Abbildung 10.3 dargestellt, linearisiert
und das jeweils dazugehorige Bode-Diagramm gezeichnet (Abb. 10.4).

240

Betrag [dB] —

-280

Phase [°] =
IS
&

Frequenz [rad/s] —

Abbildung 10.4: Bode-Diagramm der linearisierten Regelstrecke (Pentazen)

Aus all den gezeichneten Bode-Diagrammen wird ein ,reprisentativer mittlerer Verlauf
entnommen (rot in Abb. 10.4). Fiir Pentazen folgt die Ubertragungsfunktion

1.0614 - 10713 (s 4 0.0107)

G entazen - )
pentasen (8) = 770 G01270) (s + 0.03704)

fiir Alq3
7.0363 - 10713 (s + 0.1976)

(s 4 0.217)(s 4 0.02251)

Gaig(s) =

Der PI-Regler mit der Ubertragungsfunktion (9.12) wird nun mit dem Frequenzkennli-
nienverfahren so entworfen, dass das dynamische Verhalten des Regelkreises, dem eines
Systems mit dominantem Polpaar entspricht [12]. Die Sprungantwort soll hierbei die
Anstiegszeit ¢, ~ 50s und ein prozentuales Uberschwingen i ~ 0% aufweisen. Die
zeitdiskrete Reglerrealisierung erfolgt wie in Kapitel 9.4 mit den Parametern laut Ta-
belle 10.1.

‘ ‘ Pentazen ‘ Alq3 ‘

Kp 24.9 3.13
Ki 1.03 0.15

Tabelle 10.1: Reglerparameter (flachheitsbasierte Regelung)
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10.3 Ergebnisse

Abbildungen 10.5 bis 10.6 zeigen die mit der flachheitsbasierten Folgeregelung erzielten
Verldufe der Aufdampfrate R = y bei Verwendung von Pentazen. Die erzielten Verlaufe
stimmen mit den vorgegebenen Verldufen sehr gut iiberein.
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Abbildung 10.5: Ergebnisse flachheitsbasierte Folgeregelung (Pentazen)
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Abbildung 10.6: Ergebnisse flachheitsbasierte Folgeregelung (Pentazen)

Wird Alg3 verwendet, treten bei kleinen Aufdampfraten etwas grofere Abweichungen
zwischen den gewiinschten und tatsichlichen Verldaufen auf (Abb. 10.7). Dies liegt zum
einen an der Wahl einer sehr kleine Transitionszeit (hier 300 s) zwischen den Arbeits-
punkten. Zum anderen wurde das Entwurfsmodell so bestimmt, dass die Aufdampfrate
im Bereich zwischen 2 bis 5 Angstrom pro Sekunde gut durch das mathematische Mo-
dell nachgebildet werden kann. Im Bereich kleinerer Raten ist die Nachbildung etwas
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Abbildung 10.7: Ergebnisse flachheitsbasierte Folgeregelung (Alg3)

schlechter. Dies verdeutlicht auch Abbildung 10.8, in der ein ,terrassenformiger” Ver-
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Abbildung 10.8: Ergebnisse flachheitsbasierte Folgeregelung (Alg3)

lauf fiir die Aufdampfrate vorgegeben wurde. Nur bei — fiir die Verdampfung von Alq3
— kleinen Aufdampfraten ist kurzzeitig eine etwas grofere Abweichung vom Sollverlauf
ersichtlich. Bei hoheren Aufdampfraten ist die Ubereinstimmung zwischen der Vorgabe
und dem erhaltenen Verlauf wieder sehr gut.
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Fazit

Die hier vorgestellte flachheitsbasierte Folgeregelung ist fiir die Regelung der Auf-
dampfrate hervorragend geeignet. Sie liefert im Vergleich mit dem héndischen Betrieb
der Anlage sowie den anderen hier vorgestellten Reglungsmethoden mit Abstand die
besten Ergebnisse. Zur Realisierung der Regelung ist keine zusitzliche Messung der
Tiegeltemperatur T = x; bzw. der Temperatur des Verdampfungsgutes Ty = x9
erforderlich. Als einzige Systemgrofie miissen der Heizstrom ipe;, = /u und die Auf-
dampfrate R = y messtechnisch erfasst werden. Alle restlichen Systemgrofsen werden
mit Hilfe des entwickelten mathematischen Modells berechnet.

