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Kapitel 1

Einleitung

Die Gruppe III-Nitridhalbleiter, allen voran GaN, erfahren seit geraumer Zeit ein
grofkes Forschungsinteresse. Dies liegt vor allem daran, dass sich aus ihren phy-
sikalischen und chemischen Eigenschaften vielfiltige Anwendungsmoglichkeiten
ergeben.

So kénnen sie wegen ihrer Harte und hohen chemischen und thermischen Stabi-
litdt als Schutzschichten verwendet werden. Auch zeigen die Gruppe III-Nitride
wegen ihres polaren Aufbaus piezoelektrische Eigenschaften.

Die grofste Bedeutung hat aber ihre grofte direkte Bandliicke. Sie geht von 1,9eV
fiir InN tber 3,4eV fiir GaN bis 6,2eV fiir AIN. In letzter Zeit gibt es Ansétze
[WALOQ6|, welche die Bandliicke von InN durch optische Methoden im Bereich
von knapp 0,7 eV viel niedriger bestimmen.

Weil auch terndre Verbindungen der Summenformel Al,Ga;_,N, In;_, Al N und
In,Ga;_,N gebildet werden konnen, bietet sich die Mo6glichkeit zur Herstellung
optischer Bauteile, die das gesamte Spektrum des sichtbaren Lichtes abdecken (s.
Abb. [L1).

Durch die grofse Bandliicke und die hohe chemische Widerstandsfahigkeit sind
auch Anwendungen als Sensoren im Hochtemperaturbereich bzw. in aggressiven
chemischen Umgebungen méglich.

Technisch wird zur Strukturierung und Dotierung von Halbleiterbauteilen oft die
Ionenimplantation verwendet. Dabei konnen Atome in den Kristall eingebracht
und deren Konzentration und Tiefe besser kontrolliert werden, als z.B. bei der
Eindiffusion. Nachteilig ist dabei die Schédigung des Kristalls durch hochenerge-
tische Wechselwirkungen der eingestrahlten Atome mit den Gitteratomen. Dies
kann bei hohen Dosen sogar eine vollige Zerstorung des Kristallgitters bewirken.
Durch thermische Behandlung kénnen geringere Gitterschidigungen riickgéngig
gemacht werden, man spricht von Ausheilen.

Dieses Ausheilen ionenimplantierter Nitridhalbleiter ist bereits in einigen Arbei-
ten untersucht worden [LOR02, RUSO01], doch ergaben sich Fragen, die ungeklart
blieben. So trat bei Indium-implantiertem GaN beim Ausheilen eine Defektfre-
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Abbildung 1.1: Bandliicken der Gruppe III-Nitridhalbleiter und anderer Halbleiter
mit grofler Bandliicke in Abéngigkeit von der Gitterkonstanten a.
Andere Arbeiten [WALQOG] messen eine Bandliicke fiir InN von knapp
0,7¢eV.
Die terndren Verbinungen sind auf den Seiten des Dreiecks InN, GaN,
AIN anzusiedeln. Es wird deutlich, dass deren Bandliicken im Ener-
giebereich des sichtbaren Lichtes liegen.
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quenz auf, die bei hohen Temperaturen verschwand und bei Raumtemperatur
wieder auftauchte. Ein dhnliches, reversibles Verhalten deutete sich bei Messun-
gen in AIN an. Auf Grund der geringen AIN Schichtdicke, wurde der Effekt aber
durch eine Wechselwirkung im Saphirsubstrat {iberlagert und konnte nicht ge-
nauer untersuchen werden.

Die grofe Lichtausbeute von GaN LEDs trotz der mit 10'° —L; relativ hohen
Versetzungsdichte dieser Bauteile war immer sehr réatselhaft. Bei Bauteilen aus
anderen Halbleitern fithren derartig hohe Versetzungsdichten zur strahlungsfreien
Rekombination der Ladungstriager und damit zu einer sehr geringen Lichtausbeu-
te. Seit den 90-er Jahren ging man davon aus, dass durch das Hinzudotieren von
Indium die Emission aus Strukturen kommt, welche Indium reiche Cluster bilden.
Dadurch wiirden die Ladungstriager von den Versetzungen ferngehalten.

Neuere Untersuchungen mit hochauflosenden Feldionenmikroskopen stellen diese
Vermutung in Frage [GALQT|. Sie sehen eine statistische Verteilung der Indium-
Atome iiber die implantierten Gebiete und kein Indiz fiir In-reiche Cluster.

Ein anderer Mechanismus, der die Ladungstriger auferhalb der Versetzungen lo-
kalisieren und deren strahlungsfreie Rekombination vermeiden kénnte, wére bei-
spielsweise ein Defekt, der sich an die Dotieratome anlagert.

Dieses Verhalten deuten, wie bereits erwéahnt, vorangegangene Untersuchungen
mit der verwendeten Messmethode an. Daher schliefit diese Arbeit an die vorigen
an und untersucht die Nitridhalbleiter AIN, GaN und InN auf ihr Ausheilverhal-
ten nach der Implantation von ''In. Zusitzlich untersucht sie auch die tempe-
raturabhingigen Verédnderungen, die sich in der direkten Umgebung des Indiums
im Nitridhalbleiter ergeben.

Das '1n dient hier als PAC-Sonde. PAC (Perturbed Angular Correlation) ist eine
festkorperphysikalische Untersuchungsmethode, die durch elektrische Quadrupol-
wechselwirkung sensitiv ist auf die unmittelbare elektronische Umgebung der Son-
denatome.

Auf Grund ihrer Struktur tragen die Guppe-III-Nitdide einen intrinsischen Feld-
gradienten, der durch lokale Storungen wie Kristalldefekte veriandert wird und
durch seine Wechselwirkung mit der Sonde gemessen werden kann.

Kapitel [2| gibt einen kurzen Uberblick iiber die Eigenschaften und Herstellung
der Nitridhalbleiter. Danach gehe ich in Kapitel [3] auf die Methode der PAC ein,
erklire ihren theoretischen Hintergrund und die Rolle, die dem Sondenkern *!In
dabei zukommt. Desweiteren wird die experimentelle Umsetzung erlautert.
Kapitel [ befasst sich mit den verwendeten Proben und ihrer Vorbereitung fiir
die anschliefenden Messungen.

Im Anschluss daran werden in Kapitel [5| die Messergebnisse der Ausheilprogram-
me und temperaturabhingigen Messungen dargestellt und diskutiert. Danach
wird in Kapitel [] eine Zusammenfassung der Arbeit gegeben.
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Kapitel 2

Die Nitridhalbleiter AIN, GalN und InN

2.1 Kristallstruktur

Die Verbindungen der Elemente der dritten Hauptgruppe und Stickstoff treten in
drei verschiedenen Kristallstrukturen auf. Diese sind die Wurtzit-, die Zinkblende-
und die Steinsalzstruktur. Unter normalen Bedingungen ist nur die Wurtzitstruk-
tur thermodynamisch stabil. Auch die verwendeten Proben lagen in dieser Kris-
tallstruktur vor.

<0001>
¢-Achse

Abbildung 2.1: Wurtzitstuktur der Gruppe-III-Nitridhalbleiter am Beispiel AIN. Bei
den anderen Gruppe-III-Nitridhalbleitern werden die eingezeichneten
Al-Atome durch das andere III-Element ersetzt.
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Der Wurtzitstruktur liegt die hexagonale Einheitszelle mit ihren Gitterkonstanten
a und ¢ zu Grunde (s. Abb. 2.1)). Die Struktur selbst wird durch zwei hexago-
nal dichtest gepackte Untergitter gebildet, von denen eines mit Stickstoffatomen,
das andere mit Atomen der Gruppe III besetzt ist. Diese Untergitter sind in
(0001)-Richtung, auf der sogenannten c-Achse, gegeneinander verschoben. Bei ei-
ner idealen Wurtzitstruktur betrégt diese Verschiebung b=3/8 ¢ und wird oft mit
den sogenannten u-Parameter ausgedriickt: u=b/c. Auf diese Weise ergibt sich
in c-Richtung die Stapelfolge ABABA, bei der jedes Atom tetraedrisch von vier
nachsten Nachbaratomen der anderen Atomsorte umgeben ist.

Zu erwihnen ist noch, dass auf diese Weise kein Ionenkristall zu Stande kommt,
doch durch den grofen Elektronegativitatsunterschied der Konstituenten sind die
Bindungen sehr polar und daher stark. Das &ufsert sich in einer grofsen Stabilitét
der Nitridhalbleiter.

Weil in den Nitridhalbleitern sich die Bindungsldngen in c-Richtung von den
iibrigen unterscheiden, resultiert das in einer unsymmetrischen Ladungsverteilung
und damit in einem intrinsischen elektrischen Feldgradienten.

Einige Daten von AIN, GaN und InN sind in Tab. 2.T] aufgefiihrt.

’ ‘ AIN ‘ GaN ‘ InN ‘
Gitterkonstante a in[A] 3,112 3,189 3,533
Gitterkonstante ¢ in [A] 4,982 5,185 5,693

u-Parameter 0,382 0,377 0,379
Bandliicke in [eV] 6,2 3,4 1,9
Schmelzpunkt in [K] 3273 2773 1373
Dichte in [g cm™] 3,23 6,15 6,81
Thermische Ausdehnung 2% in [K~'] | 4,2-107% | 5,6-107 | 3,8 - 1076
Thermische Ausdehnung % in [K™1] |5,3-107¢|3,2-107%|2,9-10°¢

Tabelle 2.1: Kristallparameter und Eigenschaften von AIN, GaN und InN bei 300 K
IMOR99, TOFFE, WEI96]

2.2 Herstellung

Zur Herstellung der Nitridhalbleiter sind geeignete Substate notig, auf welche die
Nitridschicht epitaktisch aufwachsen kann.

Damit die Schicht mdoglichst einkristallin aufwéchst, miissen die Stuktur und die
Gitterparameter des Substates moglichst genau mit denen des Nitridhalbleiters
iibereinstimmen. Weil meistens auf der c-Ebene aufgewachsen wird, ist natiirlich
die Ubereinstimmung der a-Gitterkonstanten wichtiger. Wiinschenswert ist auch
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ein dhnliches thermisches Verhalten, da der Kristall bei hohen Temperaturen
entsteht und auch nach dem Abkiihlen noch unverspannt und defektarm bleiben
sollte.

Am héaufigsten wird Saphir als Substrat verwendet. Er ist zwar hexagonal, hat
aber mit a=4,758 A eine grofkere Gitterkonstante als die Gruppe-III-Nitride. Auf
diese Weise erhielte man eine Gitterfehlanpassung zu GaN von 49%. Da die die
Gruppe-III-Nitride am Substat aber geometrisch giinstiger aufwachsen, betragt
sie beispielsweise bei GaN nur 16%. Auch ist die thermische Ausdehnung von
Saphir mit 2¢ = 7,5-107% K~! gréRer als die der Nitridhalbleiterschicht.

Trotz dieser Nachteile wird Saphir so héufig verwendet, weil er kostengiinstig ist,
thermisch sehr stabil und leicht erhaltlich. Alternative Materialien wie SiC, Si,
Zn0O oder andere sind schwieriger zu Handhaben und teurer.

Um qualitativ bessere Einkristalle zu erhalten, wéchst man oft unter dem eigent-
lichen Kristall eine Pufferschicht auf, die aus einem anderen Nitridhalbleiter oder
demselben Material mit geringerer Qualitat besteht.

Das grofite Problem bei der Herstellung bildet der hohe Stickstoff Dampfdruck
und damit seine geringe Loslichkeit in den Gruppe-III-Elementen. Einen stéchio-
metrischen Einbau des Stickstoffs erreicht man durch Metal Organic Chemical
Vapor Deposition (MOCVD) oder Metal Organic Vapor Phase Epitaxy (MOV-
PE), durch Hydride Vapor Phase Epitaxy (HVPE) und durch Molecular Beam
Epitaxy (MBE).

Bei den erst genannten Herstellungsverfahren reagieren Dampfe aus Methyl- bzw.
Clor-Verbindungen des Gruppe III-Elements auf dem Substat mit NH3-Gas zu
Nitriden und lagern sich dort an. Dafiir sind hohe Wachstumstemperaturen no-
tig. Niedrigere Wachstumstemperaturen sind durch MBE mdglich. Hier werden
Atomstrahlen aus elementarem N und dem jeweiligen Gruppe-III-Element durch
ein Vakuum auf das Substrat gelenkt. Eine genauere Beschreibung der Techniken
ist in der Literatur zu finden [MOR99].
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Kapitel 3

Die Messmethode

3.1 Die 7y-v Winkelkorrelation

3.1.1 Theorie der ungestorten y-v Winkelkorrelation

Zerfallt ein angeregter Kern unter Emission eines y-Quants, so unterliegt die
Emissionsrichtung relativ zum Kernspin einer Wahrscheinlichkeitsverteilung. Sie
ist also nicht isotrop.

Im Allgemeinen sind die Kernspins eines Festkorpers aber statistisch verteilt
ohne eine bestimmte Vorzugsrichtung. In diesem Fall erfolgt die Emission der
~v-Quanten aller Zerfélle isotrop.

|1 M)
7
ti2, Q Y ||'M>
72
! M)

Abbildung 3.1: ~v-y-Kaskade: Der angeregte Kern geht aus dem Anfangszustand
|I;, M;) unter Emission eines ersten y-Quants 71 in den Zwischen-
zustand |I, M) iiber. Dieser hat eine bestimmte Halbwertszeit ¢ 1 und
ein Kernquadrupolmoment Q. Von dort aus zerféllt er in den Endzu-
stand |1y, My) unter Emission eines zweiten vy-Quants.

Dennoch ist unter Ausnutzung einer vy-v-Kaskade (Abb. die Beobachtung der
Winkelkorrelation in Koinzidenz méglich. Dabei nutzt man aus, dass der angereg-
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te Kern aus dem Anfangszustand |I;, M;) unter Emission eines ersten y-Quants
71 in den Zwischenzustand |1, M) iibergeht und von dort aus in den Endzustand
|I¢, M) unter Emission eines zweiten vy-Quants zerféllt.

Durch die Messung von ~; in einer bestimmten Richtung, die ja durch den Detek-
tor vorgegeben ist, trifft man eine Vorauswahl an Kernen, deren Kernspins gleich
orientiert sind. Das fiihrt zu einer Ungleichbesetzung der M-Unterzustinde des
Zwischenniveaus. Die Abstrahlung von 7, erfolgt dann wegen der Drehimpulser-
haltung anisotrop.

In der Literatur ist die Theorie der gestorten Winkelkorrelation ausfiihrlich be-
schrieben [SCH97, [FRAT9]. Man findet dort fiir die Wahrscheinlichkeit, dass v,

in Richtung k1 und ~9 in Richtung ks ausgesendet wird folgenden Ausdruck:

2

Wik k)= > | D (My|Ho|M)(M|Hi| M) (3.1.1)

M;,My,01,02 | M

H, und H, beschreiben die Wechselwirkung, die den jeweiligen Ubergang bewirkt
und o7 bzw. o, die Polarisation der Quanten.

Berechnet man die Matrixelemente und fiihrt die Summation aus, so erhalt man
formal:

kmaz
W (ky, ks) = = > Ak(1) Ap(2) Pi(cosb) (3.1.2)

k gerade

Dabei ist k ein Laufindex, es gilt: 0 < k < Min{21, l; + 1}, I + I5}. Wegen der
Paritatserhaltung muss k gerade sein.

Verwendet man wie in vorliegender Arbeit den Sondenkern '!In, so ist der Kern-
spin des Zwischenzustandes [ = g und die Multipolaritit [; = 1 bzw. 2. Darum
ist in diesem Fall k.., = 4.

