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Kapitel 1

Einleitung

Seit einigen Jahrzehnten erlebt die Produktion und Anwendung der Gruppe-
ITI-Nitride ein exponentielles Wachstum. Doch trotz des technologischen Durch-
bruchs in ihrer wirtschaftlichen Nutzung im optoelektronischen Bereich ist der
Mechanismus des in ihnen stattfindenden Lumineszenzprozesses noch nicht voll-
sténdig verstanden. Insbesondere die Tatsache, dass dieser Mechanismus relativ
unempfindlich ist gegeniiber der hohen Defektdichte (grofitenteils Versetzungen),
wie sie z.B. in Ga,In;_,N LEDs auftritt. Bei anderen Halbleitermaterialen wiirde
diese Anzahl an Defekten zum kompletten Versagen der Diode fithren.

Das grofie wirtschaftliche Interesse liegt in der groflen Bandliicke begriindet,
durch die sich die Gruppe-III-Nitride auszeichnen. Sie reicht von 1,9 eV fiir InN
iiber 3,4 eV fiir GaN bis zu 6,2 eV fiir AIN. Uber die ternéren Verbindungen
Al,Ga;_.N, In;_,ALN und In,Ga;_,N ist die Bandliicke zwischen 1,9 eV und
6,2 eV durchstimmbar, was in Abbildung 1.1 dargestellt ist. Es sei noch erwahnt,
dass die Bandliicke von InN in [WALOQ6] zu 0,7 eV bestimmt worden ist.

Neben ihrer groflen Bandliicke zeichnen sich die Gruppe-III-Nitride durch ihre
grofle Harte sowie hohe chemische und thermische Stabilitédt aus. Dadurch eignen
sie sich als Halbleiterbauteile oder Sensoren, die im Hochtemperaturbereich oder
in aggressiven chemischen Umgebungen eingesetzt werden kénnen.

Zur Strukturierung und Dotierung von Halbleiterbauteilen findet die Methode
der Implantation Anwendung. Konzentration und Tiefe der eingebrachten Isoto-
pe sind dabei besser zu kontrollieren als z.B. bei der Eindiffusion. Als Nachteil
der Methode ergeben sich jedoch Kristallschdden durch den Einschuss der Ato-
me. Bei hohen Dosen kann dies zur volligen Amorphisierung des Kristallgitters
fithren. Ansonsten ist es moglich, die entstandenen Schiéden durch eine Tem-
peraturbehandlung auszuheilen. Das sogenannte Ausheilverhalten wie auch das
Verhalten der Gruppe-I11-Nitride in Abhéngigkeit der Temperatur ist in [RUS01],
[LORO02], [SCHO7] und [PENO7] mit Hilfe der PAC-Methode (PAC - Perturbed
Angular Correlation) unter Anderem an GaN und AIN untersucht. Darin konnte
das Auftreten einer Defektfrequenz festgestellt werden, die bei hohen Tempe-
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Abbildung 1.1: Bandliicken von InN, GaN und AIN in Abhiingigkeit der Gitterkon-
stante a. Die terndren Verbindungen und die Durchstimmbarkeit der Bandliicke sind
durch die Seiten des eingezeichneten Dreiecks dargestellt. Durch den Farbverlauf wird
der sichtbare Energiebereich des Lichts verdeutlicht.

raturen verschwand und anschliefend bei Raumtemperatur wieder auftauchte.
Schlieflich konnte sie einem Defekt auf dem zur Sonde néchstgelegenen Gitter-
platz zugeordnet werden.

Bei der PAC-Methode handelt es sich um eine kernphysikalische Untersuchungs-
methode, die auf der elektrischen Quadrupolwechselwirkung einer in den Kristall
eingebrachten PAC-Sonde mit ihrer ndheren Umgebung basiert. Aufgrund der
Struktur der Gruppe-III-Nitride ergibt sich ein intrinsischer elektrischer Feldgra-
dient. Er wird durch lokale Stérungen im Kristallgitter verédndert. Dies wird durch
die Wechselwirkung mit der Sonde gemessen.

Wie erwéahnt ist der Mechanismus des Lumineszenzprozesses noch nicht voll-
standig geklart. So ist die grofle Lichtausbeute trotz der hohen Versetzungs-
dichte (etwa in der Grofienordnung 10*° —L;) noch rétselhaft. Bei Bauelementen
aus anderen Halbleitermaterialen wiirde eine derart hohe Defektdichte zu einer
strahlungslosen Rekombination der Ladungstriager fithren. Es wurden verschie-
dene Vorstellungen entwickelt, um das ungewohnliche Verhalten der Gruppe-
ITI-Nitride zu erkliren. So entstand in den 90er Jahren die Uberlegung, dass

nach einer Indium-Implantation die Ladungstriger an Indium-reichen Clustern



rekombinieren und so von den vorhandenen Versetzungen ferngehalten werden.
Jedoch wurde in neueren Untersuchungen eine statistische Verteilung der In-
Atome iiber ein implantiertes Gebiet und kein Indiz fiir Indium-reiche Cluster
gefunden [GALO7].

Ein anderer moglicher Mechanismus ist z.B. ein Defekt, der sich an die Dotier-
atome anlagert.

Es wurde festgestellt, dass ein Indium-Anteil zu einer hoheren Lichtausbeute in
den Bauelementen fiihrt. Daher ist es wahrscheinlich, dass Indium an dem fragli-
chen Mechanismus beteiligt ist. Fiir die PAC-Untersuchungen dieser Arbeit war
daher 'In als PAC-Sonde besonders geeignet. Aufgrund vorangegangener Mes-
sungen (s. [RUSO01], [LOR02], [SCHO7] und [PENOT7]) entstand die Hypothese,
dass es sich bei dem in GaN und AIN auftauchenden Defekt um eine Stick-
stoffleerstelle handelt, die an Indium koppelt. Das Ziel der vorliegenden Arbeit
ist es, diese Hypothese zu erhérten oder zu widerlegen. Da die Wechselwirkungs-
frequenz des Defekts in AIN deutlicher ausgepragt ist, wurden die nachfolgenden
Untersuchungen an AIN-Proben durchgefiihrt. Es lassen sich daraus Riickschliisse
auf die Verhéltnisse in anderen Gruppe-III-Nitriden ziehen.

Kapitel 2 liefert einen kurzen Uberblick iiber die Struktur der Gruppe-III-
Nitride, wie auch eine Einfithrung in die verwendete Messmethode PAC. Kapitel 3
befasst sich mit den verwendeten Proben und wie sie fiir die erfolgten Untersu-
chungen préapariert wurden. In Kapitel 4 sind die Messungen, ihre Ergebnisse und
die daran anschlieBende Diskussion dargestellt. Kapitel 5 liefert schlieflich eine
Zusammenfassung der Arbeit.
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Kapitel 2

Grundlagen

2.1 Gruppe-III-Nitride

Die Gruppe-III-Nitride gehoren zu den I1I-V-Halbleitern und setzen sich zusam-
men aus einem Element der dritten Hauptgruppe des Periodensystems der Ele-
mente und Stickstoff (fiinfte Hauptgruppe). Aufgrund ihrer grofien Bandliicke
sind sie von besonderem Interesse in Hinblick auf Anwendungen im optoelektro-
nischen Bereich. Zu ihnen gehort auch AIN, welches im Rahmen dieser Arbeit
untersucht wurde.

Die Ausbildung der Bandstruktur resultiert bei I1I-V-Halbleitern (wie z.B. auch
bei den typischen Elementhalbleitern Si und Ge) aus der Mischung von s- und
p-Wellenfunktion der Elektronen. Dies fiihrt zu einem tetraedrischen Bindungs-
orbital (sp®), welches in ein bindendes und ein antibindendes Orbital aufspaltet.
Das bindende Orbital entspricht dem Valenzband, das antibindende dem Lei-
tungsband. Die Aufteilung der Elektronen auf die bindenden und antibindenden
Orbitale fithrt zu einem vollen Valenzband und einem leeren Leitungsband.

2.1.1 Aluminiumnitrid

Im Gegensatz zu anderen I1I-V-Halbleitern wie z.B. GaAs (Zinkblendestruktur)
kristallisiert AIN in Wurtzitstruktur [IOFFE]. Eine Darstellung findet sich in
Abbildung 2.1.

Das Wurtzitgitter wird aus zwei hexagonal dichtest gepackten Untergittern
gebildet, die sich durch die Gitterparameter a und ¢ beschreiben lassen. Ein Un-
tergitter besteht aus N-Atomen, das andere aus Al-Atomen. Diese Untergitter
sind in (0001)-Richtung (entspricht der ¢-Achse des Kristalls) gegeneinander ver-
schoben, was sich durch den sogenannten u-Parameter beschreiben lasst. Dieser
wird gebildet durch u = %, wobei b die Bindungsliange in Richtung der ¢-Achse
ist.

Die Stapelfolge in ¢é-Richtung ist ABAB. So hat jedes Atom tetraedrisch vier
Nachbaratome des anderen Elements. Die Bindungen sind gemischt ionogen-

11



12 KAPITEL 2. GRUNDLAGEN

Abbildung 2.1: Wurtzitstruktur des Gruppe-III-Nitrids AIN. Ersetzt man die Al-
Atome durch ein anderes Gruppe-llI-Element, erhélt man die Kristallstruktur eines
anderen Gruppe-III-Nitridhalbleiters.

kovalent. Fiir die Gruppe-III-Nitridhalbleiter sind starke Bindungen wegen des
groflen Unterschieds in der Elektronegativitiat der Bindungspartner kennzeich-
nend. Aufgrund der Wichtigkeit im Hinblick auf die im Rahmen dieser Arbeit
durchgefiihrten Messungen sei insbesondere darauf hingewiesen, dass sich durch
die unterschiedlichen Bindungslédngen eine nicht kubische Ladungsverteilung im
Kristall ergibt. Aus dieser resultiert ein intrinsischer, elektrischer Feldgradient (s.
dazu Abschnitt 2.2.2). In Tabelle 2.1 sind einige Kristallparameter und Eigen-
schaften von AIN aufgefiihrt.

Gitterkonstante a in nm 0,3112
Gitterkonstante ¢ in nm 0,4982
u-Parameter 0,382
Bandliicke in eV 6,2
Schmelzpunkt in K 3273
Dichte in %5 3,23
Thermische Ausdehnung Aa/a in K= | 4,2-107°
Thermische Ausdehnung Ac/c in K= | 5,3-107°
Anzahl der Atome pro cm® AIN 9,58 - 10?2

Tabelle 2.1: Kristallparameter und Eigenschaften von AIN bei 300K (s. [IOFFE])
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2.1.2 Herstellung

Die Herstellung der hier verwendeten Kristalle erfolgte iiber epitaktisches Auf-
wachsen (MOCVD - Metal Organic Chemical Vapor Deposition) auf Saphir-
Substrat. Letzteres zeichnet sich durch Ahnlichkeiten zu den Gruppe-I11-Nitriden
im Gitter und im thermischen Verhalten aus. Dies ist insofern von Bedeutung,
da das Herstellungsverfahren moglichst geringe Gitterfehlanpassung, geringe Ver-
spannung und niedrige Defektdichte verursachen sollte. Die Gitterfehlanpassung
von AIN auf der c-Ebene von Saphir liegt bei 13%.

2.1.3 Dotierung von III-V-Halbleitern

Die Dotierung von III-V-Halbleitern dhnelt im Prinzip der von Elementhalblei-
tern. Es ist z.B. moglich, durch den Einbau eines 2-wertigen Fremdatoms (z.B.
Mg) auf dem Al-Gitterplatz einen Akzeptor zu erzeugen. Das fiir die tetraedrische
Bindung verantwortliche sp3-Hybrid-Orbital kann verhiltnismiig leicht ein Elek-
tron aus dem Valenzband aufnehmen. Es hinterldsst ein Defektelektron. Analog
kann die Erzeugung eines Donators durch Einbau eines 6-wertigen Fremdatoms
erfolgen. Ein 4-wertiges Atom kann generell auch zur Dotierung herangezogen
werden (z.B. Si). Dadurch kann zwar eine Erhohung der Leitfahigkeit erzielt wer-
den, jedoch ist der Einbau des Si sowohl auf einem Al- wie auch auf einem N-
Gitterplatz moglich. Fiir die durchgefiithrten Untersuchungen ist es jedoch wichtig
zu wissen, auf welchem Gitterplatz sich das Dotierungsatom ansiedelt.

Bei 2-wertigem Mg ist nur der Einbau auf einem Al-Platz moglich.

2.2 Die Messmethode: yy-Winkelkorrelation

Die Proben wurden mittels der zeitabhéngigen gestérten yvy-Winkelkorrelation
(PAC - Perturbed Angular Correlation) untersucht. Dazu wird in das zu un-
tersuchende Kristallgitter eine radioaktive Sonde eingebracht, die iiber eine -
Kaskade zerféllt. Aus der detektierten Strahlung lassen sich Informationen iiber
die Gitterumgebung ziehen, in der sich die Sonde befindet.

Zur Vereinfachung soll zuerst auf die ungestérte Winkelkorrelation eingegan-
gen werden, bevor die Theorie der gestorten Winkelkorrelation betrachtet wird.

2.2.1 Ungestorte Winkelkorrelation

Bei der ungestorten Winkelkorrelation geht man von der Annahme aus, dass die
betrachteten Atomkerne nicht durch extranukleare Felder gestort werden. Diese
Annahme ist gerechtfertigt, wenn die Lebensdauer des Zwischenzustandes viel
kleiner ist als die Wechselwirkungszeit zwischen dem Kern und dem extranu-
klearen Feld. Dies kann man fiir sehr kurzlebige Zustédnde als erfiillt ansehen
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(1 < 107'2s). Andernfalls miissen die extranuklearen Felder moglichst klein sein
oder verschwinden, wie z.B. im kubischen Kristallgitter, um eine ungestérte Win-
kelkorrelation beobachten zu kénnen.

——|Ii1M>
v,

. Yy 11, M>
Y,

Abbildung 2.2: Schematische Darstellung der yy-Kaskade einer PAC-Sonde (s.Kapitel
2.3). Durch Emission eines y-Quants ; gelangt der angeregte Kern vom Anfangs-
zustand |I;, M;) in den Zwischenzustand |I, M). Dieser hat eine Lebensdauer 7. Der

Zwischenzustand zerfillt unter Emission eines zweiten y-Quants s in den Endzustand
1y, Mp).

Geht man von einer Gleichverteilung der Unterzusténde des Anfangskernzu-
standes |I;, M;) aus (s. Abbildung 2.2), so erhélt man fiir die Wahrscheinlichkeit
der Bevdlkerung eines M-Unterzustandes im Zwischenniveau:

P(M) =Y G(M; = M)Fym (01) . (2.1)

M;

Dabei beschreibt G(M; — M) die Wahrscheinlichkeit eines Uberganges von
|I;, M;) nach |1, M). Fj, ,,, (61) ist die Ausstrahlcharakteristik fiir y-Quanten der
Multipolaritét {; mit my = M; — M. Es liefert also die Wahrscheinlichkeit, mit der
~v-Quanten unter dem Winkel 6; in Bezug auf die z-Achse ausgesendet werden.
Wahlt man nun die z-Achse in Richtung von 74, so wird £}, ,,, zu Fj, 11, denn es
finden nur fiir m; = 41 Ubergéinge statt, bei denen v; in z-Richtung emittiert
wird (wie man an der Ausstrahlcharakteristik fiir reine Dipol- und Quadrupol-
strahler sehen kann).

Durch diese Selektion von Unterzustdnden werden die magnetischen Unterzu-
stande des Zwischenniveaus nicht gleichméfig besetzt, was dazu fiihrt, dass die
Emission von v, anisotrop in Bezug auf die z-Achse erfolgt.