Als Nachteil dieser Methode ist der hohe Rechenaufwand zur Bestimmung des Soll-
verlaufes fiir die Stellgrofse ugy zu nennen. Die Implementierung in LabView stellt kein
Problem dar, fiir eine Realisierung direkt in der Anlagensteuerung miissten aber die
Berechnungsvorschriften noch weiter vereinfacht werden.

10.4 Herstellung von organischen Diinnfilmtransisto-
ren

Die Herstellung von organischen Diinnfilmtransistoren (OTFEFTs) stellt einen Anwen-
dungsfall fiir die entworfene flachheitsbasierte Folgeregelung der Aufdampfrate dar. Fiir
die Transistoren wird hier die ,bottom gate, top contact“-Bauweise laut Abbildung 10.9
verwendet. Die Gate-Elektrode wird durch das Silizium-Substrat (Si) gebildet, das Di-

Au

[ N

Pentazen —|

Si0, —F

[ Si

Abbildung 10.9: Struktur eines organischen Diinnschichttransistors

elektrikum fiir den Transistor besteht aus Siliziumdioxid (SiOz). Die ersten 10 nm der
Pentazen-Schicht werden mit einer Rate von 0.03 Angstrém pro Sekunde aufgebracht,
anschlieffend wird die Rate auf 0.1 bzw. 0.2 Angstrom pro Sekunde gesteigert. Mit Hilfe
der Elektronenstrahlverdampfung wird abschliefend zur Herstellung der Source- und
Drain-Elektrode Gold (Au) durch eine Schattenmaske aufgedampft.

Zum Aufbringen dieser Schicht wurden zwei unterschiedliche Vorgangsweisen gewéhlt:
1. Probe: hindisches Einstellen der Aufdampfrate
2. Probe: Aufdampfen mit dem vorgestellten Regelungskonzept

Abbildung 10.10 zeigt Aufnahmen eines Rasterkraftmikroskops der Pentazen-Schichten.
Da sich die Ladungstriger zwischen Source- und Drain-Elektrode quer durch die Schich-
ten bewegen, ist eine geringe Anzahl von Korngrenzen, d.h. grofe Keime im Bild des
Rasterkraftmikroskops, wiinschenswert.
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Abbildung 10.10: Pentazen auf Siliziumoxid

Probe 1 weist eine, im Vergleich zur Probe 2 wesentlich grofere Anzahl kleiner Keime
auf. Diese entstehen aufgrund der beim héindischen Einstellen stirker schwankenden

Aufdampfrate wiahrend der Schichtherstellung.

Zum weiteren Qualitidtsnachweis der ,geregelt” hergestellten Schicht (2.Probe) sind in
Abbildung 10.11 die Ausgangskennlinien der beiden Transistoren angegeben.
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Drain-Spannung [V]—

Abbildung 10.11: Vergleich der Ausgangskennlinienfelder

Die Kennlinien der handisch hergestellten Transistoren sind in Abbildung 10.11 blau
dargestellt, die Kennlinien der mit der flachheitsbasierten Regelung gefertigten Tran-
sistoren (2.Probe) rot. Die Drain-Strome sind jeweils fiir drei verschiedene Gate-Span-
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nungen (durchgezogene, strichlierte und gepunktete Kurven) aufgetragen. Probe 2 weist
deutlich hohere Source-Drain-Strom und damit ein besseres Ubertragungsverhalten auf.