Die Koeffizienten A;(1) und A;(2) sind nur vom ersten bzw. zweiten Ubergang
abhéngig. Py(cos#) sind die Legendrepolynome in Abhangigkeit vom Winkel 6,
den die Ausstrahlungsrichtungen kl, ky der ~v-Quanten einschliefien.

3.1.2 Theorie der gestorten y-v Winkelkorrelation

Erfahrt der Sondenkern eine Hyperfeinwechselwirkung mit einem &dufieren elek-
tromagnetischen Feld, so kommt es wahrend der endlichen Lebensdauer des Zwi-
schenzustandes |I, M) zu einer Umbesetzung der magnetischen Unterzustande
dieses Niveaus. Die Aussendung des zweiten Quants erfolgt aus einem anderen
Unterzustand (|M,)) als dem, in den der Kern durch den ersten y-Ubergang ge-
langt war (|M,)). Die zeitliche Verédnderung des Zwischenzustandes kann durch
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einen Zeitentwicklungsoperator A(t) beschrieben werden:
[Ma) — A0 Ma) = [My) (My|A(1)| M) (3.1.3)
My

Diese zeitliche Verdnderung des Zwischenzustandes fiihrt zu einer Prézession der
Ausstrahlcharakteristik, was sich bei einer Koinzidenzmessung der beiden Quan-
ten in einer verdnderten Zéhlrate bemerkbar macht (s. Abb. (3.2).

delay %

Koinzidenz

Zahler

—| Det. 1

™~ prézedierende
Ausstrahicharakteristik

Abbildung 3.2: Prinzip der Messung der gestorten -+ Winkelkorrelation

Uber die Messung der gestérten -y Winkelkorrelation werden Riickschliisse auf
die Stiarke und Symmetrie der Wechselwirkung moglich.

Ersetzt man in Gl |M,) durch A(t)|M,), so erhdlt man

2

Wkt ko t) = > | (M| Hy A(t)|M)(M|H,y | M) (3.1.4)

M;,My,01,02 | M

Daraus erhilt man die allgemein giiltige Form der zeitabhidngigen Winkelkorre-
lation:

(3.1.5)

— — YNI( 0 ’¢ YN2 6 ’¢
WE B = Y A A2 Gl T e ) T )
ki k2, N1, Ny V(2 +1) (2ky + 1)

Gi\i 1,5;[2 (t) ist der sogenannte Storfaktor, er beschreibt den Einfluss der dufseren
Storung auf die Sonde. Es gilt:
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I Ik
Grope(t) = > (1) MM /(9 4 1) (2ky + 1) ( MM, N11>

Mg, My “

(i g ) PEAORLOEAODL (310

Es gilt weiterhin: 0 < k; < Min{21, I; + I!} und k; gerade.
Auferdem ist |V;| < k; und N; = M] — M,;. Die Yk]j ¢ sind die Kugelflichenfunk-
tionen und die Winkel ; und ¢; gehen aus Abb. 3.3 hervor.

z(V,,)
1
e
0, "2
6,
8 7

9 o> Y
2 k1
O Oet 7

Abbildung 3.3: Geometrie der v-y-Winkelkorrelation

Im Festkorper erzeugt nun die Verteilung der elektrischen Ladungen ein stati-
sches Potential ¢(7) am Sondenkernort. Um die Energie des Kerns im &dufseren
Feld zu erhalten, lésst sich das Potential entwickeln. Es fallt auf, dass der erste
relevante Term die Quadrupolwechselwirkung vermittelt. Diese zweite Ableitung
des Potentials am Kernort ist als der elektrische Feldgradient (EFG) definiert:

82

(3.1.7)

Wenn sich am Sondenkernort keine felderzeugenden Ladungen befinden, gilt
die Laplacegleichung A¢ = 0. Dadurch ist > Vi; = A¢ = 0. Damit ist der
Feldgradient-Tensor spurlos und kann diagonalisiert werden. Man wéhlt die Ach-
sen so, dass |V.,| > |V, > |Vazl-
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Wegen > V;; = 0 reichen zur Beschreibung des EFG zwei Parameter aus. Dafiir
nutzt man V,, und eine neu eingefiihrte Grofe, den Asymmetrieparameter 7.

n:V—yy mit 0 <n <1 (3.1.8)
Im Falle eines axialsymmetrischen EFG, dh. n = 0, ist die Wechselwirkungsener-
gie mit einem Kern im Zustand |1, M):

3M2—I(I+1)
Eg = 1.

Daher ist die Energieaufspaltung zweier Unterzustande M und M’

3eQV.:

Eo(M) — Eq(M') = — 2 |M? — M" 1.1
o(M) ~ Eg(M') = 155 | (31.10)
Man fiihrt nun die Quadrupolfrequenz wq ein
V..
cQ (3.1.11)

QT 412l — 1)k

Damit kann man die Ubergangsfrequenzen w, zwischen den Unterzustinden
schreiben als

Eqo(M) — Eq(M')
h

W = =3|M? — M"”|wg (3.1.12)

Fiir axialsymmetrische EFG sind die niedrigsten Ubergangsfrequenzen zwischen
zwei Unterzustdnden also
wo = 3wg fiir ganzzahlige Kernspins [

wo = 6wy fiir halbzahlige Kernspins 1

Fiir ""'In ist 7 = 3. In diesem Falle sind die Ubergangsfrequenzen (Abb.
w1 = 1wy = bwg

Wy = 2&)0 = 12{,¢JQ

w3 = 3wy = 18wgq
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Oft ersetzt man wg durch die Quadrupolkopplungskonstante v.

A1(21 —1) eQV..
=\ -/ = 1.1
VQ o (,UQ h (3 3)
Fir I = g erhalt man
20 10

Mit diesen neu eingefiihrten Gréfien lasst sich die Winkelkorrelation aus Gl.
fiir Spezialfille vereinfachen, so gilt fiir !'*In in poly- aber auch in einkristallinen
Proben

W (01, ¢1, O, ¢2, t) = 1+ Ap G122 (1) (3.1.15)
mit
3
Gﬁlkj;h (t) = Zslm(gla b1, O, P2, m) cos(wy(n, Vaz)t) (3.1.16)
n=0

Die Storfunktion setzt sich demnach aus einer Summe von Cosinusfunktionen
der Ubergangsfrequenzen w,, zusammen, die wiederum von 1 und V., abhingen.
Diese Cosinusfunktionen werden abhéngig von der Geometrie der gesamten An-
ordnung mit den sg, gewichtet. Daher hiangen diese Gewichtungsfaktoren von
den auftretenden Winkeln und dem Asymmetrieparameter ab. Auch die Aniso-
tropiekoeffizienten der verwendeten Sonde gehen darin ein.

3.2 1In als Sondenkern

Damit ein Kern als PAC Sonde eingesetzt werden kann, muss er gewissen Anfor-
derungen geniigen. So muss das Zwischenniveau der y-y-Kaskade eine ausreichend
lange Lebensdauer besitzen, um innerhalb der Zeitauflosung der Messapparatur
eine Wechselwirkung zu erfahren. Andererseits muss sie aber kurz genug sein, um
Zufallskoinzidenzen und damit den Untergrund zu minimieren. Auch sollte das
Quadrupolmoment des Zwischenniveaus moglichst grof sein. Dadurch wird wg
groft und innerhalb der Wechselwirkungsdauer messbar.

Je grofser die Anisotropiekoeffizienten des Sondenkerns sind, desto stéarker wirkt
sich die Wechselwirkung der Sonde mit dem EFG in der Winkelkorrelation aus
und ist somit genauer messbar.

Sind die Energien der ausgesendeten y-Quanten grof, wird die Selbstabsorption
in der Probe vermindert. Von Vorteil sind auch gilinstige Eigenschaften des Mut-
terisotopes, vor allem muss seine Lebensdauer lang genug sein, um den Transport
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und die Vorbereitung zu iiberstehen und eine ausreichende Messdauer zu ermog-
lichen.

Giinstig hierfiir ist "''In. Dieses wurde durch Ionenimplantation in die Proben
eingebracht. Eine andere Moglichkeit wére die Eindiffusion.

o+ 1M1
I=E t,,=2,83d
EC
7" mit EFG
! Mo
5
. 7l 171 keV A A e
t,,=85ns 3 y wrha)2 ha, r%
2 <>haa \ 4 N
7| 245 keV 2
1 Y
2 11104

Abbildung 3.4: Zerfallsschema von "In: Rechts ist stark vergrofert die Quadrupol-
aufspaltung des isomeren Zwischenniveaus verdeutlicht, wie sie bei
einem vorhandenen axialsymmetrischen (n = 0) EFG auftritt. Die
Aussendung des zweiten Quants erfolgt in diesem Fall aus einem der
Unterzustande des Zwischenniveaus.

In der Probe zerfillt 1 1In iiber Elektroneneinfang (EC) in 111 Cd. Dieser Vorgang
hat eine Halbwertszeit t1 o = 2,83 d. '**Cd zerféllt dann aus dem %Jr—Kernzustand
unter Aussendung eines y-Quants mit 171 keV in den Zwischenzustand [ = g+.
Dieser hat ein Quadrupolmoment von 0,83(13) barn. Er zerfillt mit einer Halb-
wertszeit von 85ns in den Grundzustand [ = %Jr, dabei wird ein zweites Quant
mit 245 keV abgestrahlt.

Das erste Quant wird verwendet, um eine Winkelkorrelationsmessung zu starte-

ten, das zweite, um sie zu stoppen.

Einen weiteren Vorteil bietet In als PAC-Sonde in ITI-V Halbleitern dadurch, dass
es selbst ein Element der dritten Hauptguppe ist und damit isoelektronisch zu
Al und Ga. In InN ist es sogar von vornherein enthalten und verursacht dem-
nach keine zuséatzliche Storung. Die Stérung in den anderen II1-V Halbleitern ist
minimal und kommt nur durch die unterschiedlichen Atomradien zu Stande.
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Abbildung 3.5: Aufbau der 4-Detektoranlage zur Messung der zeitabhiangigen ~-v-
Winkelkorrelation

3.3 Die Messapparatur

Fiir die Messungen im Rahmen dieser Arbeit wurde vorwiegend eine 4-Detektor-
Apparatur benutzt. Sie ist ausfiihrlich in der Dissertation von Koch beschrieben
IKOC92|. Die vier ortsfesten BaF-Szintillationsdetektoren befinden sich in einer
Ebene und sind jeweils unter 90°-Winkeln zu den anderen Detektoren angeord-
net (s. Abb. B.F]). Bei Raumtemperaturmessungen verwendet man einen damit
verbundenen Probenhalter, sodass sich die Probe zentral justieren lasst. Fiir die
Messung bei tieferen Temperaturen steht ein Kryo-Refrigerator zur Verfiigung,
fiir Messungen oberhalb der Raumtemperatur nutzt man einen PAC-Ofen.

An den Photomultipliern der Detektoren werden jeweils ein Zeit- und ein Ener-
giesignal abgegriffen. Das Energiesignal erhdlt man an der Anode des Photo-
multipliers. Dieses Signal wird im so genannten Slow-Kreis verstirkt und auf
zwei SCAs gegeben, die auf Grund ihrer Fenster die Energieselektion nach Start-
bzw. Stop-Quanten ermoglichen. Gelangt nun das als Start-Signal identifizierte
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Signal eines Detektors mit dem Stop-Signal eines anderen Detektors gleichzeitig
auf die Routingeinheit, so schaltet sie in diesem Moment die Verarbeitung der
Zeit-Signale aus dem Fast-Kreis am ADC frei.

Das Zeitsignal erhélt man an einer der vorderen Dynoden des Photomultipliers.
Nach der Verzogerung und Umwandlung im CFD in einen Normpuls wird die
Koinzidenz des Signals mit dem Start- oder Stop-Signal des Slow-Kreises vergli-
chen und entsprechend auf den Start- oder Stop-Eingang eines TAC gelegt. Dies
geschieht iiber ein OR-Gatter, um die Signale aller Detektoren berticksichtigen
zu konnen. Die Amplitude des TAC Ausgangssignals ist proportional zur Zeit-
spanne zwischen den beiden Eingangssignalen. Die TAC-Signale werden, wenn
die Slow-Signale koinzident waren, durch den ADC digitalisiert und im MCA
der entspechenden Kombination von Start- und Stop-Detektor zugeordent und
gespeichert.

Auf diese Weise erhélt man 12 Lebensdauerspektren von denen 6 bei einem Win-
kel von 90° zwischen Start- und Stop-Detektor aufgenommen wurden, die anderen
6 bei 180°.

3.4 Die Analyse der Daten

Fiir die Zahlrate in einem der Koinzidenzspektren von Detektor ¢ und Detektor
7 gilt

Nij (0, t) = Ny exp~7 W(0,t)+ U (3.4.17)
Dabei ist 6 der Winkel zwischen den angesprochenen Detektoren und t die Zeit
zwischen Start- und Stop-Signal. Der exponentielle Zerfall des Zwischenzustandes
der Kaskade mit Lebensdauer 7 wird durch die Exponentialfunktion beriicksich-
tigt und Ny ist die Zahlrate im Zeitnullpunkt. Diese Zerfallskurve muss wegen
der Prézession der Winkelkorrelation W (#, t) damit gewichtet werden. In der
Zahlrate ist aulerdem ein konstanter Untergrund U von zufilligen Koinzidenzen
enthalten.
Diesen Untergrund rechnet man aus den Zahlraten heraus und ermittelt aus den
untergrundkorrigierten Zahlraten den so genannten R-Wert. Das bietet den Vor-
teil, dass dabei die Zerfallskurve des Zwischenzustandes nicht mehr auftaucht und
auch die Ansprechwahrscheinlichkeiten und Raumwinkel der einzelnen Detekto-
ren eliminiert werden. Eine Dikussion der verschiedenen Methoden zur R-Wert
Bildung befindet sich bei Arends et al. [ARES0].
Verwendet man die geometrischen Mittel (N(180°, ¢), N(90°, t)) aller Zahlraten
bei 8 = 180° oder 90°, mitteln sich eine ungenaue Zentrierung oder unterschied-
liche Absorption unter verschiedenen Richtungen weitgehend heraus. Dann ist

N(180°, t) — N(90°, )

R(t)=2- N(180°, t) +2 - N(90°, t)

(3.4.18)
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Die Berechnung der R-Werte iibernimmt ein LabVIEW-Programm, das von Rus-
ke [RUSO1]| geschrieben wurde.

Der R-Wert ermoglicht Riickschliisse auf die elektromagnetischen Felder am Son-
denkernort. Unter Verwendung von Gl. lasst sich ndmlich zeigen, dass fiir
die Sonde 'In bei axialsymmetrischen EFG, sowohl in poly- als auch in einkris-
tallinem Material in guter Naherung gilt

R(t) = AnGa(t) (3.4.19)

Damit enthélt der R-Wert neben dem sondenspezifischen konstanten Anisotro-
piekoeffizienten Asy auch den Storfaktor Gao(t), der durch die Wechselwirkung
vermittelt wird und dadurch Riickschliisse auf die lokalen Felder zulésst.

Werden Sonden im Probenmaterial in unterschiedliche Umgebungen eingebaut,
unterliegen sie verschiedenen Wechselwirkungen. Darum muss sich der Storfaktor
aus mehreren Anteilen zusammensetzen.

G(t)=>_ [:Gi(t) (3.4.20)

Die G;(t) bezeichnen hierbei die Storfaktoren, die in der Umgebung ¢ auf die
Sonden wirken, f; ist der Anteil der Sonden in dieser Umgebung. Die Summe
der Anteile ergibt 100%.

Die Storfaktoren in unterschiedlichen Umgebungen sind beispielsweise bei Lorenz
ausfiihrlich beschrieben [LOR02|. Es sei hier noch erwihnt, dass uneinheitliche
EFGs derselben Groéfsenordnung am Sondenkernort eine Dampfung ¢ im Wech-
selwirkungsmuster verursachen.