In der Praxis ist die Wahl der z-Achse in ~;-Emissionsrichtung (k‘_i) durch den
Nachweis von v; mit einem ortsfesten Detektor realisiert. Somit ldsst sich also
sagen, dass der Nachweis von v, die Anisotropie in der Emission von vy bewirkt.
Um sicherzustellen, dass v, und 7, aus einer yvy-Kaskade desselben Kerns stam-
men, muss eine Koinzidenzmessung durchgefithrt werden. Die vorangehenden
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Vereinfachungen fithren zu folgenden Nachteilen:

1. Die Betrachtung der Ubergangswahrscheinlichkeiten anstatt der Amplituden
bedeutet, dass bei Ubergingen mit mehreren I-Werten auftauchende Interferen-
zen beim Ubergang unberiicksichtigt bleiben.

2. Das Zusammenlegen der z-Achse mit der Emissionsrichtung von 7, ist ungiinstig
fiir den Fall extranuklearer Stérungen.

Wihlt man daher bei einer allgemeineren Betrachtung die z-Achse nicht in Rich-
tung von 7, so fithrt dies dazu, dass v; und 7, gleichbedeutend werden. Dieser
Fall kann in einem allgemeinen Koordinatensystem dargestellt werden, wie es in
Abbildung 2.3 zu sehen ist.

AZ(VD

Abbildung 2.3: Allgemeines Koordinatensystem zur Beschreibung der ~v-
Winkelkorrelation. Die Emissionsrichtungen von ~; bzw. 72 sind durch k; bzw. ko
dargestellt.

Wenn man nun noch die Ubergangsamplituden statt der Ubergangswahr-
scheinlichkeiten betrachtet, so erhélt man fiir die Winkelkorrelation eines spe-
zifischen Uberganges vom Anfangs- in den Endzustand (M; — My):

W(M; — My) =|> < My|Hs|M >< M|H{|M; > > . (2.2)
M

Dabei ist Hy bzw. Hy der Wechselwirkungsoperator fiir die Emission von ~;
bzw. von 7, .

Nach der Berechnung der Matrixelemente und Ausfithren der Summation
erhélt man fiir die Winkelkorrelation zwischen der Emissionsrichtung k1 von "
und k_; von 7s:
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kmaz
Wk ko) =W () = Y Ap(1)Ay(2)Py(cos(9)) . (2.3)

kgerade
Hierbei sind Ay (1) und A(2) nur vom ersten bzw. vom zweiten Ubergang
abhéingige Koeffizienten, Py (cos(f)) sind die Legendrepolynome und k ist ein
Laufindex. Fiir diesen gilt 0 < & < Min[2], Max(2ly, 21‘;), Max(2ly, 2l'5)], wobei

li2 bzw. ['; o die Multipolaritéten fiir den Fall gemischter Ubergénge beschreiben.

2.2.2 Gestorte Winkelkorrelation

Das Zwischenniveau des Kerns soll nun eine endliche Lebensdauer 7y haben,
wihrend derer der Kernzustand einer Hyperfeinwechselwirkung ausgesetzt sei.
Dann erfolgt eine Umbesetzung der magnetischen Unterzustédnde, welche sich
durch einen Zeitentwicklungsoperator A(t) wie folgt beschreiben l&sst:

(M, >— A(t)| M, >= " |M, >< My|A(t)|M, > . (2.4)
My
Es findet also in dem urspriinglich durch Emission von 7, bevélkerten Niveau
des Zwischenzustandes eine Umpopulation wahrend dessen Lebensdauer 7, durch
Hyperfeinwechselwirkung statt. Der Zustand M, geht iiber in M,, aus welchem
anschlieBend v, emittiert wird. Fiir die allgemein giiltige Form der zeitabhéngigen
~vv-Winkelkorrelation gilt dann:

Y01, 61) Y02 (02, )

Wk ko t) = 3 Ak (1) A (2GR (1) (2.5)
kT o ’ V(21 + 1) (2 + 1)
mit dem Storfaktor
I I &k
G (t) = %:\/(%1 +1)(2ky + 1) < MM, Nll )
(LT R @M, > < MIA®) M > (2.6)
M =M, N, ’ ‘ b “ '

und der Nebenbedingung k; = 0,2,...,Min(2/,{; + ;) mit ¢« = 1,2,... und
|N;| < k;. Ay, und Ay, sind Anisotropiekoeffizienten.
Betrachtet man nun die statische, axialsymmetrische Wechselwirkung, ergibt sich
fiir den so vereinfachten Storfaktor

G (1) = 304/ (2ki + 1)(2ks + 1) ( z\z,; —J{@ ﬁfi)

M,

1

< ( ]éé _fwb ]’fé ) x exp{—h[E(M) —E(M’)]t} (2.7)
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Uber den Term exp {—%[E (M) — E(M' )]t} enthilt er nur die Ubergangsfrequen-
zen zwischen den M-Niveaus im Zwischenzustand, wobei E(M) bzw. E(M’) die
Energie des Zustands im Niveau M bzw. M’ ist.

Eine Moglichkeit einer Stérung ist ein elektrisches Feld. Die elektrischen Ladun-
gen um den Kern erzeugen ein Potenzial ¢(7') am Kernort. Die Energie der Kern-
ladungsverteilung p(7) in diesem externen Potenzial ist

Eueririsn = [ p(F)6(F)dr (28)

mit [ p(r)d*r = Ze, was wiederum die Kernladung ist. Zur Berechnung von
Eeeririsen wird eine Taylor-Reihe entwickelt

Eelektrisch == E(O) + E(l) + E(Q) + - . (29)

Der Term E© stellt die Coulomb-Energie fiir eine punktférmige Ladungsver-

teilung dar. Er trigt zur potenziellen Energie des Kristallgitters bei, ist aber fiir
die hier weiter folgende Betrachtung unbedeutend.
EW® beschreibt die elektrische Dipolwechselwirkung des elektrischen Feldes am
Ursprung mit dem elektrischen Dipolmoment der Kernladungsverteilung. Da die
Kernzusténde definierte Paritdt haben, verschwindet er. Der néchste Term E®?)
lasst sich aufteilen in einen Monopolterm E¢ und den Anteil Eg, die elektrische
Quadrupolwechselwirkung , E?) = Ec+Eg. Der Monopolterm E¢ beschreibt die
elektrostatische Wechselwirkung am Kernort zwischen dem ausgedehnten Kerns
und den Elektronen. Aus ihm ergibt sich eine Verschiebung des Niveaus aber
keine Aufspaltung nach M-Unterzustianden. Nach dieser Betrachtung sieht man,
dass der erste in diesem Zusammenhang relevante Term der Quadrupolterm Eg
ist. Nach weiterer Rechnung wird deutlich, dass in ihm die zweite Ableitung des
Potenzials ¢(7) am Kernort steckt, welches die Definition des elektrischen Feld-
gradienten (EFG) ist

P
8557;81)]'

Vi; wird auch Tensor des elektrischen Feldgradienten genannt. Zu ihm tragen
nur Ladungen bei, die sich nicht am Kernort befinden. Existieren am Sonden-
kernort keine felderzeugenden Ladungen, so gilt nach Laplace: A¢ = 0 und somit
> Vij = A¢ = 0. Das heifit, dass der Feldgradient-Tensor spurfrei ist und somit
diagonalisiert werden kann. Er ist vollsténdig durch zwei Parameter beschreibbar.
Hierzu zieht man im Normalfall die Groflen V., und den Asymmetrieparameter
7 heran. Dabei wihlt man die Achsen so, dass gilt

V= (2.10)

Vel 2 [Viyl = V| - (2.11)

Der Asymmetrieparameter ist wie folgt definiert:
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Viz — Vyy
Vez
Betrachtet man weiterhin den statischen, axialsymmetrischen Fall (— n = 0),

so ist der Energieabstand zweier M-Niveaus bei elektrischer Quadrupolwechsel-
wirkung:

n= (2.12)

Eg(M) — Eg(M') = 3|M? — M"|hwg . (2.13)
wq ist die Quadrupolfrequenz. Fiir sie gilt:
eQVz.

QT 4Tl — D (2.14)

Die Ubergangsfrequenzen w,, zwischen den Unterzustidnden lassen sich somit
schreiben als

_ /
w, — EaM) hEQ(M> _ M — MP|wg . (2.15)

Fiir den Storfaktor ergibt sich in obigem Fall:

G (t Z sMk2 cos (nwot) - (2.16)

Dabei ist hw% die kleinste nicht verschwindende Energiedifferenz zwischen
zwei M-Niveaus. Es gilt:

w% = Jwg fiir ganzzahligen Kernspin I

w% = bwg fiir halbzahligen Kernspin I

und

skbe = \J(2k + 1)(2k2 +1) Y <]\2 —§w %)(1\2 —5\4 ’;5) (2.17)

M, M’

Die Formelbeziehung (2.16) fir den Storfaktor bedeutet, dass sich die Winkel-
korrelation mit den Frequenzen w%, Qw%, e ,nmaxw% dreht, wobei jede Frequenz
mit der Gewichtung sklk2 vorkommt.

Fiir den Spezialfall des in dieser Arbeit verwendeten Sondenkerns ''In, auf
den im nédchsten Kapitel noch genauer eingegangen werden soll, ist [ = g Somit
gilt fiir die Ubergangsfrequenzen:

wp = w% = bwg

Wy = 2w% = 12wq
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w3 = 3w% = 18wqg

Die genannten Zusammenhénge lassen sich statt mit der Quadrupolfrequenz
wgq auch durch die Quadrupolkopplungskonstante v ausdriicken. Fiir sie gilt:

4120 - 1) eQV,.

—_— Wy = ————— . 2.18
vQ 5 W . (2.18)
Fir I = g gilt dann
20 10

Damit ldsst sich die in Formel (2.5) ausgedriickte Winkelkorrelation fiir den
Spezialfall, dass 'In als Sonde in poly- oder einkristallinen Proben verwendet
wird, zur folgenden Form vereinfachen:

W(017 ¢17 027 ¢27 t) =1+ A22G]15\117]]§\£2 (t) 5 (220)

wobei Asy der Anisotropiekoeffizient des betrachteten Falles ist. Die Storfunktion
wird dann zu

3
Gk];\?’}]{;\gz (t) = Z Skn(gla d)l; 927 ¢2a 77) COS(W(% ‘/ZZ)t) : (221)
n=0

Wie aus Formel (2.21) deutlich wird, ist die Storfunktion eine mit si, ge-
wichtete Uberlagerung von cosinus-Funktionen der Ubergangsfrequenzen. Diese
héngen von V., und dem Asymmetrieparameter n ab. Die Gewichtung durch den
Parameter sy, erfolgt in Abhéingigkeit der Geometrie der Anordnung, also der
Winkel 61, ¢1, 0 und ¢ und dem Asymmetrieparameter 7.

2.3 MIpndium als Sonde

Damit ein radioaktives Isotop sich als Sonde fiir eine PAC-Messung eignet, muss
es einige Anforderungen erfiillen. Zunéchst muss es iiber eine yy-Kaskade mit iso-
merem Zwischenniveau zerfallen, welches eine Lebensdauer zwischen etwa 10ns
und einigen ps haben sollte. Ist die Lebensdauer kiirzer, kann es zu Problemen mit
der Zeitauflosung der Messapparatur kommen. Ist die Lebensdauer jedoch langer,
erhoht sich die Anzahl zufélliger Koinzidenzen und somit der Untergrund. Das
Quadrupolmoment des Zwischenniveaus sollte moglichst grofl sein, da somit die
Quadrupolfrequenz wg groff und innerhalb der Wechselwirkungsdauer messbar
wird. Der Einfluss der Wechselwirkung der Sonde mit dem elektrischen Feld-
gradienten (EFG) wird in der Winkelkorrelation umso deutlicher, je grofler die
Anisotropiekoeffizienten des Sondenkerns sind. Auflerdem sollte die Energie der
~v-Quanten der yv-Kaskade im Ansprechbereich der Szintillationsdetektoren lie-
gen. Je nach Szintillationskristall kann dies ein Bereich zwischen einigen keV und
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MeV sein. Mit steigender Energie der y-Quanten sinkt die Wahrscheinlichkeit
einer Selbstabsorption in der Probe, die Wahrscheinlichkeit detektiert zu werden
sinkt allerdings ebenfalls. Ein praktischer Aspekt ist, dass das Sondenmutteriso-
top eine Lebensdauer von einigen Tagen bis Wochen haben sollte, damit z.B. ein
Transport oder Mess- bzw. Probenvorbereitungen vorgenommen werden kénnen
und eine ausreichende Messdauer gewéhrleistet ist.

Die im Rahmen dieser Arbeit verwendete Quelle ist das in der Praxis gidngige
HiTn, dessen Tochterisotop ' Cd ist. Die Herstellung ist iiber die Kernreaktionen
H0Cd(d,n) M In oder 1 Ag(,2n) " In moglich. MIn wird ebenfalls im medizini-
schen Bereich eingesetzt. Das Einbringen der Sonde in die Probe kann durch
Ionenimplantation oder Eindiffusion erfolgen.

Der Zerfall in das Tochterisotop erfolgt nach dem in Abbildung 2.4 dargestellten
Schema:

111|n
t1/2=2’83d I:+%
EC
E
v, 171 kev "
t/2=85ns 3 A e o | o 2
2 ’ ’ 13
§ — :
L1
v, |245keVv ?
n \
111Cd

Abbildung 2.4: Zerfallsschema von '''In. Rechts ist die Aufspaltung des I = % Kern-
niveaus unter dem Einfluss einer axialsymmetrischen Quadrupolwechselwirkung darge-
stellt.

Uber Elektroneneinfang zerfallt das Mutterisotop ''In mit einer Halbwerts-
zeit von t1 = 2,83d in den I *_Kernzustand des Tochterkerns ''*Cd. Dieser zerfAllt
unter Aussendung eines - Quants mit einer Energie von 171 keV in den isomeren
Zwischenzustand mit [ = 5 . Dieses 7-Quant 16st im Detektor als v; den Start
einer Koinzidenzmessung aus. Das Quadrupolmoment des Zwischenzustandes be-
tragt 0,83(13) barn. Mit einer Halbwertszeit von t1 = 85 ns zerfiillt der Zwischen-
zustand iiber die Emission elnes zwelten v- Quants mit einer Energie von 245 keV
in den Grundzustand mit I = 5 . Das zweite v-Quant liefert bei Detektion das
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Stopp-Signal der Koinzidenzmessung. Indium als Sonde fiir Gruppe-III-Nitride
zeichnet sich insbesondere dadurch aus, dass es ebenfalls ein Element der dritten
Hauptgruppe und damit isoelektronisch zu dem hier verwendeten Aluminium in
AIN ist. Storungen in der Kristallstruktur kénnen dennoch durch die unterschied-
lichen kovalenten Radien der verschiedenen Atome verursacht werden. Indium hat
einen kovalenten Radius von 144 pm, das Tochterisotop Cd 148 pm, wihrend Al
einen kovalenten Radius von 118 pm und N von 73 pm hat (s. [AYLS81]).

2.4 Die Messapparatur

Wie aus den vorigen Abschnitten hervorgeht, ist die Winkelkorrelation zwischen
den zwei y-Quanten einer yvy-Kaskade im Allgemeinen nicht konstant. Thre zeitli-
che Entwicklung wird durch die Storfunktion G(t) (s. Formel (2.21)) beschrieben.
Sie enthélt alle Informationen iiber die Frequenzen, die durch die Wechselwirkung
im Zwischenzustand bestimmt sind. Anschaulich kann man sich diese als Drehfre-
quenzen einer prazidierenden Ausstrahlcharakteristik der v-Quanten vorstellen.
Erhélt man also durch eine Messung die Storfunktion G(t), so lassen sich daraus
Riickschliisse auf diese Wechselwirkung ziehen.