In Abbildung 10.12 ist der Logarithmus des Drain-Stroms iiber der Gate-Spannung
aufgetragen, um das Einschaltverhalten beider Transistoren zu vergleichen. Beim ,,ge-

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
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10_5 mit Regelung

6
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7
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log(Drain-Strom) —

-8
10

9
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10 |l Sl el el Rl el dp il Py '
-40 -35 -30 -25 -20 -15 -10 -5 0

Gate-Spannung [V] —

Abbildung 10.12: Vergleich des Einschaltverhaltens

regelt” hergestellten Transistor ist fiir Gate-Spannung zwischen 0V und —5V eine
grofere Steigung ersichtlich, die zu einem schnelleren Schaltverhalten fiihrt. Zusétzlich
wird bei der 2.Probe eine hohere Ladungstragerbeweglichkeit (Driftgeschwindigkeit der
Ladungstriager in einem elektrischen Feld) erzielt.
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Kapitel 11

Zusammenfassung und Ausblick

Im ersten Teil dieser Arbeit wurde ein mathematisches Modell einer Beschichtungsan-
lage entwickelt. Dazu wurde zunéchst die bestehende Anlage analysiert und mit zusétz-
lichen Sensoren bestiickt, um auch die internen Systemgrofen (z.B. die Temperatur des
Tiegels der Effusionszelle) messtechnisch zu erfassen.

Einen zentralen Punkt bei der Modellierung der Beschichtungsanlage stellte die Un-
tersuchung des Verdampfungsverhaltens der organischen Halbleiter im Hochvakuum
dar. Es konnte durch Versuche und Simulationen gezeigt werden, dass die instationére
Verdampfung durch eine algebraische, nichtlineare Funktion beschrieben werden kann
(Beziehung von Hertz und Knudsen). Eine Nachbildung des instationdren Verhaltens
mit Hilfe der Nichtgleichgewichts-Thermodynamik ist hierzu nicht erforderlich!
Grundvoraussetzung fiir diese einfache Nachbildung ist die Verwendung der ,tatséch-
lichen Verdampfungstemperatur des Verdampfungsgutes. Wie die Untersuchungen an
der Effusionszelle zeigen, treten sehr unterschiedliche Temperaturen im Verdampfungs-
gut auf. Als die fiir die Verdampfung entscheidende Temperatur wurde die Temperatur
in den randnahen Bereichen des Tiegels der Zelle identifiziert.

Ein weiterer wichtiger Punkt war die mathematische Nachbildung des thermischen
Verhaltens der Effusionszelle. Die Wéarmestrahlung, vor allem zwischen den einzelnen
Teilen der Zelle wurden betrachtet, wobei auch das Auftreten von Reflexionen beriick-
sichtigt wurde.

Zusammen mit dem Modell des Ubertragungsweges zwischen der Effusionszelle und
der Probe sowie dem stark vereinfachten Modell des Schichtenwachstums an der Probe
folgte ein Gesamtmodell der Beschichtungsanlage. Dieses besteht aus zwei gewohnli-
chen, nichtlinearen Differentialgleichungen erster Ordnung mit konstanten Koeffizien-
ten. Die Identifikation der Parameter erfolgte zuerst fiir das Verdampfungsverhalten
und anschliefend fiir das thermische Verhalten der Zelle. Hierfiir wurden jeweils repré-
sentative Messungen bei Verwendung der sehr unterschiedlichen Materialien Pentazen
und Alg3 verwendet.

Den zweiten Teil dieser Arbeit bilden der Entwurf und die Erprobung dreier modell-
basierter Reglerentwurfsverfahren. Das erste Verfahren stellt einen einfachen Regler-
entwurf zur Beeinflussung des stationéren Verhaltens der Anlage dar. Die sehr stark
vereinfachende Annahme der Gleichheit der gemessenen Zellentemperatur mit der Ver-
dampfungstemperatur fiihrt zu einem stark vereinfachten Modell in Form einer nicht-
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linearen Gleichung. Nach der Kompensation dieser nichtlinearen Funktion wurde zu-
sitzlich ein linearer Regler entworfen und an den Verdampfungsmaterialien erprobt.
Besonders konnten fiir die sehr langsame Verdampfung von Pentazen zufriedenstellen-
de Resultate erreicht werden, fiir die Verdampfung von Alq3 ist diese Methode nicht
geeignet.

