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FEINLEITUNG 7

Einleitung

In der Halbleitertechnologie gewinnen neben dem Elementhalblei-
ter Silizium die ITI-V-Halbleiter, d. h. Verbindungen von Elementen
aus der dritten und der fiinften Hauptgruppe des Periodensystems,
zunehmend an Bedeutung, da sie aufgrund ihrer physikalischen Ei-
genschaften besonders fiir optoelektronische Anwendungen geeignet
sind.

In jiingster Zeit wéchst das Interesse an Galliumnitrid (GaN). Mit
dieser Verbindung kénnen besondere Anwendungen, wie z. B. blaue
Leuchtdioden und blaue Laser realisiert werden, da dieser Halblei-
ter eine relativ grofle, direkte Bandliicke von 3,5eV besitzt. Die-
se Eigenschaft mdéchte man ebenfalls in der Hochtemperatur- und
Hochleistungselektronik ausnutzen, da der intrinsische Bereich erst
bei hoheren Temperaturen erreicht wird. Somit lieflen sich aus die-
sem Material Halbleiterbauelemente, wie z. B. Transistoren oder in-
tegrierte Schaltkreise herstellen, die auch bei hoheren Temperaturen
noch korrekt arbeiten. Eine naheliegende Anwendung konnten elek-
tronische Steuerungen direkt auf Motoren sein, wodurch stéranfillige
Sensorkabel entfielen.

Zur Herstellung von elektronischen Bauelementen bendtigt man ei-
ne geeignete Strukturierung. Es wurde deshalb versucht, Feldeffekt-
Transistoren durch Epitaxie, also durch Aufwachsen, aus unterschied-
lich dotierten GaN-Schichten herzustellen. Dies hat jedoch den Nach-
teil, daf} solche Transistoren verhéltnisméfig grof} sind. Bei den her-
kommlichen Halbleiterbauelementen auf Basis von Silizium erfolgt
die erforderliche Dotierung durch die Ionenimplantation, wodurch
sehr viel kleinere Strukturen erméglicht werden (typische Struktu-
ren eines Transistors: etwa 130 nm). Dieses Verfahren wiirde man
gerne auch auf GaN anwenden. Eine Tonenimplantation verursacht
jedoch Gitterschiden im Kristall, die anschlieflend ausgeheilt werden
miissen. Dieses Ausheilen erweist sich in GaN als schwierig.

In der Literatur (z.B Kucheyev et.al. [KUCO01]), werden Versuche
beschrieben, bei denen diese Defekte bei GaN durch kurzzeitiges
Tempern der Probe bei héheren Temperaturen ausgeheilt werden
sollten. Hierbei ergibt sich das Problem, daf} ab einer Temperatur
von etwa 800°C Stickstoff (N) aus der ungeschiitzten Oberfliche des
Halbleiters diffundiert und damit implantierte Strukturen zerstort
werden. Um die Gitterschiden auszuheilen, ist aufgrund der starken
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kovalenten Bindungen im Kristall jedoch eine sehr viel hohere An-
laBtemperatur von ca. 1300 bis 1400°C erforderlich. Es muf also eine
Diffusionssperre fiir die Gruppe V-Komponente auf die Oberfliche
aufgetragen werden, so dafl der Stickstoff nicht entweichen kann.

Bei dem III-V-Halbleiter Galliumarsenid hat sich eine Schutzschicht
aus Siliziumnitrid bewahrt, um die Ausdiffusion von Arsen zu unter-
binden [WEHO97]. Diese Schutzschicht, die auch als Cap bezeichnet
wird, kann fiir GaN nicht verwendet werden, da sie nur bis zu einer
Temperatur von etwa 1100°C stabil ist. Auch andere, haufig ange-
wendete Verfahren zum Schutz der Oberfliche, geniigen den hohen
Anforderungen beim Tempern von GaN nicht.

Das Ziel dieser Diplomarbeit ist es, auf GaN eine diinne Schutz-
schicht aus Aluminiumnitrid (AIN) mit einer Dicke von ca. 500 bis
1000 A aufzutragen, um eine Diffusionssperre zu realisieren. Die Ver-
bindung AIN scheint als Cap fiir GaN aufgrund der dhnlichen physi-
kalischen Eigenschaften besonders geeignet zu sein: Sie besitzt eine
hohe thermische Stabilitdt, und beide haben einen &hnlichen, ge-
ringen thermischen Expansionskoeffizienten [DRU00], so daf kaum
mechanische Spannungen beim Erhitzen auf hohere Temperaturen
entstehen.