Bei der verwendeten Apparatur handelt es sich um vier ortsfeste BaF,- bzw.
LSO-Szintillationsdetektoren, die in einem Winkel von jeweils 90° zueinander in
einer Ebene mit der Probe angeordnet sind. Diese Anordnung liefert eine zeit-
lich oszillierende Koinzidenzzihlrate, die die Frequenzen der Ubergéinge im Zwi-
schenzustand widerspiegelt. Bei Raumtemperaturmessungen konnte die Probe in
einem an die Apparatur angepassten Halter in einem Winkel von 45° mit einer
Genauigkeit von etwa +1° zu den Detektoren justiert werden (s. Abschnitt 2.6).
Fiir temperaturabhéngige Messungen stand ein computergesteuerter Ofen zur
Verfiigung. Die Probenausrichtung erfolgte hier mit einer Genauigkeit von et-
wa 15°. Die Verarbeitung der von den Szintillationsdetektoren aufgenommenen
Signale erfolgt iiber ein modifiziertes Fast-Slow-Koinzidenzprinzip.

Ein schematischer Aufbau der Elektronik der verwendeten Anlage ist in Abbil-
dung 2.5 dargestellt. Es werden Zeit- und Energiesignal an den Photomultipliern
der Detektoren abgegriffen. Im Slow-Kreis wird das Energiesignal, welches an der
Anode des Photomultipliers abgegriffen wird, verstéarkt auf zwei Einkanalanalysa-
toren (SCA - Single Channel Analyzer) gegeben. Uber die an ihnen eingestellten
Fenster wird eine Energieselektion nach Start- und Stopp-Quanten realisiert. Nur
wenn ein als ,,Start® identifiziertes Signal eines Detektors koinzident mit einem
als ,Stopp“ identifizierten Signal eines anderen Detektors in der Routingeinheit
eintrifft, wird die Verarbeitung der Zeit-Signale aus dem Fast-Kreis am Analog-
Digital-Wandler (ADC - Analog-Digital Converter) freigeschaltet.

Der Abgriff des Zeitsignals erfolgt an einer der vorderen Dynoden des jeweiligen
Photomulitpliers. Nach einer Verzogerung wird es in einem Constant Fraction Dis-
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Abbildung 2.5: Schematischer Aufbau der Elektronik der 4-Detektor-Anlage. Zur bes-
seren Ubersicht sind nur die Schaltkreise von Detektor A und D dargestellt.

kriminator (CFD) in einen Einheitspuls umgewandelt. Es folgt der Koinzidenzab-
gleich mit dem Start- oder Stopp-Signal des Slow-Kreises und die Weiterleitung
auf den Start- oder Stopp-Eingang eines TAC (Time to Amplitude Converter)
iitber ein OR-Gatter, um die Signale aller Detektoren zu beriicksichtigen. Der
TAC wird also nur durch y-Quanten der richtigen Start- bzw. Stoppenergie ge-
startet /gestoppt. Dies fiihrt zu einer Verminderung der Totzeit und der zufilligen
Koinzidenzen. Die Amplitude des Ausgangssignals des TAC ist der Zeitspanne
zwischen den beiden Eingangssignalen proportional. Im ADC werden die Signale
digitalisiert. Danach werden die Ereignisse im Vielkanalanalysator (MCA - Multi
Channel Analyzer) als Funktion der Zeit einsortiert und als die jeweilige Kombi-
nation von Start- und Stoppdetektor gespeichert. Auf diese Weise erhélt man 12
Lebensdauerspektren. 8 stammen aus den 90°-Detektoranordnungen, bei 4 liegen
Start- und Stoppdetektor einander gegeniiber, also in einem Winkel von 180° zu-
einander.

Mit der Apparatur wird also die Koinzidenzzéhlrate nicht als Funktion des Win-
kels, sondern als Funktion der Zeit, die zwischen v; und 7, verstreicht, gemes-
sen. Es handelt sich um die zeitlich differentielle Beobachtung der gestorten -
Winkelkorrelation (TDPAC - Time Differential Perturbed Angular Correlation).
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2.5 Analyse der Messdaten

Man betrachte zunéchst die Zahlrate N; jedes Detektors i fiir den Fall, dass ein
~v-Quant registriert wird. Dann gilt:

Dabei ist ¢; die Ansprechwahrscheinlichkeit des Detektors i fiir 7;, €2; sein auf
47 normierter Raumwinkel und N die Aktivitdat der Quelle.
Geht man nun davon aus, dass der Detektor i ein v;-Quant detektiert hat und
ein anderer Detektor j ein y»-Quant, so gilt fiir die Koinzidenzzéhlrate des Start-
detektors i und des Stoppdetektors j

Durch Einsetzen der Gleichung (2.22) erhélt man schliefllich

Nij = EinginN . (224)

Fiir ein Zeitintervall t zwischen dem Eintreffen des ersten und des zweiten
~v-Quants ist die Koinzidenzzéhlrate

Nij(6, ) = Noexp (-i) WO,0)+B . (2.25)

Sie setzt sich zusammen aus dem Produkt der Zahlrate Ny zum Zeitpunkt
t = 0 mit der den exponentiellen Zerfall des Zwischenzustandes mit der Lebens-
dauer 7 beschreibenden Exponentialfunktion, gewichtet mit der Winkelkorrelati-
on W(6,t) aufgrund der Prizession durch die Hyperfeinwechselwirkung. Schlief3-
lich muss noch ein konstanter Untergrund B hinzuaddiert werden, der durch
zufillige Koinzidenzen auftritt.
Nach Abschluss der Messung konnen die Daten auf diesen Untergrund korrigiert
werden. Die anschliefende Berechnung des R-Werts erfolgt mit

N(180°,t) — N(90°,¢t)
h(t)=2- N(180°,¢) + 2N (90°,t) (2.26)

Aus ihm lassen sich Riickschliisse auf elektromagnetische Felder am Sonden-
kernort ziehen. Eine ausfiihrliche Diskussion zur R-Wert-Bildung findet sich in
[ARES0].

Fiir einen axialsymmetrischen, statistisch orientierten Feldgradienten gilt

R(t) ~ AsGao(t) . (2.27)

Somit enthélt die Funktion R(t) nur noch die gewiinschte Storfunktion und Ass,
den sondenspezifischen Anisotropiekoeffizienten.
Aufgrund des Aufbaus eines realen Kristalls, der z.B. Defekte aufweist, befinden
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sich nicht alle Sonden in der gleichen Gitterumgebung. Die Teilmengen der Son-
denatome, die somit unterschiedlichen Wechselwirkungen unterliegen, entspre-
chen den unterschiedlichen Anteilen f;, aus welchen sich die Gesamtstérfunktion
zusammensetzt. Der Gesamtstorfaktor G(t) besteht also aus der Summe der sich
am jeweiligen Sondenkern ergebenden Storfaktoren G;(t). Diese miissen durch
den Anteil f; der Sonden, die sich in betreffender Umgebung befinden, gewichtet
werden. Also gilt:

G(t) =>_fiGi(t) (2.28)

wobei die Summe aller Anteile f; 100% ergibt. Eine genaue Beschreibung der
Storfunktionen und der verschiedenen Anteile findet sich in [LORO02]. Kleinere
Abweichungen der elektrischen Feldgradienten in den Sondenumgebungen wirken
sich als Dampfung im Wechselwirkungsmuster aus. Mit Hilfe des Programmes
Nightmare [NEDOQ7] lassen sich verschiedene Storfunktionen mit unterschiedli-
chen Anteilen f;, Dampfungen 6;, den Ubergiingen im Zwischenzustand entspre-
chenden Frequenzen w?, Asymmetrieparametern 7; und Winkeln anpassen, die in
der Superposition die Gesamtstorfunktion ergeben. Die Anpassung der theoreti-
schen Storfunktion an die Messwerte geschieht iiber die Methode der kleinsten
Fehlerquadrate.

Zusammenfassend lésst sich sagen: Nach der Datenaufnahme wird nach Abzug

der Untergrundzéhlrate der R-Wert mit dem Programm ShowFit [RUS01] berech-
net. Diese Daten werden in das Programm Nightmare geladen. Durch Variation
der oben angegebenen Parameter konnen dort die einzelnen Storfunktionen so
angepasst werden, dass die aus ihrer Superposition resultierende Kurve dem Ver-
lauf der Messwerte moglichst gut entspricht.
Wie aus Kapitel 2.2.2 folgt, handelt es sich um die Uberlagerung verschiedener
Cosinusfunktionen. Ein typisches R-Wert-Spektrum, wie es das Programm Show-
Fit fiir eine 3,5 um dicke AIN-Schicht auf Saphir-Substrat nach einem Ausheilen
von 2 Minuten bei 1173 K liefert, sieht man in Abbildung 2.6. In rot eingezeichnet
ist der Fit, den man durch die Weiterbearbeitung der Daten mit dem Programm
Nightmare erhalten kann. Die Parameter der einzelnen Storfunktionen erlauben
einen Vergleich der unterschiedlich behandelten Proben und somit Riickschliisse
darauf, wie sich diese Behandlung auf das Kristallgitter und den Einbau der Son-
de darin auswirkt.
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Abbildung 2.6: Typisches R-Wert-Spektrum mit Fit, aufgenommen an einer 3,5 pym
dicken AIN-Schicht auf Saphir nach zweiminiitigem Ausheilen bei 1173 K.

2.6 Orientierung der Probe

Wie in Abschnitt 2.2.2 erlautert, setzt sich die Gesamtstorfunktion (s. Formel
(2.21)) aus einer Uberlagerung verschiedener Storfunktionen zusammen, die mit
dem Faktor s, gewichtet werden. Letzterer ist abhéngig von der Geometrie
der Messanordnung. Uber diesen Zusammenhang hat auch die Orientierung des
elektrischen Feldgradienten V., bei der Gewichtung einen wesentlichen Einfluss.
In Abhéngigkeit von der Messanordnung werden bestimmte Cosinus-Funktionen
stiarker gewichtet als andere. Dies duflert sich dadurch, dass die entsprechenden
Ubergangsfrequenzen in den R-Wert-Spektren deutlicher hervortreten. Aus vor-
angegangen PAC-Messungen mit verschiedenen Orientierungen der Probe und
somit des Feldgradienten konnte festgestellt werden, dass der elektrische Feld-
gradient, der sich ohne Storung wie auch der Feldgradient, der sich mit Storung
ergibt, entlang der é-Achse orientiert ist [SCHO7].

Um die einzelnen Frequenzen gut erkennen und die verschiedenen Probenbehand-
lungen untereinander vergleichen zu kénnen, wurden alle an dieser Arbeit durch-
gefiihrten Messungen in Raghavan-Geometrie vorgenommen. Dabei liegt die ¢-
Achse der Probe in der Detektorebene in einem Winkel von 45° zwischen den
Detektorachsen (s. Abbildung 2.7).
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Abbildung 2.7: Anordnung von Probe und Detektoren in Raghavan-Geometrie. Die
Probe ist derart in der Detektorebene eingebaut, dass die durch einen Pfeil dargestellte
¢-Achse in einem 45°-Winkel zu den Detektorachsen liegt.

2.7 RBS - Rutherford Backscattering Spectros-

COopy

Bei der Methode der RBS handelt es sich um eine Analyse durch die Riickstreu-
ung von lonen. Dazu schiefit man mit einem monoenergetischen lonenstrahl auf
eine Probe. Ein Detektor misst die Energie der unter einem bestimmten Winkel
riickgestreuten Ionen. Sie ist abhéngig von der urspriinglichen Energie der einge-
strahlten Tonen, von der Masse des Atomkerns, an dem gestreut wurde, wie auch
von der Tiefe, in der dieser sich in der Probe befindet. So lidsst sich ein Tiefen-
profil der Elementverteilung einer Probe im oberflichennahen Bereich zwischen
10nm und einigen pm erstellen.

Eine weitere Methode, die auf dem gleichen Prinzip beruht, ist das sogenann-
te Channelling. Hierbei wird eine einkristalline Probe so ausgerichtet, dass der
Ionenstrahl mit einer der Kristallachsen der Probe iibereinstimmt. Durch Git-
terfiithrungseffekte dringen die Ionen tief in den Kristall ein. Man kann grund-
legend zwischen zwei Arten von Spektren unterscheiden: Random-Spektren und
Channelling-Spektren. Ein Random-Spektrum erhilt man, wenn die Probe wéhrend
der Messung um eine Achse gedreht wird, die keiner Gitterachse entspricht. So
wird Gitterfiithrung der Ionen gezielt vermieden. Entspricht die Drehachse jedoch
einer Kristallachse, so erhélt man ein Channelling-Spektrum.

Diese Methode eignet sich fiir Aussagen iiber die Qualitdt eines Kristalls wie auch
insbesondere zur Gitterplatzbestimmung von Fremdatomen [LORO02].
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Probenpriparationen

Die hier verwendeten Proben wurden von TDI! durch epitaktisches Aufwach-
sen hergestellt. Es lagen Proben vor, deren AIN-Schichtdicke auf dem Saphir-
Substrat 0,5 pm bzw. 3,5 um betrug. Fiir die Messungen wurden sie mit Hilfe
einer Diamantdraht- und einer Kreissdge mit Diamantscheibe in Rechtecke der
Grofen von 4 — 6 x 4 — 6 mm? gesiigt. Um Verschmutzungen der Oberfléiche zu
beseitigen, wurden die Proben anschlieBend mit Ethanol gereinigt.

3.1 Implantation

Die Tonenimplantation ermoglicht es, ein breites Spektrum an Elementen mit
hohen Konzentrationen in ein Wirtsgitter einzubringen. Dabei lésst sich die Ein-
dringtiefe und die Breite der Verteilung iiber die Implantationsenergie kontrol-
lieren. Mit wachsender Energie steigen Tiefe und Breite der Verteilung. Durch-
gefiihrt wurden die Implantationen der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten
Proben am Bonner Isotopenseparator. Implantiert wurden das radioaktive Iso-
top 'In, welches bei Messungen als PAC-Sonde dient, wie auch stabiles *°In
und ?*Mg in das Wirtsgitter AIN. Typische Implantationsdosen sind im Folgen-
den tabellarisch aufgefithrt (s. Tabelle 3.1).

Implantiertes Isotop Implantationsdosis %
HiTp 1—-5-10*
1oy 2—3-10"% und 2 —3-10™
Mg verschiedene Dosen zwischen 2 — 3 - 10'? und 10

Tabelle 3.1: Typische Implantationsdosen der verschiedenen implantierten Stoffe

!Technologies & Devices International, Inc., 12214 Plum Orchard Drive, Silver Spring, MD
20904, USA
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Die zu implantierenden Atome werden durch Verdampfen und anschlieflen-
den Elektronenbeschuss oder Oberflachenionisation ionisiert. Das in jede Probe
implantierte ''In stammt aus dem Verdampfen einer Indiumchloridlésung, die
von der Firma Covidien? bezogen wurde. Durch Zerfall des *!In in "'Cd, der
auch schon vor der Implantation stattfindet, wird '*Cd mitimplantiert. Daraus
resultiert, dass die Dosis der radioaktiven In-Atome bei einer implantierten Teil-
chendosis von 2 — 3 - 1012 422¢ pyr im Bereich von etwa 10 427¢ Jiegt. Die
durch das Verdampfen gewonnenen und anschlieend ionisierten Atome werden
durch ein positives Potential auf maximal 80 keV beschleunigt. Durch ein ange-
legtes Magnetfeld erfolgt eine Trennung nach dem Verhiltnis Ladung zu Masse
und Lenkung der Atome. Eine Nachbeschleunigung bewirkt Implantationsener-
gien von bis zu 160 keV fiir einfach geladene Ionen. Eine Ablenkung des Strahls
in x- und y-Richtung soll eine méglichst homogene Implantation {iber die gesam-
te Probenoberfliche bewirken. Bei der Ionenimplantation muss beachtet werden,
dass die implantierten Ionen durch Gitterfithrungseffekte tiefer in das Wirtsgit-
ter eindringen konnen als beabsichtigt. Da das hier verwendete AIN auf einem
Saphir-Substrat aufgewachsen wurde, konnen die Ionen gegebenenfalls so nah an
das Substrat gelangen oder dort eindringen, dass sich dies auf die Messergeb-
nisse auswirkt. Dies ldsst sich durch eine Verkippung des Implantationswinkels
gegen die Probennormale vermeiden. Aufgrund fritherer Messungen (s. [SCHO7]
und [PENO07]) wurde fiir diese Arbeit ein Winkel von 12° gewihlt. Aus diesen
wurde auch deutlich, dass der Implantationswinkel aufgrund einer Verdrehung
des Nullwinkels nicht als absoluter Wert anzusehen ist.