Anschliefsend wurde mit Hilfe der Exakten Eingangs-Ausgangs-Linearisierung eine nicht-
lineare Kompensation fiir ein vereinfachtes Entwurfsmodell bestimmt. Dieses reduzierte
Entwurfsmodell geht aus dem allgemeinen mathematischen Modell der Beschichtungs-
anlage hervor und besteht ebenfalls aus zwei gewdhnlichen nichtlinearen Differenti-
algleichungen erster Ordnung. Es ist noch ausreichend genau, um die wesentlichen
thermischen Effekte in der Zelle zu beschreiben.

Fiir die kompensierte Strecke wurde iiber die Einstellung eines PI-Reglers eine asym-
ptotisch stabile Fehlerdynamik fiir den geschlossenen Regelkreis vorgegeben. Wie die
Ergebnisse zeigen, ist die Methode auf Basis der exakten Eingangs-Ausgangs-Lineari-
sierung sehr gut geeignet, um eine Regelung fiir die Beschichtungsanlage zu entwerfen.

Da die fiir die Eingangs-Ausgangs-Linearisierung benétigten Zustandsvariablen mit
marktiiblichen Anlagen nicht gemessen werden kénnen, wurde abschliefiend eine flach-
heitsbasierte Folgeregelung inklusive Vorsteuerung entworfen. Diese Methode liefert fiir
Pentazen und Alq3 hervorragende Resultate bei der Regelung der Aufdampfrate und
wird daher bei der Beschichtungsanlage zurzeit eingesetzt. Sie iibertrifft alle bisher be-
kannten Methoden zur Regelung des Verdampfungsverhaltens organischer Halbleiter
im Hochvakuum.

Weitere Arbeiten werden sich mit der Reduktion der mathematischen Ausdriicke fiir
die Berechnung des Sollverlaufes fiir die Stellgrofe beschéftigen, um die Realisierung
der Regelstrategie zu vereinfachen. Auch ist ein einfacheres Verfahren zur Identifikation
der Parameter des Entwurfsmodells fiir andere Materialien, sowie eine Ubertragung der
Regelungsstrategie auf dhnliche Anlagen wiinschenswert.

Zu guter Letzt erlauben die durchgefiihrten Untersuchungen iiber das instationére Ver-
dampfungsverhalten und die Temperaturverteilungen in der Effusionszelle den Entwurf
vollig neuer Geometrien von Verdampfungsquellen.
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Anhang A

Maple-Berechnungen zur Exakten
Eingangs- Ausgangs-Linearisierung

Maple,! Version 12

restart:
y := cl[1]*exp(-c[2]/x[2] (t))/sqrt(x[2](t))

yp := simplify(diff(y,t))
o (d _
—1/2¢re wu><g?@(w>(—2c,+x2a»(x2a» 5/2

dx[2] := deltal1l*x[1](t)~4+deltal2]*x[2](t)~4+deltal3]*x[1](t)+

deltal4]*x[2] (t)+deltalb]*exp(-c[2]/x[2](t))/sqrt(x[2] (£))+

delta[6]*u(t)+deltal7]

5y (21 (8)* + 8o (9 (1)) + 831 (£) + Saa (t) + S5¢ 220 ( 2 (t))
+ 6

yp := simplify(subs(diff(x[2](t),t) = dx[2], yp))

http://www.maplesoft.com/products/maple/  (aufgerufen am 10.12.2010)
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—1/2¢ie B0 (51 (21 (6)* Vo (8) + 02 (22 (£)*% + 031 (1) Vo (8) + 04 (2 ()" +
dse” 0 + dou (1) /22 (8] + 07/22 (1)) (=22 + 72 (1)) (22 (1)