Die theoretische Storfunktion wird mittels der Methode der kleinsten Feh-
lerquadrate durch das Programm Nightmare [NEDO07| an die Messwerte
angepasst, welches auf dem Programmcode von NNFit [BAR92| basiert. Dazu
optimiert es die Anteile f;, deren Frequenzen wy;, Dampfungen 9;, Asymmetrie-
parameter 7; und Winkel zwischen EFG und Startdetektor.

Eine eventuelle Dejustierung der Probe kann durch eine additive Konstante
ausgeglichen werden, sie kompensiert aber auch unterschiedliche ~v-Absorption
innerhalb der Probe unter verschiedenen Emmisionsrichtungen.

Ungenaue Anisotropiekoeffizienten lassen sich durch eine multiplikative Kon-
stante ausgleichen.

Die theoretischen Anisotropiekoeffizienten gelten nur unter der Annahme punkt-
formiger Detektoren. Durch die rdumliche Ausdehnung der realen Detektoren
integrieren diese aber iiber den entprechenden Raumwinkel und schwichen so

die Anisotropie. Daher wurden effektive Anisotropiekoeffizienten verwendet, die
fiir die jeweilige PAC-Anlage spezifisch sind [NEDQ7, [KNT95].
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Praparation der Proben

Fiir die Messungen standen verschiedene Wafer zur Verfiigung.

Die AIN-Wafer der Firma TDIY waren auf Saphir als Substrat mittels HVPE
gewachsen und hatten eine Schichtdicke von 0,5 pum bzw. 3,5 um.

Desweiteren wurden an freistehendem GaN der Firma LUMILOGP Messungen
durchgefiihrt, welches durch MOVPE hergestellt wurde. Es hatte eine Dicke von
300 pm und trug eine n-Dotierung.

Auch ein InN-Wafer von TDI war vorhanden. Er hatte eine Schichtdicke von
0,2-0,5 pm und war zur Verbesserung der Kristallqualitat auf eine 5,4 ym dicke
Pufferschicht aus GaN aufgewachsen, dieser Pufferschicht wiederum lag Saphir
als Substrat zu Grunde. Dariiber hinaus war von genaueren Wachstumsbedin-
gungen dieser Wafer nichts bekannt.

Zwei weitere InN-Stiicke stellten Massimo Drago et al. von der TU Berlinf| zur
Verfiigung. Diese wurden mit MOVPE auf Saphir gewachsen. Fine dieser Proben
wurde komplett bei 530°C und einem V/III-Verhéltnis von 30000 gewachsen und
hatte eine Schichtdicke von 0,1 ym. Auf dieselbe Art wurde fiir die zweite Probe
eine 15nm dicke Nukleationsschicht auf Saphir aufgewachsen und anschliefsend
bei 580°C die eigentliche InN-Schicht bei kleinerem V/III-Verhéltnis (10000).
Sie hatte eine Dicke von 0,25 pum.

Alle Nitridhalbleitermaterialien waren auf der c-Ebene des Saphirs gewachsen, so-
dass die Flachennormale der Proben mit der c-Achse des Kristalls zusammenféllt.

Aus den grofen Stiicken und Wafern wurden mit einer Diamantdrahtsige
ca. bx4,5mm? grofie Proben herausgesigt und anschliefend mit Ethanol und
destilliertem Wasser von oberflachlichen Verschmutzungen gereinigt.

! Technologies and Devices International Inc., 12214 Plum Orchard Drive, Silver Spring, MD
20904, USA

2 LUMILOG, 2720 Chemin St Bernard, Les Moulins 1, 06220 Vallauris, France

3 TU Berlin, Institut fiir Festkdrperphysik, Hardenbergstrafie 36, 10623 Berlin
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4.1 Implantation

Nach der erfolgten Vorbereitung der Proben konnte die PAC-Sonde '*!In implan-
tiert werden. Dies geschah am Bonner Isotopenseparator.

Dazu wird das '"In durch Verdampfen aus einer Indiumchlorid-Lésung gewon-
nen, die von der Firma tycd’ bezogen wurde. Durch den Zerfall des '*'In enthélt
die Losung auch 1 Cd, welches mit verdampft und implantiert wird. Auf diese
Weise ist die Dosis der radioaktiven Indiumatome kleiner als die implantierte
Teilchendosis, was aber bei den verwendeten Dosen von 5-10' —L; bis 5-10'2 —L;
keine nachteiligen Auswirkungen auf die Aktivitét zeigt.

Die durch Verdampfen gewonnenen Atome werden ionisiert und durch ein posi-
tives Potential auf bis zu 80keV beschleunigt, so konnen sie anschlieffend durch
Separationsmagneten nach ihrer spezifischen Ladung, also dem Verhéltnis von
Ladung zu Masse selektiert werden.

Letztendlich besteht die Moglichkeit, durch zuséatzliche Nachbeschleunigung die
Ionen mit bis zu 160 keV in die Proben zu implantiern.

Durch sogenanntes Wobbeln, einer Bewegung des Strahls iiber die gesamte Pro-
benoberfliache, erzielt man eine moglichst homogene Verteilung tiber die Probe.
Um Gitterfiihrungseffekte zu vermeiden, wird der Einschufswinkel der Ionen ge-
gen die Probennormale verkippt. Es stellte sich heraus, dass eine Implantation
unter 10° glinstig ist.

6000 —

4000

2000 +

Haufigkeit der In-Atome [cm/cm™?]

0 T T T T T T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140

Eindringtiefe [nm]

Abbildung 4.1: SRIM-Simulation eines Implantationsprofils von ''In, das mit
160keV in AIN implantiert wird.
Die mittlere Eindringtiefe ist 56,8 nm mit einer Standardabweichung
des Implantationspeaks von 15,6 nm. Die maximale Eindringtiefe
bleibt unter 120 nm. In dieser Simulation wird keine Gitterfithrung
berticksichtigt.

4 tyco Healthcare Deutschland GmbH, Gewerbepark 1, 93333 Neustadt/Donau
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Abhéngig von der Implantationsenergie dringen die Ionen in eine bestimm-
te Tiefe in die Probe ein. Diese Reichweite ldsst sich mit dem Monte-Carlo-
Simulationsprogramm SRIM 2006 [BIES(O] berechnen. Es berticksichtigt zwar
keine Kristallstruktur und kennt daher auch keine Gitterfithrung, dennoch er-
hélt man wichtige Informationen iiber Implantationstiefe und Konzentrationen
in verschiedenen Schichten, wenn dieser Effekt vernachlassigt werden kann. So
berechnet SRIM 2006 die mittlere Eindringtiefe (Range) und die Standardabwei-
chung des Implantationspeaks (Straggle) der Ionen (s. Abb. [1.1)).

4.2 Tempern

Durch die Implantation werden Kristalldefekte erzeugt, die sich durch Tempera-
turbehandlung ausheilen lassen. Dies geschah in einer Kurzzeit-Temper-Anlage
RTA (Rapid Thermal Annealing) [MAR90].

Auf die verwendete Tempermethode wurde wegen der Erfahrungen vorangegan-
ger Arbeiten zurtickgegriffen [KEIOT, [LOR02].

Dafiir legt man die Probe zwischen zwei Graphitstreifen und klemmt diese zwi-
schen die beiden wassergekiihlten Elektroden der RTA. Diese befinden sich in
einem Rezipienten, das ist eine evakuierbare Glocke.

Durch Anlegen einer Spannung lassen sich in der Mitte der Graphitstreifen in we-
nigen Sekunden hohe Temperaturen erreichen. Die Temperatur der Probe lésst
sich durch ein Thermoelement kontrollieren, welches iiber eine Bohrung im Gra-
phitstreifen nahe an sie heran gebracht werden kann.

Die Proben wurden schrittweise bei immer héheren Temperaturen ausgeheilt,
AIN und GaN bei maximal 1273 K, InN wegen der fritheren Zersetzung nur bei
maximal 873 K.

Zum Schutz der Probe gegen die Ausdiffusion von Stickstoff hatte es sich als
giinstig erwiesen, ein sogenanntes proximity cap zu verwenden. Das ist ein Stiick
des gleichen Materials, welches auf die Probenoberfliache aufgelegt wird.

Aus demselben Grund erfolgte das Tempern unter einem Stickstoffluss von 751/h,
nachdem der Rezipient evakuiert und mit Stickstoff gespiilt worden war. Die Tem-
perzeit war fiir jede gewéhlte Ausheiltemperatur 120s.

4.3 Ofen

Die Messungen oberhalb Raumtemperatur waren durch die Verwendung ei-
nes Ofens moglich, dessen Abmessungen auf die PAC-Anlage abgestimmt sind

[SCH93].
Die Probe wird in einem Quarzrohrchen in einen Graphitheizer geschoben und
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auf der Spitze eines Thermoelementes abgestellt. In dieser Position sollte sie sich
in einer Ebene mit den Detektoren befinden. Andererseits ist die Positionierung
der Probe im Quarzrohrchen sehr ungenau, denn sie geschah per Augenmafs und
auch die Orientierung der Probennormalen zu den Detektoren konnte nur nach
Augenmalfs erfolgen.

Der Heizer wird durch einen regelbaren Strom erhitzt, die erreichte Temperatur
von dem Thermoelement gemessen und nachgeregelt. Auf diese Weise sind in-
nerhalb eines Bereichs von etwa +1 K relativ konstante Temperaturen iiber die
gesamte Messzeit erreichbar.

Um einen ausreichenden Wérmeaustausch zwischen Probe und Thermoelement
zu gewihrleisten, erfolgt die Messung unter niedrigem Stickstoffdruck. Eine Uber-
hitzung der BaF,-Kristalle ldsst sich vermeiden, indem die doppelwandige Ofen-
hiille mit Wasser gekiihlt wird.

4.4 Kryostat

Die Messungen unterhalb Raumtemperatur fanden in einem Kryo-Refrigerator
der Firma Leybold-Heraeus |[LEY] statt.

Er nutzt einen Prozess, bei dem innerhalb eines Kreislaufs Helium in isochoren
und isobaren Einzelschritten die Abiihlung eines Kaltkopfes bewirkt. Dazu wird
das Helium bei hohem Druck von einem Kompressor zum Kaltkopf geleitet,
dort kiihlt es sich durch Expansion ab und entzieht dem Kaltkopf Warme. Die
Riickfithrung erfolgt unter niedrigerem Druck.

Auf diese Weise liefs sich wéhrend meiner Messungen eine minimale Temperatur
von 25 K erreichen. Hohere Temperaturen erreicht man durch eine Stromheizung.
Die Temperaturmessung erfolgt mit einer Temperaturmessdiode oder bei hoheren
Temperaturen bis 300 K mit einem Thermistor. Diese messen einen Widerstand,
aus dem sich durch ihre Eichung die aktuelle Temperatur ermitteln lasst.

Die Regelung auf eine bestimmte Temperatur erfolgt dabei iiber die Stabilisie-
rung des dazugehorigen Widerstandes.

Zur Verbesserung des thermischen Kontaktes und um die Probe im Probenhalter
befestigen zu konnen, wird sie in Aluminiumfolie eingeschlagen. Die iiberste-
henden Enden der Folie werden im Probenhalter eingeklemmt. Dieser wird mit
einem Aluminiumroéhrchen thermisch abgeschirmt.

Auch in diesem Messaufbau konnte die Positionierung der Probe nur nach
Augenmalfs erfolgen.
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Messungen

5.1 Messungen an AIN

Die ersten Proben von 0,5pum Dicke wurden unter einem Winkel von 7° mit
160keV '"In implantiert. Bei dieser Implantationsenergie sollte die mittlere
Reichweite der Sonden in AIN laut SRIM 2006 56,8 nm betragen, mit einem Stag-
gling von 15,6 nm. Die maximale Reichweite bleibt weniger als 120 nm (Abb. [4.1]).
Dies ist nur gut ein Fiinftel der Schichtdicke. Durch Gitterfiihrungseffekte konnen
reale Implantationen aber tiefer in den Kristall reichen, so simuliert SRIM fiir Eu
mit 300 keV in AIN eine Range von 78 nm, RBS-Messungen zeigen aber, dass sie
bis 400 nm tief reicht [PERO6].

Auch hier stellte sich heraus, dass durch Gitterfiihrung Sonden bis ins Saphir-
substrat gelangt sein mussten. Deren Wechselwirkung iiberlagerte sich mit einer
anderen Wechselwirkung dhnlicher Grofenordnung und iiberdeckte sie bei nied-
rigeren Anlasstemperaturen und temperaturabhéngigen Messungen im hoéheren
Temperaturbereich. Ein Beispiel fiir diese Messungen befindet sich im Anhang
(Abschnitt [A.T)). Daher wurden im Folgenden verschiedene Proben unter ver-
schiedenen Winkeln implantiert, um sicher zu stellen, keine Sonden ins Substrat
zu implantieren.

5.1.1 Optimierung des Implantationswinkels

Verschiedene AIN-Proben mit Schichtdicken von 0,5 um und 3,5 um wurden je-
weils unter 0°, 5°, 10° und 15° implantiert. Bereits in den R-Wert-Spektren
(Abb. der implantierten und noch nicht ausgeheilten Proben ist zu erkennen,
wenn sich Sonden im Saphirsubstrat befinden.

Es stellte sich heraus, dass die R-Wert-Spektren von 0,5 um dickem AIN auf Sa-
phir bei Implantation unter 5° eine schnelle Kopplungskonstante vg = 220 MHz
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Abbildung 5.1: R-Wert-Spektren von AIN, direkt nach der Implantation von "'In in
AIN mit einer Schichtdicke von 0,5 um, Die Fits der kleinsten Fehler-
quadrate sind als durchgezogene Linie eingezeichnet.

Bei der Implantation unter 5° ist deutlich eine Frequenz zu erkennen,
die mit 220 MHz einer Saphirumgebung entspricht.

aufweisen, die vg = 216(1) MHz [PEN03| von '''In direkt nach der Implantation
in Saphir sehr nahe kommt. Vermutlich konnen unter diesen Umstdnden Sonden
durch Gitterfithrung viel tiefer in den Kristall eindringen und bis ins Substrat ge-
langen. Verwunderlich war nur, dass nicht auch bei Implantation unter 0° dieser
Effekt auftrat. Moglicherweise ist der Probenhalter relativ zum Strahl im einer
Weise dejustiert, dass er in der vermeintlichen 0°-Position bereits um 5° gedreht
war.

Auch beim AIN mit 3,5 um Schichtdicke zeigte sich der Effekt unter keinem der
Implantationswinkel. Hier konnten die Sonden durch Gitterfithrung nicht bis ins
Substrat gelangen.

Auf Grund dieser Ergebnisse wurden die Proben im Folgenden unter 10° implan-

tiert.
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5.1.2 Temperprogramm an AIN

An zwei AIN-Proben (gleicher Wafer, 3,5 um Schichtdicke) wurden isochrone Aus-

heilprogramme durchgefiihrt.

Dazu wurde die erste implantierte Probe mit einem proximity cap fiir jeweils 120 s
unter No-Fluss auf 473 K, 673 K und 773 K erhitzt, zwischen den Ausheilschritten
wurden die R-Wert-Spektren aufgenommen. Unter den gleichen Gegebenheiten
wurde die zweite Probe in 100 K Schritten von 873 K bis 1273 K erhitzt und nach

jedem Schritt gemessen.
Man erhélt die R-Wert-Spektren in Abb. 5.2

R(t)

R(t)

R(t)

R(t)

Abbildung 5.2: R-Wert-Spektren von AIN nach einigen ausgewéhlten Ausheilschrit-
ten. Das gesamte Ausheilprogramm befindet sich im Anhang (Ab-
schitt [A.7). Die Fits der kleinsten Fehlerquadrate sind als durchgezo-
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gene Linie eingezeichnet.