Die entstehenden Implantationsprofile sind typischerweise gaufiférmig, wenn

man Gitterfithrungseffekte vernachléssigt. Durch die Aufficherung der Energie
der Tonen erhélt man eine Verbreiterung des Implantationspeaks. Mit dem Monte-
Carlo-Simulationsprogramm SRIM (Stopping and Range of Tons in Matter) kann
ein Implantationsprofil simuliert werden. Es liefert Informationen iiber Implan-
tationstiefe und die Konzentration des implantierten Stoffes in Abhénigkeit der
Schichttiefe. Berechnet wird die mittlere Eindringtiefe (Range) sowie die halbe
Halbwertsbreite des Implantationspeaks (Straggle) der Ionen. Gitterfithrungsef-
fekte werden nicht von dem Programm beriicksichtigt.
Da die untersuchten Proben grofitenteils mit zwei verschiedenen Isotop- bzw.
Atomarten implantiert wurden, war es notig, die Implantationsenergien derart
anzupassen, dass die einzelnen Profile iibereinanderlagen. So wurden '!'In und
U5Tn mit einer Energie von 160 keV, Mg mit 40 keV implantiert. Die sich er-
gebende Uberlagerung der Profile ist im Folgenden als Diagramm (s. Abbildung
3.1) angegeben.

Eine Aufstellung der Eindringtiefe und der halben Halbwertsbreite des jewei-
ligen Implantationspeaks sowie die Implantationsenergie findet sich in Tabelle
3.2.

2Covidien, Gewerbepark 1, 93333 Neustadt/Donau
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Abbildung 3.1: Mit SRIM simulierte Uberlagerung der Implantationsprofile von
HiTn und *5In bei 160 keV Implantationsenergie und ?*Mg mit einer Implan-
tationsenergie von 40 keV. Simuliert wurde fiir einen Implantationswinkel von
12°.

| Implanticrtes Isotop | Range [nm] | Straggle [nm] | Implantationsenergie [keV] |

T 545 16,0 160
5T 54,6 15,8 160
Mg 51,6 24,0 40

Tabelle 3.2: Typische Implantationsdosen der in dieser Arbeit implantierten Iso-
tope

Aus den Daten der SRIM-Simulation ldsst sich fiir die in die jeweilige Probe
implantierte Dosis die Konzentration eines implantierten Stoffes in Abhéngigkeit
der Eindringtiefe berechnen.

Die Methode der Ionenimplantation birgt jedoch den Nachteil, dass sie Git-
terdefekte im Kristall verursacht. Bei hohen Implantationsdosen kann dies zu
einer Amorphisierung des Wirtsgitters fithren. Bei den hier verwendeten Dosen
ist es jedoch moglich die entstandenen Schéden thermisch auszuheilen. Genaue
Untersuchungen zum thermischen Ausheilen von AIN finden sich in [SCHO07] und
[PENO07].
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3.2 Thermisches Ausheilen von
Implantationsschiden

Nach der Tonenimplantation erfolgt ein Ausheilen der entstandenen Kristallde-
fekte durch Temperaturbehandlung (sogenanntes ,, Tempern®“). Um moglichst al-
le Implantationsschdden zu beheben, wurde die AIN-Probe in einer Kurzzeit-
Temper-Anlage (RTA) (s. [MAR90]) fiir 120 s auf eine Temperatur von 1273 K
erhitzt. Fiir Untersuchungen des Ausheilprozesses kann dieser jedoch auch schritt-
weise erfolgen, so dass Messungen zwischen diesen Schritten méglich sind ([KEIO1],
[LORO02]).

Fiir das Ausheilen in der RTA wird die Probe in einer kleinen Ausbuchtung zwi-
schen zwei Graphitstreifen geklemmt. Diese werden zwischen zwei wassergekiihlte
Kupferelektroden gespannt, die sich in einem Rezipienten befinden. Nach Eva-
kuierung, Spiilen mit Stickstoff und erneuter Evakuierung des Rezipienten kann
unter einem Stickstofffluss von 751/h oder Vakuum getemptert werden. Dazu wird
eine Spannung an die Elektroden gelegt, die die Graphitstreifen und die Probe
zwischen ihnen in wenigen Sekunden auf die gewiinschte Temperatur hochheizt
und dort konstant hilt. Uber ein Thermoelement ist eine Kontrolle der Tempera-
tur moglich. Es wird nach Einbau der Graphitstreifen in dem Rezipienten in einer
Bohrung inmitte der Streifen angebracht, um der Probenposition moglichst nah
zu sein. Um eine Ausdiffusion von Stickstoff aus der Probe zu minimieren, hat
sich das Tempern unter Stickstofffluss und die Verwendung eines Proximity Caps
bewéhrt. Letzteres ist ein Stiick des gleichen Materials wie die Probe, welches auf
die Probenoberfldche gelegt wird.

3.3 PAC-Ofen

Fiir Messungen oberhalb der Raumtemperatur stand ein PAC-Ofen zur Verfiigung.
Auf dessen ausfiihrliche Beschreibung in [SCH93] sei an dieser Stelle hingewie-
sen. Die Abmessungen des PAC-Ofens ermoglichen einen Einbau zwischen den
Detektoren der PAC-Anlage. Die zu messende Probe wird in der Ausfrésung ei-
nes Quarzglasrohrchens senkrecht mit einem Draht befestigt. Der Graphitheizer
des Ofens entspricht in seiner Form einem geschlitzten Rohr. In dieses wird das
Quarzglasrohrchen geschoben. Dabei ist auf die Orientierung der Probe zu den
Detektoren zu achten. Uber ein Thermoelement kann die Temperatur im Ofen
kontrolliert werden. Der Graphitheizer befindet sich innerhalb einer doppelwan-
digen Ofenkammer, die evakuiert und mit Stickstoff befiillt werden kann. So sind
Messungen sowohl im Vakuum wie auch unter Stickstoffatmosphére moglich. Ei-
ne duBere Wasserkiithlung verhindert die Uberhitzung der Szintillationskristalle.
Die Regelung der Temperatur im Ofen erfolgt iiber ein angeschlossenes Steuer-
programm [STE07].
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3.4 Dotierung von AIN mit Magnesium

Zur ndheren Untersuchung des in AIN enthaltenen Defektes erfolgte die Dotierung
von 2-wertigem Mg, welches wie das 2-wertige Cd auf einem Al-Platz eingebaut
wird. Um festzustellen, ob der zu untersuchende Defekt an Cd koppelt und ob der
Kopplung die Coulombwechselwirkung aufgrund der 2-Wertigkeit des Cadmiums
zugrunde liegt, wurde im Rahmen dieser Arbeit ein fiir AIN typischer Akzeptor
(Mg) implantiert. Dieser sollte fiir die nach der Sondenimplantation in der Probe
befindlichen Cd-Atome als Konkurrent um die in der Probe enthaltenen Defekte
dienen. Um sicherzustellen, dass die Anzahl der Mg-Atome in der Probe ausreich-
te, um eine Konkurrenzsituation zu schaffen, wurden verschiedene Dosen von 10!
Atome (a]so im Bereich der typischen Implantationsdosis der Sondenatome) bis zu

cm?
1015 Atome jyyplantiert.

cm?

3.5 Dotierung von AIN mit stabilem Indium

Eine weitere Moglichkeit ist, dass der Defekt an das Sondenmutterisotop 'In
koppelt. Zur Schaffung einer Konkurrenzsituation wurde hier die Implantation
von stabilem °In gewihlt. Dieses wird wie !In isoelektronisch in die Probe
eingebaut. Bei einer Kopplung des Defektes an In wiirde es sich also um einen
elastischen Effekt aufgrund der Gréfle der In-Atome handeln.

3.6 Injektion von Stickstoffleerstellen

Aufgrund der Hypothese, dass es sich bei dem Defekt um eine Stickstoffieerstelle
handelt [SPV], wurde durch Ausdiffundieren von Stickstoff die Anzahl der Stick-
stoffleerstellen in der jeweiligen Probe erhoht. Dies geschah durch Erhitzen auf
Temperaturen zwischen 1073 K und 1473 K im Vakuum.
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Kapitel 4

Messungen

4.1 Messungen an AIN

Fiir die Untersuchungen lagen Proben von 0,5 um und 3,5 gm AIN-Schichtdicke
auf Saphir vor. Diese wurden unter einem Winkel von 12° mit ''In implantiert.
Die Implantationsdosen lagen bei 10'? 427 dje Implantationsenergie betrug 160
keV. Diese ,,reinen“ AIN-Proben dienen nur dem Vergleich mit den Proben, die
zusitzlich mit 2*Mg bzw. mit stabilem ''%In implantiert wurden. Daher wurde
kein ausfiihrliches Ausheil- oder Ofenprogramm an ihnen durchgefiihrt. Ausfiihr-
liche PAC-Untersuchungen an AIN mit der Sonde "'In finden sich in [SCHO7],
[PENO07] und [LOR02]. Nach der in Abschnitt 3.1 dargestellten SRIM-Simulation
liegt unter der Voraussetzung, dass durch den Implantationswinkel von 12° Git-
terfiihrungseffekte vermieden werden konnten, die maximale Reichweite aller im-
plantierten Isotope bei etwa 100 nm bis 120 nm und damit deutlich unterhalb
der AIN-Schichtdicken.

Alle Messungen wurden in der Detektorebene unter einem Winkel von 45° zwi-
schen der Probennormalen und der Detektorachse durchgefiihrt, was der Ragha-
van-Geometrie entspricht (s. Abschnitt 2.6).

4.1.1 AIN mit einer Dicke von 3,5 ym

Eine Probe mit einer AIN-Schichtdicke von 3,5 um wurde wie beschrieben im-
plantiert und anschlieend einem Ausheilverfahren unterzogen. Die Probe wurde
unter Stickstofffluss mit einem Proximity Cap (s. Abschnitt 3.2) fiir die Dauer
von 2 min auf eine Temperatur von 1173 K gebracht. AnschlieBend wurde das
R-Wert-Spektrum gemessen. Der Fit zeigt, dass es sich wie erwartet um eine
Uberlagerung dreier einkristalliner Anteile handelt (s. Abbildung 4.1).

Der erste Anteil entspricht dem Anteil an Sonden, die sich in ungestorter

Gitterumgebung befinden. Er liegt bei 18,4(2)%. Seine Frequenz ist nahezu un-
gedampft mit einer sich daraus ergebenden Quadrupolkopplungskonstante

33
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Abbildung 4.1: R-Wert-Spektrum einer 3,5 pum dicken AIN-Schicht auf Saphir nach
zweiminiitigem Ausheilen bei 1173 K.

von vy =27,8(3) MHz (s. 2.19). Ein groerer Anteil von 37,5(5)% der Sonden
befindet sich in einer Gitterumgebung mit einer Stérung in der weiteren Um-
gebung. Die Frequenz ist im Vergleich zu der des ersten Anteils gréfler, so dass
sich v =32,7(3) MHz ergibt. Die Ddmpfung liegt bei 13,3(3)%. Um die zu die-
sem Anteil gehorenden Parameter anfitten zu kénnen, wird hier wie auch bei
allen weiteren R-Wert-Spektren ein Asymmetrieparamter zwischen 0,4 und 0,6
angenommen. Da dieser in Ubereinstimmung mit den vorangegangenen Unter-
suchungen [SCHO7] liegt und keine relevanten Verinderungen in den Messungen
zeigt, wird er in den folgenden Kapiteln nicht weiter betrachtet. Ein Anteil von
44,1(5)% der Sonden sieht einen Defekt auf dem néchstliegenden Gitterplatz in
Richtung der ¢é-Achse, was aus Orientierungsmessungen von J. Schmitz [SCHO7]
bekannt ist. Diese Tatsache d&uflert sich in einer verhéaltnisméfiig hohen Frequenz,
so dass v3 =312(3) MHz ist mit einer Dampfung von 12,1(2)%.

Zur Veranschaulichung sind der Einbau der Sonde auf einem Al-Platz und ihre
verschiedenen Gitterumgebungen in Abbildung 4.2 dargestellt.
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Abbildung 4.2: Indium eingebaut auf einem Al-Platz im AIN-Kristallgitter. Bild 4.2a
zeigt Indium in ungestorter Gitterumgebung. Dies entspricht den Sonden im ersten An-
teil. In Bild 4.2b befindet sich ein Defekt auf einem beispielhaft gewihlten Gitterplatz
in der weiteren Umgebung der Sonde, was Anteil 2 entspricht. In Bild 4.2¢ befindet
sich ein Defekt auf dem néchsten Gitterplatz in Richtung der ¢é-Achse. Sonden, die sich
in einer solchen Umgebung befinden, liegen in Anteil 3.

4.1.2 AIN mit einer Dicke von 0,5 ym

An Proben, deren AIN-Schichtdicke bei 0,5 pum lag, erfolgte eine Messung des
R-Wert-Spektrums bei Raumtemperatur direkt nach der Implantation. Anschlie-
Bend wurde die Probe fiir 2 min bei 1273 K unter Stickstofffluss mit Proximity
Cap ausgeheilt, worauf eine Messung des R-Wert-Spektrums bei Raumtempera-
tur und danach eine Messung bei 473 K unter Stickstoffatmosphére im PAC-Ofen
erfolgte.

Im R-Wert-Spektrum, welches ohne Ausheilverfahren, also wie implantiert,
aufgenommen wurde (s. Abbildung 4.3), siecht man an der hohen Ddmpfung, dass
die EFGs der verschiedenen Sondenumgebungen in einer breiten Verteilung um
einen Mittelwert vorliegen. Dies entspricht dem erwarteten Verhalten eines R-
Wertes direkt nach der Implantation.

Nach dem Ausheilen kann man schon bei Vergleich der R-Wert-Spektren in Ab-
bildung 4.1 und 4.4 sehen, dass sich die 0,5 pm dicke Probe von der mit einer
Dicke von 3,5 pm unterscheidet. Die entsprechenden Fitparameter der R-Wert-
Spektren der 0,5 um dicken Probe sind in Tabelle 4.1 zusammengestellt. Etwa 4%
mehr Sonden befinden sich in der diinnen Probe in ungestorter Gitterumgebung.
Die Frequenz dieses Anteils ist um 17% relativ groBer als die Frequenz der dicken
Probe, wihrend die Frequenz des zweiten Anteils um 20% groer ist und die des
dritten um 14%. In der diinnen Probe befinden sich etwa 4% weniger Sonden im
zweiten Anteil als in der dicken Probe. Der dritte Anteil ist bei beiden Proben
nahezu gleich, jedoch ist die Frequenz dieses Defektanteils bei der 0,5 pm dicken
Probe um etwa 10% absolut und um 45% relativ zur 3,5 ym dicken Probe starker

<0001>
&-Achse
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Abbildung 4.3: R-Wert-Spektrum einer 0,5 pum dicken AIN-Schicht direkt nach der
Implantation, gemessen bei Raumtemperatur.
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Abbildung 4.4: R-Wert-Spektrum einer 0,5 um dicken AIN-Schicht auf Saphir nach
zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K, gemessen bei Raumtemperatur.

gedampft.
Das R-Wert-Spektrum, das nach dem Ausheilen der 0,5 ym dicken Probe durch
Messung bei 473 K unter Stickstoffatmosphére im PAC-Ofen entstand (s. Abbil-
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Abbildung 4.5: R-Wert-Spektrum einer 0,5 pm dicken AIN-Schicht auf Saphir nach
zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K, gemessen bei 473 K.

dung 4.5), zeichnet sich in Ubereinstimmung mit [SCHO07] durch eine besonders
geringe Dampfung der Frequenz des Defektanteils aus. Sie liegt in diesem Fall nur
bei 5%. Dadurch ist die Defektfrequenz besonders deutlich zu erkennen. Zur Un-
tersuchung des dritten Sondenanteils und seiner Frequenz eignen sich Messungen
bei 473 K daher besonders gut.

