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1 Einleitung und Motivation

Abbildung 1.1: Blaue Leuchtdiode auf Galliumnitrid-Basis

Der Japaner Shuji Nakamura entwickelte 1992 die erste effiziente blaue Leuchtdiode
(LED) aus Galliumnitrid (GaN) und vier Jahre spater den ersten blauen Laser.
LEDs sind zu einem integralen Bestandteil unseres téglichen Lebens geworden und
GaN-Laserdioden finden ihren Einsatz beispielsweise fiir das optische Speichermedi-
um Blu-Ray Discﬂ

GaN besitzt weitere technische Anwendungen in der Halbleiterindustrie, wie z.B.
Hochleistungstransistoren im Mobilfunk.

In einigen Bereichen fordert GaN das klassische Halbleitermaterial Silizium (Si) fur
elektronische Bauteile heraus, da Si als Halbleitermaterial zunehmend an seine phy-
sikalischen Grenzen stofst. ,Wenn das Kostenproblem gelost wird, ist Galliumnitrid

das Halbleitermaterial der Zukunft: Es sorgt fiir robuste, effiziente und temperatu-
runempfindliche Elektronik.“ [Amb09]

1 Blu-Ray Disk ist ein eingetragenes Warenzeichen von Blu-ray Disc Association (BDA)



2 1 Einleitung und Motivation

LEDs auf GaN-Basis zeichnen sich durch ihre hohe Lebensdauer (Grofsenordnung
10*h) und effiziente Lichterzeugung aus. Ein ungelostes Ritsel ist die Ursache der
Degradation, d.h. der sinkenden Lichtstromstérke wihrend der Lebensdauer einer
GaN-LED.

Uber Schidigungsmechanismen in GaN-LEDs und die durch elektrischen Strom
erzeugten Kristalldefekte ist noch wenig bekannt. Zur Fertigung von leistungsféa-
higeren Halbleiterbauelementen mit noch hoherer Lebenserwartung ist daher das
Verstéandnis dieser Schadigungsmechanismen und der erzeugten Kristalldefekte durch
elektrischen Strom von grofiem Interesse.

Infolge der fortschreitenden Miniaturisierung von Mikroprozessoren und der Fertigung
von Hochleistungsbauelementen stellt die Elektromigration einen limitierenden
Faktor dar. Dabei handelt es sich um einen Effekt, der vermehrt bei hohen elek-
trischen Stromdichten auch in Halbleitern auftritt. Hierbei gibt der sogenannte
Elektronenwind der natiirlichen Diffusion eine Vorzugsrichtung und es kommt zu
einem Transport der Atome im Kristall des Halbleitermaterials und damit zur Sché-
digung des Kristallgitters.

Grundlegende Motivation und Ansatzpunkt dieser Arbeit ist ein Artikel aus dem
Journal of Applied Physics von K. K. Leung et al. iiber Physical mechanism for
hot-electron degradation in GaN light-emitting diodes [Leul0]. In dieser Verdffent-
lichung wurden LEDs unter elektrischer Belastung bei elektrischen Stromdichten
von 60 — 600 A /cm? auf die Verdinderung ihrer optoelektronischen Eigenschaften hin
untersucht. Dabei wurde eine beschleunigte Degradation der LEDs festgestellt. Dies
wird auf eine signifikante Erhchung der Defektdichte an den Mehrfach-Quantentopf-
Strukturen (multiple quantum well, MQW) zuriickgefithrt. Es wurden Fadenverset-
zungen (threading dislocations) und lokalisierte Zustande (localized states) an den
MQWs beobachtet. Die Ergebnisse deuten darauf hin, dass sogenannte hot electrons
die Ursache dafiir sind.

In der vorliegenden Diplomarbeit soll der Frage nachgegangen werden, wel-
che Rolle Punktdefekte bei der Degradation von GaN-LEDs spielen. Hierzu werden
Kristallgitterschaden durch hohe elektrische Stromdichten in n-leitendem GaN er-
zeugt und mittels der Methode der gestorten Winkelkorrelation (Perturbed Angular
Correlation, PAC) untersucht.

Zur elektrischen Charakterisierung des verwendeten Probenmaterials werden Hall-
Effekt Messungen durchgefiihrt. Dadurch lassen sich Art, Konzentration und Beweg-
lichkeit der Ladungstriager bestimmen.



Aufgrund der hohen thermischen und elektrischen Beanspruchung der Proben ist
die Herstellung stabiler Metall-Halbleiter-Kontakte notwendig. Diese werden durch
Aufdampfen von Ti/Ti/Au-Kontakten realisiert, welche ohmsches Verhalten zeigen.
Mittels einer Warmebildkamera wird die thermische Belastung wahrend der elektri-
schen Beanspruchung analysiert.

Mit Hilfe der Methode der PAC konnen lokale Gitterdefekte auf atomarer Ebene
untersucht werden. Dazu ist das Einbringen einer radioaktiven Sonde (PAC-Sonde)
in die zu untersuchende Schicht erforderlich. Als PAC-Sonde in GaN wird 'In
verwendet. Indium ist geradezu ideal geeignet, da es isoelektronisch zu Gallium ist
und Verwendung in einer ternéren Verbindung in blauen InGaN-LEDs findet.
Aufgrund der relativ kurzen Halbwertszeit von "'In (1,5 = 2,83 d) muss die elek-
trische Belastung mit hoher Stromdichte (10* A/cm?) erfolgen, um im Zeitraum
weniger Tage Kristallgitterschaden zu erzeugen. Dabei wird der schon erwéhnte
Effekt der Elektromigration erwartet. Vor und nach der elektrischen Belastung wird
dann die Schidigung des GaN-Kristallgitters mittels der PAC untersucht.
Untersuchungen mit der PAC-Sonde '!In in GaN ergaben bereits, dass Indium attrak-
tiv fir Stickstoffleerstellen (Vy) ist [Sch09]. Dabei konnte dieser In-Vy-Defektkomplex
als eine mogliche strahlende Rekombinationsfalle fiir Elektron-Loch Paare in InGaN-
LEDs wirken [Kes10].






2 Grundlagen

2.1 Galliumnitrid

Galliumnitrid (GaN) ist ein III-V-Verbindungshalbleiter, bestehend aus Gallium
(Ga) und Stickstoff (N). In Abbildung [2.1]ist ein Auszug aus dem Periodensystem der
Elemente dargestellt. Entsprechend ihrer Hauptgruppe im Periodensystem besitzt
Gallium drei freie Valenzelektronen und Stickstoff fiinf.

Die natiirliche Kristallisation der Nitride ist die in Abbildung[2.1|dargestellte Wurtzit-
Struktur im hexagonalen Kristall-System.

GaN findet Anwendung in blauen Leuchtdioden und Laserdioden, sowie Hochleis-
tungsbauelementen, wie zum Beispiel Transistoren im Mobilfunksektor.

Wichtige Eigenschaften von Galliumnitrid sind in Tabelle 2.1] aufgefiihrt und zum
Vergleich denen von Silizium und anderen Halbleitern gegeniibergestellt. GaN ist
aufgrund seiner grofsen Bandliicke interessant fiir den Einsatz in LEDs. In Abbildung
ist die Bandliicke (3,4€eV) fiir GaN und die entsprechende Wellenlénge (366 nm,

Abbildung 2.1: Links: Auszug aus dem Periodensystem der Elemente zur Ver-
anschaulichung des III-V-Verbindungshalbleiters GaN. Rechts:
Wurtzit-Kristallstruktur (hexagonal) von GaN.



6 2 Grundlagen

UV-Bereich) in Abhéngigkeit von der Gitterkonstante a dargestellt. Zum Vergleich
sind in den Graphen die direkten Halbleiter Aluminiumnitrid (AIN) und Indium-
nitrid (InN) eingetragen. Durch Dotierung lasst sich die Bandliicke in Ga;_,In,N
einstellen und somit die Wellenldnge des emittierten Lichts iiber den Indium-Gehalt
x variieren. Dadurch erzeugt mit Indium dotiertes GaN blaues Licht. Die lineare
Abhéngigkeit der Gitterkonstante eines Mischkristalls von den Gitterkonstanten
der Komponenten beschreibt die Vegard’sche Regel. Dieser Zusammenhang ist in
Abbildung durch die Verbindungslinie zwischen GaN und InN angedeutet.

Tabelle 2.1: Eigenschaften von AIN, GaN, InN und Si bei Raumtemperatur
(300K) [Lof11l), [Sau09].

. Aluminiumnitrid  Galliumnitrid Indiumnitrid  Silizium
Eigenschaften

AIN GaN InN Si
Kristallgittertyp Wurtzit Wurtzit Wurtzit Diamant
Bandstruktur direkt direkt direkt indirekt
Bandabstand [eV] 6,2 3,39 1,9-2,05 1,11
Gitterkonstante [A] a=311 a=319 a=235b33 a=543
c=4,98 c=5,18 c = 5,693
Dichte [gem—3] 3,23 6,15 6,81 2,329

Schmelzpunkt [K] 3273 1973 Dissoz. 1373 1688
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Abbildung 2.2: Die Bandliicke von GaN (3,4eV bei 300 K) entspricht einer Wel-
lenldange der emittierten Photonen (UV-Bereich) und hingt mit
der Gitterkonstanten a zusammen. Durch Dotierung von GaN mit
Indium, lasst sich die Bandliicke und somit die Wellenldnge des
emittierten Lichts einstellen. Zum Vergleich sind in den Graphen
die Halbleiter AIN und InN eingetragen.

2.2 LED-Degradation

Eine Leuchtdiode (LED) verliert zum Beispiel im Vergleich mit einer Gliithbirne
nicht schlagartig ihre Leuchtkraft. Vielmehr gibt es eine kontinuierliche Abnahme
des Lichtstroms iiber einen ldngeren Zeitraum. Man spricht von Degradation und
definiert die Zeit nach der eine LED nur noch die Hélfte ihres urspriinglichen Licht-
stroms besitzt als Lebensdauer [OSRI1]. Diese liegt in der Gréfenordnung von 10%
Betriebsstunden.

Die Degradation ist weitestgehend unverstanden. Laut H. Morkoc [Mor(O8| unter-
scheidet man zwischen drei verschiedenen Ursachen:

e Aufgrund hoher elektrischer Strome kommt es zu Temperaturentwicklungen,
die bei verkapselten LEDs zur Triibung der Epoxidkapselung fithren konnen.

e Hohe elektrische Strome und dabei auftretende Temperaturen verschlechtern
den Metallkontakt der semitransparenten p-GaN Schicht und bewirken somit
eine Widerstandserhchung.
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e Die Dichte von nichtstrahlenden Rekombinationszentren fiir Elektron-Loch
Paare erhoht sich.