Man erkennt ab dem Tempern bei 773 K die hervortretende schnel-
le Frequenz, die sich wegen der grofen Dampfung im implantierten
Spektrum nur als steiler Anstieg bei kleinen t dufsert.
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| TIK] | 298 | 473 | 673 | 773 | 873 |
A% ] 7.509) [18,8(8) [23,9(7) [ 24,2(8) | 25,4(4)
v [MHz| | 29,2(3) | 29,1(6) | 28,9(3) | 28,8(3) | 28,9(3)
& (%] | 15,0(4) | 9,7(2) | 6,0(3) 56(3) 3,3(2)
fo (%] | 59(2) | 57(2) | 51(1) | 49(1) | 41(1
vy [MHz| | 43,7(6) | 37,2(4) | 34,4(4) | 34,4(4) | 34,5(
& (%] | 40(2) | 22,0(6) | 20(1) | 17,7(8) | 17.2(
fs 1% | 33,7(8) [ 24,009) | 23,9(9) | 26,4(8) | 33,6(
vy [MHz| | 95(4) | 96(3) | 138(4) 274(3)
d3 [%] | 90(10) | 60(6) | 55(3) | 49(2)

| TIK] [ 973 | 1073 | 1173 | 1273 |
Al%] [ 27,2(7) [ 27,2(5) | 28,1(4) | 26,3(4)
v [MHz| | 28,8(3) | 28,6(3) | 28,8(3) | 28,8(3)
o1 |%] 42(3) 2,5(2) | 2,6(2) | 2,6(2)

fo (%] | 35(2) | 28,7(8) | 22,8(7) | 20,0(7)
vy [MHz| | 34,6(4) | 34,7(4) | 35,0(4) | 35,7(4)
8 % | 15,1(7) | 13,9(6) | 13,8(7) | 13,2(9)
Fs (%] [38,3(7) | 44,1(5) | 49,1(4) | 53,2(7)
vs [MHz] 312( ) | 317(3) | 319(3) | 318(3)
d3 [%] | 9,9(5) | 89(3) | 86(2) | 85(2)

Tabelle 5.1: Verdnderung der Fitparameter der verschiedenen Sondenumgebungen in
AIN durch die Ausheilschritte bei den angegebenen Temperaturen. (Bei
298 K stehen die Parameter der Probe nach der Implantation.)

An diese R-Werte lassen sich theoretische Kurven anpassen, welche die Parameter
in Tab. 5.1l und Abb. 5.3 liefern.

Fiir einen gut angepassten Fit waren drei einkristalline Anteile notig; ein lang-
samer, um die langsame Modulation des R-Wertes zu beschreiben, ein schneller,
der die schnelle Modulation bewirkte, aber auch noch ein zweiter langsamer, ohne
den die Uberhohung der ersten langsamen Amplitude bei tiefen Ausheiltempe-
raturen nicht nachvollzogen werden konnte. Dessen Asymmetrieparameter n lag
zwischen 0,4 und 0,6. Dass die Annahme einkristalliner Anteile richtig ist, legen
Orientierungsmessungen nahe, die im Anhang (Abschnitt aufgefiihrt sind.

Der Anteil f; steigt von 7,5(9)% direkt nach der Implantation durch das Ausheilen
zundchst stark an, bei hoheren Ausheiltemperaturen ist der Anstieg langsamer
bis nach 1273 K 26,8(4)% erreicht werden.

Direkt nach der Implantation befinden sich 59(2)% der Sonden in einer Umge-
bung mit gestortem EFG, dieser Anteil fy reduziert sich durch das Erhchen der
Ausheiltemperatur schrittweise, bis er schlieklich 20,0(7)% betréagt.
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Abbildung 5.3: Parameter der Sondenumgebungen in AIN nach den einzelnen Aus-
heilschritten.
Es werden drei verschiedene einkristalline Anteile benétigt, zwei EFGs
sind axialsymmetrisch zur c-Achse, fo hat ein 7. Schon bei tiefen Aus-
heiltemperaturen wandeln sich die anderen Anteile in den ersten An-
teil um. Auffallig ist aber der Anstieg des dritten Anteils auf Kosten
des zweiten.
Der Verlauf der Dampfung und der Kopplungskonstanten legt ein
Ausheilen der Gitterschidden nahe.
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Ab einer Ausheiltemperatur von 773 K wird im R-Wert-Spektrum die schnelle,
stark gedampfte Frequenz sichtbar, deren Anteil f3 mit dem weiteren Ausheilen
von 26,4(8)% nach 773 K auf 53,2(7)% beim letzen Temperschritt zunimmt. Bei
tieferen Anlasstemperaturen ist diese Sondenumgebung zwar auch vorhanden,
sie dufsert sich in dem steilen Anstieg bei kleinen Zeiten, der Anteil der Sonden
in dieser Umgebung lasst sich wegen der groffen Dampfung aber nicht sehr gut
anpassen. Aus demselben Grund lésst sich ihre Kopplungskonstante vz schlecht
bestimmen. Nach der Implantation betrégt sie etwa 95(4) MHz und steigt schnell
an, bis sie nach 773 K 274(3) MHz erreicht. Innerhalb der néachsten Temperschrit-
te steigt sie auf 318(3) MHz.

Die Kopplungskonstante des ersten Anteils 14 bleibt wéhrend des Temperpro-
gramms im Rahmen der Fehler konstant, es ist allenfalls ein minimaler Riickgang
auf 28,8(3) MHz zu verzeichnen. Die Frequenz v, nimmt nach den ersten Temper-
schritten bis 673 K von 43,7(5) MHz auf 34,4(3) MHz ab, danach steigt sie wieder
langsam auf 35,7(4) MHz.

Direkt nach der Implantation erfahren alle Anteile eine relativ hohe Dampfung,
die schon mit den ersten Temperschritten stark abnimmt, speziell reduziert sich
41 von 15,0(3)% auf 2,6(2)%, 02 von 40(2)% auf 13,2(9)% und d3 von 90(10)%
auf 8,5(2)% nach dem letzten Temperschritt. Der groke Sprung in d3 nach 773 K
kénnte an den verschiedenen verwendeten Proben liegen.
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5.1.3 Temperaturabhingige Messungen an AIN

Zur Untersuchung der Temperaturabhéngigkeit der Sondenumgebungen wurde
eine weitere AIN-Probe mit 3,5 yum Schichtdicke unter 10° mit 160keV 'In im-
plantiert und bei 1000°C unter Ny-Fluss 120 s lang ausgeheilt. Anschliefend wurde
der R-Wert gemessen. Danach konnten die temperaturabhidngigen Messungen im
Kyostaten unter Vakuum, danach im Ofen unter No-Flufs durchgefiihrt werden.
Bei den Tieftemperaturmessungen wurden minimal 25 K erreicht, weitere Mess-
temperaturen waren 60 K, 85 K, 150 K, 227 K und 300 K. Ofenmessungen wurden
bei Raumtemperatur, also 295 K, 472 K und dann in 200 K Schritten bis 1073 K
durchgefiihrt.
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Abbildung 5.4: R-Wert-Spektren von AIN bei einigen ausgewéhlten Temperaturen.
Die gesamte Messreihe befindet sich im Anhang (Abschnitt [A.g)).
Auch bei 25K ist die schnelle Frequenz trotz starker Ddmpfung we-
gen des steilen Anstiegs des R-Wertes deutlich sichtbar. Bei hoheren
Temperaturen wird sie langsamer und weniger gedampft, bis sie bei
1073 K nicht mehr von der langsamen Frequenz zu unterscheiden ist.
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| TIK] | 25 | 60 | 8 | 150 [ 227 | 300 |
ful%] 122,7(7) [22,6(7) [ 24,7(7) [ 24,8(7) | 26,2(7) | 26,4(5)
v [MHz] | 26,4(3) | 26,4(3) | 27,0(3) | 27,4(3) | 27,7(3) | 27,9(3)
5 (%] | 4,905) | 4,6(5) | 45(4) | 3,92) | 3,6(3) | 2,3(2)
fo [%] 1269(8) | 26,6(8) | 26,7(8) | 26,7(8) | 29(1) | 30,8(9)
vy [MHz| | 30,2(3) | 30,3(3) | 31,3(3) | 32,0(3) | 32,8(3) | 32,9(3)
8 (%] | 81(3) | 9,0(3) | 11(1) | 14,0(1) | 14,5(9) | 14,2(7)
fs 1% | 45(1) | 46(1) | 49(1) | 49(1) | 45,0(8) | 42,9(6)
vy [MHz| | 249(2) | 265(5) | 313(7) | 313(3) | 323(3) | 307(3)
03 [%] | 43,2(3) | 40,0(7) | 35(2) | 28,6(9) | 13,4(7) | 9,5(3)
fa 1% | 52((2) | 5,0(2)
vy [MHz| | 403(4) | 407(4)
04 [%] | 2,9(5) | 3,1(5)

| TIK] | 295 | 473 | 673 | 873 | 1073 |
fi[%] |26,6(8)]30,8(6)] 35(1) | 82(4) 100
vi [MHz| | 27,0(3) | 28,0(3) | 30,1(3) | 33,2(3) | 34,4(3)
51 (%] | 3,003) | 3,1(3) | 4,5(3) | 6,0(2) | 5,6(2)
fa [%] 31(2) | 31(2) | 32(2)
vy [MHz| | 31,7(3) | 34,1(3) | 34,9(5)
S [%] | 7,6(8) | 9,3(4) | 15(1)
f3 %] | 42,4(9) | 38,2(5) | 33,4(9) | 17,7(
vs [MHz| | 308(3) | 250(3) | 186(2) | 81,7(
55 (%] | 10,0(5) | 8,8(3) | 6,4(4) | 30(2)

Tabelle 5.2: Fitparameter der verschiedenen Sondenumgebungen in AIN bei den un-
terschiedlichen Messtemperaturen.
In der oberen Tabelle befinden sich die Parameter der Kryostatmessun-
gen, in der unteren die der Ofenmessungen.

Die wiederholte Messung bei Raumtemperatur (Anhang war notig, um sicher
zu stellen, dass die Probe nicht zu sehr dejustiert war, denn ihre Positionierung
gestaltete sich in Ofen und Kryostat schwieriger. Eine Dejustierung hétte sich
z.B. in einer Verdnderung der Anisotropie bemerkbar gemacht.

Erneut wurden die Spektren mit drei einkristallinen Anteilen angepasst, dabei
ergaben sich die Fitparameter in TabJ5.2) und AbbJ5.5

Der erste Anteil f; ist bei 24 K 22,7(7)%. Er steigt bis 673 K auf 35(1)% und bei
weiterer Temperaturerhohung stark auf 100% bei 1073 K. Dieser starke Anstieg
geschieht auf Kosten von f; und f3. Sie verschwinden bei hohen Temperaturen.
Der Anteil f; betragt bei 24 K 26,9(8)% und nimmt bis 673 K langsam auf 32(2)%
zu. Danach ist er nicht mehr notig, um einen gut angepassten Fit zu erhalten.
Auch der dritte Anteil, der in den R-Wert-Spektren schon bei 873 K nicht offen-
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Abbildung 5.5: Temperaturabhéngigkeit der Parameter der Sondenumgebungen in
AIN. Unterhalb 300K erfolgte die Messung im Kryostaten, dariiber
im Ofen. Bei Raumtemperatur ist jeweils von beiden ein Messpunkt
vorhanden.

Bei hohen Temperaturen reicht zur Beschreibung der Sondenumge-
bungen ein einziger schwach geddmpfter Anteil mit axialsymmetri-
schen EFG in c-Richtung aus. Dei anderen Kopplungskonstanten né-
hern sich der Frequenz dieses Anteils an.

Aulffallig ist die hohe Dampfung der schnellen Frequenz bei tiefen
Temperatuern und dass fiir einen guten Fit bei diesen Temperaturen
offensichtlich ein zusétzlicher vierter Anteil mit schneller Frequenz
und kleiner Démpfung nétig ist.
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sichtlich war, taucht bei 1073 K nicht mehr auf.

Die dritte Frequenz fallt bei der Temperaturerhohung so stark, dass sie von ihrem
Maximum, das bei 273 K etwa 323(3) MHz betrégt, auf 81,7(8) MHz bei 873 K zu-
riickgeht. Bei 1073 K wird sie nicht mehr bendtigt, es ist davon auszugehen, dass
sie mit der Gitterfrequenz zusammenféllt. Bei Temperaturen unterhalb 200 K f&llt
vy auf 249(2) MHz und scheint ein 7 von ca. 0,4 zu haben. Dies ist aber wegen der
hohen Dampfung bei diesen Temperaturen schlecht zu bestimmen. Gleichzeitig
scheint eine vierte Art Sonden bei Temperaturen von 20 K und 60 K aufzutreten
mit einem Anteil von ca. 5,0(2)% und v4 ~ 405(4) MHz, ihre Dampfung ist mit
ca. 3,0(5)% schwach.

Im untersuchten Temperaturbereich steigt v, von 26,4(3) MHz auf 34,4(3) MHz
kontinuierlich an, v steigt von 30,2(3) MHz auf 34,9(5) MHz. Man erkennt auch
hier eine Anné&herung der beiden Frequenzen. Darum werden sie bei 873 K auch
nicht mehr unterscheidbar.

Auftillig ist, dass die Dampfung der schnellen Frequenz ab 200 K zu niedrigen
Temperaturen sehr stark steigt.

5.1.4 Diskussion

Ausheilverhalten

Bei der Untersuchung des Ausheilens unterliegen die EFGs der einzelnen Sonden-
umgebungen direkt nach der Implantation einer relativ breiten Verteilung um den
Mittelwert (dufsert sich in der starken Dampfung), die im Laufe des Ausheilens
immer schmaler wird. Dies spricht dafiir, dass anfangs durch die Implantation die
Umgebung der Sonden geschéidigt ist und durch das Tempern einheitlicher wird,
also ausheilt.

Auch der Verlauf der langsamen Frequenzen legt dies nahe: Die erste langsame
Frequenz lisst sich als regulire Gitterumgebung eines ''In-Atoms deuten, wel-
ches, wie bereits RBS-Messungen [LORO02| zeigten, zu 90% substitutionell auf
Al-Gitterplatzen eingebaut wird. Dieser Anteil lief sich durch das Ausheilen aber
nur auf 26,8(4)% erhohen. Bemerkenswert ist, dass dies zum Grofteil schon bei
niedrigen Ausheiltemperaturen bis 673 K geschieht. Aus der Kopplungskonstan-
te v1 = 28,8(3) MHz erhélt man unter Beriicksichtigung des Sternheimerfaktors,
der einen Einfluss der Polarisation der Hiillenelektronen beriicksichtigt [FEIG9]
V.. = 4,8(1) - 10" -%;. Lorenz hatte ihn zu V.. = 5,5(2) - 10" bestimmt
[LORO2].

Die zweite langsame Frequenz féllt bei diesen Ausheiltemperaturen stark von
43,7(4) MHz auf 34,4(3) MHz ab, dies spricht fiir das Ausheilen einer gestérten
Umgebung, die einer reguldren Umgebung des substitutionellen Gitterplatzes im-
mer dhnlicher wird. Die héhere Frequenz und Dampfung als in der Umgebung
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der ersten Sonden sprechen aber fiir das Vorhandensein eines Defektes. Auch das
n von 0,5(1) legt dies nahe. Diese Sonden lassen sich also als '''In-Atome deuten,
die zwar auch auf einem substitutionellen Al-Gitterplatz eingebaut werden, aber
eine zuséatzliche kleine Wechselwirkung erfahren, die nicht entlang der c-Achse
gerichtet ist. Der Anteil der Sonden in dieser Umgebung nimmt mit dem Tem-
pern stark ab bis auf 20,0(7)%.