’ Parameter ‘ wie implantiert ‘ Messung bei 293 K ‘ Messung bei 473 K ‘

fi (%) 38,4(9) 22.1(3) 20(1)
v [MHz] 35,4(4) 33,6(3) 35,4(4)
5y %] 23,1(8) 0,0(9) 4,2(3)
o [%)] 14,3(9) 33,3(5) 15(1)
vy [MHZ] 49.6(5) 40,9(1) 39(2)
8y [%) 15(1) 10,6(3) 31(4)
s [%)] 47 3(9) 441(5) 56(1)
v3 [MHZ] 16,6(2) 360(4) 272(3)
83 [%] 90(2) 22.1(7) 5,0(2)

Tabelle 4.1: Parameter der R-Wert-Spektren fiir AIN von 0,5 um Dicke. Die Probe
wurde zunéchst nach der Implantation gemessen (wie implantiert), danach ausgeheilt

und anschlieend bei Raumtemperatur sowie bei 473 K gemessen.

Ein direkter Vergleich zwischen den einzelnen Parametern der Probe aus Ab-
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schnitt 4.1.1 und der Probe dieses Abschnitts ist mit Vorsicht zu betrachten, da
die dicke Probe bei 1173 K, die diinne aber bei 1273 K ausgeheilt wurde. Dieser
Unterschied sollte nicht zu grofien Abweichungen der Werte voneinander fiithren
(s. [SCHO7]). Dennoch kann er einen Einfluss haben, der z.B. erkldren konnte,
dass sich in der diinnen Probe 4% mehr Sonden in ungestorter Gitterumgebung
befinden. Die wesentlichen Unterschiede zwischen den Proben liegen bei den Fre-
quenzen. Sie begriinden sich in der gréferen Verspannung der 0,5 pum dicken
Probe im Vergleich zur 3,5 pm dicken, denn der Einfluss des Saphir-Substrats in
einer diinnen aufgewachsenen Schicht ist grofier als der in einer dickeren Schicht.
Die hohere Verspannung einer diinnen Probe duflert sich in einem Anstieg der
Gitterfrequenz (s. [SCHO7]). Dies ist im Vergleich der diinnen zur dicken Probe
fiir die Frequenzen des Anteils 1 und des Anteils 2 auch hier zu beobachten.
Somit l&asst sich schliefen, dass auch die folgenden Untersuchungen, insbesonde-
re in den Frequenzen, nur direkt untereinander zu vergleichen sind, wenn sie an
Proben der gleichen Dicke durchgefiihrt wurden.
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4.2 Messungen an AIN mit **Mg

Zur Untersuchung des Einflusses eines Akzeptors auf den Defekt in AIN wurde
Mg in verschiedenen Dosen mit einer Implantationsenergie von 40 keV un-
ter einem Winkel von 12° zusitzlich zu *'In in verschiedene AIN-Proben einer
Dicke von 0,5 pm implantiert. Neben Messungen einer dosisabhéingigen Reihe bei
Raumtemperatur und im Ofen bei 473 K wurden an einzelnen Proben Ausheilpro-
gramme und Reihen temperaturabhingiger Messungen durchgefiihrt. Diese sind
im Anhang angefiigt (s. A und B). Das darin beobachtete Verhalten entspricht
im Wesentlichen dem von AIN ohne Magnesium.

4.2.1 Dosisabhingige Messungen bei Raumtemperatur

Implantiert wurden Mg-Dosen von 102 4©7¢ was auch der implantierten '''In-

Dosis entspricht, 5 x 102 At"me , 1013 Affn@e, 5 x 10%3 Atome , 10 Atfn?e und 10%°
Az;me Anschlieflend Wurden d1e Proben 2 min bei 1273 K unter Stickstofffluss
mit einem Proximity Cap ausgeheilt. Durch Messung bei Raumtemperatur erhélt
man die R-Wert-Spektren in Abbildung 4.6. Eine Aufstellung der Fit-Parameter
findet sich in Tabelle 4.2. Sie bilden die Grundlage fiir Abbildung 4.7, die ei-
ne Darstellung des Mg-dosisabhéngigen Verlaufs der einzelnen Parameter bietet.
Zum besseren Vergleich sind in der Tabelle 4.2 und in Abbildung 4.7 die Parame-
ter einer Probe beigefiigt, die nicht mit Mg implantiert wurde. Diese dienen im
Folgenden als Referenzwerte zu denen die relative Abweichung betrachtet wird.
Es handelt sich dabei um die Parameter des R-Wert-Spektrums, welches in Ab-

bildung 4.4 dargestellt ist.

Wie bei AIN ohne Mg wurden auch bei den R-Wert-Spektren der Mg-implan-
tierten Proben drei einkristalline Anteile angefittet, die einer ungestorten Gitter-
umgebung (Anteil 1), einer Gitterumgebung mit Storung in weiterer Umgebung
(Anteil 2) und einer Umgebung mit einem Defekt auf dem néchsten Gitterplatz
in Richtung der é-Achse zur Sonde (Anteil 3) entsprechen. Bis zu einer Dosis
von 5 x 10'% 4fme gndern sich die Parameter der R-Wert-Spektren kaum. Bei
einem Vergleich mit den Werten der Probe ohne Magnesium sieht man, dass die
maximale relative Abweichung zu dem Referenzwert fiir Anteil 1 bei etwa 9%, fiir
Anteil 2 bei 23% und fiir Anteil 3 bei 11% liegt. Bei den Frequenzen erhélt man
eine maximale Abweichung zum Referenzwert von knapp 2% fiir die Frequenz
des ersten Anteils, etwa 4% fiir die des zweiten und knapp 11% fiir die Frequenz
des Defektanteils. Bei Letzterer kann man eine leicht sinkende Tendenz beobach-
ten. Wihrend die erste Frequenz bei allen Proben bis einschliellich einer Dosis
von 10 ALme pnahezu ungeddmpft bleibt, weicht die Démpfung der Frequenz des
zweiten Antells bis 5 x 10'* Afome Mo um maximal 8% relativ zum Referenzwert
ab, die des dritten um maximal 16%.
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Abbildung 4.6: R-Wert-Spektren 0,5 um dicker AIN-Proben mit Mg-Dosen zwischen

1012 AtorgLe und 1015 AtorgLe
cm cm

Raumtemperatur.

nach zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K, gemessen bei
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| Dosis [292<] | ohne Mg | 10 [5x 10" | 10" [5x 10" ]
fi [%] 22,0(2) [20.8(3) [ 24,4(3) | 23,7(3) | 24.2(5)
v [MHz] | 33,6(3) |33,0(4) | 33,75(4) | 33,57(4) | 33.38(6)
o1 [%] 0,09 | 0,6(1) | 0,7(1) | 02(1) | 14(2)
fa (%] 33,8(5) |35.8(6) | 26,2(6) | 27,9(7) | 29,4(9)
vo [MHz] | 40,9(4) |39,4(4) | 40,4(4) | 40,5(4) | 40,0(4)
8y [%] 10,6(3) | 11,2(3) | 10,8(4) | 9,9(4) | 9,7(5)
fs [%] 442(5) | 43,4(5) | 49,4(6) | 48,4(6) | 46,4(3)
vs [MHz] | 360(4) | 333(4) | 338(4) | 332(3) | 325(4)
J3 [%] 22,1(7) | 21,6(7) | 194(7) | 191(7) | 22(1)
| Dosis [“2222<] | 10" | 10" [ 10™ | 10% |
S (%] 18,9(3) [ 19,2(4) | 16,6(4) [ 45(2)
v [MHz] | 33,7(4) | 33,3(4) | 32,8(4) | 32,0(3)
0y [%] 0(1) | 0,0(1) | 1,3(2) | 24.4(8)
fa [%] 39,9(4) | 33,6(9) | 52(1) | 34(2)
vo [MHz] | 41,1(5) | 40,4(4) | 39,4(4) | 59(1)
8y [%] 13,3(2) | 9,4(4) | 13,2(3) | 36(2)
f5 [%] 41,2(5) [ 47,.2(8) | 31,4(5) | 21(1)
vs [MHz] | 350(4) | 338(4) | 321(6) | 305(7)
J3 [%] 21,9(9) | 22(1) | 28(2) | 23(4)

Tabelle 4.2: Parameter der R-Wert-Spektren fiir AIN von 0,5 pm Dicke, die mit unter-
schiedlichen Mg-Dosen implantiert wurden. Zum Vergleich sind die Daten einer nicht
mit Mg implantierten Probe gleicher AIN-Dicke beigefiigt. Die Messungen wurden nach
zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K bei Raumtemperatur durchgefiihrt.

Die erste Auffalligkeit im Verlauf der Parameter zeigt sich bei einer Mg-Dosis von
10t %. Es wurden drei Proben mit dieser Dosis implantiert und gemessen.
Trotz gleicher Behandlung unterscheiden sich ihre Anteile. So betrdgt die maxi-
male relative Abweichung zwischen ihnen im ersten Anteil 14%, im zweiten Anteil
36% und im dritten 34%. Die Abweichungen in Frequenzen und Dampfungen der
verschiedenen Anteile sind jedoch nur gering.

Besonders auffillig ist der Anstieg des Anteils der Sonden in ungestorter Gitter-
umgebung bei der mit 10'° 42¢ Mg implantierten Probe. Hier findet ein Sprung
von etwa 18%, was der Mittelwert des ersten Anteils der drei Proben mit der Do-
sis 10 % ist, auf etwa 46% statt. Dementsprechend sinkt der zweite Anteil
auf etwa 33% und der Defektanteil auf etwa 21%. Dieses Verhalten geht einher
mit einem Anstieg der zuvor ungeddmpften ersten Frequenz auf eine Ddmpfung
von etwa 24%. Auch die Dampfung der zweiten Frequenz steigt an wie auch die

zweite Frequenz selbst.
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Abbildung 4.7: Mg-dosisabhéingiger Verlauf der Parameter der R-Wert-Spektren. Alle
Proben wurden zum Ausheilen der Gitterschiden fiir 2 min auf 1273K erhitzt. Die dar-
gestellten Messungen erfolgten anschlieflend bei Raumtemperatur. Die zur ungestorten
Sondenumgebung gehérenden Parameter sind durch schwarze Quadrate gekennzeich-
net. Die roten Kreise gehoren zu den Sonden mit einer Stérung in weiterer Umgebung.
Mit blauen Dreiecken sind die Parameter dargestellt, bei denen sich ein Defekt auf dem
néchsten Gitterplatz in Richtung der ¢-Achse zur Sonde befindet.

4.2.2 Dosisabhingige Messungen bei 473 K

Da der Defektanteil bei einer Messtemperatur von 473 K eine besonders niedrige
Dampfung hat und somit gut zu erkennen ist (s. 4.1.2), wurden mit drei Proben
verschiedener Mg-Dosis im Anschluss an die Messungen bei Raumtemperatur
Messungen bei einer Temperatur von 473 K durchgefiihrt. Sie erfolgten unter
Stickstoffatmosphére im PAC-Ofen (s. Abschnitt 3.3). Die daraus entstandenen
R-Wert-Spektren finden sich in Abbildung 4.8. Die Daten der Fitparameter sind
in Tabelle 4.3 aufgelistet. Thr dosisabhéngiger Verlauf ist in Abbildung 4.9 dar-
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gestellt. Zum besseren Vergleich sind auch hier die Werte einer 0,5 pum dicken
AIN-Probe, die nicht mit Mg implantiert wurde, beigefiigt.

| Dosis [2222¢] | ohne Mg | 10" [ 10M |

cm

fi (%) 29.0(7) | 17,1(6) | 19,5(4)
v [MHz] | 35,4(4) | 34,0(4) | 34,12(6)
51 [%] 42(3) |249(8) | 0(2)
2 (%) 15(1) | 41,0(6) | 40,4(5)
vy [MHZ] 39(2) | 38,9(4) | 41,1(4)
8y [%] 31(4) | 14,4(3) | 9.8(3)
s (%) 56(1) | 41,9(8) | 40,1(6)
vs [MHz] | 272(3) | 274(3) | 276,4(4)
55 %] 50(2) | 11,6(6) | 11,9(5)

Tabelle 4.3: Parameter der R-Wert-Spektren fiir AIN von 0,5 pum Dicke, die mit unter-
schiedlichen Mg-Dosen implantiert wurden. Zum Vergleich sind die Daten einer nicht
mit Mg implantierten Probe gleicher AIN-Dicke beigefiigt. Die Messungen wurden nach
zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K im Anschluss an die vorangegangenen Raumtem-
peraturmessungen bei 473 K unter Stickstofffluss im Ofen durchgefiihrt.

Betrachtet man den Verlauf der Anteile, so sieht man deutlich, dass sich schon
ab einer Mg-Dosis von 10'? % der Anteil an Sonden mit einer Stérung in wei-
terer Umgebung und der Anteil mit der Stérung in unmittelbarer Umgebung bei
einem Wert von 40% aneinander angleichen. Dieses Verhalten zeigt auch die Pro-
be mit 101 % Mg. Der Anteil der Sonden in ungestérter Umgebung verringert
sich von etwa 30% absolut bei der Probe ohne Mg auf etwa 17% absolut bei 10

Atome
cm?

Die Frequenzen éndern sich dagegen kaum.

Wiéhrend die Dampfung der ersten Frequenz bei den hier betrachteten Messun-
gen unter 5% bleibt, sinkt die Dampfung der zweiten Frequenz von etwa 31% bis
auf 10%. Die Dampfung der Defektfrequenz steigt dagegen leicht von 5% bei der
nicht mit Mg implantierten Probe auf etwa 12% bei beiden Proben mit Mg.
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Abbildung 4.8: R-Wert-Spektren 0,5 um dicker AIN-Proben mit verschiedenen Mg-
Dosen nach zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K, gemessen bei 473 K unter Stickstof-
fatmosphére im PAC-Ofen. Das erste Spektrum wurde an einer Probe aufgenommen,
die nicht mit Mg implantiert wurde (s. Abschnitt 4.1.2). Zum Vergleich ist es hier mit
abgebildet.
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Abbildung 4.9: Mg-dosisabhingiger Verlauf der Parameter der R-Wert-Spektren. Alle
Proben wurden zum Ausheilen der Gitterschiden fiir 2 min auf 1273 K erhitzt. Die
Messungen erfolgten bei 473 K unter Stickstoffatmosphére im PAC-Ofen in direktem
Anschluss an die in Abschnitt 4.2.1 dargestellten Raumtemperaturmessungen. Die zur
ungestorten Sondenumgebung gehdrenden Parameter sind durch schwarze Quadrate
gekennzeichnet. Die roten Kreise gehoren zu den Sonden mit einer Storung in weiterer
Umgebung. Mit blauen Dreiecken sind die Parameter dargestellt, bei denen sich ein
Defekt auf dem n#chsten Gitterplatz in Richtung der ¢é-Achse zur Sonde befindet.
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4.2.3 Diskussion

Wie man in Abschnitt 4.2.1 sieht, wurde in drei Proben eine Mg-Dosis von
10t % implantiert. An ihnen kann man deutlich sehen, dass die Parameter
trotz gleicher Probenbehandlung variieren konnen. Ein Grund dafiir liegt in der
Implantation. Eine Dosis ist nur mit einem Fehler von etwa +10% reproduzierbar.
Desweiteren konnen Schwankungen in der Probendicke fiir diesen Effekt verant-
wortlich sein. Laut Herstellerangaben kann eine mit 0,5 pm Dicke ausgezeichnete
Probe eine tatsdchliche Dicke zwischen 0,2 pm und 1 pum aufweisen. Daher sind
auch die Abweichungen der Parameter im Verlauf der dosisabhéngigen Messreihe
bei Raumtemperatur bis zu dieser Dosis mit Vorsicht zu betrachten. Die Proble-
matik der Ungenauigkeit in der Schichtdicke kann selbstversténdlich auch auf die
Referenzwerte zutreffen, die von einer 0,5 um dicken AIN-Probe ohne Mg stam-
men.