Fiir die Herstellung diinner, zusammengesetzter Schichten bietet sich
das reaktive Sputtern an. Dabei werden Ionen auf eine kinetische
Energie beschleunigt, die ausreicht, um beim Aufprall auf ein Tar-
get eine Stoflkaskade hervorzurufen und Atome von der Oberfliche
abzuldsen. Diese konnen anschlieend mit den urspriinglichen Strahl-
ionen eine chemische Verbindung eingehen. Es ist moglich, daf sich
diese Molekiile auf einem Substrat, also der zu beschichtenden Pro-
be, niederschlagen, und sich dort eine diinne Schicht bildet. Fiir die
Herstellung einer AIN-Schicht wird Stickstoffgas ionisiert und auf ein
Aluminiumtarget beschleunigt.

Da die Sputteranlage des Targetlabors des Instituts fiir Strahlen- und
Kernphysik der Universitdt Bonn bisher noch nicht fiir das reaktive
Sputtern ausgelegt, und somit die Herstellung von AIN-Schichten
nicht moglich war, mufite diese zunichst angepafit werden. Zum
einen galt es, eine geeignete Geometrie fiir einen Probenhalter zu
finden, bei der das Target und das Substrat so angeordnet sind,
daB die Schichten homogen und in einer akzeptablen Zeit durch das
Sputtern aufgetragen werden kénnen. Zudem war es notwendig, den
GasfluB, der fiir den Ionenstrahl in die Ionenquelle der Sputteranlage
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eingelassen wird, zu stabilisieren.

Nach der Anpassung der Anlage konnten zwar AIN-Schichten herge-
stellt werden, doch es war noch unbekannt, welche kinetische Energie
die Tonen besitzen miissen und wie lange der Sputterprozefl durch-
gefithrt werden muf}, um die gewiinschte Schichtdicke zu erhalten.
Deshalb wurden Schichten unter verschiedenen Bedingungen auf Pro-
ben unterschiedlichen Typs aufgetragen und anschlieSend untersucht.
Dies geschieht mit der Methode der Nullellipsometrie, der Rutherford-
Riickstreuung und der gestdorten vyy-Winkelkorrelation.

Eine erste Analyse der Schichten erfolgte mit der Nullellipsometrie,
bei der die Drehung der Polarisationsebene bei der Reflektion von La-
serlicht an der Oberfliche und der Riickseite der Schicht untersucht
wird. Da sich die Polarisationsebene in Abhéngigkeit des Brechungs-
index und der Dicke der AIN-Schicht &ndert, lassen sich somit diese
beiden physikalischen Gréfien bestimmen.

Weitere Informationen iiber die Schicht erhilt man mit der Ruther-
ford-Riickstreuung (RBS = Rutherford-Backscattering). Hierbei wird
sie mit a-Teilchen beschossen. Aus der Energie der elastisch zuriick-
gestreuten Teilchen kann auf die Dicke und die Zusammensetzung
der Schicht geschlossen werden. Die Untersuchungen sind am Insti-
tuto Tecnoldgico e Nuclear (ITN) in Lissabon durchgefiihrt worden;
die dort erhaltenen Ergebnisse werden in dieser Arbeit verwendet.

Die bei der Implantation zur Dotierung von GaN entstehenden Git-
terschiden und deren Ausheilverhalten werden mit der kernphysi-
kalischen MeBmethode der gestdrten vv-Winkelkorrelation (PAC =
Perturbed Angular Correlation) untersucht. Dabei findet eine Ana-
lyse der rdumlichen und zeitlichen Ausstrahlcharakteristik von ~-
Quanten, die aus einer implantierten, radioaktiven Sonde stammen,
statt. Durch die Hyperfeinwechselwirkung zwischen einem elektri-
schen Feldgradienten (EFG) und dem Kernquadrupolmoment (Q)
wihrend der Lebensdauer des Zwischenzustandes einer vyy-Kaskade
wird die Ausstrahlrichtung gedreht. Die Messung der Prizessionsfre-
quenz erlaubt Riickschliisse auf die Beschaffenheit der unmittelbaren
Gitterumgebung der implantierten Sondenatome und somit auf den
Erfolg des Ausheilprozesses [SCH97].
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1 Motivation