U := simplify(solve(yp = v, u(t)))

- (—2 cre” 2008, (21 (1) /a2 ()es + cre 5008 (21 (£)* (aa (£))Y? —
2 cle_%ég (2o (t))g/2 co + cle_%ég (22 (t))11/2 -2 cle_mégxl (t) /o (t)eat
1€ T 551 () (22 (£))*? — 216 =200, (20 (1) cp + cre” m20064 (2 (1)) —
2@625?5%CQ+Cﬁ;2£%65Q(ﬂ —2ce S, x2@ﬁa+whezz 187 (2 (£))** +

20 (15 (1)) ) 02200 ( - (t)> e (=20 4 (1))

dx[1] := gamma[1]*x[1] (t) 4+gamma[2]*x[2] (t) ~4+gamma[3]*x[1] (t)+
gamma [4] *x [2] (t) +gamma [5] *u (t) +gamma [6]

v (1 (1) + 72 (22 (1) + 321 () + 722 () + Y50 () + 76

simplify(subs(u(t) = U, yp))

X2 := simplify(subs(u(t) = U, dx[2]))

—2em0y (25 (1)) 17t (=20 + w0 (1))

InterneDynamik := simplify(subs(u(t) = U, dx[1]))
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(2 (21 () Vs (O)dscica — 7 (21 (8))* (22 (£))* Sscr + 29 (22 (1)) Sgcrca—
Yo (22 ()2 Sc1 + 2521 (t) \/m%cl@ — ey () (22 (1)Y2 Sger+
294 (22 (£))*% Sgc100 — 7 (22 (£))”% 861 — 2950101 (21 ()" /2 (£)cat
Yser61 (w1 (8)" (w2 (8)Y? = 27950102 (w2 ()" € + 50102 (22 (1)) /* —
2 y5c10321 (£) /T () + Y5c18321 (£) (2 (8))¥% = 2750164 (22 (£))*2 cot
V5C104 (T2 (15))5/2 - 2756_%015502 + ’}/56_%0155.T2 (t) — 2750157m02+
YV5¢107 (2 (15))3/2 + 275e%v (o (t P4 2765560102 Y6 (22 (1)) 3/2 5601>

(Va) e 2+ 1)

InterneDynamik := subs(exp(-c[2]/x[2]1(t)) = Yxsqrt(x[2](t))/
c[1], InterneDynamik)

— (2 (@1 (1) V2 Dserca =71 (@1 (6))* (22 (0" doer + 275 (w2 (1) doerca—
Yo (w2 ()2 Bge1 + 2521 (¢ \/F )86c1ca — Y31 (£) (22 (8))* Sgc1+
274 (2 (1)) Gocrca — v (w2 (£)* der — 2750161 (1 (1)) v/ ()ea+
0y (w1 (8)" (22 (£))"? = 295e102 (22 (£)"% 2 + 50100 (22 (1) ° —
2510521 (8) /T ()2 + 5010511 (8) (2 ()Y — 250164 (22 (£)% cot
vsc104 (12 (1)) — 2753/\/?55@2 +y5Y (22 ()Y 65 — 251007/ 22 (E) ot
YV5C107 (22 (t))?’/ + 275e$2<“v (o (t 54 2765560102 Y6 (22 (1)) 3/2 5601>

(Va®) o (-2e+ o @)

Y :=0; v :=
Nulldynamik :

3

N o

limit (subs ({x[1] (t) = x1, x[2](t) = x2%},
InterneDynamik), x2 = 0)

V121486 + Y606 — V30171 " + Y331 O — V50351 — 507
06

NulldynamikRLO := simplify(subs(xl = x[RL]+Dx[1], Nulldynamik))
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— (—m06wrL* — 406w pL* Dry — 61062 5L* Dr1* — 41060 5L D1® — 7106 Dy —
V606 + V5012 rL" + 475013 5° Dry + 6450125, ° Doy 4+ 4956125, Doy + 456, Doy —
V3067 rr, — V306 D71 + V5037 RL + V503 DT1 + Y507) (56_1)

V := (1/2)*Dx[1]"2

1/2 Dz,?