Die im zweiten Punkt beschriebene Verschlechterung von p-leitenden Kontakten und
p-GaN wird als wichtige Ursache fiir die Degradation von LEDs gehandelt [Moo09).
Der im dritten Punkt beschriebene Aspekt ist fiir diese Diplomarbeit relevant und
soll im Folgenden niher betrachtet werden. Uberwiegend besteht die erhéhte Defekt-
dichte aus V-férmigen Versetzungslinien [San05] oder Fadenversetzungen [Leul0]
(threading dislocation) infolge von Verspannungsrelaxationen, die auf thermischen
Belastung zuriickzufiihren sind. An diesen Versetzungen konnen Elektron-Loch Paare
nichtstrahlend rekombinieren. Andere Untersuchungen wie zum Beispiel von X. A.
Cao et al. [Cao03| vermuten als Ursache eine thermisch induzierte Punktdefektbil-
dung.

In der vorliegenden Diplomarbeit soll der Frage nachgegangen werden, ob entstehende
Punktdefekte in der n-leitenden GaN-Schicht, aufgrund der hohen thermoelektri-
schen Belastung, fiir die Degradation von LEDs verantwortlich sein kénnen.

In dem schon erwahnten Artikel von K. K. Leung et al. iiber Physical mechanism for
hot-electron degradation in GaN light-emitting diodes [LeulQ] wurden Leuchtdioden
unter elektrischer Belastung bei elektrischen Stromdichten von 60 — 600 A /cm? auf
die Verdnderung ihrer optoelektronischen Eigenschaften hin untersucht. Dabei wurde
die Degradation der LEDs auf eine signifikante Erhohung der Defektdichte an den
Mehrfach-Quantentopf-Strukturen (multiple quantum well, MQW) zuriickgefiihrt.
Es wurden Fadenversetzungen (threading dislocations) und lokalisierte Zustande
(localized states) an den MQWs beobachtet. Die Ergebnisse deuten darauf hin, dass
entgegen der im vorigen Absatz zitierten Quellen, sogenannte hot-electrons die
Ursache dafiir sind.

Es sei darauf hingewiesen, dass Punktdefekte Ursprung makroskopischer Defekte
sind und als Keime fiir solche fungieren. Im néchsten Abschnitt wird daher eine
Ubersicht der Punktdefekte in einem Kristall gegeben.

2.3 Punktdefekte

Defekte sind Unregelméfigkeiten im periodischen Kristallgitter und sind in jedem
realen Kristall vorhanden. Sie konnen die mechanischen, elektrischen und optischen
Eigenschaften eines Kristalls massiv beeinflussen.

Punktfehler (nulldimensionale Gitterfehler) sind Defekte in der Grokenordnung
eines einzelnen Atoms. Man unterscheidet zwischen intrinsischen und extrinsischen
Punktdefekten. Mogliche Punktdefekte sind Leerstellen ( Vacancies, V), Zwischengit-
teratome (Interstitials) und Substitutionsatome (Antisites). Diese sind zur Veran-
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schaulichung in Abbildung schematisch dargestellt. In dieser Diplomarbeit sind
speziell Stickstofleerstellen Vi und deren Bildung von iibergeordnetem Interesse.
Die Bildungsenthalpie zum Beispiel einer ungeladenen Stickstoffleerstelle Vi in GaN
betrigt etwa 3 eV [Laa08|, [dWO04].

Es sei zur Unterscheidung erwéhnt, dass man von Schottky-Fehlordnung spricht,
wenn im Gitter Leerstellen vorhanden sind. Anti-Schottky-Fehlordnung hingegen be-
deutet die Besetzung von Zwischengitterpldtzen. Die Frenkel-Fehlordnung hingegen
beinhaltet Leerstellen und gleichzeitig auch besetzte Zwischengitterplatze.

2.3.1 Abschatzung der kinetischen Energie der Elektronen im Halbleiter

An dieser Stelle soll eine Energieabschétzung durchgefiihrt werden, ob die Bildung
der eben erwdhnten Vy in GaN durch den Impulsiibertrag von Elektronen auf ein
Stickstoffatom realistisch ist.

Durch Hall-Effekt Messungen (siehe Abschnitt kann die Driftgeschwindigkeit
Upnge = 1,7-107 cm/s eines Elektrons in GaN bestimmt werden. Die kinetische
Energie betragt demnach:

Ekin = 1/2-m, - v%rift ~ 0,05¢eV, (2.1)

Abbildung 2.3: Zweidimensionale vereinfachte Darstellung eines Kristallgitters zur
Veranschaulichung von Punktdefekten.
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wobei m, die Ruhemasse des Elektrons ist. Diese Energie der Elektronen reicht nicht
aus, um eine Vy zu erzeugen.

Die Geschwindigkeit der Elektronen wird iiber die angelegte Spannung und der
mittleren freien Weglédnge in GaN abgeschétzt. Im Experiment wird eine Spannung
von etwa 200V an die Proben angelegt. Unter Beriicksichtigung der Probengrofse
herrscht innerhalb der Probe eine Spannung von 40 V/mm. Ein Elektron benotigt
also eine freie Weglédnge von 0,1 mm, um eine kinetische Energie von beispielsweise
4eV aufzunehmen. In der Literatur findet man fiir die mittlere freie Weglénge der
Elektronen in GaN Werte von einigen hundert nm bis zu einem cm [Kri03]. Daher
scheint diese Abschéatzung fiir die Energie der Elektronen durchaus realistisch.

Die bereits im Abschnitt erwihnten hot electrons besitzen laut [Puzll] nur eine
Energie von einigen eV und konnen keine stabilen Punktdefekt in GaN erzeugen.
Bisher wurde aufser Acht gelassen, dass die Elektronenmasse m, wesentlich kleiner
ist, als die Masse des Stickstoffatoms m . Das Elektron ist selbst bei einem zentralen
Stof, nicht in der Lage die notwendige Energie auf das Stickstoffatom zu iibertragen,
sondern wird zuriickgestreut. Die libertragene Energie auf das Stickstoffatom betrigt
bei einem Elektron der kinetischen Energie von 200 eV nur etwa 0,031 eV (berechnet
nach [Aut56]).

Die erforderliche Energie eines Elektrons, um ein Stickstoffatom aus dem Kristallgitter
zu versetzen und damit eine Vy zu erzeugen, betrégt laut [Autll] etwa 0,7-1 MeV.
Allerdings kommt es bei hohen elektrischen Stromdichten dennoch zur Diffusion
von Atomen innerhalb von GaN durch den Effekt der Elektromigration, welcher im
nachsten Abschnitt ndher beschrieben ist.

2.3.2 Elektromigration

Der Effekt der Elektromigration ist bekannt aus der Halbleiterforschung und stellt
ein Problem bei der fortschreitenden Miniaturisierung bei Leiterbahnen von Mikro-
prozessoren dar.

Unter Elektromigration versteht man einen Materialtransport verursacht durch
elektrischen Strom in einem (Halb-) Leiter. Aufgrund der thermischen Bewegung
in einem Material herrscht eine natiirliche in alle Richtungen gleiche Diffusion der
Atome im Material. Legt man jedoch eine elektrische Gleichspannung an, wodurch
Elektronen durch das Material fliefsen, so kommt es durch Kollisionen von Elektronen
mit den Ionen (Windkraft) und in geringerem Mafe durch das angelegte elektrische
Feld (direkte Kraft) zu einer resultierenden Kraft auf die Ionen im Material.
Zusammenfassend kann man sagen, dass dieser sogenannte , Elektronenwind* der
Diffusion eine Vorzugsrichtung gibt. Je nach Material sind die Windkraft und direkte
Kraft unterschiedlich groft und entgegengesetzt.
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In GaN kommt es bei einer elektrischen Stromdichte in der Grofenordnung von 103
bis 10* A /cm? zu einer merklichen Elektromigration [Lil0]. Somit wird eine Bildung
von Vy innerhalb von GaN aufgrund der hohen elektrischen Stromdichten erwartet.

2.4 Metall-Halbleiter-Kontakte

Um die im vorigen Abschnitt beschriebenen hohen elektrischen Stromdichten zu
erreichen, sind stabile elektrische Kontakte notwendig. An dieser Stelle soll eine
kurze Darstellung der Problematik eines Metall-Halbleiter-Kontakts gegeben werden.
Eine detailliertere Beschreibung findet sich beispielsweise in [Thu05] [G6b08|, [Sau09).
Das Béandermodell (siehe Abbildung beschreibt quantenmechanisch die elek-
tronischen Energiezusténde in einem Kristall. Dabei bilden die bindenden Orbitale
das Valenzband (VB) und die antibindenden Orbitale das Leitungsband (LB). Bei
Halbleitern existiert eine verbotene Zone (Bandliicke E,) zwischen dem Valenz- und
Leitungsband. Wie in Abschnitt beschrieben, betrigt die Bandliicke fiir GaN bei
einer Temperatur von 300 K etwa 3,4¢eV.

Am absoluten Nullpunkt (T=0K) sind alle Zusténde bis zur Fermi-Energie Ep
besetzt, Zustdande hoherer Energie bleiben unbesetzt. Durch Hinzufiigen von thermi-
scher Energie konnen die Elektronen aus dem Valenz- ins Leitungsband energetisch
angehoben werden. Die Elektronen im Leitungsband sind frei beweglich und unter
einem von auken angelegten elektrischen Feld flieft ein elektrischer Strom. Dies
erklart die elektrische Leitung von manchen Halbleitern bei Raumtemperatur.
Bringt man ein Metall und einen Halbleiter (n-leitend) in Kontakt, so stellt sich
im thermodynamischen Gleichgewicht das Fermi-Niveau von Metall und Halbleiter
iiberall auf dieselbe Hohe ein (siche Abbildung [2.5). Dadurch gleichen sich die Bénder
an und es entsteht ein Ubergang. Dabei gehen Elektronen aus dem Leitungsband
des n-Halbleiters in das Metall iiber.

Dabei soll fiir unsere Anwendung die Bildung einer Schottky-Barriere vermieden

Abbildung 2.4: Schematische Veranschaulichung des Bandermodells bei Halblei-
tern.
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Abbildung 2.5: Energiebéinderschema eines Metall-Halbleiter-Ubergangs (nach
[Thu05]). Links: Metall und n-Halbleiter voneinander isoliert.
Rechts: Metall und n-Halbleiter in Kontakt im thermodynami-
schen Gleichgewicht.

werden und damit gleichrichtende Kontakte.

Zur Herstellung niederohmscher Metall-Halbleiter-Kontakte (n-leitend) gibt es prin-
zipiell zwei Moglichkeiten. Zum einen versucht man, die Hohe der Schottky-Barriere
moglichst gering zu halten und wihlt das Leitungsband des Halbleitermaterials tiefer
als das Fermi-Niveau des Metalls. Zum anderen dotiert man den Halbleiter stark,
so dass die entstehende Potentialbarriere sehr schmal ist und die Elektronen somit
leicht durch die Barriere tunneln kénnen.

Die in dieser Arbeit verwendeten Metall-Halbleiter-Kontakte auf intrinsisch n-
leitendem GaN sind Ti/Ti/Au Kontakte. In Abschnitt [4.3ist die Herstellung dieser
Kontakte beschrieben und ein Vergleich mit anderen Metall-Halbleiter-Kontakten
aufgefiihrt.