Der fiir AIN typische Akzeptor Mg wurde als 2-wertiges Atom in Konkurrenz zu
dem ebenfalls 2-wertigen Isotop ''Cd eingesetzt. So sollte iiberpriift werden, ob
der Defekt durch Coulombwechselwirkung an ''Cd koppelt und somit negativ
ist. In dem Fall wiren deutliche Anderungen der einzelnen Anteile zu erwarten
gewesen. Die Parameter weisen jedoch nur geringe relative Abweichungen bis ein-
schlieBlich der Proben mit einer Mg-Dosis von 104 % auf. Daraus lasst sich
schliefen, dass Mg bei Raumtemperatur in 0,5 pm dickem AIN auf Saphir keinen
oder nur einen geringfiigigen Einfluss auf den untersuchten Defekt des Anteils 3
hat. Folglich koppelt der Defekt bei Raumtemperatur nicht an Magnesium und
somit auch nicht an "1Cd.

Die Fit-Parameter des R-Wert-Spektrums der Probe mit einer Mg-Dosis von 10%°
% (s. Tabelle 4.2) weisen hingegen einen deutlichen Anstieg des Anteils der
Sonden auf, die sich in ungestorter Gitterumgebung befinden. Dies liele zunéchst
vermuten, dass der Kristall bei dieser Probe weniger Schiaden und Defekte hat.
Betrachtet man jedoch die Dampfung, sieht man, dass sie fiir die Frequenz des
ungestorten Anteils deutlich steigt. Dies bedeutet, dass der Kristall bei einer Do-
sis von 10%° % soviel Mg enthélt, dass das Gitter amorphisiert wurde. Dies
wird auch deutlich am zugehorigen R-Wert-Spektrum der Probe (s. Abbildung
4.6), welches Ahnlichkeiten zu einem typischen Spektrum direkt nach der Im-
plantation aufweist, wenn noch alle durch die Implantation entstandenen Git-
terschdden vorhanden sind. Dieses Verhalten verwundert nicht, wenn man sich
vor Augen fiihrt, dass diese Mg-Dosis etwa dem Tausendfachen einer typischen
T -Tmplantationsdosis entspricht und im Implantationspeak (s. Abschnitt 3.1)
eine Mg-Konzentration von etwa 2°/qy verursacht. Dennoch wurde bewusst eine
Messreihe bis zu einer Dosis aufgenommen, die den Kristall amorphisiert. Denn
so konnte gewéhrleistet werden, dass der Mg-Anteil in der Probe nicht zu gering

war, um eine Konkurrenzsituation zu '*Cd zu schaffen.

Interessant ist der Vergleich zu den Messungen bei 473 K (s. Abbildung 4.9).
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Hier zeigt sich deutlich eine Annédherung von Anteil 2 und Anteil 3. Auch die
Dampfungen der zugehorigen Frequenzen nédhern sich aneinander an. Die Fre-
quenzen selbst bleiben jedoch nahezu unverédndert. Das Frequenzverhalten spricht
dafiir, dass die gleichen Storungen auf den gleichen Plédtzen wie bei AIN ohne Mg
vorhanden sind. Jedoch befinden sich ab einer Mg-Dosis von 102 4m¢ aipe glei-
che Anzahl der Sonden in unmittelbarer wie in weiterer Umgebung eines Defektes.
Das Sinken der Dampfung des zweiten Anteils zeigt eine geringere Verteilung der
EFGs an. Der Anstieg der dritten Démpfung spricht dagegen fiir eine breite-
re Verteilung der EFGs der Sonden des Defektanteils. Der ungestorte Anteil ist
gleichbleibend als ungedampft anzusehen.

Die Verdanderung der Anteile und Dampfungen entsprechen nicht dem bei Raum-
temperatur beobachteten Verhalten von AIN mit Magnesium. Die thermische
Energie bei 473 K reicht anscheinend aus, um die Mobilitdat der Defekte im Kri-
stall zu erhohen. Diesbeziiglich sei auch auf das nicht reversible Verhalten von
AINMg bei Ofenmessung verwiesen (s. B), welches an einer Probe mit Mg-Dosis
von 10 % aufgenommen wurde. Es handelt sich dabei um dieselbe Probe,
die auch fiir die Darstellung der Mg-dosisabhéngigen Raumtemperaturmessung
wie auch der 473 K-Ofenmessung herangezogen wurde.

Allerdings ist zu bemerken, dass zum direkten detaillierten Vergleich mit vorheri-
gen temperaturabhéingigen Messungen nur Werte vorliegen, die an 3,5 ym dickem
AIN aufgenommen wurden. Daher ist es durchaus méglich, dass der hier benann-
te Effekt dem Einfluss der geringeren Schichtdicke und deren Schwankungen und
weniger dem Mg-Anteil zuzuschreiben ist.

4.3 Messungen an AIN mit °’In

Als weitere Methode den Defektanteil in AIN zu beeinflussen wurde stabiles 115In
mit einer Dosis von etwa 2 x 103 % und 2 x 104 % in Proben implantiert,
die mit einer AIN-Schichtdicke von 3,5 pm auf Saphir-Substrat aufgewachsen wa-
ren. Die Implantation wurde unter einem Winkel von 12° mit einer Engergie

von 160 keV durchgefiihrt. Ein simuliertes Implantationsprofil findet sich in Ab-
schnitt 3.1. Um die Proben mit der Methode der gestorten Winkelkorrelation
untersuchen zu kénnen, wurde wie bei allen Proben zusitzlich radioaktives ''In
implantiert. In den folgenden Tabellen und Diagrammen dieses Kapitels wird
jeweils die angenommene Gesamt-In-Dosis angegeben. Dadurch sind auch die
Proben, die nicht mit *5In implantiert wurden mit einer In-Dosis dargestellt.

Nach der Implantation wurde die Probe, die nicht mit '°In implantiert wurde,
bei 1173 K fiir 2 min unter Stickstofffluss und Verwendung eines Proximity Caps
(s. Abschnitt 3.2) ausgeheilt. Es handelt sich um die bereits in 4.1.1 dargestellte
Probe, die hier als Referenz dienen soll. Die beiden mit *!5In implantierten Proben
wurden unter Stickstofffluss mit Proximity Cap fiir 2 min bei 1273 K ausgeheilt.
Es erfolgten anschliefend Messungen der R-Wert-Spektren bei Raumtemperatur,
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danach bei 1073 K unter Vakuum im PAC-Ofen (s. Abschnitt 3.3). Da Messun-
gen, die bei 1073 K an AIN gemacht wurden, weder in den hier vorgenommenen
Spektren noch in denen aus vorigen Messungen an 3,5 pum dickem AIN, einen
deutlich ausgepriagten Defektanteil aufweisen, werden diese Spektren hier nicht
ausfiihrlich behandelt. Sie sind aber fiir eine vollstéandige Betrachtung im Anhang
C angefiigt. Im Anschluss an die PAC-Untersuchungen wurden an der Probe mit
der *In-Dosis von 2 x 10'* 422¢ yon Katharina Lorenz RBS-Messungen durch-
gefiihrt. Die Ergebnisse sind i 1n Abschmtt 4.3.2 dargestellt.

4.3.1 Messungen bei Raumtemperatur

Die nach dem Ausheilen der Gitterschiden bei Raumtemperatur aufgenomme-
nen R-Wert-Spektren finden sich in Abbildung 4.10. Bereits hier ist deutlich zu
erkennen, dass die schnelle Defektfrequenz mit steigender In-Dosis weniger stark
ausgepragt ist.

Noch klarer wird das Verhalten, wenn man die Fitparameter der R-Wert-Spektren,
die in Tabelle 4.4 zusammengetragen sind, im Verlaufsdiagramm (s. Abbildung
4.11) betrachtet. Dort ist der Verlauf der einzelnen Parameter in Abhéngigkeit
der In-Gesamtdosis dargestellt.

Der ungestorte Sondenanteil bleibt zunéchst konstant, sinkt aber bei einer In-
Dosis von 2,5 x 104 % von 20% auf unter 10%, also relativ zum Anfangswert
um mehr als 50%. Der Defektanteil sinkt im gesamten Verlauf auf 36% seines
Startwertes. Die Sonden, die in diesen beiden Anteilen verlorengehen, finden sich
im Anstieg des Anteils, der eine Storung in weiterer Sondenumgebung hat, wie-
der. Dieser steigt bis auf 76% bei der hochsten hier untersuchten In-Dosis.

Die Frequenzen der Anteile 1 und 2 bleiben nahezu konstant. Sie weisen mit einer
relativen Abweichung von unter 8% allenfalls eine leicht sinkende Tendenz auf.
Die Defektfrequenz startet bei einem Wert von etwa 312 MHz und erreicht bei
der hochsten In-Dosis 266 MHz. Dies entspricht einem Absinken von 15% relativ
zum Referenzwert.

Betrachtet man die Dampfung, so stellt man fest, dass diese fiir den ungestorten
Anteil so gering ist, dass dessen Frequenz als ungedampft angesehen werden kann.
Die Dampfung der zweiten Frequenz steigt leicht von etwa 13% auf knapp 18%.
Die Dampfung der schnellen Defektfrequenz sinkt zunéchst, steigt danach aber
auf etwa 27% an, also auf mehr als das Doppelte des Startwertes.
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Abbildung 4.10: R-Wert-Spektren von 3,5 pum dicken AIN-Proben, gemessen bei
Raumtemperatur. Im ersten Spektrum ist eine Probe ohne ''°In dargestellt. Sie wurde
fiir 2 min bei 1173 K ausgeheilt. Darauf folgen Spektren der Proben mit einer '5In-
Dosis von 2 x 10'3 % und von 2 x 104 %. Sie wurden fiir 2 min bei 1273 K

ausgeheilt. Bemerkenswert ist, dass die schnelle Defektfrequenz im Spektrum mit der
hochsten In-Dosis kaum ausgeprigt ist.
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Abbildung 4.11: In-dosisabhéngiger Verlauf der Parameter der R-Wert-Spektren. Die
erste Probe wurde zum Ausheilen der Gitterschiden fiir 2 min auf 1173 K erhitzt.
Die beiden anderen Proben wurden fiir 2 min bei 1273 K ausgeheilt. Die Messungen
erfolgten bei Raumtemperatur. Deutlich ist das Absinken des Defektanteils zu erken-
nen. Die zur ungestorten Sondenumgebung gehérenden Parameter sind durch schwarze
Quadrate gekennzeichnet. Die roten Kreise gehdren zu den Sonden mit einer Stérung
in weiterer Umgebung. Mit blauen Dreiecken sind die Parameter dargestellt, bei de-
nen sich ein Defekt auf dem n#chsten Gitterplatz in Richtung der é-Achse zur Sonde
befindet.
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| Dosis [“227¢] | 3,8x10™ [ 2,5x10" [ 2,5x10™ |

fi (%] 18,4(2) | 19,4(9) | 7.8(5)
v [MHz] | 27.8(3) | 27,1(3) | 25,5(3)
8y [%] 0(1) 2,9(3) 0(1)
f2 [%)] 375(5) | 54(2) 76(3)

v [MHz] | 32,7(3) | 31,03) | 30,8

(3)
5y (%) 13.3(3) | 14,03) | 17.8(2)
vs [MHZ] | 312(3) | 307(3) | 266(7)

83 [%)] 12,1(2) | 8,0(6) 27(3)

Tabelle 4.4: Parameter der R-Wert-Spektren von AIN-Proben mit 3,5 um Dicke,
die mit unterschiedlichen In-Dosen implantiert wurden. Angegeben ist die In-
Gesamtimplantationsdosis. Daher hat auch die Vergleichsprobe, die nicht mit '°In
implantiert wurde, eine In-Dosis von 3,8x10'2 %. Die Messungen wurden nach
zweiminiitigem Ausheilen bei 1173 K (Probe ohne '!5In), bei 1273 K (Proben mit
115In) in Raumtemperatur durchgefiihrt.

4.3.2 RBS-Messung

Der Gesamtgehalt an Indium in der Probe mit der Dosis 2 x 10 % ist
grof genug, um durch eine RBS-Channelling-Messung eine Gitterplatzbestim-
mung durchzufithren. Die Messungen wurden von Katharina Lorenz am Instituto
Tecnoldgico e Nuclear in Portugal durchgefiihrt (s. Abbildung 4.12). Es wurden
zunéchst RBS-Spektren der Probe unter verschiedenen Verkippungswinkeln re-
lativ zur (0001)-Achse und zur (2133)-Achse des Kristalls angefertigt. Da die
Energien der riickgestreuten lonen den verschiedenen Atomen im Kristall zuge-
ordnet werden, konnten Energiefenster aus dem Al- und dem In-Bereich festgelegt
werden. Die Anzahl der Ereignisse in diesen Fenstern wurde auf die Anzahl der
Ereignisse im entsprechenden Fenster eines Random-Spektrums (s. Abschnitt 2.7)
normiert und anschlieSend gegen den Verkippungswinkel zur Kristallachse, un-
ter dem das RBS-Spektrum aufgenommen wurde, aufgetragen. Jeder Punkt ent-
spricht also dem normierten Wert aus einem ausgewéhlten Energiefenster eines
RBS-Spektrums, welches unter dem zugehorigen Verkippungswinkel zur jeweils
im Bild angegebenen Kristallachse aufgenommen wurde.

Im Diagramm sieht man, dass die Werte fiir Indium der gleichen Charakteri-
stik wie der fiir Aluminium entsprechen. Daraus folgt, dass etwa 90% des Indiums
substitutionell auf einem Al-Platz im Gitter eingebaut werden. Der etwas enge-
re Verlauf beim Indium ist wahrscheinlich auf den gréfieren kovalenten Radius
von Indium im Vergleich zu Aluminium zuriickzufithren. Fiir Indium betriagt er
144 pm, fiir Aluminium 118 pm [AYLS81].
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Abbildung 4.12: Diagramm aus RBS-Spektren zur Gitterplatzbestimmung von Indium
in AIN. Dargestellt ist die Anzahl der Ereignisse in einem ausgewihlten Energiefenster,
normiert auf Werte aus Messungen, die nicht in Kristallachsenrichtung durchgefiihrt
wurden (Random-Spektrum, s. Abschnitt 2.7), gegen den Verkippungswinkel relativ
zur betrachteten Kristallachse. Jeder Messpunkt entspricht einem RBS-Spektrum. Fiir
die blauen Punkte wurde ein Energiefenster im Al-Bereich der riickgestreuten Ionen
gewihlt, fiir die roten Punkte ein Fenster im In-Bereich.