Er geht aber nicht in ungestorte Sonden iiber, sondern seine Abnahme fiihrt zu
einer starken Erhohung des dritten Anteils mit viel hoherer Frequenz, also grofie-
rem EFG. Dieser ist wegen 1 = 0 auch wieder entlang der c-Achse ausgerichtet.
Dies deutet an, dass durch das Tempern die schwache Stérung der Sonden auf
dem Gitterplatz in eine starkere iibergeht.

Als Ursache konnte man sich einen Defekt vorstellen, der sich zunéchst nach
der Implantation hauptséchlich nicht in der direkten Umgebung der Sonde be-
findet, sondern auf dem tibernéchsten Stickstoff-Gitterplatz, beispielsweise eine
Stickstoff-Leerstelle. Noch weiter entfernte Defekte werden durch die T%— Abhén-
gigkeit des EFG nicht mehr detektiert. Dadurch ist der Einflufs dieser N-Leerstelle
auf den EFG am Sondenort nur noch klein und auch nicht entlang der c-Achse
gerichtet, was sich in n # 0 dufert.

Die Messungen legen nahe, dass im Verlauf des Ausheilens die Leerstelle ab ca.
700 K sehr mobil wird, diffundiert und an der Sonde eingefangen wird. Durch die
grofere Ndhe zur Sonde beeinflusst sie den EFG am Sondenort nun viel starker,
was sich in der stark erhohten Frequenz dufert.

Weil nun die Gruppe III-Nitride keine ideale Wurtzitstruktur besitzen, sondern
die Bindungsldngen in c-Richtung kiirzer sind, ist es giinstiger, die Leerstelle in
c-Richtung von der Sonde aus einzubauen. Dadurch verschwindet das n wieder.
Es liegt nahe, dass es durch den Einbau der grofseren Indiumatome auf dem
Aluminium-Gitterplatz zur Verzerrung des reguldren AIN-Gitters kommt. Der
Kovalenzradius des Indiums ist mit 144 pm fast um 25% grofer als der von Alu-
minium (118 pm). Diese Gitterverzerrung wirkt anziehend auf Defekte, die einen
kleineren Radius als die umgebenden Stickstoffatome haben und diese ersetzen.
Sie ermoglichen durch ihren Einbau eine gewisse Relaxation des verzerrten Gitters
und werden daher an der Sonde eingefangen. Dies wiirde beispielsweise fiir eine
Stickstoff-Leerstelle zutreffen. Der bevorzugte Einbau in c-Richtung riihrt daher,
dass durch die kiirzere Bingungsldnge der Relaxationseffekt maximal wird.

In diesem Modell befinden sich alle Sonden an einem substitutionellen Gitterplatz,
dieser ist nach den vorangegangenen RBS Messungen ein Al-Gitterplatz.

Mit folgenden Uberlegungen lisst sich grob abschétzen, dass unter den obigen
Annahmen die Gréfenordnungen der gemessenen Wechselwirkungen reproduziert
werden kénnen.
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Abbildung 5.6: Abstand einer Leerstelle am néchsten und {iberndchsten Stickstoff-
Gitterplatz

Die Leerstelle am nichsten N-Gitterplatz ist b = u - ¢ = 1,903 A von der Sonde
entfernt.
Die Leerstelle am iiberndchsten N-Gitterplatz befindet sich in einem Abstand
d = 4,895 A. Die Berechnungen befinden sich im Anhang (Abschnitt |A.9)).
Nun verhalten sich die EFGs, die durch die gleichen Defekte in verschiedenem
Abstand erzeugt werden wegen der T%—Abhéngigkeit, wie das inverse Verhaltnis
der Abstédnde hoch 3. Es ist

Ay, d®  (489,5pm)® 6.9

Avy, b (190,3pm)3
Dabei sind Av, und Ay, die Verdnderungen der Kopplungskonstante im Ver-
gleich zur Sonde auf einem ungestorten Gitterplatz, die sich durch die Leerstelle
am néchsten N-Gitterplatz im Abstand b, bzw. am {ibernéachsten im Abstand d
ergeben.
Wenn also die Leerstelle am nédchsten N-Platz eine Erhohung der ungestorten
Kopplungskonstante von 29 MHz auf 318 MHz bewirkt, ist Ay, = 290 MHz.
Dann miisste gelten: Ay, = %%HZ = 17,2 MHz. Das heifst, durch eine Stick-
stoffleerstelle im Abstand d konnte am Sondenort maximal eine Kopplung von
ca. 46 MHz gemessen werden.
In Wirklichkeit wird sie kleiner sein, denn weil die Leerstelle auf dem iibernéchs-
ten N-Platz nicht in c-Richtung liegt, kann man deren Einfluf hier nicht einfach
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zur Kopplungskonstanten des Gitters addieren, man miisste die Uberlagerung
der Tensoren des Gitter-EFG und des Defekt-EFG im Punktladungsmodell be-
trachten. Dabei erhielte man eine kleinere Kopplungskonstante. Auch mit dieser
genaueren Herangehensweise vernachéssigt man dennoch die Relaxation des AIN-
Gitters auf Grund des Sonden- oder Defekteinbaus. Wegen der 7%,—Abhéingigkeit
des EFG wirken sich aber kleine Veréinderungen der Atompositionen bereits stark
auf ihn aus.

Weil das Punktladungsmodell diesen erheblichen Effekt der Gitterrelaxation nicht
berticksichtigt, verspricht dessen Anwendung keinen groferen Erfolg als die grobe
Abschétzung der Kopplung von ca. 46 MHz.

Die gemessene Kopplungskonstante betrégt ca. 36 MHz. Also reproduziert das
Modell zumindest ihre Grofenordnung. Der Unterschied mag wie gesagt darin
begriindet sein, dass diese geometrische Abschétzung keinerlei Relaxation des
AIN-Gitters auf Grund des Sonden- oder Defekteinbaus beriicksichtigt.

Auch liegt es nahe, dass die Leerstelle in c-Richtung einen zur c-Achse axialsym-
metrischen EFG bewirkt, aber die Leerstelle auf dem iibernéchsten Stickstoffplatz
diese Axialsymmetrie zerstort, was sich in diesem Fall dann in einem 1 # 0 dufiert
und im Einklang mit den Messergebnissen ist.

Temperaturabhingigkeit

Bei den temperaturabhéngigen Messungen liefte sich der Riickgang von f3, also
des Sondenanteils mit hoher Frequenz damit erkléren, dass bei héheren Messtem-
peraturen geniigend Energie aufgebracht wird, damit die Stickstoff-Leerstelle den
energetisch giinstigen ndchsten Stickstoffplatz verlassen kann. Damit erhoht sich
der Anteil an Sonden mit reinem AIN-Gitter-EFG, bis sich bei 1073 K alle Sonden
in einer reguldren Gitterumgebung befinden. Das Gitter wére also ausgeheilt.
Verwunderlich bleibt dann aber die Reversibilitéit dieses Vorganges, denn es stell-
te sich heraus, dass bei nachfolgender erneuter Raumtemperaturmessung das
R-Wert-Spektrum und damit die Parameter reproduzierbar sind. Die Spektren
dieser Messung befinden sich im Anhang (Abschnitt . Diese Reversibilitat
ware bei einer Ausdiffusion der Stickstoff-Leerstelle nicht gegeben. Sie muss also
an die Sonde gebunden bleiben. Daraus ldsst sich herleiten (Anhang , dass
ihre Bindunsenergie an die Sonde mehr als 4,0 eV betragen muss.

Auch der Verlauf der Kopplungskonstanten ist sehr auffillig. Die Gitterfrequenz
zeigt wie schon an GaN beobachtet wurde [LOR02| eine T3-Abhiingigkeit.
Diese hat die Form

v(T)/v(0) =1— BT?

Nach Abb. ergibt sich ein mittleres B = —1,08(6) - 10~ K~2. Der Wert von
v(0) héngt von der Justierung der Probe in Kryostat oder Ofen ab.
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Abbildung 5.7: Abhéngigkeit der Gitterfrequenz von der Temperatur. Im linken Teil

des Diagramms befinden sich die Messwerte im Kryostaten, rechts
davon die im Ofen.
Die Verdnderung der Gitterfrequenz mit der Temperatur ldsst sich
durch einen Term der Form v(7T)/v(0) =1 — BT? beschreiben. Der
Unterschied in den Gitterfrequenzen in Kryostat und Ofen liegt an der
ungenauen Justierung. Der qualitative Verlauf ist aber vergleichbar.
Innerhalb der Fehlergrenzen erhélt man fiir beide Temperaturbereiche
die gleiche Steigung, es ist B = —1,08(6) - 107° K= 3.

Diese Temperaturabhéngigkeit der Frequenz lasst sich nicht durch Gitterexpan-
sion erkldren, denn in diesem Fall miisste die Frequenz langsamer werden. Auch
ein Beitrag zuséatzlicher thermisch angeregter Leitungselektronen ist vernachlas-
sighar wegen der hohen intrinsischen Ladungstragerdichte. Die T’ %—Abhéingigkeit
der Kopplungskonstanten legt nahe, dass diese Beeinflussung des EFG von Git-
tervibrationen herriihrt.

Was ebenfalls auffillt, ist der Ubergang der anderen Frequenzen in die Gitterfre-
quenz. Die schnelle Frequenz vs féllt dabei sehr stark. Dies ist keinesfalls mit der
thermischen Gitterexpansion erklarbar.

Ein Ansatz, um das Verschwindens aller EFGs aufser dem des Gitters zu erkléren,
ist das Modell eines dynamischen Defektes, welcher an der Sonde eingefangen
wurde. Dieses Modell wurde schon diskutiert [LOR02| und bereits in anderen
Systemen (z.B. H in Si [DEI93]) beobachtet. Die genaue Theorie findet sich bei
Blume und Evenson et al. [BLUGS|, [EVE9Q].
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Bei niedrigen Temperaturen ist der Defekt an seiner Position praktisch eingefro-
ren und verursacht am Sondenort einen statischen EFG. Wenn er keine bestimmte
Kristallrichtung bevorzugt, erzeugen viele dieser Defekte ein R-Wert-Spektrum,
das polykristallin wirkt und statisch gedampft ist.

Bei Temperaturerhohung reicht die thermische Energie, um den Defekt an andere
Positionen springen zu lassen. So lange die Sprungfrequenz im Verhéltnis zur Le-
bensdauer des Zwischenniveaus der v-y-Kaskade langsam bleibt, kann der Spin
der Sonde dem sich d&ndernden EFG folgen und die Richtungskorrelation geht
verloren. Dadurch verschwindet im R-Wert-Spektrum fiir grofsere t die Anisotro-
pie, die Dampfung wird also grof. Sie enthélt in diesem dynamischen Bereich
auch einen dynamischen Anteil. Das dufsert sich in der Storfunktion durch einen
zusétzlichen Exponentialterm, der von der Sprungfrequenz abhéngt.

Bei noch héheren Temperaturen wird die Sprungfrequenz so grofs, dass die Sonde
dem Defekt nicht mehr folgen kann. Bewegt er sich auf dquivalente Positionen,
so mitteln sich die wahrend des Beobachtungszeitraums nur in der Richtung va-
riterenden EFGs des Defektes weg und die Sonde misst den Gitter-EFG.

In diesem Modell liefe sich der Frequenzverlauf und die Reversibilitdt der Tempe-
raturerhohung erkléren. Nur sollte der Verlauf der Dampfung bei einer bestimm-
ten Temperatur ein Maximum haben. Dies ist hier nicht der Fall; sie steigt zwar,
je tiefer man abkiihlt, doch gibt es bis 25 K keine Temperatur, ab der sie wieder
sinkt. Vielleicht wére das erst bei noch tieferen Temperaturen der Fall. Um dies
zu iiberpriifen, sind in Zukunft Messungen bei 4,2 K geplant.

Es féllt aber auf, dass bei tieferen Temperaturen ab 60 K ein zusétzlicher einkris-
talliner Anteil f; bendtigt wird, um gut angepasste Fits zu erhalten. Die zuge-
horige Kopplungskonstante ist mit iiber 400 MHz sehr hoch und hat eine geringe
Déamfung von 3%. Die andere schnelle Frequenz ist bei diesen Temperaturen im
250 MHz Bereich und hat ein n = 0, 4. Es lasst sich wegen seiner hohen Dampfung
nicht sehr genau angeben.

Nun ist das AIN-Gitter kein ideales Wurtzitgitter, die Tetraederecken sind al-
so nicht vollig equivalent. Genauer gesagt, ist die Bindungslédnge in c-Richtung
bei Raumtemperatur 1,903 A, in den anderen Richtungen aber 2,237 A (An-
hang . Die thermische Kontraktion bewirkt bei 25 K eine Verringerung im
Promille-Bereich, kann also vernachlissigt werden. Eine Stickstoff-Leerstelle in
diesen verschiedenen Absténden miisste am Sondenort in c-Richtung wegen der
%—Abhéngigkeit einen EFG erzeugen, der 1,6 mal grofer ist als der in Richtung
der langeren Bindungen. Das ist genau der Faktor, um den sich die beiden schnel-
len Frequenzen unterscheiden.

Hier blieb noch der Gitter-EFG aufser Acht. Beriicksichtigt man ihn, so lasst sich
berechnen, dass eine Leerstelle am néchsten N-Gitterplatz in c-Richtung eine
Erhohung der Kopplung um 370 MHz bewirkt. Zusammen mit dem Gitter-EFG
verursacht sie eine Kopplung mit maximal 260 MHz, wenn sie sich stattdessen an
einem der anderen néchsten N-Plédtze der Sonde befindet. Dieser Wert stimmt
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schlechter mit dem Messwert iiberein als die anféangliche Abschétzung, liegt aber
nur 4% dariiber. Wieder wurde der maximale Effekt der Leerstelle nur grob ab-
geschiitzt, ohne Beriicksichtigung der tensoriellen Uberlagerung der EFGs oder
der Gitterrelaxation.

Der Verlauf der schnellen Frequenzen bei immer hoheren Messtemperaturen lie-
e sich nun wie oben dargestellt durch eine dynamische Leerstelle interpretieren,
welcher der Spin der Sonde immer schlechter folgen kann, bis sich die Defekt-
EFGs im Grenzfall wegmitteln. Beim Abkiihlen kommt es aber darauf an, ob die
Leerstelle nun in c-Richtung von der Sonde eingefroren wird, oder in den anderen
Bindungsrichtungen. Der statische axialsymmetrische EFG in c-Richtung verur-
sacht einen einkristallinen, schwach gedampften Anteil, die statischen EFG in
den anderen nichsten N-Richtungen erzeugen einen Anteil mit 7, der aber auch
nur eine geringe Dampfung haben diirfte. Das ist nicht mit der hohen Damp-
fung zu vereinbaren, die der dritte Anteil erfahrt. Unerklérlich bleibt auch der
geringe Anteil mit ganz schneller Frequenz, erwartet wiirde aus geometrischen
Griinden mindestens ein Viertel der Defekte in c-Richtung, eher aber mehr, weil
dort die energetisch giinstigste Position fiir eine Leerstelle wére, welche wegen
der Gitterverzerrung an die Sonde gebunden ist.

Mogliche Defekte

Die vorigen Uberlegungen gingen von einer Leerstelle am Stickstoffplatz aus. Nun
wurde die letzten Jahre kontrovers diskutiert, ob intrinsische Stickstoff-Leerstellen
in n-leitendem GaN und AIN auf Grund ihrer hohen Bildungsenthalpie (ca. 2 eV
in GaN) iiberhaupt eine Rolle spielen. Andere intrinsische Defekte wie Zwischen-
gitteratome oder Antisite-Defekte haben noch hohere Bildungsenthalpien und
sind damit noch unwahrscheinlicher [VAN04].