Vergleicht man die Elektronegativitat von GaN (3,3-4,1eV) mit der Metallaustritts-
arbeit von Ti (4,33eV), so wird klar, dass eine Potentialbarriere entsteht [Feh99].
Allerdings ist der verwendete Metall-Halbleiter-Kontakt im Vergleich mit anderen
Metallen dennoch eine gute Wahl, da der spezifische Kontaktwiderstand vergleichs-
weise gering ist (siehe Tabelle in Abschnitt .

Durch das gezielte Einbringen von Fremdatomen (Dotierung/Implantation) lassen
sich die elektrischen Eigenschaften von Halbleitern veréndern. Beispielsweise wirkt
Silizium (Si) in GaN als Donator und erhoht somit die Elektronenleitung. Magne-
sium (Mg) hingegen wirkt in GaN als Akzeptor und erhéht somit die Lochleitung
(Elektronenmangel).
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Abbildung 2.6: Schematische Darstellung des Hall-Effektes.

2.5 Hall-Effekt

Zur elektrischen Charakterisierung der verwendeten GaN-Proben werden Hall-Effekt
Messungen durchgefiihrt. Unter Ausnutzung des Hall-Effekts lassen sich fiir Halblei-
ter die Ladungstriagerart und -konzentration ermitteln. Bei zuséatzlicher Messung
des spezifischen Widerstands lasst sich die Ladungstragerbeweglichkeit bestimmen.

In Abbildung ist das Prinzip des Hall-Effekts in einem Halbleiter der Dicke d
vereinfacht dargestellt. Auf eine bewegte Ladung ¢ (hier Elektron) in einem statio-
naren Magnetfeld B wirkt senkrecht zu diesem und zum Geschwindigkeitsvektor v
eine Lorentzkraft F;;,

ﬁqu(ﬁx E). (2.2)

Dies fiihrt zu einer Verschiebung der Ladungstréger und somit zu einer Anreiche-
rung der negativen Ladungstréiger an der unteren Seite. Diese erzeugen wiederum
ein elektrisches Feld E und erfahren somit eine elektrische Kraft F;l, welche der
Lorentzkraft Fy, entgegenwirkt und diese kompensiert. Es entsteht eine messbare
Hall-Spannung Uy,

I-B,
d )

Uy = Ry (2.3)
wobei Ry die materialspezifische Hall-Konstante darstellt. Durch Messung des
Magnetfeldes B, der Hall-Spannung Uy und der Stomstérke [ lésst sich somit
die Hall-Konstante Ry einfach bestimmen. Das Vorzeichen der Hall-Konstante gibt
Aufschluss iiber die Ladungstragerart. Man kann mit Hilfe der Gleichung j, = —nqu,
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fiir reine Elektronenleitung direkt auf die Ladungstrigerkonzentration n schliefsen.
Ry =— (2.4)

Kennt man zusétzlich den spezifischen Widerstand p, so lasst sich die Ladungstra-
gerbeweglichkeit u, bestimmen

_ Ry

; (2.5)

fn

Der fiir die Hall-Messungen verwendete Aufbau wurde von Guido Rohrlack errichtet
[Roh92 Roh96|. Mittels der von ihm verwendeten Van-der-Pauw-Messmethode kon-
nen der elektrische Flachenwiderstand und die Hall-Koeffizienten diinner, homogener
Schichten beliebiger Form bestimmt werden.

2.6 Methode der gestorten Winkelkorrelation (PAC)

Im Folgenden wird eine kurze Einfiihrung zur Methode der gestorten v-vy- Win-
kelkorrelation (Perturbed Angular Correlation, PAC) gegeben und wesentliche Zu-
sammenhénge erklart. Fiir detailliertere Ausfithrungen wird an dieser Stelle auf die
Fachliteratur [Fra65l, [Sch10] verwiesen.

Bei der PAC handelt es sich um eine Messmethode aus der nuklearen Festkorper-
physik, bei der eine radioaktive Sonde (PAC-Sonde) in einen Festkorper eingebracht
wird. Anhand seiner Ausstrahlcharakteristik kann die lokale Sondenumgebung auf-
grund des dort herrschenden elektrischen Feldgradienten (EFG) am Sondenkernort
untersucht werden.

Geeignete PAC-Sonden verfiigen iiber einen Zwischenzustand (isomeres Niveau),
dessen Lebensdauer einige ns bis us betrigt. In dieser Diplomarbeit wird das ra-
dioaktive Isotop '}§In mit einer Halbwertszeit von 2,83 d verwendet, welches durch
Elektroneneinfang iiber Aussendung von y-Quanten zu '}Cd zerfillt. In Abbildung
ist das Zerfallsschema von '''In vereinfacht dargestellt.

Untersuchungen in GaN mit 'In ergaben, dass Indium attraktiv fiir Stickstoffleer-
stellen Vy ist [Sch09]. RBS/Channeling-Messungen (Rutherford Backscattering Spec-
trometry) zeigen aukerdem, dass Indium den Galliumgitterplatz besetzt [Lor02]. Da
Indium isoelektronisch zu Ga in GaN ist, verdndert es dessen elektrische Eigen-
schaften nicht. Ein weiteres Argument fiir Indium ist, dass es Verwendung in einer
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terndren Verbindung in blauen InGaN-LEDs findet.

Am Ort des Sondenatoms erzeugen die umliegenden Atome einen EFG. Ist die-
se Umgebung nur sphérisch oder kubisch, so heben sich alle Komponenten auf und
der EFG am Sondenort verschwindet. Ist die Umgebung der Sonde anisotrop (nicht-
kubischer Festkorper), oder befindet sich beispielsweise ein Defekt in der ndheren
Sondenumgebung, so ist der resultierende EFG am Ort des Sondenatoms ungleich
null.

Es ist nun moglich, bei einem geniigend groften Quadrupolmoment ) und einer
ausreichend langen Halbwertszeit des oben erwahnten Zwischenniveaus, die Wechsel-
wirkung des Quadrupolmoments des Sondenatoms mit dem EFG am Kernort zu
messen. Dies kann man sich vereinfacht als eine Rotation der Ausstrahlcharakteristik
vorstellen.

Im Detail zerfillt das *'In-Atom durch Elektroneneinfang (EC) in einen angeregten
Zustand |I;, M;) mit dem Spin 7/2%. Aus dem angeregten Zustand bevolkert es unter
Aussendung eines y-Quants (1) den Zwischenzustand |I, M) mit dem Spin 5/27,
das sogenannte PAC-Niveau mit einer Halbwertszeit von 85ns. Unter Aussendung
eines zweiten y-Quants (72) geht das Atom in den Grundzustand |If, My) mit dem
Spin 1/27 iiber. Damit ist die y-7-Kaskade abgschlossen und das Sondenatom ist nun
stabiles '}1Cd. Die Lebensdauer des PAC-Niveaus kann iiber eine Koinzidenzmessung
von 7, (Start) und 2 (Stopp) gemessen werden.

Herrscht am Sondenort ein EFG ungleich Null, so erféhrt der Zwischenzustand eine
Hyperfeinwechselwirkung aufgrund seines Quadrupolmoments Q. Diese Hyperfein-
wechselwirkung zwischen dem Quadrupolmoment () des Zwischenniveaus und dem
EFG am Kernort erzeugt eine zeitabhéngige Modulation der Wahrscheinlichkeit
(Storung) 72 unter einem festen Winkel zu detektieren. Anschaulich oszilliert dadurch
die Ausstrahlcharakteristik des Zwischenzustandes (siche Abbildung [2.8)).
Abbildung zeigt das Prinzip einer PAC-Messung. Im Experiment wird eine
Vier-Detektor-Apparatur verwendet und somit eine Koinzidenzmessung von ~; und
~vo unter festen Winkeln durchgefiihrt, um die Lebensdauerkurven des Zwischenzu-
standes zu bestimmen.

Im speziellen Fall, der EFG axialsymmetrisch und Richtung der Hauptachse statis-
tisch verteilt ist, vereinfacht sich der sogenannte R-Wert mit einigen Naherungen
zu

R(t) = AyGas(t) (2.6)

Dieser besteht aus der kernspezifischen Anisotropie Ags und der Storfunktion Gao(t),
welche sich aus der Uberlagerung unterschiedlicher Storungen zusammensetzt.
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Abbildung 2.7: Vereinfachte Darstellung des Zerfalls der PAC-Sonde 1}Hl)ln (Mut-
terisotop) durch Elektroneneinfang tiber Aussendung zweier -
Quanten in 1} Cd (Tochterisotop).

Abbildung 2.8: Prinzip der gestorten ~-v-Winkelkorrelation.

Die Extraktion der Storung aus den gemessenen Lebensdauerkurven geschieht durch
Bildung des R-Wertes, der nach folgender Formel mit den Zahlraten Njgp- unter
180 ° und Zéahlraten Ngg- der unter einem Winkel von 90 ° aufgenommenen Spektren,
berechnet wird.

Nigoe(t) — Noo=(t) (2.7)

k() = Nigor(t) + 2 - Noo+(£)

An die Daten R(t), die aus Gleichung gewonnen wurden, wird folgende Funktion
angepasst, die aus der theoretischen Berechnung des Storterms stammt.

N
~ Z Sn - cos(nwot) - 0% (2.8)
n=0
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Dabei ist fiir ''In N = 3. Der Wichtungsfaktor s, der verschiedenen Frequenzen
ist abhéngig von dem Spin des PAC-Niveaus und dem Winkel zwischen v, sowie
dem EFG am Kernort. Die Breite der Verteilung § beschreibt die Verteilung der
Frequenzen um wy, welche durch geringfiigige Unterschiede in der Probenumgebung
resultieren.

Die spinunabhéngige Quadrupolwechselwirkungsfrequenz v ist abhéangig von dem
Quadrupolmoment Q=-+0,83(13) b [Sch10] des Zwischenniveaus. Aus v erhélt man
durch Gleichung die grofste Komponente V; des am Sondenort wirkenden EFG.
Die beobachtete Frequenz wy ist dabei proportional zum EFG.

e Q- Vzz

Zusammenfassend wird aus der Messung der modulierten Lebensdauerkurve des
Zwischenzustands R(t) extrahiert (siche Abbildung [2.9).

Ein genauer Versuchsaufbau und weitere Erklarungen zum Messablauf und deren
Auswertung sind beispielsweise in der Doktorarbeit von Katharina Lorenz [Lor02]
zu finden.
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Abbildung 2.9: Veranschaulichung zur Extraktion des R-Wertes aus der Lebens-
dauerkurve.