4.3.3 Diskussion

Wie bereits in Abschnitt 4.1 erwéhnt, kann die Ausheiltemperatur von 1173 K
statt 1273 K bei der Referenzprobe zu leicht verdnderten Parametern der R-Wert-
Spektren fithren. Dieser Einfluss ist aber bei Weitem nicht grof§ genug, um die
hier auftretenden Verdnderungen zu erkléren. Da ansonsten keine Vergleichsmes-
sung einer Probe von 3,5 um zur Verfiigung stand und aufgrund der geringen
Relevanz einer leichten Abweichung fiir den hier beobachteten Verlauf, kann die
Messung dennoch zum Vergleich dienen.

Besonderes Augenmerk bei der Betrachtung der Ergebnisse dieses Abschnitts ist
auf das Absinken des Defektanteils mit steigender In-Dosis zu richten. Dies ent-
spricht genau dem erwarteten Verhalten unter der Annahme, dass der beobachtete
Defekt an Indium koppelt: Die zusétzlichen In-Atome konkurrieren mit den In-
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Sonden um den Defekt. Daher koppeln weniger von ihnen direkt an radioaktives
"l und tauchen somit im Defektanteil nicht mehr auf. Da die Defekte jedoch
in der Probe erhalten bleiben, befinden sie sich in der weiteren Gitterumgebung
der Sonde. Dies erklért den Anstieg des zweiten Anteils mit steigender In-Dosis.
Das Ansteigen der Dampfung der Frequenzen lésst sich vermutlich als Reaktion
des Kristallgitters auf den vermehrten Einbau der grofien In-Atome interpretie-
ren. In ist mit einem kovalenten Radius von 144 pm das grofite in den Kristall
eingebundene Atom.

Aus RBS-Messungen folgte, dass das implantierte Indium zu etwa 90% subsitu-
tionell auf einem Al-Gitterplatz im Kristall eingebaut wird.

Abschlieflend ldsst sich also aus den Messergebnissen folgern, dass der unter-
suchte Defekt an Indium koppelt, welches sich in etwa 90% der Fille auf einem
Al-Gitterplatz befindet.

4.4 Injektion von Stickstoffleerstellen

Aus den Resultaten vorangegangener Messungen (s. [SCHO7], [PENO07]) entstand
die Hypothese, dass es sich bei dem hier in AIN untersuchten Defekt, der in weni-
ger ausgepragter Form auch in GaN zu beobachten ist, um eine StickstofHeerstelle
handelt (s. [SPV]). Um dies zu iiberpriifen, wurde im Rahmen dieser Arbeit die
Ausdiffusion atomaren Stickstoffs aus der untersuchten Probe forciert. Anschlie-
Bend wurden PAC-Messungen der R-Wert-Spektren bei Raumtemperatur durch-
gefiihrt, wie auch bei 473 K unter Stickstofffluss im PAC-Ofen (s. Abschnitt 3.3).
Durch Untersuchungen des Ausheilverfahrens von AIN und GaN ist bereits be-
kannt, dass bei hohen Temperaturen atomarer Stickstoff aus der Probe diffundiert
(s. [LORO2]). Um diesen Vorgang zu minimieren, wird das Ausheilen der Proben
bei Stickstofffluss unter Verwendung eines Proximity Caps durchgefiihrt (s. Ab-
schnitt 3.2). Da eine erhohte Anzahl an StickstofHleerstellen im vorliegenden Fall
aber erwiinscht war, wurde die Probe nach einem Ausheilen der durch die Implan-
tation entstandenen Gitterschéiden fiir jeweils 5 bis 10 min auf die Temperaturen
1073 K, 1223 K, 1273 K, 1373 K und 1473 K gebracht. Dies geschah im Vakuum
ohne Proximity Cap. Nach jedem Temperaturschritt wurde das R-Wert-Spektrum
der Probe bei Raumtemperatur gemessen.

Da das Verhalten des Defektanteils besonders deutlich bei Messungen unter 473 K
zu erkennen ist, wurden nach dem Ausheilen der Probe, sowie nach dem Erhitzen
auf 1223 K, 1373 K und 1473 K im Anschluss an die Raumtemperaturmessungen
R-Wert-Spektren bei 473 K unter Stickstofffluss im PAC-Ofen aufgenommen.
Fiir diese Untersuchungen wurde eine 0,5 pm dicke AIN-Probe mit einer Mg-
Dosis von 10 % verwendet. Sie hatte nach Ende der Mg-dosisabhéingigen
Messungen (s. Abschnitt 4.2) noch ausreichend Aktivitiat, um weiter vermessen
zu werden. Zusétzlich zeichnete sich schon ab, dass ein Mg-Anteil keinen wesent-
lichen Einfluss auf den untersuchten Defekt hat.
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4.4.1 Messungen bei Raumtemperatur

Die folgenden Messungen wurden bei Raumtemperatur im PAC-Ofen aufgenom-
men. Die ermittelten R-Wert-Spektren finden sich in Abbildung 4.13. Um die Pa-
rameter der Spektren miteinander vergleichen zu kénnen, wurden vor der ersten
Messung die durch Implantation entstandenen Gitterschaden 2 min bei 1273 K
unter Stickstofffluss mit Proximity Cap ausgeheilt. Als Referenzspektrum dient
das anschlieBend bei Raumtemperatur aufgenommene R-Wert-Spektrum. Die Pa-
rameter der angefitteten Kurven sind in Tabelle 4.5 zusammengestellt. Sie bilden
die Grundlage fiir den in Abbildung 4.14 dargestellten Verlauf der Parameter

abhéngig von der Behandlungstemperatur.

Behandlungstemperatur | Referenz-
im Vakuum [K] messung | 1073 1173 1223 1273

fi [%] 19,0(4) 18(2) | 20,0(7) | 20(1) 20(1)

v1 [MHz| 32,99(6) | 33,9(4) | 33,5(3) | 33,9(3) | 34,0(3)
01 (%] 0(2) 0(9) 0(3) 0(b) 0(5)
fa [%] 34,7(8) 36(4) 34(1) 34(2) 33(2)

ve [MHz| 40,0(4) | 41,0(7) | 40,6(4) | 41,8(4) | 41,1(4)
9o (%] 8,7(3) 10(1) 87(5) | 7,5(9) 10(1)
fs [%] 46,3(7) 46(3) 46(1) 46(2) 47(2)

v [MHz| 353(4) | 348(21) | 353(11) | 328(22) | 359(13)
93 (%] 28(2) 25(7) 33(3) 36(7) 24(3)

Behandlungstemperatur
im Vakuum [K] 1373 1473

fi [%] 14,8(3) | 11,9(7)

v1 [MHz| 33,3(3) | 34,9(3)
01 [7] 0(2) | 0(6)
fa [%0] 32,1(8) | 34,1(9)

ve [MHz| 40,0(4) | 40,3(4)
92 (%] 17,6(7) | 27(2)
f3 [%] 53,1(9) | 54(2)

v [MHz| 337(3) | 329(5)
93 (%] 22,3(9) | 19(1)

Tabelle 4.5: Parameter der R-Wert-Spektren fiir AIN von 0,5 um Dicke mit einer
Mg-Dosis von 104 %. Nach einem zweiminiitigen Ausheilen wurde das erste Spek-
trum als Referenzspektrum aufgenommen. Danach wurde die Probe fiir jeweils 5 bis
10 min auf 1073 K, 1173 K, 1223 K, 1273 K, 1373 K und 1473 K im Vakuum oh-
ne Proximity Cap gebracht. Nach jedem Temperaturschritt erfolgte eine Messung des
R-Wert-Spektrums. Alle Messungen fanden bei Raumtemperatur statt.
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Abbildung 4.13: R-Wert-Spektren einer 0,5 um dicken AIN-Probe mit einer Mg-Dosis
von 104 %. Die Probe wurde zunéchst bei 1273 K unter Stickstofffluss ausgeheilt.
Anschliefilend wurde ein R-Wert-Spektrum bei Raumtemperatur (RT) gemessen. Da-
nach wurde die Probe fiir 5 bis 10 min im Vakuum auf die Temperaturen 1073 K, 1173
K, 1223 K, 1273 K, 1373 K und 1473 K gebracht. Nach jeder Temperaturbehandlung
wurde ein R-Wert-Spektrum bei Raumtemperatur aufgenommen.
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Bei Betrachtung der Anteile sieht man keine wesentlichen Anderungen bis zu
einer Temperatur von 1273 K. Anteil 2 zeigt auch dariiber hinaus bis einschlief3-
lich nach dem Erhitzen auf 1473 K einen nahezu konstanten Verlauf mit einer
maximalen relativen Abweichung von 7% zum Referenzwert.

Ab einer Behandlungstemperatur von 1373 K steigt der Defektanteil von einem
Wert von 47% bei 1273 K auf 54% bei 1473 K Behandlungstemperatur. Der
Anstieg dieses Anteils geschieht auf Kosten des Anteils mit ungestérter Sonden-
umgebung. Er sinkt mit steigender Behandlungstemperatur von etwa 20% auf
etwa 12%.

Die Dampfung des ungestérten Anteils ist in jedem der R-Wert-Spektren der
Abbildung 4.13 vernachléssigbar klein. Die Frequenz des Anteils 1 ist damit als
ungeddmpft anzusehen. Deutlich ist der Anstieg der Ddmpfung des zweiten An-
teils ab 1273 K zu erkennen. Dort liegt sie noch bei einem Wert von 10% bis auf
27% nach einer Behandlung bei 1473 K. Die Dampfung der Defektfrequenz steigt
von etwa 25% bei 1073 K iiber 33% bei 1173 K auf 36% bei 1223 K Behandlungs-
temperatur. Danach fallt sie auf 24% zuriick und sinkt weiter bis auf einen Wert
von 19% bei 1473 K.

Der Frequenzverlauf aller Anteile dndert sich im Rahmen der Fehler kaum. Fiir
Frequenz 1 ist allenfalls eine leicht steigende Tendenz zu beobachten. Der rela-
tive Unterschied zwischen dem Referenzwert von 33 MHz fiir Frequenz 1 und
dem Endwert von etwa 35 MHz nach Erhitzen auf 1473 K betrigt etwa 6%. Fiir
Frequenz 2 liegen sowohl der Referenz- wie auch der letzte Wert der Messreihe
bei 40 MHz. Die Defektfrequenz hat einen Startwert von 353 MHz und liegt nach
Erhitzen auf 1473 K bei 329 MHz. Die entspricht einem relativen Absinken von
knapp 7% zum Referenzwert.
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Abbildung 4.14: Verlauf der Parameter der R-Wert-Spektren aus Abb. 4.13gemessen
bei Raumtemperatur an einer 0,5 pum dicken AIN-Probe mit einer Mg-Dosis von 104
%. Die Parameter des Referenzspektrums, das nach Ausheilen bei 1273 K aufge-
nommen wurde, sind bei 293 K eingezeichnet. Darauf folgte ein Erhitzen der Probe fiir
jewils 5 bis 10 min auf die Temperaturen zwischen 1073 K und 1473 K im Vakuum.
Die Parameter der anschliefenden Messungen (s. Tabelle 4.5) bilden die Grundlage fiir
den gegen die Behandlungstemperatur dargestellten Verlauf. Die zur ungestoérten Son-
denumgebung gehtrenden Parameter sind durch schwarze Quadrate gekennzeichnet.
Die roten Kreise gehoren zu den Sonden mit einer Storung in weiterer Umgebung. Mit
blauen Dreiecken sind die Parameter dargestellt, bei denen sich ein Defekt auf dem
néchsten Gitterplatz in Richtung der ¢-Achse zur Sonde befindet.

4.4.2 Messungen bei 473 K

Im direkten Anschluss an die Raumtemperaturmessungen nach einem 5 bis 10
miniitigen Erhitzen der Probe auf 1223 K, 1373 K und 1473 K wurden Messungen
bei 473 K im PAC-Ofen unter Stickstoffatmosphére aufgenommen. Als Referenz-
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messung wurde vor Beginn des Verfahrens zur Injektion von Stickstoffleerstellen
ein R-Wert-Spektrum der Probe erstellt. Es wurde nach dem Ausheilen der Probe
bei 1273 K im Anschluss an die Raumtemperaturmessung, die die Referenzwerte
fiir den vorangegangenen Messteil liefert (s. Abschnitt 4.4.1), bei 473 K aufgenom-
men. Die Spektren finden sich in Abbildung 4.15. Thre Paramter sind in Tabelle
4.6 zusammengefasst. Aus ihnen ergibt sich der in Abbildung 4.16 dargestellte
Verlauf.

R(t)
R(t)

<0084 AINMg6b nach erneutem Erhitzen auf 1223 K
1 (6min, Vakuum, ohne Cap)

tinns

R(t)
R(t)

7 AINMg6b nach erneutem Erhitzen auf 1373 K 1 AINMg6b nach emeutem Erhitzen auf 1473 K
(10min, Vakuum, ohne Cap) (5min, Vakuum, ohne Cap)

tinns tinns

Abbildung 4.15: R-Wert-Spektren einer 0,5 pm dicken AIN-Probe. Diese wurde
zunéchst bei 1273 K unter Stickstofffluss ausgeheilt. Im Anschluss an die Raumtempe-
raturmessungen (s. Abschnitt 4.4.1) wurden bei der nicht im Vakuum erhitzten Probe,
nach einem Erhitzen auf 1223 K, nach dem auf 1373 K und nach dem auf 1473 K
R-Wert-Spektren bei 473 K unter Stickstofffluss PAC-Ofen aufgenommen (s. 3.3).

Wie bei den Raumtemperaturmessungen sinkt auch hier der Anteil der un-
gestorten Sonden im Verlauf der Messreihe wiahrend der zweite Anteil der Sonden
nahezu konstant bleibt und der Defektanteil um etwa den Anteil steigt, um den
Anteil 1 absinkt.
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Die Dampfung der Frequenz des ungestorten Anteils liegt im Messverlauf im als
ungedampft zu betrachtenden Bereich um 0%. Es ist eine sinkende Tendenz in der
Dampfung des Defektanteils zu erkennen. Sie startet bei etwa 12% und sinkt im
Verlauf auf etwa 9%, was einem Absinken um 25% des Referenzwertes entspricht.
Besonders deutlich ist der Anstieg der Dédmpfung der zweiten Frequenz bei 1373
K auf 26% und bei 1473 K auf 36%, wobei der Startwert etwa 10% betrigt.

Der Verlauf der Frequenzen ist auch hier nahezu konstant. Die relativen Abwei-
chungen zu den jeweiligen Referenzwerten liegen im Bereich von 5% und darunter.