Oft sieht die Literatur den Grund fiir die unbeabsichtigten n-leitenden Eigen-
schaften im Einbau von Sauerstoff auf dem N-Gitterplatz, wo er als Donator
wirkt. Er kommt nach der Herstellung in Konzentrationen von 1% vor [MOR99].
Solche Donatoren kénnen in Halbleitern sogenannte DX-Zentren bilden. Dabei
steht das D fiir Donator und das X fiir eine andere Komponente. Durch Wechsel-
wirkung der Elektronenhiillen der beteiligten Atome ergibt sich fiir den Donator
eine stabile und eine metastabile Position im Kristall (Abb. [5.§).

Warum sollte aber der Sauerstoff, dessen Kovalenzradius nicht viel kleiner als der
des Stickstoffs ist, durch die Gitterverzerrung um die Sonde so stark an diese
gebunden werden? Selbst wenn das der Fall wére liegen nach Abb. aber beide
Positionen des Sauerstoffs in Richtung der c-Achse, konnten also keinen EFG mit
1 # 0 erzeugen. Auch ist der Unterschied in den Absténden zu klein, um so eine
grofse Differenz in den Defekt-EFGs zu verursachen. Auferdem wére die stabile
Lage diejenige, die von der Sonde weiter entfernt ist, also den kleineren EFG ver-
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Abbildung 5.8: Links: Metastabile Position eines Sauerstoffatoms am Stickstoff-
Gitterplatz in AIN und stabile Lage in DX Konfiguration.
Rechts: Berechnete Energie des O-Atoms, abhéingig von der Auslen-
kung in c-Richtung vom N-Gitterplatz. Beide Bilder aus [VANO4].
Es wird deutlich, dass O zwei mogliche Positionen im Gitter einneh-
men kann.

ursacht. Beim Tempern miissten aber die Defekte in die stabile Position gebracht
werden, das widerspricht der beobachteten Zunahme des Anteils mit schneller
Frequenz.

Ein weiterer haufiger Defekt in Festkorpern ist Wasserstoff. Bei der Herstellung
kommt das wachsende AIN mit grofen Mengen Wasserstoff in Kontakt, sodass er
auch in hohen Konzentrationen eingebaut werden kann. Auch Wasserstoff kann
verschiedene Positionen im Gitter einnehmen (s. Abb. und somit zwei ver-
schiedene Defekt-EFGs verursachen, von denen einer axialsymmetrisch ist, der
andere nicht. Durch das Tempern konnte der Wasserstoff dann den stabilen Platz
einnehmen.

Andererseits sollte bei den hohen verwendeten Ausheiltemperaturen von 1273 K
der Wasserstoff bereits ausdiffundiert sein und bei dem hohen Temperschritt und
in den temperaturabhéngigen Messungen keine Rolle mehr spielen.

Die bisherigen Arbeiten, welche die Stickstoff-Leerstelle als Defekt ausschliefien,
gingen immer von positiv geladenen Leerstellen aus (3+, 1+4). Eine relativ neue
Veréffentlichung zu GaN [GANO6] betrachtet mittels Dichtefunktionaltheorie die
Bildungs- und Aktivierungsenergien von Stickstoff-Leerstellen in negativem La-
dungszustand. Sie kommt zu dem Schluss, dass ihre Bildung gegeniiber ande-
ren intrinsischen Defekten energetisch begiinstigt ist und auch Diffusionsprozesse
iiber deren Wanderung zu Stande kommen miissen, da ihre berechnete niedrige
Aktivierungsenergie der Leerstellendiffusion von 3,53(75) eV gut tibereinstimmt
mit der beginnenden Zersetzung des Halbleiters bei Temperaturen ab 900°C.
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Abbildung 5.9: Einbau des Wasserstoffatoms an verschiedenen stabilen Platzen in
GaN nach [VANO4|, der Einbau erfolgt in AIN analog.
In n-leitendem Material verhélt sich Wasserstoff als Akzeptor, H™ ist
der stabile Ladungszustand. Die stabile Position ist die anibinden-
de Position nahe dem Ga (oder Al). Energetisch ungiinstiger ist der
Einbau des H™ in der Mitte der Ga(Al)-N-Bindung da hierfiir eine
zusétzliche Energie von 3,4 €V bendétigt wird.

5.2 Messungen an InN

Aufer der Probe mit 0,1 ym Schichtdicke wurden alle Proben unter einem Winkel
von 10° mit 160 keV "'In implantiert. Die 0,1 um Probe wurde nur mit 80keV
implantiert um sicher zu gehen, dass keine Sonden ins Substrat gelangen. Bei
der Implantationsenergie von 160keV sollte die mittlere Reichweite der Sonden
in InN laut SRIM 44,1 nm betragen, mit einem Staggling von 20,7 nm. Die maxi-
male Reichweite liegt unter 130 nm. Bei der Implantationsenergie von 80 keV ist
mittlere Reichweite der Sonden in InN laut SRIM 25,4 nm, mit einem Staggling
von 12,2nm. Die maximale Reichweite liegt hier unter 80 nm.

5.2.1 Temperprogramm an InN

An den Proben wurden isochrone Ausheilprogramme durchgefiihrt.

Dazu wurden sie mit proximity cap fiir jeweils 120s unter Ng-Fluss von 473 K
bis 873 K in 100 K-Schritten erhitzt, zwischen den Ausheilschritten wurden die
R-Wert-Spektren aufgenommen. Bei den Spektren der 0,1 pm dicken InN-Probe
ergaben sich gegeniiber denen der Probe mit GaN-Pufferschicht praktisch keine
Verdanderungen, daher wird auf sie nicht mehr gesondert eingegangen.
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Messungen an der 0,25 ym InN-Probe

Beim Ausheilprogramm der 0,25 um InN-Probe erhélt man die R-Wert-Spektren

in Abb. £.10l
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Abbildung 5.10: R-Wert-Spektren der 0,25 um dicken Probe InN nach einigen aus-

gewdhlten Ausheilschritten. Da sich die Spektren im Vergleich zur
zweiten Probe nicht gravierend unterscheiden, sei hier auf das voll-
standige Temperprogramm der zweiten InN-Probe im Anhang (Ab-
schnitt verwiesen. Die Fits der kleinsten Fehlerquadrate sind
als durchgezogene Linie eingezeichnet.

Das Spektrum ist selbst nach dem letzten Ausheilschritt noch stark
gedampft, aber noch hohere Temperaturen wiirden den Kristall zer-
storen. Der weniger gedampfte Anteil hat eine Frequenz von ca.
17MHz und taucht in dem Spektrum der anderen Probe nicht auf.
Es liegt nahe, dass sich hie In-Cluster gebildet haben kénnen, denn
diese Frequenz entspricht der von "In in In-Metall.

An diese R-Werte lassen sich theoretische Kurven anpassen, welche die Parame-
ter in Tab. und Abb. liefern. Um einen gut angepassten Fit zu erreichen
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| TIK] | 298 | 473 | 573 | 673 | 773 | 873 |
ful%] ] 28(1) [339(7) ] 41(1) | 57(2) | 68(2) | 67(2)
v [MHz| | 45,5(5) | 37,6(4) | 34,7(4) | 26,0(3) | 22,3(2) | 20,9(2)
& %] | 40(1) | 40(1) | 37(1) | 38(1) |37,1(8) | 29,6(6)
F %] | 6,0(4) | 89(5) [ 10,1(6) [ 8(1) | 51(4) | 6,9(4)
vy [MHz| | 29(1) |26,6(5) | 20,7(4) | 18,1(3) | 17,4(2) | 17,0(2)
& (%] | 32(4) | 33(3) | 16(2) | 11(2) 0 0
fs 1% | 66(1) |57,1(9) | 50(1) |35,7(8) |26,9(7) | 25,8(5)
vy [MHz| | 248(3) | 225(5) | 186(8) | 160(5) | 170(5) | 170(5)
3 (%] | 42(2) | 51(3) | 70(7) | 39(4) | 25(3) | 23(3)

Tabelle 5.3: Fitparameter der verschiedenen Sondenumgebungen in der 0,25 ym di-
cken Probe InN nach den angegebenen Ausheiltemperaturen. (298 K ent-
spricht der Probe direkt nach der Implantation.) Der dritte Anteil ist
polykristallin.

waren drei Anteile notig; ein langsamer, um die langsame, stark gedampfte Modu-
lation des R-Wertes zu beschreiben. Dessen Asymmetrieparameter 1 lag zwischen
0,3 und 0,4. Dazu kamen ein Anteil mit schneller Frequenz, der sich bei kleinen t
aufsert, aber auch noch ein zweiter langsamer, der die schwach gedampfte langsa-
me Modulation bei hohen Ausheiltemperaturen nachvollzog. Orientierungsmes-
sungen (Anhang legen nahe, dass der Anteil mit schneller Frequenz poly-
kristallin angenommen werden muss.

Durch das Tempern féllt der Anteil an Sonden in einer polykristallinen Um-
gebung von ca. 66(1)% direkt nach der Implantation auf 25,8(5)% nach dem
Temperschritt bei 873 K. Gleichzeitig steigt der einkristalline Anteil ohne Axial-
symmetrie f; von ca. 28(1)% auf 67(2)%. Der Anteil f, dessen Quadrupolkopp-
lungskonstante beim Ausheilen gegen 17 MHz geht, bleibt annédhernd konstant
unter 10%.

Das Absinken der Dampfung des zweiten Anteils von ca. 32(4)% auf praktisch 0%
nach dem letzten Temperschritt spricht fiir ein Ausheilen dieses Anteils. Anderer-
seits nimmt ¢§; wahrend des Ausheilprogrammes nicht sehr stark ab, sondern von
40(1)% nur auf 29,6(6)%. Der Verlauf der Ddmpung des polykristallinen Anteils
verwundert etwas, sie ist nach Tempern bei 573 K mit 70(7)% maximal und sinkt
erst dann.

Die Frequenzen sinken mit dem Tempern merklich. So fallt 14 von etwa
45,5(5) MHz auf 20,9(2) MHz, v5 von ca. 29(1) MHz auf 17,0(2) MHz und v3 sinkt
von 248(4) MHz auf 170(5) MHz. Die Frequenz von ca. 17,0(2) MHz entspricht
der von "'n in In-Metall. Diese betriigt in der Literatur 17,85(10) MHz [VTA90].
In der anderen Probe taucht diese Sondenumgebung nicht auf und es liegt na-
he, dass sich hier In-Cluster gebildet haben konnten, wie sie bereits in anderen
Untersuchungen beobachtet wurden [DOGO05).
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Abbildung 5.11: Parameter der Sondenumgebungen in der 0,25 ym dicken Probe InN
nach den einzelnen Ausheilschritten.
Der Anteil fo entspricht Sonden in einer In-Metall-Umgebung. Der
EFG der ersten Umgebung hat ein 1 # 0. Sein Ausheilen geschieht
auf Kosten der polykristallinen Umgebung. Die hohe Dampfung nach
dem Tempern und das 7 sprechen fiir eine schlechtere Kristallquali-
tat.
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Messungen an der InN-Probe mit GaN Pufferschicht

0,05

Beim Ausheilprogramm der InN-Probe mit GaN Pufferschicht erhélt man die
R-Wert-Spektren in Abb.
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Abbildung 5.12: R-Wert-Spektren der InN-Probe mit GaN-Pufferschicht nach einigen
ausgewéhlten Ausheilschritten. Das ganze Temperprogramm befin-
det sich im Anhang (Abschnitt [A.12)).
Genau wie bei der ersten Probe sind die R-Wert-Spektren stark ge-
dampft, die Frequenz im Bereich von 17 MHz tritt hier nicht auf.

An diese R-Werte lassen sich theoretische Kurven anpassen, welche die Parameter
in Tab. 5.4 und Abb. £.13liefern.

Um einen gut angepassten Fit zu erreichen waren bei dieser Messung nur zwei
Anteile notig; ein einkristalliner langsamer, um die langsame, stark gedampfte
Modulation des R-Wertes zu beschreiben. Dessen Asymmetrieparameter 7 lag bei
0,5 bis 0,6. Dazu kommt ein polykristalliner Anteil mit schneller Frequenz, der
sich bei kleinen t dufsert. Der zweite langsame Anteil, der die schwach gedampfte
langsame Modulation bei der ersten Probe nachvollzog war hier nicht nétig.

Da der Sondenanteil mit Kopplungskonstante von 17 MHz wegféllt, ist der Anteil
an Sonden mit der ersten einkristallinen Umgebung im Vergleich zu der ersten
Probe um diesen Betrag erhoht. Durch das Tempern steigt dieser Anteil f; von
ca. 36(2)% auf 74(1)%. In gleichem Mafe fillt der Anteil an Sonden in einer



5.2. Messungen an InN 45

100 120
. - f R ——
904 Verlauf der Anteile 1| 1107 Verlauf der Dampfung o,
= 80 ~® f,| 1004 A @3,
= i/i < 90 / \\
c 704 - © 0] \
c i”””’****—n. = / \
© 60- L 0] \
g 5 S
s 50- . N, 60- / \
sl 3 50 . ;
Ze]
S 5" ~_ 54018 —
* e € 30] T
—_— > .\.
2 20 S 20
(e E T
< 10 ‘@ 104
a
O T T T T T O T T T T T
400 600 800 400 1600 800
Tin[K] Tin [K]
50
Ny 250+ ﬁFrequenzverIauf aller Sonden N Verlauf der Frequenz v,
T 3 T 454 E
=, 2004 O = 40
£ LN £
o \§ Q0 .
2 150 ] B 35
o < 30
3 100 @ v, 3 \
> >
E E 25+ \.\
© 50 9] .
S — . 3 204
o e o
(0] = b [0}
— S
L 0 T T T T T L 15 T T T T T T
400 600 800 400 600 800
Tin[K] Tin[K]

Abbildung 5.13: Parameter der Sondenumgebungen in der InN-Probe mit GaN-
Pufferschicht nach den einzelnen Ausheilschritten.
Vernachldssigt man in den Messungen an der ersten Probe den Son-
denanteil mit In-Metall Umgebung, so ergibt sich ein qualitativ sehr
dghnlicher Verlauf der Fitparameter.
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| TIK] | 298 | 473 | 573 | 673 | 773 | 873 |
A% ] 36(2) [37,7(5) [ 52(1) [ 65(2) [ 72(2) | 74(1)
v [MHz] | 43(1) | 35,8(4) | 31,0(3) | 26,3(3) | 23,8(2) | 22,4(2)
5 (%] | 39(4) |39,6(8) | 40(1) |36,0(8) | 28,9(5) | 27,3(4)
1% | 64(3) |62,3(8) [ 48(1) |34,8(8) [ 28,1(6) | 26(1)
vy [MHz| | 239(10) | 199(3) | 212(7) | 191(6) | 164(6) | 160(7)
& (%] | 37(4) | 49(2) | 63(2) | 101(2) | 65(4) | 47(5)

Tabelle 5.4: Fitparameter der verschiedenen Sondenumgebungen in der InN-Probe mit
GaN-Pufferschicht nach den angegebenen Ausheiltemperaturen. (298 K
entspricht der Probe direkt nach der Implantation.) Der zweite Anteil ist
polykristallin.

polykristallinen Umgebung von ca. 64(3)% direkt nach der Implantation auf ca.
26(1)% nach dem Temperschritt bei 873 K.

Auch hier nimmt ¢; wihrend des Ausheilprogrammes nicht sehr stark ab, sondern
in ahnlichem Mafse wie bei der ersten Probe von ca. 39(4)% nur auf ca. 27,3(4)%.
Die Dampfung des polykristallinen Anteils zeigt ebenfalls ein Maximum mit ca.
101(2)%, hier nach dem Tempern bei 673 K.

Die Frequenzen sinken mit dem Tempern genauso wie oben. v; féllt von etwa
43(1) MHz auf 22,4(2) MHz und v, sinkt von etwa 240(10) MHz auf 160(7) MHz.