3 Versuchsaufbau zur elektrischen
Belastung der Proben

In diesem Kapitel wird der Versuchsaufbau zur elektrischen Belastung der Proben
beschrieben und die verwendeten Messinstrumente mit ihren Messfehlern angegeben.
Abbildung [3.1] zeigt ein Foto der Apparatur zur elektrischen Belastung. Kupferdréhte
dienen dabei zur Kontaktierung der Ti/Ti/Au-Kontakte. Zur Kiihlung der Probe
wird diese, um thermischen Kontakt zum Kiihlkérper herzustellen, mit Wérmeleitpas-
te (Art. Nr. WLP 4) der Firma FISCHER ELEKTRONIK[| auf den CPU-Kiihlkdrper
aufgebracht. Der CPU-Kiihlkérper besteht aus Aluminium und besitzt zur Kiihlung

Abbildung 3.1: Aufbau zur elektrischen Belastung der Proben. Zur Kontaktierung
der Ti/Ti/Au-Kontakte dienen Kupferdrihte, wobei die Probe
mit Warmeleitpaste zur thermischen Kontaktierung auf einen
CPU-Kiihlkorper aus Aluminium aufgebracht ist.

1 FISCHER ELEKTRONIK, Nottebohmstrafe 28, D-58511 Liidenscheid

19
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einen 12 V-Liifter (PAPST}VARIOFAN 3412 GMV, 12V DC, 2,3W).

Abbildung zeigt einen vereinfachten
Schaltplan des gesamten Versuchsauf-
baus. Als Gleichstromquelle wird ein
Labornetzgerit EA-7150-010F (Span-
nungsregelbereich: 0...150 V und Strom-
bereich: 0...1 A) fiir Proben mit einem
elektrischen Widerstand unter 500 €2
verwendet. Proben mit hoherem Wi-
derstand erfordern eine hohere Span- Abbildung 3.2: Messaufbau der verwen-

nung. Aus Sicherheitsgriinden wird dazu deten Digital-Multimeter
ein BLOCKP| Stell-Trenntransformator zur Messung der Span-
(Trenn-Trafo) BR-350 (0...250 V AC, 50- nung und Stromstérke.

60 Hz, max. 400 W) verwendet. Die Aus-
gangsspannung ist galvanisch vom Netz getrennt. Um aus der Wechselspannung
(AC) eine Gleichspannung (DC) zu erhalten, wird ein Gleichrichter benutzt. Der
Schaltplan und ein Foto des Gerites sind in Abbildung [3.3] gezeigt. Zur Gleichrich-
tung dient ein Briickengleichrichter, der auf ein Aluminiumkiihlgerippe aufgebracht
ist. Die Glattung wird mit einem Elektrolytkondensator (Elko) erzielt. Fiir eine Leis-
tungsbegrenzung wird eine 100 W-Gliihbirne verwendet. Diese glittet die Spannung
zusitzlich. Zur Entladung bei Abschaltung ist ein 100 k{2 Widerstand eingebaut.
Strom-, Spannungs- und Widerstandsmessungen werden mit Hilfe eines VOLT-

Abbildung 3.3: Links: Schaltplan zur Spannungsgleichrichtung. Rechts: Foto der
Gleichrichtungseinheit.

1 PAPST-MOTOREN GmbH & Co KG, 78106 St. Georgen/Schwarzwald
2 EA, Elektro-Automatik GmbH & Co. KG, Helmholtzstr. 31-33, 41747 Viersen
3 BLOCK Transformatoren-Elektronik GmbH, Max-Planck-Strafse 36-46, D-27283 Verden
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CRAF T[] Digital-Multimeter VC820 durchgefiihrt. Die angegebene Grundgenauigkeit
laut Hersteller betriagt +0,9 % [Vol06]. In Tabelle sind die Messgenauigkeiten
zur Fehlerbetrachtung der verwendeten Messbereiche aufgefiihrt. Mittels einer War-
mebildkamera (VarioCAM hr inspect der Firma JENOPTIKED werden Thermogra-
fieaufnahmen wéhrend der elektrischen Belastung durchgefiihrt (siehe Kapitel
und somit die Maximaltemperatur T,,,, auf der Probenoberfliche bestimmt. Diese
wird im Modus fiir den Temperaturbereich von 0...300°C betrieben. Die spektrale
Sensitivitat der Kamera betragt 7um bis 14 um. Die Emissivitdt von Galliumnitrid
wurde nicht explizit beriicksichtigt, womit die absolute Temperatur der gemessenen
Proben einen grofseren Fehler aufweist, als der vom Hersteller angegebene Fehler
von £1,5K (0...120°C) bzw. £2% in hoheren Bereichen.

Fiir manche Aufnahmen wurde eine Close-up-Linse 0,5x zur Adaption an das 25 mm-
Normalobjektiv der VarioCAM hr verwendet. Dies ermoglicht eine Pixelauflosung
von 60 um bei einem empfohlenen Arbeitsabstand von 48 mm.

Waihrend der elektrischen Belastung kann es zu einer Rissbildung in der Probe
kommen. Dies ist auf die hohen thermischen und elektrischen Belastungen zuriickzu-
fiihren und macht daher eine verbesserte Kiihlung erforderlich. In Abschnitt

wird die Rissbildung aufgrund eines Temperaturgradienten innerhalb der Probe

Tabelle 3.1: Tabelle zur Messgenauigkeit der Strom-, Spannungs- und Wider-
standsmessung des verwendeten VOLTCRAFT Digital-Multimeter
VC820. Auszug aus [Vol06]. Angabe der Genauigkeit in (% der Able-
sung + Anzahl der Stellen = digits = dgt(s)).

Betriebsart Messbereich  Genauigkeit Auflosung
Gleichspannung 40V +(0,9% + 5 dgts) 10mV
400V +£(0,9% + 5 dgts)  10mV
Gleichstrom 40 mA +(1,2% + 5 dgts)  0,01mA
400 mA +(1,2% + 5 dgts) 0,1 mA
Widerstand 400Q +(1,2% + 2 dgts) 0,1Q
4%Q +(1,0% + 2 dgts)  0,001kQ

1 VOLTCRAFT produziert und betreut durch Conrad Electronic SE, Klaus-Conrad-Str. 1,
D-92240 Hirschau
2 JENOPTIK AG, Carl-Zeik-Strafe 1, D-07739 Jena
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nédher diskutiert.

Abbildung zeigt die verbesserte Vorrichtung zur elektrischen Belastung der
Proben und erlaubt eine zusétzliche Kiihlung der Probenoberfliche mit Druckluft.
Es ist ein Aluminium Kiihlkérper verbaut, der durch zwei 12 V-Liifter (SUNON EI,
KDE1205PF2-8, 12V DC, 0,7 W) gekiihlt wird.

Eine weitere Verbesserung ist die durch Schrauben dosierbare Kraftausiibung bei
der Kontaktierung. Dadurch soll vermieden werden, dass die Proben durch Auflegen
der Kupferdriahte eine mechanische Verspannung erfahren.

1 SUNON, Sunonwealth Electric Machine Industry Co., Ltd. No. 30, Ln. 296, Xinya Rd., Qianzhen
Dist., Kaohsiung City 806, Taiwan
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Abbildung 3.4: Das Foto zeigt die weiterentwickelte Vorrichtung zur elektrischen
Belastung der Proben. Dadurch wird eine dosierte Kraftausiibung
zur Vermeidung einer mechanischen Verspannung der Probe er-
moglicht. Auferdem ist eine zusédtzliche Kiihlung der Probenober-
fliche durch Druckluft moglich.






4 Probenmaterial und Probenpraparation

In diesem Kapitel wird das Probenmaterial spezifiziert und die Praparation der
Proben beschrieben. Es werden GaN-Proben unterschiedlicher Dicke und Dotierung
verwendet. Nach dem Zuschnitt der Proben werden diese chemisch gereinigt und
Metallkontakte zur elektrischen Kontaktierung aufgedampft. Abschlieffend wird eine
radioaktive Sonde implantiert und die dabei entstandenen Kristallschiden thermisch
ausgeheilt. In Abbildung ist die Probenpréaparation veranschaulicht.

Abbildung 4.1: Vereinfachte Darstellung einer Probe zur Untersuchung von elektri-
scher Belastung.

25
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4.1 Probenmaterial

Es stehen Proben aus undotiertem GaN in den Schichtdicken (0,4 um und 3,8 um)
zur Verfiigung. Dabei ist die GaN-Schicht auf einem Substrat (Saphir, Al,O3) mittels
metallorganischer Gasphasenepitaxie (Metal Organic Chemical Vapor Phase Epitazy,
MOVPE) aufgewachsen. Es handelt sich um kommerziell erhéltliche 2”-Wafer der
Firma TDI] aus denen die Proben mit den gewiinschten Ausmafen mittels einer
Diamantdraht- bzw. Kreissdge zugeschnitten werden.

Auferdem werden mit Silizium (Si) dotierte Proben verwendet, die von Oliver
Ambacher und Klaus Koéhler am IAFEI in Freiburg hergestellt wurden. In [K6hO08)|
ist die Probenherstellung detailliert beschrieben. Der Schichtaufbau besteht aus
einem 25 nm nucleation layer, gefolgt von einem 2 pum buffer layer und einer 0,3 pm

GaN:Si-Schicht mit einer Siliziumkonzentration von 2,3x10* cm=3.

Tabelle 4.1|zeigt eine Ubersicht der verwendeten Proben. Eine vollstindige Auflistung
aller Proben findet sich im Anhang [A]

Tabelle 4.1: Ubersicht der verwendeten Proben.

Probe Probenmalle [mm]
3,8um GaN 5x 10
0,4um GaN 5x 10
0,4pm GaN 3% 8

0,3 um GaN:Si 3x8
0,3um GaN:Si 2,5 x 8

1 TDI, Technologies and Devices International, Inc. (Oxford Instruments), 12214 Plum Orchard
Drive, Silver Spring, MD 20904, USA
2 IAF, Fraunhofer-Institut fiir Angewandte Festkorperphysik, Tullastrafse 72, 79108 Freiburg



4.2 Optionale Vorimplantation 27

4.2 Optionale Vorimplantationf]

4.2.1 Erhchung der Ladungstragerkonzentration mit Si oder Mg

Zur Verdanderung der elektrischen Eigenschaften des undotierten GaN koénnen die
verwendeten Proben vorbehandelt werden. Die zur Messung der Kristallgitterschaden
erforderliche PAC-Sonde '!In hat bei einer Implantationsenergie von 160 keV nur
eine Eindringtiefe von 40,2 nm und wird nur in die obere Schicht der GaN-Proben
implantiert. Zur Erhohung der Ladungstragerkonzentration in diesem Bereich kann
zuvor Silizium bzw. Magnesium implantiert werden. Durch eine geeignete Wahl der
Implantationsenergie kann eine Uberlappung des Implantationsprofils mit dem von
HiTn erreicht werden.

In Tabelle sind die Spezifikationen der drei Implantationen aufgefiihrt. Zur
Vermeidung des sogenannten Gitterfithrungseffekts (channeling) wird unter einem
Winkel von 7° implantiert. Das Implantationsprofil und die Implantationstiefe kon-
nen mit dem Programm SRIMP| simuliert werden.