Vp := simplify((diff(V, Dx[1]))*NulldynamikRLO)

— (Dzy (—d6zr* — 471062 RL° D1 — 6 11062 rL> Da1® — 4710625, D1y* — 7106 Dy * —
Y606 + 15017RLY + 4 V561202 Doy + 6 Y5612 R,2 D71 + 495010 D1y + v56, Dyt —
’}/3(56.%‘}3[, — ’}/3(56DI1 + 75531‘3[, + ’75(53DI1 + ’7557)) (56_1)
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Anhang B

Maple-Berechnungen zur
flachheitsbasierten Folgeregelung

restart:
y := clll*exp(-c[2]/x[2](t))/sqrt(x[2] (%))

__°c_ -1
cie 20 ( Ty (t))

dx[1] := gamma[1]x*x[1] (t) ~4+gamma[2]*x[2] (t) ~4+gamma[3]*x[1] (t)+
gamma [4] *x [2] (t) +gamma [5] *u (t) +gamma [6]
v (1 (8)" 72 (22 ()" + Y321 () +7ama (1) + 750 () + 76
dx[2] := deltal1]*x[1](t) 4+deltal2]*x[2] (t) 4+deltal3]*x[1](t)+

delta[4]*x[2] (t)+delta[5]*exp(-c[2]1/x[2] (t))/sqrt(x[2] (t))+
delta[6]*u(t)+deltal7]

5y (1 () + 8 (0 ()" + S3z1 (£) + daza () + 0 7200 ( s (t)) "4 Seu (t) + o7

z := deltal[6]*x[1] (t)-gamma[5]*x[2] (t)

0621 (t) — Y572 (1)

diff(z,t):
simplify(subs ({diff (x[1](t),t)=dx[1],diff (x[2](t),t)=dx[2]1},zp))

zp :
zp :
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B <_56 22 (t)7 (21 (t))4 — 06 (452 ()" 72 — 86/ s (t)y51 (£) — 8 (w9 (£))* 7u—
Vs ()76 + 7501 (21 ( V (t) +7552 g ( 9/2 + 50371 () /22 (1) +
7501 (22 (£))*? + 5850 %20 + y587/72 (¢ )) ( 9 (t))_1

diff(zp,t):
simplify (subs ({diff (x[1](t),t)=dx[1],diff (x[2](t),t)=dx[2]1},zpp))

zpp :
zpp :

1/2( 25042 (2 (£))* — 250500 5200 /5 (£)0321 (1) —

2505c0e” 720/ (D)01 (1 (1))" — 750 (w2 (1)) bse” 70 -

89501 (21 (1)) (w2 (1))" 31 — 1564 (w2 (1))*/* dse™ 07 — 23505000720 /3 (£) 57—
87505 (5 (1))° 01 (21 (1)) — 29505¢00~ o) Vo (£)86u (t) + 886 (2 (1)) 11/2 7255(3_%4—
x5 (t) 505°e 20— 25052000 2 ) — 8456, (1 (1) (22 (1) yo+
(2 (1)) 4501 (1 (£))* 65”0 — 850 (x5 (£))° Sou (1) -