Behandlungstemperatur | Referenz-

im Vakuum [K] messung 1223 1373 1473
11 %] 19,5(4) 19,1(8) 17(1) | 12,8(7)

v1 [MHz| 34,1(3) | 34,29(8) | 35,2(4) | 35,3(4)

oy [%] 0(2) 0(2) 2,4(2) | 0,1(1)

fo (%) 40,4(5) 39,9(9) 36(2) | 38,1(9)

ve [MHz| 41,13(5) | 41,4(4) | 40,7(4) | 43,2(9)

5o [%] 9,8(3) 10,8(5) 26(1) 36(3)

fs (%] 40,1(6) 41,0(8) | 47(1) | 49,1(9)

v [MHz| 276(3) 277(3) | 274(3) | 268(3)

93 [%] 11,9(5) 12,2(7) | 11,0(6) | 8,7(5)

Tabelle 4.6: Parameter der R-Wert-Spektren fiir AIN von 0,5 ym Dicke mit einer Mg-
Dosis von 104 %. Nach einem zweiminiitigen Ausheilen wurde das erste Spektrum
als Referenzspektrum bei 473 K unter Stickstofffatmospéhre im PAC-Ofen aufgenom-
men. Nach einem darauffolgenden Erhitzen im Vakuum ohne Proximity Cap wurden
im Anschluss an die in Abschnitt 4.4.1 dargestellten Raumtemperaturmessungen nach
1223 K, 1373 K und 1473 K R-Wert-Spektren ebenfalls bei 473 K unter Stickstoffat-
mosphire im Ofen aufgenommen.
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Abbildung 4.16: Verlauf der Parameter einer 0,5 ym dicken AIN-Probe mit einer
Mg-Dosis von 10 %. Aufgetragen sind die Parameter aus Tabelle 4.6 der R-
Wert-Spektren in Abbildung 4.15. Sie wurden bei 473 K unter Stickstoffatmosphére im
PAC-Ofen (s. Abschnitt 3.3) gemessen. Wieder sind die zur ungestoérten Sondenumge-
bung gehérenden Parameter durch schwarze Quadrate gekennzeichnet. Die roten Kreise

gehoren zu den Sonden mit einer Stérung in weiterer Umgebung. Mit blauen Dreiecken
sind die Parameter dargestellt, bei denen sich ein Defekt auf dem néchsten Gitterplatz
in Richtung der é-Achse zur Sonde befindet.
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4.4.3 Diskussion

Betrachtet man zunéchst die Messungen bei Raumtemperatur, so sieht man Ab-
weichungen im Verlauf der dritten Frequenz, ihrer Dédmpfung und der zweiten Fre-
quenz. Diesbeziiglich sei auf die in diesem Bereich gréfieren Fehler hingewiesen,
die sich aus der vergleichsweise schlechteren Statistik bei Aufnahme der R-Wert-
Spektren ergeben. Somit hat dieser Effekt eher messtechnische als physikalisch
relevante Ursachen und ist daher vernachléssigbar.

Deutlich und nicht durch Fehlergrofien zu erkléren ist jedoch der Anstieg des De-
fektanteils ab Behandlungstemperaturen oberhalb von 1273 K. Er geht einher mit
dem Sinken des ungestorten Anteils. Dies entspricht dem erwarteten Verhalten
der Anteile unter der Annahme, dass es sich bei dem Defekt um eine Stickstoffleer-
stelle handelt. Denn durch Erzeugung von zusétzlichen Stickstoffleerstellen wurde
die Anzahl der Sonden mit einem Defekt in unmittelbarer Nachbarschaft erhoht,
wéhrend sich weniger Sonden in ungestérter Umgebung befinden. Daraus folgt,
dass durch das erzwungene Ausdiffundieren von Stickstoff die Anzahl der beob-
achteten Defekte steigt.

Die Dampfung des Anteils der Sonden mit einem Defekt in weiterer Umgebung
steigt ebenfalls oberhalb von 1273 K Behandlungstemperatur. Da dies bedeutet,
dass es im zweiten Anteil der Sonden eine breitere Verteilung der EFGs gibt,
lasst sich interpretieren, dass mit steigender Defektanzahl die Sonden des zwei-
ten Anteils nicht einen sondern moglicherweise auch mehrere Defekte sehen. Das
wiirde wiederum zu einer gréfferen Anzahl von Moglichkeiten fithren, wie sich
Defekte um eine Sonde des zweiten Anteils anordnen kénnen, damit eine breitere
Verteilung der elektrischen Feldgradienten bewirken, was sich in einer grofleren
Déampfung duflert.

Aufgrund der Tatsache, dass die eine Messreihe bei Raumtemperatur und
die andere bei 473 K durchgefiihrt wurde, unterscheiden sich natiirlich die Werte
der Referenzspektren (s. Abschnit 4.1). Der weiter beobachtete Verlauf zeigt aller-
dings bei beiden Messreihen das gleiche Verhalten, wenn man davon absieht, dass
in der Messreihe, die bei 473 K aufgenommen wurde, ein Absinken der Dampfung
der Defektfrequenz zu erkennen ist.

Die Messergebnisse beider Reihen sprechen also aus den oben genannten
Griinden dafiir, dass es sich bei dem untersuchten Defekt tatsdchlich um eine
Stickstoffleerstelle handelt.
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Kapitel 5

Zusammenfassung

Die Gruppe-III-Nitride zeichnen sich durch eine grofle Bandliicke aus und durch
die Tatsache, dass diese iiber die Zusammensetzung der verschiedenen Gruppe-
[TI-Elemente vom infraroten iiber alle Farben des sichtbaren bis hin zum ultra-
violetten Bereich durchstimmbar ist. Dies macht sie interessant fiir die indu-
strielle Nutzung, in der sie heute schon viele Anwendungen finden. Dabei ist
noch nicht geklart, warum eine effiziente Lichtausbeute optischer Bauelemente
aus Gruppe-III-Nitriden iiberhaupt moglich ist, denn ein weiteres kennzeichnen-
des Merkmal ist ihre hohe Defektdichte. Um den Grund fiir dieses Phanomen zu
finden, sind bereits einige Untersuchungen z.B. iiber das Ausheilverhalten nach
Implantation und die Temperaturabhéngigkeit durchgefithrt worden (s. [SCH07],
[PENO07], [LORO02], [KEIO1]). Ein Resultat dieser Ergebnisse ist die bereits ein-
gangs erwahnte Hypothese, dass es sich bei dem Defekt, der in GaN, welches mit
Ul untersucht wird, wie auch in deutlicherer Auspriagung in AIN auftritt, um
eine an Indium gekoppelte Stickstoffleerstelle handeln kénnte.

Diese Arbeit kniipft an die vorangegangenen Untersuchungen an. Es wurde
mit Hilfe der gestorten yvy-Winkelkorrelation der in GaN und AIN auftretende
Defekt unter Einfluss zweier Fremdatome und einer erhéhten Stickstoffleerstel-
lendichte in AIN untersucht. Dazu wurde die PAC-Sonde 'In verwendet.

Ziel der Arbeit war es, die genannte Hypothese zu bekriaftigen oder zu widerlegen.
Dazu wurde Mg in verschiedenen Dosen als Konkurrenz zum angeregten 1 Cd,
aus welchem die zur PAC-Messung notige yy-Kaskade nach Implantation von
HlTn erfolgt, in AIN implantiert. Es wurde ein dosisabhéngiges Messprogramm
bei Raumtemperatur und bei 473 K durchgefiihrt. Aus den so entstandenen R-
Wert-Spektren wurde das dosisabhéngige Verhalten ermittelt.

In gleicher Weise wurde das Verhalten von AIN bei steigender Indium-Dosis in
Raumtemperatur untersucht. Dazu wurde stabiles °In zusétzlich zu radioakti-
vem !In implantiert, um eine Konkurrenz zwischen ihnen zu schaffen fiir den
Fall, dass der Defekt an Indium koppelt.

Um zu untersuchen, ob es sich bei dem Defekt um eine Stickstoffleerstelle handelt,
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wurde eine Probe im Vakuum auf hohe Temperaturen erhitzt (bis zu 1473 K).
Dadurch wurde die Ausdiffusion von atomarem Stickstoff bzw. das Eindiffundie-
ren von Stickstoffleerstellen forciert. Anschliefend wurden R-Wert-Spektren bei
Raumtemperatur und bei 473 K aufgenommen. Daraus wurde das Verhalten un-
ter steigendem Stickstoffleerstellenanteil ermittelt.

Aus den dosisabhiingigen Messungen an AIN mit 2*Mg konnte kein Einfluss
des Magnesiums ermittelt werden, der darauf schlieffen liefle, dass Magnesium
und Cadmium um den Defekt konkurrieren. Denn bis zu einer Mg-Dosis, die so
hoch ist, dass sie das Kristallgitter zerstort, findet keine wesentliche Anderung
der aus den R-Werten ermittelten Parameter statt. Da Cadmium und Magnesium
2-wertig sind, hétte eine Kopplung mit dem Defekt die Vermutung aufgeworfen,
dass sie aufgrund einer Coulombwechselwirkung besteht, der Defekt also negativ
ist. Diese Vermutung kann durch die hier dargestellten Messungen nicht bestéatigt
werden.

Anders ist die Situation nach der Implantation von '*In. Der dosisabhingige
Verlauf der Parameter zeigt mit steigender In-Dosis deutlich ein Verhalten, wel-
ches man unter der Annahme dass '°In und ''In um den Defekt konkurrieren,
erwarten wiirde. Mit steigender Dosis von stabilem Indium sinkt der Defektanteil
stark. Bei einer Dosis von etwa 2 x 10'* sinkt er auf etwa 40% des Wertes einer
Probe ohne 1%In. Der Anteil ungestorter Sonden steigt dagegen. Dies spricht fiir
eine Kopllung zwischen dem Defekt und Indium. Stellt man dem Defekt also mehr
Indium zur Verfiigung, verteilt er sich auf den Indiumgesamtgehalt. So haben we-
niger Sonden einen Defekt auf dem néchstliegenden Gitterplatz und tauchen in
den R-Wert-Spektren satt im Defektanteil im Anteil ungestorter Sonden auf. Da
Indium isoelektronisch in AIN eingebaut wird und den gréfiten kovalenten Radius
der im Kristall vertretenen Atome aufweist, liegt die Vermutung nahe, dass es
sich bei Kopplung um einen elastischen Effekt handelt.

Die Messungen an einer Probe in die Stickstoffleerstellen injiziert wurden, er-
gab schlieBlich einen Anstieg des Defektanteils bei absinkendem Anteil an un-
gestorten Sonden. Bei groflerem Anteil an Stickstoffleerstellen haben also mehr
Sonden einen Defekt in unmittelbarer Umgebung, wahrend sich weniger Sonden
in einer ungestorten Gitterumgebung befinden. Daraus lésst sich schlussfolgern,
dass es sich bei dem untersuchten Defekt tatsédchlich um eine Stickstoffleerstelle
handelt.

Die hier dargestellten Messungen bestérken also die Hypothese, dass der in AIN
und GaN auftretende Defekt eine aufgrund elastischer Effekte an Indium kop-
pelnde Stickstoffleerstelle ist.

Weitere Untersuchungen des Defektes sind schon insofern sehr interessant, da
sie Aufschluss dariiber geben konnten, ob und in welcher Weise dieser Einfluss
auf die ungewohnlich hohe Lichteffizienz der optoelektronischen Bauelemente aus
Gruppe-III-Nitriden hat.



Anhang A

Ausheilen von AIN verschiedener
Mg-Dosen

A.1  AIN mit 5 x 10" 42%¢ Vg

008 AINMg7: 510" Atome/cm” “Mg
nach Aushellen bei 673K

Abbildung A.1: R-Wert-Spektren einer 0,5 pm dicken AIN-Proben mit Mg-Dosis
von 5 x 101 Af2me Dargestellt ist ein schrittweises thermisches Ausheilen der
Gitterschiden, die durch die Implantation entstanden sind.

65



66 ANHANG A. AUSHEILEN VON ALN VERSCHIEDENER MG-DOSEN

100

90 ' 1009
Verlauf der Anteile Verlauf der Dampfung
80+
—— f1 80 -
70 —e—1 E ——3
60 —a—f, 60 —3,
50 4 5

404

404 = l/\

30+ A—

. \—_é ././._./. ol \;‘::‘
"] k//\ 0 :\I/ "y ————a—n

T T T T T 1 T T T T T 1
200 400 600 800 1000 1200 1400 200 400 600 800 1000 1200 1400

Anteil f der Sonden in %
Dampfung § der Anteile in %

TinK 50 TinK
350 e 8]
/s/l_ *
N 300 A N 46 Frequenzverlauf von v, und v,
I T
= S 444
< 2501 S
2 Frequenzverlauf aller Sonden 2 1
5} 7]
& 200 0
® 1 —=— 3 38
hel o o
> - = >
Z 150 —— 1) % 6]
5] —a—y, 5
=] S 344
g 100 - g, %\ ./E\././I—-\-
[ W 324
0 e—— o o o o o o 30|
T T T T T 1 T T T T T 1
200 400 600 800 1000 1200 1400 200 400 600 800 1000 1200 1400
TinK TinK

Abbildung A.2: Verlauf der R-Wert-Spektren einer 0,5 pym dicken AIN-Proben
mit Mg-Dosis von 5x 10%3 % bei einem schrittweisen thermisches Ausheilen der
Gitterschiaden, die durch die Implantation entstanden sind. Die zur ungestorten
Sondenumgebung gehoérenden Parameter sind durch schwarze Quadrate gekenn-
zeichnet. Die roten Kreise gehoren zu den Sonden mit einer Stérung in weiterer
Umgebung. Mit blauen Dreiecken sind die Parameter dargestellt, bei denen sich
ein Defekt auf dem néchsten Gitterplatz in Richtung der ¢-Achse zur Sonde be-
findet.
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A.2  AIN mit 10" 425 Mg

R(t)
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Abbildung A.3: R-Wert-Spektren einer 0,5 um dicken AIN-Proben mit Mg-Dosis
von 10'% Afome  Dargestellt ist ein schrittweises thermisches Ausheilen der Git-
terschiaden, die durch die Implantation entstanden sind.

Ein Vergleich zwischen den Verlaufsdiagrammen der beiden Proben (s. Ab-
bildung A.2 und A.4) zeigt, dass sich durch die unterschiedlichen Implantations-
dosen von 5 x 103 % und 10" % kein Unterschied im Ausheilverhalten
ergibt.
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Abbildung A.4: Verlauf der R-Wert-Spektren einer 0,5 pm dicken AIN-Proben
mit Mg-Dosis von 1012 % bei einem schrittweisen thermisches Ausheilen der
Gitterschiden, die durch die Implantation entstanden sind. Die zur ungestorten
Sondenumgebung gehoérenden Parameter sind durch schwarze Quadrate gekenn-
zeichnet. Die roten Kreise gehdren zu den Sonden mit einer Storung in weiterer
Umgebung. Mit blauen Dreiecken sind die Parameter dargestellt, bei denen sich
ein Defekt auf dem néichsten Gitterplatz in Richtung der ¢-Achse zur Sonde be-
findet.



Anhang B

Temperaturabhingige Messungen
an AIN mit Mg

3 o
010 AINMg10: 10"*Atome/cm” Mg 010] AINMg10: 10"*Atome/cm’ Mg
Messung im Ofen bei RT Messung im Ofen bei 473 K
012 o],
0144 T T T T 1 .14 T T T T 1
0 50 100 150 200 250 0 50 100 150 200 250
006 tin [ns]

R()

0084 AINMg10: 10 Atome/cm’ “Mg 008 o
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Abbildung B.1: R-Wert-Spektren einer 0,5 um dicken AIN-Proben mit Mg-Dosis
von 10! % nach zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K, gemessen im PAC-
Ofen bei Raumtemperatur, 473 K, 673 K, 873 K, 1073 K und anschlieend noch
einmal bei Raumtemperatur.
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Abbildung B.2: Verlauf der Fitparameter einer 0,5 ym dicken AIN-Proben mit
Mg-Dosis von 10*2 % nach zweiminiitigem Ausheilen bei 1273 K, gemessen im
PAC-Ofen bei Raumtemperatur, 473 K, 673 K, 873 K, 1073 K und anschlielend
noch einmal bei Raumtemperatur. Die mit n.O. gekennzeichneten Messpunkte
stammen aus einem R-Wert-Spektrum, das nach dem Ofenprogramm bei Raum-
temperatur aufgenommen wurde. Deutlich wird, dass die Startwerte der Messung
nicht wieder erreicht werden. Das aufgenommene Verhalten ist demnach in diesem

Fall nicht vollig reversibel (s. dazu Abschnitt 4.2).



Anhang C

Messungen bei 1073 K an AIN
verschiedener In-Dosen

14 ]
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Abbildung C.1: R-Wert-Spektren zweier 3,5 pm dicker AIN-Proben mit %In-
Dosis von 2 x 103 A22¢ ynd 2 x 10" A22¢ pach zweiminiitigem Ausheilen bei

1273 K, gemessen im PAC-Ofen bei 1073 K.
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