Silizium wirkt in GaN als Donator und steigert somit die n-Leitung. Die Si-
Implantation wurde von Mark RidgwayE] in Australien vorgenommen, da diese
aus technischen Griinden nicht in Bonn durchgefiihrt werden konnten. Die Implan-
tationsenergie betragt 50 keV.

Magnesium wirkt in GaN als Akzeptor und macht dieses p-leitend. Es gibt Hinweise
auf die Degradation von p-leitenden Kontakten und von p-GaN als mdogliche Ursache
fiir die Degradation von LEDs [Moo09]. Mg kann am Bonner Isotopenseparator
implantiert werden, es wird eine Energie von 40 keV verwendet.

1 Es sei darauf hingewiesen, dass die Vorimplantation aufgrund ihrer Wichtigkeit fiir weitere
Untersuchungen hier beschrieben wird, allerdings aufgrund von Schwierigkeiten mit der Im-
plantation, der Einkapselung und der elektrischen Aktivierung bis zur Fertigstellung der Arbeit
noch keine dieser Proben untersucht werden konnte.

2 SRIM-2011, http://www.srim.org/ von James F. Ziegler

3 Department of Electronic Materials, Reasearch School of Physics and Engineering, Australian
National University, Canberra, Australia ACT 0200
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Tabelle 4.2: Spezifikationen zur Si- und Mg-Implantation in undotiertes GaN.

lon 26i  12Mg  n
Implantationsenergie [keV] 50 40 160
Implantationswinkel [] 7 7 7

Implantationsdosis [lonen/cm?] 10*® 105  10!?

Implantationstiefe [nm)] 39,7 41,1 40,2
Streuung [nm)] 18,7 20,6 16

SRIM-Simulation

4.2.2 Ausheilen der Implantationsschaden und elektrische Aktivierung

Nach der Ionenimplantation von Halbleitern miissen die durch den Beschuss mit hoch-
energetischen Ionen entstandenen Kristallgitterschiaden durch thermische Behandlung
ausgeheilt werden. Zum Ausheilen der Proben wird eine Kurzzeit-Temper-Anlage
(Rapid Thermal Annealing, RTA) verwendet. Die folgende Erlauterung stiitzt sich
vor allem auf die Diplomarbeit von Guido Marx [Mar90]|, in der auch eine detaillierte
Beschreibung der Anlage zu finden ist.

Bei III-V-Verbindungshalbleitern wie GaN dampfen die Elemente der V. Haupt-
gruppe aufgrund ihres hohen Dampfdruckes bei den zum Ausheilen erforderlichen
Temperaturen von iiber 1100°C aus. Es kiime dadurch zur Zerstorung der GaN
Probe aufgrund des Ausdiffundierens von Stickstoff. Bevor die Implantationsschiden
ausgeheilt und Si bzw. Mg elektrisch aktiviert werden kénnen, ist eine Einkapselung
mit beispielsweise Siliziumnitrid SigN, (oder Siliziumoxid SiOs) als Diffusionsbarriere
notwendig [Mat04], [Kal99].

Um eine gute Haftung der SizNy4-Schicht zu gewéhrleisten, erfolgt zunéchst eine
chemische Reinigung der Probenoberflache (nach [Men96, [Des97]):

e Bewegen der Probe fiir 2min in Trichlorethylen CoHCls.
e Bewegen der Probe fiir 2min in Aceton C3HgO.
e Bewegen der Probe fiir 5min in Isopropanol C3HgO.

e Abspiilen der Probe fiir 1/2min in destilliertem Wasser HyO.

Bei Bedarf ist ein Ultraschallbad in einem Becherglas mit Isopropanol oder Aceton
moglich.
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Die Beschichtung mit SigNy erfolgt in der RTA durch die Anwendung von Pro-
zessgasen. Dazu wird die Si- bzw. Mg-implantierte und gereinigte Probe auf einen
Graphitstreifen aufgelegt und bei etwa 300°C vorgeheizt. Die Prozessgase werden
im Verhéltnis 20% Ammoniak NH; und 30% Silan SiHy, sowie 50% Stickstoff Ny in
die Kammer der RTA eingelassen. Dann wird die Probe fiir 40s auf 650 °C erhitzt,
wobei sich die Prozessgase an der Oberfliche der Probe thermisch zersetzen und es
zu der pyrolytischen Reaktion

3SiH, + 4NH,; — Si;N, + 12H,

kommt. Eine etwa 0,1 um dicke SizgN4-Schicht wird so auf die Probenoberfliche
als Diffusionsbarriere aufgedampft. Anhand deren Farbe kann man die Dicke nach
einer Tabelle in [Mar90] abschétzen. Die Probe kann nun in dem fiir das elektrische
Aktivieren von Si bzw. Mg erforderlichen Bereich von 1100-1300°C getempert werden.
Nach dem Tempern wird die SizN, Beschichtung durch 48% Fluorwasserstoffsaure
HF (Flussséure) wieder abgelost. Die Atzrate betriigt ungefihr 100 — 500 A /min
[IMar90]. Zu beachten ist, dass die GaN-Schicht durch Flussséure ebenfalls angegriffen
wird (siehe Abbildung [4.2)).

Abbildung 4.2: Durch ein miniitige Behandlung mit Flusssdure verédtzte GaN-
Probe.
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4.3 Aufdampfen der Metall-Halbleiter-Kontakte

Fin idealer Metallkontakt zu Halbleitern sollte generell chemisch inert, oxid- und
defektfrei sowie atomar glatt sein, giinstig ist aulerdem ein epitaktisches Abscheiden
der Metalle auf dem Halbleiter [Feh99]. Die in dieser Arbeit verwendeten Kontak-
te sind Ti/Ti/Au-Kontakte. In Tabelle ist zum Vergleich eine Auswahl von
niederohmschen Metallkontakten auf n-GaN aufgefiihrt.

4.3.1 Atzen und Reinigen der Proben

Vor dem Aufdampfen der Ti/Ti/Au-Kontakte wird die Probe zur Entfernung von
Verunreinigungen und der Oxidschicht wie folgt behandelt:

e Bewegen der Probe fiir 1 min in konzentrierter Salzsdure (min. 37% Chlorwas-

serstoff, HCI).
e Kurzes Eintauchen in destilliertes Wasser.
e Bewegen der Probe fiir 1 min in Kalilauge (min. 10% Kaliumhydroxid KOH).
e Erneut kurzes Eintauchen in destilliertes Wasser.
e Lagerung der Probe bis zum Aufdampfen in Isopropanol C3HgO.

Bei einer stark verschmutzten Probe kann der Prozess wiederholt werden. Empfeh-
lenswert ist eine Vorbehandlung mit Aceton C3HgO in einem Becherglas fiir einige
Minuten im Ultraschallbad.

Tabelle 4.3: Ausgewéhlte Literaturwerte niederohmscher Metallkontakte auf n-

GaN [Feh99].
Metall Dicke [nm]  Legiertemperatur [°C|] Spez. Kontaktwiderstand [Q2cm?]
Au k. A. 575 2.1073
Ti/Au 20/100 900 3-1076
Ti/Ti/Au 20/20/200 975 3-107¢
Ti/Al 20/100 900 8.107°
Ti/Al/Ni/Au  15/220/40/50 900 9.10-8
Cr/Au 20/500 unlegiert 3-1074
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4.3.2 Aufdampfen der Ti/Ti/Au-Kontakte

Das Aufdampen der Metallkontakte auf den Halbleiter geschieht im Vakuum
(10~% mbar). Titan und Gold werden als Metalle zur Kontaktierung von n-leitendem
GaN verwendet.

Die nicht zu bedampfenden Bereiche der Proben werden mit Tantalblech maskiert.
Die Proben werden auf eine Halterung montiert und iiber die sogenannten Schiffchen
in denen die Metalle erhitzt und verdampft werden in einem Abstand von einigen cm
kopfiiber angebracht. Die Probenhalterung ist auf ein BORALECTRI(E Heizelement
HTR1002 aufgebracht.

Zur Herstellung der Ti/Ti/Au-Kontakte wurde sich an [YEF97] orientiert. Diese dort
beschriebene Technik verwendet eine separate Ti-Schicht von 20 nm, die zunéchst im
Vakuum aufgedampft wird und dann bei 700°C fiir 30 s unter Stickstoffatmosphére
(N3) mit dem BORALECTRIC Heizelement erhitzt wird. Dabei erhofft man sich die
Bildung von TiN am Ubergang zwischen n-GaN und der Ti-Schicht. Danach wird
eine weitere Schicht Ti von 20 nm aufgedampft. Abschlieffend wird eine Au-Schicht
von 200 nm aufgedampft.

Die Proben zeigen nicht das Verhalten einer Schottky-Diode, da der elektrische Wi-
derstand bei umgekehrter Polung innerhalb der Fehler identisch ist. Die hergestellten
Kontakte zeigen somit ein ohmsches Verhalten.

Abbildung 4.3: Das Foto zeigt verschiedene Probenkonfigurationen vor und nach
dem Aufdampfen der Metall-Kontakte. Links: 5mm x 10 mm
Probe zur elektrischen Belastung und Hall-Effekt Messung. Rechts:
3mm X 8 mm Probe nur zur elektrischen Belastung.

1 BORALECTRIC, UCAR Carbon Technology Corporation, Danbury, CT 068170001
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4.4 Implantation der PAC-Sonde ''In

Die in Kapitel beschriebene Methode der gestorten Winkelkorrelation erfordert
das Einbringen einer radioaktiven Sonde in die zu untersuchende Halbleiterschicht.
Die Implantation von '''In als PAC-Sonde erfolgt am Bonner Isotopenseparator.
Dabei variiert die Implantationsenergie je nach Probe zwischen 40keV und 160 keV.
In Tabelle sind die Implantationsdaten aufgefiihrt. Abbildung zeigt ein mit
dem Programm SRIM simuliertes Implantationsprofil von !In in GaN mit einer
Energie von 160 keV.

Wie schon in Abschnitt erwahnt, miissen die entstandenen Kristallgittersché-
den im Halbleiter durch den Beschuss mit hochenergetischen Ionen durch thermische
Behandlung ausgeheilt werden. In der Kurzzeit-Temper-Anlage werden die Implanta-
tionsschéden bei 800°C fiir 2min unter No-Fluss bei Verwendung eines sogenannten
proximity cap (Oberflachenschutz durch Auflage eines Plattchens selben Materials)
ausgeheilt. Eine hohere Temperatur kann nicht gewahlt werden, da ansonsten die
Metall-Halbleiter-Kontakte geschadigt werden bzw. ausdampfen (siehe auch [5.3.1]).
Nun kann die Probe fiir eine PAC-Messung verwendet werden.

Tabelle 4.4: Indium-Implantation mit der durch SRIM simulierten Implantations-
tiefe.