5.2.2 Temperaturabhingige Messungen an InN

Zur Untersuchung der Temperaturabhéngigkeit der Sondenumgebungen wurde
die bereits implantierte und ausgeheilte InN-Probe mit GaN-Pufferschicht wei-
terverwendet. Die Messungen wurden im Ofen unter No-Fluss bei den Tempera-
turen 295K, 473 K und dann in 100 K Schritten bis 773 K durchgefiihrt.

In Abb. sind einige R-Wert-Spektren dargestellt. Man sieht, dass bei Mess-
temperaturen von 773 K die Probe zerstort wird. Dort sieht die Sonde nur noch
zwei polykristalline Umgebungen, die sich in der Grofe der Kopplungskonstan-
ten unterscheiden. Erneut wurden die Spektren mit einem einkristallinen und
einem polykristallinen Anteil angepasst, dabei ergaben sich die Fitparameter in
AbbB.15l

Weder in den R-Wert-Spektren noch in den Fitparametern lésst sich eine Tempe-
raturabhingigkeit erkennen. Auch die Gitterfrequenz zeigte keine offensichtliche
Temperaturabhéngigkeit. Die Démpfung der polykristallinen Umgebung scheint
iiber den gesamten Temperaturbereich leicht zu steigen, was fiir eine Zerstérung
der Probe spricht. Man wiirde auch eine hohere Dampfung des einkristallinen An-
teils erwarten, da die Probe bei 773 K zerstort wird und der Zerstérung eine brei-
tere EFG-Verteilung vorangehen sollte. Beim Auswerten des R-Wert-Spektrums
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Abbildung 5.14: R-Wert-Spektren von InN bei einigen ausgewdhlten Temperaturen.
Bei Messtemperaturen bis 673 K zeigen die R-Wert-Spektren keine
Verénderungen. Das Spektrum bei 773 K sieht dagegen vollig anders
aus. Die Probe wurde bei dieser Temperatur langfristig zerstort.

bei 773 K erhélt man zwei polykristalline Anteile. Sie haben eine Kopplungskon-
stante von 119(1) MHz mit einem Asymmetrieparameter n = 0,7, die andere ist
157(2) MHz. Diese stimmen iiberein mit den Werten fiir '''In in In,O3 [DOGO3].

5.2.3 Diskussion

Der nach dem Ausheilen relativ grofe polykristalline Anteil von etwa 26% in
beiden Proben, als auch die grofse Démpfung und fehlende Axialsymmetrie der
einzigen anderen Sondenumgebung in InN, sprechen fiir eine schlechtere Kristall-
qualitét verglichen mit dem AIN. Interpretiert man trotz des n # 0 den einkris-
tallinen Anteil als Sonden auf einem reguldren In-Gitterplatz, dann tritt keine
weitere Umgebung auf, die man einem definierten Punktdefekt zuordnen kénn-
te. Das n und die hohe Dampfung legen nahe, dass jede Sonde durch Defekte
beinflusst wird, die aber nicht direkt an sie angelagert sind und dadurch nur eine
Erhohung der Dampfung verursachen, nicht aber eine zusétzliche Sondenumge-
bung.

Es ist nachvollziehbar, dass der Effekt des Anziehens weiter entfernter Defekte
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Abbildung 5.15: Temperaturabhéngigkeit der Parameter der Sondenumgebungen in

InN.

Die Parameter wurden nur bis zu 673 K eingetragen, da oberhalb
dieser Temperatur die Probe zerstort wurde. Dies dufert sich in
zwei polykristallinen Anteilen, deren Frequenzen 119(1) MHz und

157(2) MHz betragen.

Aufler der leichten Erhéhung der Dampfung ds des polykristallinen
Anteils sind unterhalb 673 K keine temperaturabhéngigen Veradnde-

rungen feststellbar.
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fiir In-Sonden auf In-Gitterplatzen nicht beobachtet werden kann. Er liefs sich
ja dadurch begriinden, dass die Sonde durch ihren Einbau im Gitter zu Gitter-
verzerrungen fiihrt, die eine Anziehung auf Defekte ausiiben, welche dann in der
Néahe der Sonde eine Gitterrelaxation bewirken. Diese Gitterverzerrung bleibt
beim Einbau der Sonde auf einem In-Platz aus.

Aus der Kopplungskonstante vy = 22,4(2) MHz der Probe mit Pufferschicht und
daher besserer Gitteranpassung erhélt man unter Beriicksichtigung des Sternhei-
merfaktors V., = 3,72(3) - 1015,

Es ist nicht ganz klar, ob die In-Cluster in der ersten Probe bereits vor der Im-
plantation vorhanden waren, oder erst durch die Implantation verursacht wurden.
Es liegt aber nahe, dass sie dann erst bei héheren Implantationsdosen auftreten
miissten. Andererseits ist InN aber sehr empfindlich gegeniiber der Implantations-
dosis. Bei Implantationen mit einer Dosis von 5- 10! Cm% bis 1-10'2 Cm% variierte
das Ergebnis so stark, dass im ersten Fall die genannten Spektren aufgenommen
werden konnten, bei den héheren Dosen war die Probe vollig zerstort. Diese Do-
sisangabe ist aber nicht sehr genau, da hierbei einfach der Teilchenstrom auf die
Gesamtflache der Probe umgerechnet wurde und nicht beriicksichtigt wird, dass
durch einen fokussierteren Strahl lokal viel héhere Dosen erreicht werden konnen.
Es ist davon auszugehen, dass bei hoheren Dosen die Probe ohne Bildung von
In-Clustern direkt zerstort wird und dass die Cluster in der ersten Probe bereits
nach deren Herstellung vorhanden waren.

Auffallig ist aber, dass abgesehen von den Sonden in den Clustern, beide Proben
ein sehr dhnliches Ausheilverhalten zeigen. Sie miissen also trotz verschiedener
Herstellungsverfahren und schlechterer Kristallqualitidt die restlichen Sonden in
gleichem Mafse in sehr &hnliche Umgebungen einbauen.

5.3 Messungen an GaN

Die GaN Probe wurde unter einem Winkel von 10° mit 160 keV ''In implantiert.
Bei dieser Implantationsenergie sollte die mittlere Reichweite der Sonden in AIN
laut SRIM 40,3nm betragen, mit einem Staggling von 15,9 nm. Die maximale
Reichweite ist ca. 100 nm.

5.3.1 Temperprogramm an GalN

Beim isochronen Ausheilprogramm wurde die Probe mit proximity cap fiir jeweils
120 s unter No-Fluss von 473 K bis 1273 K in 200 K-Schritten erhitzt, zwischen den
Ausheilschritten wurden die R-Wert-Spektren aufgenommen (Abb. [5.16]).
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Abbildung 5.16: R-Wert-Spektren von freistehendem GaN nach einigen ausgewihl-
ten Ausheilschritten. Das ganze Programm findet sich im Anhang

(Abschnitt [A.13)).

Nach dem Ausheilschritt bei 673 K wird eine langsame Frequenz
deutlich. Der lineare Anstieg bei kleinen t kommt durch eine zweite
langsame Frequenz zu Stande. Die schnelle, stark geddmpfte Modu-
lation bei hohen Ausheiltemperaturen lésst sich auf einen polykris-
tallinen Anteil zuriickfiihren.

An diese R-Werte lassen sich theoretische Kurven anpassen, welche die Parameter
in Tab. [5.5| und Abb. liefern. Um einen gut angepassten Fit zu erreichen wa-
ren drei Anteile n6tig: Ein langsamer, um die langsame Modulation des R-Wertes
zu beschreiben. Dazu kamen ein Anteil mit einer etwas schnelleren Frequenz, der
sich bei kleinen t in einem linearen Anstieg des R-Werts dufsert und ein zweiter,
noch schnellerer stark gedampfter Anteil, der bei hohen Ausheiltemperaturen
und kleinen t im Spektrum offensichtlich wird. Orientierungsmessungen (Anhang
legen nahe, dass der Anteil mit schneller Frequenz polykristallin angenom-
men werden muss.
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| TIK] | 298 | 473 | 673 | 873 | 1073 | 1273 |

fu %] 35(1) | 42(1) [41,5(9) [ 48,5(7)

v [MHz] 10,4(1) | 7,9(1) | 7.1(1) | 6,9(1)
& %) 35(1) | 22(1) | 4,3(6) 0
fa [ 40(1) | 39(2) | 40(1) |31,2(8)

vy [MHz| 17,5(9) | 12,6(2) | 11,2(1) | 10,5(1)
dy |%] 152(11) | 60(2) | 37(1) | 28(1)
fs 1] 100 100 | 25(1) |19,2(7) | 19,1(5) | 20,3(3)

vy [MHz| | 55,5(7) | 37,7(4) | 43(2) | 53(4) | 74(7) | 74(7)
53 (%] | 77(3) | 63(2) | 59(3) | 71(12) | 70(12) | 77(11)

Tabelle 5.5: Fitparameter der verschiedenen Sondenumgebungen in freistehendem
GaN nach den angegebenen Ausheiltemperaturen. (298 K entspricht der
Probe direkt nach der Implantation.) Der dritte Anteil ist polykristallin.

Diese Anteile lassen jeweils sich gut mit einem Asymmetrieparameter n = 0 an-
passen.

Direkt nach der Implantation ist die Umgebung der Sonden derart uneinheitlich,
dass sie sich zu 100% als polykristallin mit einer Dampfung von 77(3)% beschrei-
ben lésst. Dies bleibt auch nach dem ersten Ausheilschritt der Fall, die Dampfung
sinkt auf 63(2)%. Erst nach dem Ausheilen bei 673 K werden die verschiedenen
Sondenumgebungen einheitlicher. Ab jetzt lassen sich drei Umgebungen unter-
scheiden.

In der ersten befindet sich ein Sondenanteil von 35(1)%, dieser hat mit
10,4(1) MHz die kleinste Quadrupolkopplungskonstante. Sie ist mit 35(1)% am
wenigsten geddmpft. Der Anteil steigt nach dem letzten Ausheilschritt bis auf
48.5(7)%, die Frequenz fallt auf 6,9(1) MHz, die Dampfung wird sehr klein, laut
Fit 0%. So genau lasst sie sich aber nicht angeben, da fiir die Anpassung der
Parameter nur eine halbe Schwingungsperiode zur Verfiigung steht.

Der zweite Anteil ist bei 673 K 40(1)% mit einer Frequenz von 17(1) MHz. Dieser
Anteil bleibt wiahrend der Ausheilprogramms relativ konstant und sinkt im letz-
ten Temperschritt auf 31,2(8)%. Seine Freqenz fallt auf 10,5(1) MHz. Auch die
Démpfung dieses zweiten Anteils nimmt stark ab, von ca 152(11)% bei 673 K auf
28(1)% nach 1273 K.

Durch den Temperschritt bei 673 K féllt der Anteil f3 der Sonden in polykristalli-
ner Umgebung von 100% auf 25(1)%, im néchsten Schritt bei 873 K auf 19,2(7)%.
In dieser Gegend bleibt er beim weiteren Ausheilen. Seine Frequenz steigt von
37,7(4) MHz auf 74(7) MHz, die Dampfung liegt in einem Bereich von 77(11)%,
sie lasst sich schwer anpassen, daher auch die grofsen Fehler.
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Abbildung 5.17: Parameter der Sondenumgebungen in freistehendem GaN nach den
einzelnen Ausheilschritten
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5.3.2 Diskussion

Die Ergebnisse des Ausheilverhaltens von Indium-implantiertem GaN entspre-
chen im Wesentlichen denen der vorangegangenen Messungen [LOR02).

Der Anteil mit langsamer Frequenz, dessen Démpfung wéhrend des Ausheilpro-
grammes stark zuriickgeht, ldsst sich identifizieren als Sonden auf einem ungestor-
ten Ga-Gitterplatz. Den Gitter-EFG erhélt man aus der Quadrupolkopplungskon-
stanten vy = 6,9(1) MHz unter Beriicksichtigung des Sternheimerfaktors [FEIG9]
zu V., = 1,15(2) - 10-%;. Lorenz [LOR02] hatte ihn fiir GaN auf Saphirsubstrat
zu V., = 1,02(5) - 10255 bestimmt. Messungen an GaN, welches auf Si auf-
gewachsen war [PENOQT7| ergaben eine Gitterfrequenz von vy = 8,3(1) MHz und
damit V.. = 1,38(2) - 10"-%;. Der Gitter-EFG von freistehendem GaN liegt also
ziemlich genau dazwischen. Bei beiden Substraten liegt die Gitterfehlanpassung
bei 16%. Auf Saphir aufgewachsenes GaN ist in gleichem Mafe tensil verspannt
wie auf Si aufgewachsenes GaN kompressiv verspannt ist. Durch die daraus resul-
tiernde Verdnderung der Gitterkonstanten konnte sich dieser Unterschied in den
Gitterfeldgradienten ergeben.

Der zweite Anteil mit etwas schnellerer Frequenz und hoherer Dampfung kommt
dadurch zu Stande, dass sich in der Sondenumgebung Defekte befinden. Weil die-
ser Anteil sich in der Frequez nicht sehr von v; unterscheidet und stark gedampft
ist, ist er nicht deutlich im Spektrum sichtbar. Ob er tatsédchlich ein n = 0 hat,
ist daher nicht sicher zu sagen.

Eigentlich sollten statistisch verteilte Defekte eine Authebung der Axialsymmetrie
des EFG verursachen. Wenn die Defekte aber vorzugsweise wegen der verkiirzten
Bindungslédnge in c-Richtung in genau dieser Richtung an die Sonde angelagert
wiirden, bliebe die Axialsymmetrie erhalten. Die direkte Anlagerung eines Defek-
tes an die Sonde ist in diesem Fall aber unwahrscheinlich, sie wiirde sich in einer
viel hoheren Quadrupolkopplungskonstanten duftern. So bewirkt sie bei AIN eine
Frequenz, die mit 318 MHz ca. 10 mal grofer ist als die Gitterfrequenz. Hier ist v
mit 10,5 MHz nur um etwa 3,6 MHz grofer. Diese Erhohung gegeniiber der Git-
terfrequenz entspricht eher der Sondenumgebung in AIN, die dort mit Defekten
auf dem tiibernéchsten Stickstoffplatz in Verbindung gebracht wurde.
Andererseits sollte auch in GaN der Einbau der mit einem Kovalenzradius von
144 pm groferen Sonde auf dem Ga-Platz (Kovalenzradius: 126 pm) zu einer Git-
terverzerrung fiithren, die wie bei AIN zu einer Anziehung der Defekte aus der
naheren Umgebung an die Sonde fiihrt. Dieser Effekt stellt sich in GaN mogli-
cherweise nicht ein, weil der Unterschied der Radien hier nur knapp 15% betrégt,
in AIN aber fast 25%. Dies fiihrt zu einer kleineren Gitterverzerrung um die Son-
de als in AIN. Die Bindungsenergie des Defektes an die Sonde ist kleiner und
kénnte bereits bei Raumtemperatur thermisch iiberwunden werden.

Diese Uberlegung lisst sich aber nicht in Ubereinstimmung bringen, mit den
Ergebnissen der temperaturabhéngigen Messungen von Lorenz [LOR02|. Sie be-
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obachtet fiir diesen Anteil eine temperaturabhéngige Erhohung der Frequenz auf
65(10) MHz beim Abkiihlen auf 16,5 K und ein Verschwinden tiber 500 K. Auch
diese Messungen sind reversibel.

Diese Sondenumgebung verhélt sich also qualitativ sehr dhnlich wie die Sonde-
numgebung, die in AIN moglicherweise durch eine Leerstelle auf dem néchsten
Stickstoffplatz verursacht wird. Verwunderlich bleibt aber die sehr kleine Defekt-
frequenz.