Implantationsschiden lassen sich bei den ITI-V-Halbleitern im Prin-
zip wie bei Silizium durch kurzzeitiges Tempern bei hoheren Tem-
peraturen ausheilen. Bei diesen Verbindungshalbleitern tritt jedoch
das Problem auf, daB dabei Gruppe-V-Atome beim Uberschreiten
einer bestimmten Temperatur an die Oberfliche diffundieren und
abdampfen. Bei dem hier nidher untersuchten GaN ist eine Anlaf-
temperatur von 1300 bis 1400°C notwendig, um dort Gitterschiden
zu beheben [WEI99]. Ab etwa 800°C entweicht jedoch Stickstoff, so
dafl die Oberfliche der GaN-Probe zerstort wird.

Bei der dhnlichen Halbleiterverbindung Galliumarsenid (GaAs) konn-
te durch Auftragen einer Siliziumnitrid-Schicht (SizN,) die Diffu-
sion des Arsens aus der Oberfliche erfolgreich verhindert werden
[WEH97]. Diese Schutzschicht (auch als Cap bezeichnet), ist jedoch
fiir das Ausheilen von GaN nicht geeignet, da hierfiir eine hoéhe-
re Temperatur als bei GaAs notwendig ist und die SizN4-Schicht
bei ungefidhr 1100°C zerstort wird. Damit geht ihre Funktion als
Diffusionssperre verloren, so dafl sich dieses Cap fiir unser Ziel nicht
eignet.

Zur Untersuchung des Ausheilverhaltens von Implantationsschiden
hat sich die PAC-Methode (gestorte yy-Winkelkorrelation, siehe Ka-
pitel 5) bewéhrt. Hierzu implantiert man in die Probe eine radioak-
tive Sonde und fiihrt anschlieSend ein isochrones Temperprogramm,
durch, d.h. die Probe wird fiir ein festes Zeitintervall bei einer fest
vorgegebenen Temperatur getempert. Dabei wird die Temperatur
fiir jeden Vorgang sukzessive erhdht. Zwischen jedem Temperschritt
erfolgt bei Raumtemperatur die Aufnahme eines PAC-Spektrums.
Aus den PAC-Messungen wird der sogenannte Anteil bestimmt, der
aussagt, wieviele Sondenatome sich auf Gallium-Gitterplédtzen in un-
gestorter Umgebung befinden. Der Anteil sollte moglichst grof sein
(im Idealfall: 100 %), wenn das Gitter gut ausgeheilt ist.

Das Ausheilverhalten von GaN wurde bisher u. a. in Arbeitsgruppen
der Universitéit Lissabon und Bonn mit der PAC-Methode unter-
sucht [BAR99]. Dafiir wurde in die Proben das radioaktive Isotop
"8IHf (Hafnium) implantiert und unter verschiedenen Bedingungen
isochron getempert. Die Ergebnisse der PAC-Messungen sind in Ab-
bildung 1 dargestellt. Dabei ist der Anteil gegen die Ausheiltempe-
ratur aufgetragen.
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Abbildung 1: Ergebnisse der PAC-Messung fiir ®'Hf in GaN. Aus-
heilverfahren im Vergleich [BAR99].

(a) Tempern mit Proximity Cap unter Ny-Flufl

(b) Tempern unter Vakuum ohne Schicht

Zunichst wurde eine Probe ohne Schutzschicht unter Vakuum in
einem Ofen getempert. Man erkennt, dafl der Anteil bis 800°C auf
58 % ansteigt, dann bis 900°C konstant bleibt und schliefilich auf
23 % (1000°C) abfillt. Daraus wurde geschlossen, daf8 Gitterschiden
zunédchst abnehmen, und das Gitter relativ gut ausheilt. Fiir hohere
Temperaturen nehmen die Gitterschiden wieder zu. Dies ist darauf
zuriickzufiithren, daf3 Stickstoff aus der Oberfliche der GaN-Probe
herausdiffundiert.