Implantationseigenschaften  !!!In 11In 1]y

Implantationsenergie [keV] 160 60 40
Implantationswinkel [°] 7 7 7
Implantationsdosis [lonen/cm?] 102 1012 10'?
Mittlere Eindringtiefe [nm] 40,2 18,7 139
Streuung [nm] 16 7,5 5,6

SRIM-Simulation
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Verteilung [w.E.]

0 50 100
Eindringtiefe [nm]
Abbildung 4.4: Mit dem Programm SRIM simuliertes Implantationsprofil von

HlTn in GaN mit einer Energie von 160 keV unter einem Implanta-
tionswinkel von 7°.






5 Messungen und Diskussion der Ergebnisse

In diesem Kapitel sollen die Messergebnisse dieser Arbeit vorgestellt und diskutiert
werden. Zur Optimierung werden verschiedene Probendicken, -ausmafe sowie Varia-
tionen in der Praparation vorgenommen. Es ist zu beachten, dass daher nicht alle
hergestellten Proben unmittelbar miteinander vergleichbar sind.

Die Implantation von *!In hat einen starken Einfluss auf den elektrischen Wider-
stand der Proben, welcher auch nach dem Ausheilen nicht auf den Ursprungswert
zurlickkehrt. Als Konsequenz wurde die anfangliche Probengrofe von 5mm x 10 mm
mit vier Kontakten, die ebenfalls Hall-Effekt Messungen ermdglicht, nach ersten
Testmessungen verworfen, da nicht sichergestellt war, dass der elektrische Strom die
implantierte Fliache meidet. Stattdessen wurde eine Probengrofe von 3mm x 8 mm
mit lediglich zwei Kontakten zur elektrischen Belastung verwendet.

Vor und nach der elektrischen Belastung wird die Schadigung des GaN Kristallgitters
mittels der Methode der gestorten Winkelkorrelation untersucht. Dabei werden
Kristalldefekte durch den elektrischen Stromfluss erwartet.

Zur elektrischen Charakterisierung des verwendeten Probenmaterials werden Hall-
Effekt Messungen an 4 mm x 4 mm grofen Proben durchgefiihrt. Dadurch lassen
sich Ladungstriagerart und -konzentration, sowie deren Beweglichkeit bestimmen.
Durch Aufnahmen mit einem Mikroskop werden die Metall-Halbleiter-Kontakte auf
Veranderungen durch das Tempern oder die elektrische Belastung hin untersucht.
Mittels einer Warmebildkamera wird die thermische Beanspruchung wahrend der
elektrischen Belastung analysiert.

Im Folgenden sind jeweils nur die interessantesten Proben herausgegriffen und exem-
plarisch beschrieben. Insgesamt wurden 15 Proben untersucht. Eine Gesamtiibersicht
aller hergestellten Proben findet sich im Anhang [A]

35
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5.1 Widerstandsmessungen

Die verwendeten Ti/Ti/Au-Kontakte sind zeitlich stabil und zeigen ohmsches Ver-
halten, das heiftt der elektrische Widerstand bei umgekehrter Polung ist innerhalb
der Fehler identisch und die Proben zeigen nicht das Verhalten einer Schottky-Diode.
In Tabelle [5.1|ist eine Ubersicht einiger interessanter Proben und deren elektrischen
Widerstand angegeben. Im Folgenden sollen mégliche Griinde der Widerstandsénde-
rung diskutiert werden.

5.1.1 Implantationsabhingige Widerstandsanderung

Tabelle 5.1: Implantationsbedingte Widerstandsdnderung.

Prob Elektrischer Widerstand R [€] Implantations-
robe
Nach Aufdampfen Nach Implantation Nach Tempern energie [keV]
0,4pum GaN 1080 (11) 1276 (13) 1198 (12) 160
0,3um GaN:Si (a) 86,0 (1,8) 677 (7) 455 (5) 40
0,3um GaN:Si (b) 109,5 (1,3) 277 (2,8) 1485 (1,7) 60

Die "'In-Implantation wird mit einer Energie zwischen 40keV und 160keV durchge-
fithrt, wobei es zu Implantationsschaden im Kristallgitter kommt. Diese verursachen
eine Erhohung des elektrischen Widerstandes. Die jeweilige Implantationstiefe ist
in Abschnitt nédher beschrieben. Vergleicht man diese mit der jeweiligen GaN-
Schichtdicke féllt auf, dass der Widerstand stark ansteigt. Beachtet man, dass die
implantierte Dosis gering ist und Indium isoelektronisch zu Gallium in GaN ist, lasst
sich dieser Effekt nur auf die Bildung von Kristallgitterschaden zuriickfiihren. Zwar
ist die gewachsene Schichtdicke bekannt, nicht aber die elektrische Schichtdicke der
Proben, weshalb eine Auswertung als Funktion der Implantationstiefe nicht moglich
ist.

Durch die Implantation mit Indium kommt es auch zu Verspannungen im Git-
ter, da die Einheitszelle von GalnN deutlich grofer ist als die von GaN [Schll].

Nach thermischer Behandlung zum Ausheilen der Implantationsschiaden in einer
Kurzzeit-Temper-Anlage fiir 2min bei 800°C unter Ny-Fluss néhert sich der elektri-
sche Widerstand dem Ursprungswert vor der Implantation an. Dabei muss beachtet
werden, dass aufgrund der Ti/Ti/Au-Kontakte keine Temperatur oberhalb zweidrit-
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tel des Schmelzpunktes von Gold (1065 °C) bezichungsweise Titan (1657°C) gewéhlt
werden sollte, da diese sonst verdampfen. Bei 800°C konnen allerdings nicht alle
Implantationsschaden ausgeheilt werden. Nach dem Tempern kommt es auferdem
zu einer visuellen Verdnderung (leichte Graufiarbung) der Kontakte, was auf eine
Diffusion von Gold ins Titan zuriickzufiihren ist.

Das Tochterisotop Cadmium von "In wirkt in GaN als Akzeptor. Aufgrund der
geringen "!'In-Implantationsdosis von etwa 102 Atome/cm? ist dieser Effekt jedoch
vernachlassigbar und bietet daher keine addquate Erklarung der Widerstandsande-
rung.

Das Tempern bewirkt weiterhin eine Verbesserung der Kontakte aufgrund der
Bildung von TiN am Ubergang von GaN zum Ti-Kontakt. Das Einkoppeln der
Elektronen in den Halbleiter wird verbessert [YE97].

Festzustellen ist, dass es nicht zu einer vollstandigen Wiederherstellung des urspriing-
lichen Wertes des elektrischen Widerstandes kommt. Vergleicht man die Werte in
Tabelle [5.1| miteinander, so erkennt man eine Zunahme des elektrischen Widerstandes
durch die "In-Implantation von etwa 20% bis 800%. Das Tempern erwirkt eine
Reduktion um etwa 6% bis 32% des Widerstands.

5.1.2 Temperaturabhiangige Widerstandsanderung

Bei GaN handelt es sich um einen Heiflleiter (NTC-Widerstand, Negative Tem-
perature Coefficient), was sich bei den in der PAC-Messung verwendeten Proben
innerhalb ihrer Belastungsgrenzen gut beobachten lasst.

In Abbildung ist die Messung einer Probe dargestellt, welche ein abweichendes
Verhalten zeigt. Dabei ist T\, die mit der Warmebildkamera gemessene maximale
Temperatur auf der Probenoberfliche. Der elektrische Widerstand sinkt mit stei-
gender Temperatur bis etwa 180°C. Bei einer weiteren Erhohung der angelegten
Spannung und damit einhergehender steigender Temperatur, nimmt der elektrische
Widerstand zu. Dieses Verhalten der Probe ist reproduzierbar und nicht auf eine
Rissbildung zuriickzufiihren.

Dies ist ein Indiz dafiir, dass die erreichten elektrischen Stromdichten in einem Be-
reich liegen, wo Phononenstreuung auftritt und die Storstellenleitung ihre Sattigung
erreicht.
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Abbildung 5.1: Widerstandsédnderung einer typischen Probe mit der Temperatur.

5.2 Hall-Effekt Messung

Abbildung 5.2: Die urspriingliche Probenkonfiguration von 5mm x 10 mm erlaubt
elektrische Belastung und Hall-Effekt Messungen. Zur Optimie-
rung der elektrischen Belastung wurde ein anderer Aufbau nétig
und somit Hall-Effekt Messungen nicht mehr moglich.

Abbildung [5.2] zeigt die urspriingliche Probenkonfiguration der Gréfe 5 mm x 10 mm
mit vier Kontakten, die eine Hall-Effekt Messung ermdglicht. Diese wurde allerdings
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aufgrund der Optimierung und Miniaturisierung auf 3mm x 8 mm grofse Proben,
aus Griinden der gleichmifigen Implantation mit !In verworfen.

Um dennoch Hall-Effekt Messungen durchfiihren zu koénnen, ist das Aufbringen
temporarer Kontakte moglich, die zur Implantation und zur elektrischen Belastung
wieder ablosbar sind. Es stellte sich heraus, dass Ga-In-Kontakte gut geeignet dafiir
sind.

Zur Herstellung von Ga-In-Kontakten wird eine Legierung im Verhéltnis von 3/4
Ga zu 1/4 In hergestellt. Nach der in beschriebenen Reinigung der Proben
konnen die Kontakte aus Ga-In mit einem Pinsel aufgetragen werden, da Ga-In bei
Raumtemperatur fliissig ist.

Zur elektrischen Charakterisierung des verwendeten Probenmaterials wird eine
Probe mit einer Groéfse von 4mm X 4 mm und einer 0,4 um dicken GaN-Schicht mit
Ga-In-Kontakten verwendet. Die tatséchliche elektrische Schichtdicke ist unbekannt.
Daher beziehen sich alle Werte nur auf die Flache der Proben. Die Ergebnisse der
Hall-Effekt Messung sind in Tabelle [5.2] aufgefiihrt.

Tabelle 5.2: Hall-Effekt Messung zur elektrischen Charakterisierung des verwen-
deten Probenmaterials einer 0,4 um dicken und 4 mm x 4 mm grofsen

GaN Probe
Hall-Konstante Ry [cm?/As] -2,2 (1) -10%
Ladungstragerkonzentration n [cm?] 2,9 (1) -10'4
Hall-Beweglichkeit py [cm?/Vs] 40,8 (2)

Durch die Ladungstragerkonzentration n, die Elementarladung e, die elektrische
Stromstérke I = 100 uA, die Breite b = 4 mm und die Dicke d = 0,4 um der Probe
kann die Driftgeschwindigkeit vpyg berechnet werden:

I JR—
en-b-d

Dieser Wert wurde in den Grundlagen in Abschnitt zur Abschétzung der
kinetischen Energie der Elektronen verwendet.