27505 (2 ())* 11 (21 ()" = 27503 (22 (1)° Y321 (£) + (22 ()% o850 20 6gu (1) —
850 (w2 (1))° 31 (1) + (22 (£)™ 7581 (£) Bse™ 7200 — 2584 (2 (£)) 61 (a1 (1)) —
27501 (w2 (1)) 51 (1) — 27584 (22 (£))* S (£) — 27505000 20 (23 (1)) St
806 (2 (1)) 71 (w1 (1))° 72 = 87502" (w2 ()" + 266 (w2 (1)) 5”21 (1) +
8367 (2 (1)) yau () + 856 (w2 (8)° 1% (21 (1)) + 2067 (w2 (1)) yawe (t) —

2795205 (w2 (1)) w (t) — 27503 (w2 (£))" 72 — 107564 (w2 ()7 02 + 286 (w2 (1) 372+

206 (22 (1)) 7402 4+ 206 (22 () Y374 + 8 86 (2 (1))° 7207 + 206 (22 (£))* 7404—

27504 (2 (t))3 07 + 86 (o (t ))7 Y204 + 2 06 (2 (t))3 Y3Y6 + 2 96 (2 (t))3 V407 —

87502 (2 (£))° 67 — 29563 (2 ()" 74 — 29505 (22 (£))° 76 + 8 66 (22 (£)) " 1262~
250500 720 (3 (8))*72 8y + 886 (22 (£))° 71 (1 (8))* 9t (1) + 806 (2 (£)) 7201 (21 (1)) +

806 (2 (1))° Y2031 (1) + 206 (22 (1)) 3750 () + 286 (22 (1)) Yabszy (£) +
2.8 (2 (1)) 7adse™ B + 886 (22 (£))° 71 (21 (1)) 76 — 875261 (w1 (1)) (2 (8)) e (1) +
886 (22 (£)) 71 (21 (1)) 7 + (a2 (£)** 1507657200 + 265 (2 (1)) 701 (21 (1)) +
1066 (2 (£))* 1 (21 (£))" 75 — 87501 (951( )) ( ( ))3 73—
8501 (21 (1))* (22 () 72 — 87501 (w1 (1)) (w2 (1)) 7a) (=

N

y:
z:

N

1
2
zlp := simplify(subs(diff(x[2](t),t)=dx[2],diff(z1,t)))
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—1/2 cle_% <(51 (.Tl (t))4 \ L2 (t) + (52 (.%'2 (t))9/2 + 531’1 (t) \ T2 (t) + 54 (.%'2 (t)) /2
Sse” 7T 4 Sgu (£) /7o (£) + 07/T2 (t)) (=25 + 25 (1)) (22 ()

z2p := simplify(zp):
InterneDynamik := simplify(subs(exp(-c[2]/x[2](t))=Y*sqrt(x[1](t))/
cl[1],z2p))

- <_5' s ()71 (21 (£)" = d (372 (t))g/Q — S/ ()31 () — 0 (22 (£))* 7u—
06/ T2 () Y6 + 501 (1 (t V t) 4+ 502 (w2 (¢ w+%%ﬁ@ xo (t)+
1501 (a2 ()7 + 305 + 350/ 0) (Vaz )

NullDynamik := simplify(subs({Y = 0,x[1](t)=x1,x[2] (t)=x2},
InterneDynamik)) :
limit (NullDynamik,x2=0)

Nulldynamik :

067121 + 86v321 + 8676 — V50131t — V50531 — Y507

InterneDynamik := simplify(subs(x[1](t)=solve(z2=Z2,x[1](t)),
InterneDynamik))

( (22 (1) merderst — 4 (22 (1) merder5° 22 — 6 (22 (1) merdeys2 222 —
( ( )) 10156’}/5Z2 — i) (t)710156Z24 — 565 (.Tg (t))9/2 ")/201—
(25 (£))*? Y3¢106M 95 — /T (1) 7301061 22 — 66° (25 (£))*? 7ac1 — 66° /2 (E)y6c1+