Kapitel 6

Zusammenfassung

Um die Eigenschaften der Gruppe-III-Nitride in Halbleiterbauelementen nutzen
zu konnen, verwendet man zur Dotierung und Stukturierung oft die Ionenimplan-
tation. Dabei entstehen Gitterschiden, deren Ausheilverhalten vor allem in GaN
bereits in einigen Arbeiten untersucht worden ist [LOR02, RUSO0T) [KEIOT]. Dabei
ergaben sich Fragen, die offen blieben.

Die vorliegende Arbeit knilipft an die vorangegangenen an. Sie untersucht mit der
Methode der gestorten y-y-Winkelkorrelation (PAC) das Implantations- und Aus-
heilverhalten von Gruppe-III-Nitridhalbleitern nach der Implantation der Sonde
11y,

Zunéachst wurde der Implantationswinkel optimiert, um Gitterfithrunseffekte zu
vermeiden, die in der fritheren Arbeit [LOR02| wegen der kleinen Schichtdicke in
AIN zu einer iiberlagerten Wechselwirkung von Sonden im Saphirsubstrat gefiihrt
hatten. Es stellte sich ein Winkel von 10° als optimal heraus.

Die so implantierten Gruppe-III-Nitride AIN, InN und GaN durchliefen nach der
Implantation ein isochrones Temperprogramm. Nach jedem Temperschritt wur-
de ein R-Wert-Spektrum aufgenommen. Anschliefend wurden mit AIN und InN
PAC-Messungen bei verschiedenen Temperaturen durchgefiihrt, um die Tempe-
raturabhéngigkeit der Feldgradienten zu untersuchen.

Direkt nach der Implantation sind die Gitter stark geschiadigt, wobei die Schadi-
gung in GaN grofser ist als in AIN und InN, die Sonden sehen dort ausschliefilich
eine polykristalline Umgebung. Diese Implantationsschiden gehen bei allen Ma-
terialien durch das Ausheilen zuriick. Dabei erreicht man den groften Zuwachs
an Sonden an Gitterpldtzen ohne angelagerte Defekte bei Ausheiltemperaturen
von ca. 700 K. Im weiteren Verlauf steigen die Anteile nur noch leicht bis auf
den endgiiltigen Wert. Aus der zugehdrigen Quadrupolkopplungskonstante er-
hélt man den Gitter-EFG (s. Tabelle [6.1]).

Im Gegensatz zu InN tritt beim Ausheilen von GaN eine weitere Sondenumge-
bung mit groferer Frequenz und Dampfung auf als im ungestorten Gitter, bei
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| | AIN | InN | GaN |
f1 %] 26,8(4) | 74(1) [ 48,5(7)
vi [MHz] | 28,8(3) | 22,4(2) | 6,9(1)
V.. [10-2] | 4,8(1) | 3,72(3) | 1,15(2)

Tabelle 6.1: Sondenanteile in ungestorter Gitterumgebung und Quadrupolkopplungs-
konstanten bzw. V,, des Gitter-EFG der verschiedenen Proben nach dem
letzten Ausheilschritt.

AIN gibt es sogar zwei zusétzliche Sondenumgebungen. Fine dieser Umgebungen
wird ab ca. 700 K in die andere umgewandelt. Dieses Verhalten wurde so inter-
pretiert, dass die zwar isoelektronische aber groéftere substitutionelle Sonde auf
dem Al-Gitterplatz eine Gitterverzerrung bewirkt, welche entfernte Leerstellen
anzieht, wenn diese bei hoheren Temperaturen mobil werden.

Die temperaturabhingigen Messungen in InN zeigten keine Auswirkungen auf die
Sonden. Das mag an der schlechten Kristallqualitdt und damit hohen Dampfung
des EFG liegen. Bei AIN zeigte die Gitterfrequenz und damit der EFG eine T 3-
Abhéngigkeit, wie sie bei Metallen, aber auch bei anderen Halbleitern beobachtet
wird. Diese kann man mit Gitterschwingungen in Verbindung bringen.

Wie bei Indium-implantiertem GaN verschwinden auch in AIN bei hohen Tempe-
raturen die Defektfrequenzen, um nach diesen Messungen bei Raumtemperatur
wieder aufzutauchen. Daran wird klar, dass sich der Defekt bei den erreichten
Messtemperaturen nicht von der Sonde 16st und ausdiffundiert, sondern an sie
gebunden bleiben muss. Daraus ldsst sich schliefen, dass in AIN die Bindungs-
energie des Defektes an das Indium iiber 4,0 eV betragen muss.

Das Verschwinden der Defektfrequenz konnte durch eine maskierende Dynamik
zu Stande kommen, in diesem Fall sollte die Dédmpfung zu tiefen Temperaturen
ansteigen, wie es auch beobachtet wurde, dann aber wieder fallen. Zur Uberprii-
fung sind Messungen bei 4,2 K geplant.

Eine Weiterverfolgung und Identifikation des Defektes wére mit Sicherheit inter-
essant und konnte technisch relevant sein, denn eingebrachtes In kann durch den
angelagerten Defekt ein anderes Verhalten zeigen, als erwartet wird.

So konnte beispielsweise wie eingangs erwahnt, die unerklérlich grofse Lichtaus-
beute von GaN LEDs trotz hoher Versetzungsdichte dieser Bauteile in diesem
Defekt, der sich an die Dotieratome anlagert, begriindet sein.



Anhang A

A.1 Sonden in Saphir-Umgebung

Die 0,5 um dicke AIN-Probe wurde mit 160 keV '''In implantiert und bei 1273 K
ausgeheilt.

Die R-Wert-Spektren von Raumtemperatur bis 673 K Messtemperatur zeigen
denselben Verlauf wie bei den dickeren Proben, aber ab 773 K enthalten sie einen
zuséitzlichen Anteil mit einer Frequenz im Bereich von 220 MHz. Diese entspricht
der bekannten Frequenz von "'In in einer Saphirumgebung [PEN03|. Auch das
Auftauchen bei diesen Messtemperaturen entspricht dem bekannten Verhalten
dieser Sonden in Saphir.
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Abbildung A.1: R-Wert-Spektren der 0,5 um dicken AIN-Probe nach Implantation
von 160keV 'MIn und Ausheilen bei 1273 K. Dargestellt sind die
Messungen bei verschiedenen Temperaturen.
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A.2 Orientierungsmessungen

In Einkristallen ist neben der Emissionsrichtung von v; durch die Richtung des
Feldgradienten noch eine weitere Raumrichtung ausgezeichnet. Die gesamte Geo-
metrie der Messanordnung, also auch die Orientierung des Feldgradienten V.,
geht in die Gewichtungsfaktoren s, der Cosinusfunktionen in der Stérfunktion
ein (vgl. Gleichung [3.1.6). Auf diese Weise werden abhéngig von der Messanord-
nung bestimmte Cosinusfunktionen stiarker gewichtet als andere; in den R-Wert-
Spektren treten die entsprechenden Ubergangsfrequenzen deutlicher hervor.

Abbildung A.2: Verschiedene Orientierungen von V., zu den Detektoren.
links: Raghavangeometrie, Mitte: auf Startdetektor gerichtet, rechts:
senkrecht zur Detektorebene
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Abbildung A.3: Simulation der R-Wert-Spektren bei verschiedenen Orientierungen
des Feldgradienten V., zu den Detektoren (vgl. Abb. |A.2))

In dieser Arbeit wurden aufser den Orientierungsmessungen alle Messungen in
Raghavangeometrie durchgefiihrt. In dieser Anordnung liegt die c-Achse der Pro-
be in der Detektorebene unter einem Winkel von 45° zu den Detektoren (Abb.
links). Ist auch der EFG so orientiert, wird die Ubergangsfrequenz w, stiirker ge-
wichtet als die anderen. Der R-Wert enthélt hauptséchlich eine Modulation mit

wy (Abb. links).
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Ist der EFG auf einen Startdetektor gerichtet (Abb. Mitte), so ist keine
Wechselwirkung zu beobachten, alle Ubergangsfrequenzen sind unterdriickt und
der R-Wert sinkt auf den sogenannten Hardcore (Abb. Mitte). In dieser
Anordnung diirfen nicht alle Detektorkombinationen zur Auswertung verwendet
werden, sonden nur solche, in denen der EFG parallel zum Startdetektor ist.
Steht der EFG senkrecht zur Detektorebene (Abb. rechts), so ist im R-Wert-
Spektrum w; iibergewichtet (Abb. rechts). Fiir die Sonde "'n gilt wy = 2wy,
daher ist hier die Periode doppelt so grofs wie bei Raghavangeometrie.

A.3 Orientierungsmessungen an AIN

Nach dem letzten Ausheilschritt bei 1273 K fanden die Orientierungsmessungen
an AIN statt. Die Messungen wurden bei Raumtemperatur unter den oben erlau-
terten Orientierungen der c-Achse durchgefiihrt. So ermdglichen sich Riickschliis-
se auf die Orientierung der EFG der einzelnen Sondenumgebungen.

0,05

R(t)

R(t)

c-Achse auf Startdetektor gerichtet

R(t)

0 50 100 150 200 250
t [ns]

Abbildung A.4: R-Wert-Spektren von AIN unter verschiedenen Orientierungen.
Zuséatzlich zum Gitter-EFG sind auch die anderen EFGs entlang der
c-Achse orientiert.

Die Ubergangsfrequenzen der verschiedenen Umgebungen verhalten sich wie in
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den simulierten Spektren. Dadurch ist erkennbar, dass zuséatzlich zum Gitter-EFG
auch die anderen EFGs entlang der c-Achse orientiert sein miissen.

A.4 Orientierungsmessungen an InN

Nach dem letzten Ausheilschritt bei 873 K fanden die Orientierungsmessungen an
InN bei Raumtemperatur statt.

Die schnelle Frequenz, die im R-Wert fiir kleine t sichtbar wird, muss zu einem
polykristallinen Anteil gehoren, weil sie in allen Geometrien auftaucht. Die zwei
langsameren Frequenzen lassen sich einkristallin anpassen. Die EFGs der entspre-
chenden Ungebung sind entlang der c-Achse orientiert.

R(t)

R(t)

-0,10 4f c-Achse senkrecht zur Detektorebene
} I | | | | | | I
!m ‘

——————+—1—+1+ ‘
0,157 "' gt nu iI” '"' il i‘hﬂw “ “

-0,101 c- Achse auf Startdetekt gerc tef
| i "'m i “'w ,Hmd wm “u \uuumw N
' I
bl 0

i \
ot ! L
h LA LA B | \I‘
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
t [ns]

R(t)

Abbildung A.5: R-Wert-Spektren der 0,25 pm dicken Probe InN unter verschiedenen
Orientierungen.
Es ist erkennbar, dass die schnelle Frequenz, die im R-Wert fiir kleine
t sichtbar wird, zu einem polykristallinen Anteil gehéren muss, weil
sie in allen Geometrien auftaucht. Die zwei EFGs mit langsameren
Frequenzen sind entlang der c-Achse orientiert.
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A.5 Orientierungsmessungen an GalN

Nach dem letzten Ausheilschritt bei 1273 K fanden die Orientierungsmessungen
an GaN bei Raumtemperatur statt.

Die schnelle Frequenz, die im R-Wert fiir kleine t sichtbar wird, muss zu einem
polykristallinen Anteil gehoren, weil sie in allen Geometrien auftaucht. Die zwei
langsameren Frequenzen lassen sich einkristallin anpassen. Die EFGs der entspre-
chenden Ungebung sind entlang der c-Achse orientiert.
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Abbildung A.6: R-Wert-Spektren der GaN-Probe unter verschiedenen Orientierun-
gen.
Die schnelle Frequenz taucht in allen Geometrien auf und muss zu ei-
nem polykristallinen Anteil gehren. Die zwei EFGs mit langsameren
Frequenzen sind entlang der c-Achse orientiert.
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A.6 Raumtemperaturmessungen an AIN in
Probenhalter, Ofen und Kryostat
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Abbildung A.7: R-Wert-Spektren von AIN nach dem Ausheilen bei 1273 K.
Durch den Vergleich der R-Wert-Spektren im Ofen und Kryo-
staten bei Raumtemperatur mit Raumtemperaturmessungen aufser-
halb wird eine eventuelle Dejustierung der Probe bemerkbar. Auch
lassen sich ungenaue Anisotropiekoeffizienten korrigieren.
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A.7 Ausheilprogramm an AIN
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Abbildung A.8: R-Wert-Spektren des Ausheilprogramms von AIN.
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A.8 Temperaturabhangige Messungen an AIN
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Abbildung A.9: R-Wert-Spektren der temperaturabhéngigen Messungen an AIN.
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A.9 Abstand verschiedener N-Gitterplatze von
der Sonde

q In
L Al
:8' b [+ 1
Abbildung A.10: Absténde b, t und d verschiedener Stickstoff-Gitterplédtze von der
Sonde am Al-Gitterplatz.

Die Gitterkonstante c setzt sich aus zwei Bindungsléngen b in c-Richtung zusam-
men. Dazu kommt noch zweimal das Stiick h, um das das Al- oder Sondenatom
aus der (0001)-Stickstoffebene herausgehoben ist. Es gilt also

:2(b+h)<:>h:g—b

Bei AIN ist ¢ = 4,982 A und b = 1,903 A. Damit wird h = 0,588 A.
Die Lénge = erhélt man aus dem Schwerpunkt eines gleichseitigen Dreiecks mit
Seitenlinge a = 3,112 A.

r=—=

V3

Damit ist z = 2,158 A und fiir den Abstand d des iibernéchsten N-Gitterplatzes
gilt nach Pythagoras

d= /224 (2b+ h)?
Also ist d = 4,895 A.

Mit dem Pyhagorassatz lasst sich nun auch die gréffere Bindungslange ¢ in der

c-Ebene berechnen. Es ist
t=vVa2+h?
Durch Einsetzen ergibt sich ¢ = 2,237 A.
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A.10 Reversibilitat der temperaturabhangigen
Messungen an AIN
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Abbildung A.11: R-Wert-Spektren von Raumtemperaturmessungen an AIN.
Das erste Spektrum wurde nach dem 1273 K-Temperschritt gemes-
sen, das zweite nach vorangegangenen temperaturabhéngigen Mes-
sungen im Ofen, die bis 1073 K gingen.

A.11 Bestimmung der Bindungsenergie des
Defektes an die Sonde

Die Bindungsenergie Ep des Defektes an die Sonde lésst sich Abschétzen unter
der Annahme, dass der Defekt sich mit einem Sprung von der Sonde 16st. Unter
dieser Voraussetzung gilt

Ep
1 = vt —— Al11.1
Vot exp( k:BT> ( )
Dabei ist vy eine Frequenz, die die Héufigkeit der Versuche pro Sekunde be-
schreibt, mit denen der Defekt die Potentialbarriere zu iiberwinden versucht. Sie
wird im Wesentlichen durch die Debyefrequenz vp = @ realisiert. Fiir AIN ist

©p = 1150K [[OFFE]. Damit erhilt man vp = 2,4 - 1013 L.

Die fiir die Abléseversuche zur Verfiigung stehende Zeit t ist die Temper- oder
Messzeit bei der Temperatur T. In diesem Ausdruck taucht auch die Boltzmann-
konstante kp und das Plancksche Wirkungsquantum h auf.
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Umgeformt erhélt man die Bindungsenergie:

1
V()t

Wir wissen, dass der Defekt sich weder nach 120 s Tempern bei 1273 K noch wéh-
rend der ca. zwei Tage (ca. 170000s) dauernden Messung bei 1073 K von der
Sonde gelost hat.

Verwendet man die Werte vom Tempern, erhdlt man Eg > 3,9¢eV, bei der tem-
peraturabhéngigen Messung Eg > 4,0eV.

A.12 Ausheilprogramm an InN
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Abbildung A.12: R-Wert-Spektren des Ausheilprogramms an der InN-Probe mit
GaN-Pufferschicht.
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A.13 Ausheilprogramm an GaN
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Abbildung A.13: R-Wert-Spektren des Ausheilprogramms von GaN.
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