1,3(3)- 10" cm/s (5.1)

UDrift =
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5.3 Proben-Aufnahmen

5.3.1 Mikroskop

Unter dem Mikroskop lassen sich die Metall-Halbleiter-Kontakte eingehender auf
eventuelle Schadigungen durch das Tempern oder die elektrische Belastung studieren.
Abbildung 5.3 veranschaulicht die Verdnderung der Ti/Ti/Au-Kontakte aufgrund des
Temperns bei 800°C fiir 2min. Im linken Bild ist vor dem Tempern eine homogene
Kontaktflache (Halbkreis) zu sehen. Im rechten Bild zeigt sich nach dem Tempern
eine Verzerrung der Oberfliche und eine Hiigelbildung.

Durch die elektrische Belastung einer ungekiihlten Probe mit einer GaN-Schichtdicke
von 3,8 um sind die Ti/Ti/Au-Kontakte teilweise geschmolzen und verdampft (Ab-
bildung .

Wiéhrend der elektrischen Belastung kann es zur Rissbildung aufgrund eines Tempera-
turgradienten innerhalb der Probe kommen. Abbildung[5.5]zeigt eine zerrissene Probe
bei einer elektrischen Belastung von iiber U=226 V, =198 mA und Tj,., = 421°C.
Die Ursachen fiir die Rissbildung werden im néchsten Abschnitt ndher diskutiert.

Abbildung 5.3: Mikroskopaufnahme eines Ti/Ti/Au-Kontakts vor (links) und
nach (rechts) dem Tempern bei 800°C unter No-Fluss fiir 2 min.
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Abbildung 5.4: Durch thermoelektrische Belastung geschmolzene Ti/Ti/Au-
Kontakt (linke Bildhalfte).

Abbildung 5.5: Zerrissene Probe bei einer elektrischen Belastung von tiiber
U=226V, =198 mA und Tj,.x = 421°C.



42 5 Messungen und Diskussion der Ergebnisse

5.3.2 Thermografieaufnahmen und Diskussion der Rissbildung

Abbildung zeigt eine Thermografieaufnahme einer 3mm x 8 mm grofen Probe
mit einer GaN-Schichtdicke von 0,4 um wahrend der elektrischen Belastung. Der
helle ovale Bereich in der Mitte des Bildes reprisentiert die mit ''In implantierte
Region (2mm x 3mm) und zeigt, dass die Implantation den elektrischen Stromfluss
durch die Oberflache verédndert.

Wihrend der elektrischen Belastung kommt es zu einer Erwéarmung der Probe und
es kann zur Bildung eines Risses innerhalb der Probe kommen. Anfangliche Versuche
ergaben, dass eine Kiihlung erforderlich ist. In Tabelle [5.3] sind die Kenndaten der
elektrischen Belastung ausgewéahlter Proben aufgefiihrt.

Tabelle 5.3: Kenndaten der elektrischen Belastung einiger ausgewéahlter Proben.

Probe U [V] I'[mAl R=U/I[Q] P[W] T [[C] Zustand
3,8um GaN 20 (0,2) 300 (4) 66,7 (0,8) 74 195 (4) zerstort
04um GaN 2299 (2,3) 207,1(2,5) 1110 (13) 47,6 291 (6)  intakt

0,3um GaN:Si (a) 130,0 (1,2) 298,1 (3,6) 436,1(52) 388 276 (6)  zerstort
0,3um GaN:Si (b) 78,4 (0,9) 500 (6) 156,8 (1,9) 39,2 215 (4) zerstort

Die Rissbildung in der Probe stellt eine Belastungsgrenze dar. Es ist nicht moglich
die Spannung und damit die elektrische Stromdichte iiber diese Grenze zu erhohen.
Die Elektronen geben ihre Energie in Form von Phononen an Streuzentren im
Kristallgitter ab. Allerdings ist der elektrische Widerstand eines Halbleiters, wie
GaN temperaturabhéangig. Mit steigender Temperatur sinkt der Widerstand, was
wiederum eine Erhéhung der Stromdichte bewirkt. Ein thermisches Gleichgewicht
zwischen diesen Effekten und dem Wéarmetransport innerhalb der Probe stellt sich
ein.

Eine Thermografieaufnahme ist eine Momentaufnahme der Temperaturverteilung
auf der Probenoberfliche und es kann keine direkte Aussage iiber die Temperatur
unterhalb der Oberfliche getroffen werden. Galliumnitrid und Saphir besitzen unter-
schiedliche Materialeigenschaften (siehe Tabelle 5.4)), insbesondere ist ihr thermischer
Ausdehnungskoeffizient verschieden. Saphir besitzt einen groferen thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten als GaN und dehnt sich somit mit steigender Temperatur
starker aus. Dieses Verhalten ist in Abbildung durch weifse Pfeile angedeutet.
Es kommt bei steigender Temperatur vermehrt zu einer Verspannung innerhalb der
Probe. Diese thermische Fehlanpassung wirkt zusétzlich zur vorhandenen Gitterfehl-
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Abbildung 5.6: Thermografieaufnahme wéhrend der elektrischen Belastung bei
einer angelegten Spannung von 230V, einer Stromstérke von 0,2 A
und einer maximalen Temperatur auf der Probenoberflache von

300°C.

anpassung von 16% (siehe Tabelle 5.4)).

Zusitzlich besteht ein Temperaturgradient innerhalb der Probe, da die GaN-Schicht
an der Oberfliche iiber 300°C heift wird und die Probenunterseite (Saphir) auf dem
Kiihlkorper aufliegt (T = 30°C). Ein weiterer Temperaturgradient entsteht aufgrund
des Wirmetransports von der Probenmitte nach aufen hin zu den Ti/Ti/Au-
Kontakten. In Abbildung sind die beiden Temperaturgradienten veranschaulicht.
Die entstehende Warme kann nicht ausreichend abtransportiert werden und es
kommt schlieflich zu einer (makroskopischen) Rissbildung.

Um noch hohere Stromdichten zu erreichen, muss die Kiihlung verbessert werden,
vor allem im Hinblick auf die Probenoberflache. Erste Versuche konnten zeigen, dass
eine zusétzliche Kiithlung mit Druckluft effektiv ist.
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Auch eventuelle Schidigungen durch die elektrische und thermische Belastung des
Kristallgitters konnten fiir das Reifsen der Probe verantwortlich sein. Es ist denkbar,
dass sich durch Migration Hiigel und Poren bilden, die als Keime fiir eine Versetzung
dienen und somit eine Rissbildung begiinstigen. Allerdings sollte dies auch zu einer
Verspannungsrelaxation fithren. Mit den hier verwendeten Methoden kénnen diese
Effekte nicht beobachtet werden.

Tabelle 5.4: Vergleich der Materialeigenschaften von Galliumnitrid (GaN) und
Saphir (AlxO3) als Substrat [Wol04].

GaN Al,O;
Gitterkonstante a [A] 3,180 4,758
Gitterkonstante c [A] 5,185 12,991
Thermische Leitfahigkeit [W/cmK] 13 0,5
Thermischer Ausdehnungskoeffizient [I0~°K~!] 559 7,5
Gitterfehlanpassung GaN/Substrat [%] 16
Thermische Fehlanpassung [%] -34

Abbildung 5.7: Innerhalb der Probe bilden sich zwei Temperaturgradienten (hori-
zontal und vertikal) aus.
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2,5mm

Szintigramm:

8mm

Abbildung 5.8: Messung zur Lokalisierung der ''In-Atome. Links: Probenmafe;
Mitte: Szintigramm; Rechts: Infrarotaufnahme; Die drei Darstel-
lungen haben denselben Mafsstab und zeigen eine 0,3 pm GalN:Si-
Probe.

5.3.3 Szintigramm

Mit Hilfe einer Speicherfolie der Firma FUJIY wurde durch Auflage der Probe fiir
etwa sechs Stunden ein Szintigramm erstellt und dieses digital mit einem CR 35 Bio
Speicherfolienscanner der Firma RAYTESTH ausgelesen.

Im Szintigramm (sieche Abbildung ldsst sich die Verteilung des '!In in der
Probe erkennen. Dies lédsst Schlussfolgerungen auf die implantierte Flache zu und
kann gemeinsam mit den Infrarotaufnahmen ein Indiz zur Erklarung der ungleich-
mékigen Probenerwérmung liefern. Die heifsesten Bereiche im Warmebild kénnen
der implantierten Fliache zugeordnet werden (siche Abbildung . Es ist also eine
Korrelation zwischen der ''In-Implantation und der Temperaturentwicklung auf
der Probenoberflache festzustellen.

Als mégliche Erklirung dient folgende Uberlegung: die durch den Halbleiter flie-

1 FUJI, FUJIFILM Europe GmbH, Heesenstrasse 31, D-40549 Diisseldorf
2 RAYTEST, raytest GmbH, Benzstr. 4, D-75334 Straubenhardt
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fsenden Elektronen deponieren an den heiffesten Stellen ihre Energie in Form von
Wirme aufgrund von Streuzentren (nicht ausgeheilten Implantationsschiden) und
des dort herrschenden hoheren ohmschen Widerstandes. Deshalb beobachtet man
eine hohere Temperatur in dem mit "'In implantierten Bereich.

5.4 PAC-Messungen

Jeweils vor und nach der elektrischen Belastung wird eine PAC-Messung durch-
gefiihrt. Damit erhdlt man einen Vergleich mit den schon vorher im Kristallgitter
vorhandenen Defekten und denen durch die elektrische Belastung erzeugten.

Im Folgenden werden die Messungen der Probe mit der grofsten Belastungsdauer
exemplarisch diskutiert.

5.4.1 Messungen und Ergebnisse

In Abbildung sind die PAC-Spektren einer 0,4 um dicken Probe vor und nach
der elektrischen Belastung mit 10 A /cm? fiir 7 Tage gezeigt. Augenscheinlich gibt
es keine signifikante Anderung. Fiihrt man eine Anpassung der Storfunktion an die
Daten durch, so erhélt man die in Tabelle [5.5| aufgefiihrten Werte. Hierbei bezeichnet
vq die Quadrupolkopplungskonstante (Frequenz der Quadrupolwechselwirkung mit

0,05+

0,00

R(t)

-0,05 +

-0,104

o 100 200 300 0 100 200 300
t [ns] t [ns]

Abbildung 5.9: Links: PAC-Spektrum vor elektrischer Belastung; Rechts: Nach 7d
elektrischer Belastung mit 10* A /cm?.
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dem am Sondenort herrschenden EFG). f (fraction) bezieht sich auf den Anteil der
Sonden in einer gestorten Umgebung und Sonden in einer ungestorten Umgebung. §
gibt dabei die Dampfung der jeweiligen Frequenz an.

Durch das thermische Ausheilen werden etwa 85% der PAC-Sonden ins Gitter
eingebaut und befinden sich in einer ungestorten GaN-Gitterumgebung mit einer
entsprechenden Frequenz vg von etwa 6 MHz (vergleiche [Lor02]). Ungefdhr 15%
der PAC-Sonden befinden sich in einer gestorten Umgebung. Diese zeichnet sich
durch starkere EFG aufgrund angrenzender Defekte aus. Die Wechselwirkung des
Quadrupolmoments mit dem EFG ist wesentlich stdrker und resultiert in einer
héheren Frequenz v von etwa 39 MHz. Diese ist am R-Wert Spektrums in den
ersten 20ns zu beobachten. Man spricht in diesem Zusammenhang von einem
korrelierten Schaden, der durch die Implantation hervorgerufen wurde.