’}/5551 (.TQ (t)) 9/2 c1 + 4’}/54(51 (.TQ (t))7/2 C1 Z2 +6 753(51 (.TQ (t))5/2 C1 222+
4’}/52(51 (.TQ (t))3/2 C1 Z,?S —+ ’75(51 \ L2 (t)01Z24 -+ 7552 (.TQ (t))g/Q 61564+
V5203 (22 (£))*2 €106° + Y503/ 22 (£)c106° 22 + 7504 (25 (1)) 1661+

To () + 22 4 -1
7555Y %564 + ")/557\/ T (t)01564) 56 401 ! ( i) (t))
6
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Anhang C

LabView Implementierung

Die gesamte Hardwareanbindung der externen Gerite der Beschichtungsanlage Uni-
vex 350 der Firma Oerlikon Leybold Vakuum' sowie die vorgestellten Verfahren wurden
im Rahmen dieser Arbeit mit LabView 8.5 der Firma National Instruments? implemen-

tiert.

Die Hardwareanbindung besteht aus folgenden Modulen:

Abbildung der Anlagensteuerung (Siemens® Simatic S7) iiber einen OPC-Server
der Firma National Instruments (z.B. Druck im Inneren der Vakuumkammer,
vorgegebener Heizstrom, Zellentemperatur, Stellungen aller Blenden)

Anbindung der beiden Schichtdickensensoren (Maxtek-Inficon [20]) iiber deren
serielle Schnittstellen (z.B. Schichtdicke, Aufdampfrate, Massenbelag)

Anbindung der laut Kapitel 2 und 4.3.2 zusétzlich eingebauten Temperatursen-
soren iiber ein CompactDAQ-System der Firma National Instruments (z.B. Tie-
geltemperatur, Verdampfungstemperatur, Probentemperatur)

Realisierung der Umschaltung zwischen den einzelnen Effusionszellen iiber Re-
laismodule im CompactDAQ-System

Anbindung der direkt an einer Zelle vorgenommenen Strom- und Spannungsmes-
sung iiber serielle Schnittstellen

Fiir die Untersuchung der in dieser Arbeit vorgestellten Methoden wurden folgende
Module implementiert:

Trajektorienplanung fiir die gewiinschte Aufdampfrate
Nichtlineare Kompensation fiir die exakte Eingangs-Ausgangs-Linearisierung

Berechnung der Solltrajektorien der Zustandsvariablen und der Stellgréfe fiir
die flachheitsbasierte Folgeregelung mit Vorsteuerung. Die Losung der impliziten
Gleichungen ist hier besonders zeitaufwéndig, die gewéhlte Abtastzeit von T, =
1 s kann aber dennoch eingehalten werden.

thttp:/ /www.oerlikon.com /leyboldvacuum/de/ (aufgerufen am 10.12.2010)
2http://www.ni.com/de/ (aufgerufen am 10.12.2010)
3http://www.automation.siemens.com/ (aufgerufen am 10.12.2010)
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e Lineare Regler fiir alle drei Ansétze

Zusitzlich zu den Modulen der Hardwareanbindung und Regelung wurden weitere all-
gemeine Module programmiert:

e Hauptmodul zur Eingabe der Vorgaben des Anlagenbenutzers, Betéitigung des
Not-Aus-Mechanismus, graphische Darstellung von vorgegebenen und gemesse-
nen Signalen (z.B. Aufdampfrate, Heizstrom)

e Berechnung der Systemgroken iiber das Gesamt- und Entwurfsmodell zur Uber-
wachung des Systems (z.B. automatische Abschaltung bei zu hoher Verdampfungs-

temperatur)
e Messdatenverarbeitung und Speicherung der Messdaten

Zusammen ergibt dies fiir die Implementierung der flachheitsbasierten Folgeregelung
rund 2500 Knoten (d.h. Blécke mit Eingéngen und/oder Ausgéngen) und 115 Struktu-
ren (z.B. Schleifen). Das Programm mit 72 Benutzer-VIs besitzt einen Speicherbedarf
von ca. 1.5 MB.
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