Tabelle 5.5: Datenanpassung an die R-Wert Spektren aus Abbildung .

Ungestorte Umgebung  Gestorte Umgebung

vo [MHz] 6.2 (6) 39 (1)
Vorher  Anteil f [%)] 85,3 (8) 14,7 (1)
Diampfung 0 [%] 50,2 (3) 326 (12)
vo [MHZ] 6,1 (6) 39 (4)
Nachher  Anteil f [%] 87,4 (8) 12,6 (1)
Diampfung 0 [%] 51,4 (6) 322 (35)

Ein PAC-Spektrum spiegelt das Gesamtensemble der PAC-Sonden wieder. Eine
vermehrte Bildung des erwarteten In-Vy-Defektkomplexes ist nicht zu beobachten.
Die PAC-Sonde 'In konnte keine Vy einfangen und als aktive Falle fungieren, wie
dies von AIN bekannt ist [Lor02].

Die Dampfung ¢ der ungestérten Umgebung ist ein Kriterium fiir die Qualitét
der Kristallgitterstruktur. Innerhalb der Unsicherheit ergibt sich auch hier keine
Anderung.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass keine Anreicherung von Defekten
in der Ndhe der PAC-Sonden beobachtet wird.
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5.4.2 Diskussion

In Abbildung[5.10]ist eine Simulation dargestellt, die das erwartete R-Wert Spektrum
erlautern soll. Fiir die Simulation wird als Beispiel eine gestorte Umgebung mit
einem Anteil f von 50% angenommen. Die Simulation (rot) zeigt einen signifikanten
Unterschied zur Messung (blau).

Die Abnahme des EFG mit der Entfernung r ist proportional zu 1/r%. Der EFG am
Sondenort ist demzufolge durch die ndchsten Nachbarn innerhalb weniger Atomab-
stdnde bestimmt.

Die Anzahl der Atome in einem cm?® GaN betrigt 8,9 -10%? Atome [[ofT1]. Schitzt
man die Zahl der implantierten '''In-Atome in GaN bei einer Dosis von 10'?
Tonen/cm? durch die SRIM-Simulation in einer Tiefe von 40 nm ab, so erhélt man 2,7
ppm 11In in GaN. Das entspricht einer mittleren Entfernung der 'In-Atome von
160 A. Vergleicht man dies mit der Gitterkonstante a = 3,19 A in GaN ist ersichtlich,
dass eine hohe Vy-Dichte vorhanden sein muss, damit diese sich mit einer gewissen
Wahrscheinlichkeit an das '''In-Atom anlagern kann.

Angenommen es wurden durch die elektrische Belastung mit 10 A /em? Defekte
erzeugt, so ist deren Beweglichkeit und Anzahl im Kristallgitter vermutlich zu
gering, um mit der PAC-Methode statistisch signifikant nachgewiesen zu werden.
Moglicherweise sind diese Punktdefekte nicht stabil und heilen unter den hohen
thermoelektrischen Bedingungen wieder aus.
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Abbildung 5.10: Simulation des R-Wert Spektrums (rote Kurve) bei angenomme-
nen 50% gestorter Umgebung der PAC-Sonden im Vergleich zu
15% gestorter Umgebung (blaue Messwerte).






6 Zusammenfassung und Ausblick

Grundlegende Motivation der vorliegenden Diplomarbeit war die Fragestellung,
ob Punktdefekte fiir die Degradation von GaN-Leuchtdioden verantwortlich sind.
Es wurde die Kristallgitterschidigung in n-leitendem Galliumnitrid (GaN)
durch hohe elektrische Stromdichten mittels der Methode der gestorten Winkel-
korrelation (Perturbed Angular Correlation, PAC) untersucht.

Dazu wurden Proben mit unterschiedlicher GaN-Schichtdicke auf Saphir und zudem
verschiedene Probenkonfigurationen verwendet.

Zur elektrischen Charakterisierung des Probenmaterials wurden Hall-Effekt Mes-
sungen durchgefiithrt. Damit konnte die Driftgeschwindigkeit der Elektronen berech-
net und deren kinetische Energie bestimmt werden. Eine Abschétzung ergab, dass
ein einzelnes Elektron nicht iiber ausreichend Energie verfiigt eine Stickstoffieerstelle
in GaN zu bilden.

Zur Erzeugung von Kristallgitterdefekten in einem Zeitraum von wenigen Tagen
sind hohe elektrische Stromdichten (10* A/cm?) notwendig. Im Rahmen dieser
Arbeit konnten stabile Metall-Halbleiter-Kontakte (Ti/Ti/Au) auf GaN herge-
stellt werden. Diese zeigten ohmsches Verhalten und hielten den thermoelektrischen
Belastungen hoher elektrischer Stromdichten stand. Ein Effekt, der bei den hier
erreichten hohen elektrischen Stromdichten auftritt, ist die Elektromigration.

Mittels einer Warmebildkamera wurde die thermische Belastung wéhrend der elek-
trischen Beanspruchung analysiert. Aufgrund der elektrischen Belastung kommt es
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zu einer hohen Warmeentwicklung innerhalb der Probe, die eine Kiihlung erfor-
derlich macht. Dazu wurde diese auf einen Aluminiumkiihlkérper aufgebracht und
mittels Warmeleitpaste ein thermischer Kontakt sichergestellt. Eine Verbesserung
der Kiihlvorrichtung erlaubte eine zeitgleiche Kiihlung der Probenoberflache mittels
Druckluft.

Die Oberflachenkiihlung zieht einen Temperaturgradienten innerhalb der Probe nach
sich, der zur Rissbildung in der Probe fiihrt. Dies stellt eine Belastungsgrenze dar
und verhindert damit das Erreichen hoherer elektrischer Stromdichten.

Um die Kristallgitterschaden zu untersuchen, wurde die Methode der PAC vor
und nach der elektrischen Belastung verwendet. Diese Methode macht das Ein-
bringen einer radioaktiven Sonde (PAC-Sonde) in die zu untersuchende Schicht
erforderlich. Als PAC-Sonde wurde '''In mit einer Energie von 160 keV am Bonner
[sotopenseparator implantiert.

Die Implantation verédnderte dabei den elektrischen Widerstand der Proben. Dieser
konnte nach dem Ausheilen der Implantationsschiaden in einer Kurzzeit-Temper-
Anlage nicht vollstdndig wiederhergestellt werden.

Durch den Vergleich von Szintigrammen und Thermografieaufnahmen konnte eine
Korrelation zwischen der implantierten Flache und der Warmeentwicklung wéahrend
der elektrischen Belastung auf der Probenoberfliache festgestellt werden.

Durch die hohe elektrische Belastung wurde aufgrund des Effektes der Elektromi-
gration eine Erzeugung von Stickstoffleerstellen Vy erwartet. Es ist bekannt, dass die
verwendete PAC-Sonde '''In attraktiv fiir Vy ist und sich ein In-Vy-Defektkomplex
bildet [Sch09].

In der lokalen Umgebung im Kristallgitter der verwendeten PAC-Sonde konnte vor
und nach der elektrischen Belastung keine signifikante Anderung im PAC-Spektrum
festgestellt werden. Es konnte mittels PAC keine Schiadigung des Kristallgitters
und damit auch keine vermehrte In-Vy-Defektkomplex Bildung beobachtet werden.
Um zu untersuchen, ob Kristallgitterschiden in den nicht mit ''In implantierten
Bereichen erzeugt wurden, wurde Silizium (Si) vorimplantiert, um die Ladungstrager-
konzentration in dem spéter mit **In implantierten Bereich zu steigern. Allerdings
konnten diese Proben aufgrund von Schwierigkeiten mit der Implantation von Si,
der Einkapselung der GaN Proben und der elektrischen Aktivierung des Si, bis zur
Fertigstellung dieser Arbeit noch nicht untersucht werden.

Als Fazit kann festgehalten werden, dass n-leitendes GaN als Halbleitermateri-
al sehr stabil gegeniiber thermoelektrischen Belastungen ist und keine vermehrte
Punktdefektbildung zeigt.
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Um noch hohere elektrische Stromdichten zu erreichen, ist eine verbesserte Kiihlung
erforderlich. Dabei ist zu beachten, dass die Rissbildung durch das Auftreten hoher
Temperaturdifferenzen vermieden wird. Dies kann man dadurch erreichen, dass die
GaN-Schicht ebenfalls gekiihlt wird. Denkbar ist es beispielsweise durch No-Fluss an
der Probenoberseite den Warmeabtransport (Konvektion) zu erhdhen.

Eine andere technische Umsetzung wire die Nutzung eines Peltier-Elementes. Der
thermische Kontakt zwischen der GaN-Schicht und dem Peltier-Element kann durch
elektrisch nicht leitenden Glimmer hergestellt werden.

Eine Anderung der Probenstruktur/-aufbau ist Erfolg versprechend. Die n-Leitung
konnte in der mit *In implantierten Schicht durch Implantation/Dotierung von
Silizium weiter gesteigert werden.

Bisher wurden nur Proben mit einer polaren Orientierung (c-plane) untersucht.
Daher erscheint es interessant die Richtungsabhéngigkeit des elektrischen Stoms zu
berticksichtigen und eine unpolare Orientierung (a-plane) zu verwenden.
Aufschlussreich wére die Untersuchung von freistehendem GaN oder die Verwendung
eines anderen Substrats wie zum Beispiel Siliciumcarbid (SiC). Dadurch koénnte
ergriindet werden, ob die thermoelektrische Belastbarkeit der Proben lediglich durch
das verwendete Saphir-Substrat eingeschrankt wurde.

Eine zeitlich ldngere elektrische Belastung kénnte unter Verwendung einer anderen
PAC-Sonde realisiert werden.

Die Untersuchung der durch Lochleitung erzeugten Kristallgitterschiden in p-GaN
mittels der PAC konnte sehr aufschlussreich sein. Laut einem Artikel von Seong-Min
Moon [Moo09] ist die Defektbildung in p-GaN eine Ursache fiir die Degradation von
LEDs.

Eine Untersuchung elektrisch belasteter Proben mittels anderer Methoden, wie
zum Beispiel der Positronenvernichtung konnte belegen, ob Leerstellen tatsachlich
erzeugt werden.
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A Anhang

In der Tabelle auf der néchsten Seite sind die Werte aller hergestellten Proben
zusammengefasst. Fiir eine kompakte Darstellung wurde auf die Angabe von Mes-
sunsicherheiten verzichtet. Diese konnen mit Hilfe der Messungenauigkeiten der
verwendeten Gerite, welche im Kapitel [3] Versuchsaufbau naher beschrieben sind,
berechnet werden.
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