Eine Moglichkeit, das Herausdiffundieren von Stickstoff teilweise zu
vermeiden, ist das Tempern mit einem sogenannten Prozimity Cap.
Dabei wird die Oberfliche des Halbleiters geschiitzt, indem eine wei-
tere Probe aus dem gleichen Material auf die zu untersuchende Probe
gelegt wird und sich dadurch die Oberflichen gegenseitig schiitzen.

Eine Untersuchung des Ausheilverhaltens von GaN mit dieser Schutz-
schicht erfolgt ebenfalls in Bartels et.al. [BAR99]. Die Probe mit
dem Proximity Cap wird dabei unter Stickstoffflufl getempert. Der
durch die PAC-Messung bestimmte Anteil steigt monoton von 40 %
bei Raumtemperatur bis auf 80 % bei 1000°C. Die Gitterschiden
nehmen also mit steigender Temperatur ab.
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Vergleicht man diese beiden Proben, so erkennt man, daf} sich beide
Proben zunéchst bis zu einer Temperatur von 700 bis 800°C dhnlich
verhalten. Ab dieser Temperatur fillt der Anteil in der ungeschiitzten
Probe im Gegensatz zur geschiitzten Probe stark ab. Das Proximity
Cap stellt somit eine wirksame Schutzschicht zur Vermeidung des
Ausdiffundierens von Stickstoff dar.

Das Proximity Cap reicht jedoch fiir unsere Zwecke nicht aus, weil
hohere Temperaturen zum Ausheilen von GaN erforderlich sind und
dieser Schutz den Anforderungen nicht geniigt. Ein weiterer Nach-
teil besteht darin, da} das Material, das als Cap dient, nach dem
TemperprozeB nicht mehr zu verwenden ist. Da ein GaN-Wafer mit
einem Durchmesser von 2 Zoll (& 51 mm) ungefihr 1700 US-Dollar
(August 2000) kostet und dieser anschliefend nicht wieder einsetzbar
ist, ist diese Art des Schutzes sehr teuer.

Um das Ausheilverhalten weiter zu verbessern, wurden weitere Ty-
pen von Schutzschichten untersucht. Ein Uberblick iiber die fiir GaN
bisher untersuchten Ausheiltechniken ist z.B. in Kucheyev et. al.
[KUCO01] zu finden. Weitere Untersuchungen mittels der PAC-Sonde
"In (Indium), die auch in dieser Arbeit verwendet wird, wurden
bereits von Burchard et.al. [BUR97] und Ronning et.al. [RON97]
verdffentlicht.

Es scheint sich herauszustellen, dafl zwei Mdoglichkeiten zu einer Ver-
besserung des Ausheilverhaltens von GaN fiihren: Zum einen wird
versucht, die Gitterschiiden in einer Stickstoff-Atmosphére mit ei-
nem Uberdruck von etwa 15kbar auszuheilen. Dieser Uberdruck,
kombiniert mit der hohen Ausheiltemperatur, ist jedoch technisch
nur schwer zu realisieren, so daf} eine andere Methode mit &hnlichen
Ergebnissen vorzuziehen ist. Zum anderen werden Aluminiumnitrid-
Schichten (AIN), die auf die Oberfliche von Galliumnitrid aufge-
wachsen oder durch das Sputterverfahren aufgetragen werden, als
Diffusionsbarriere verwendet, siehe auch [CAO99] und [RONOO).

In dieser Arbeit soll eine bereits vorhandene Anlage zur Herstel-
lung von AIN-Schichten umgebaut werden. Die Schichten werden
durch das reaktive Sputtern aufgetragen und anschliefend charakte-
risiert. Die Auswirkungen dieser Schichten auf das Ausheilverhalten
von GaN nach Implantation erfolgt schliellich mithilfe der PAC-
Methode unter Verwendung der Sonde '''In. Dieses Element der
dritten Hauptgruppe des Periodensystems besitzt dhnliche Eigen-
schaften wie Gallium und eignet sich daher besser als das Ubergangs-
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metall Hafnium. Indium ist isoelektronisch zu Gallium und wirkt
damit nicht dotierend. Es ist bekannt, daf} es auf Gitterplatzen von
Gallium eingebaut wird, so dafl mit den Sondenatomen eine Unter-
suchung des Gitters am Ort der Galliumatome moglich ist, ohne das
Gitter stark zu storen.
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2 Sputtering

Das Verfahren des Sputtering (= Kathodenzerstdubung) wird in der
Halbleitertechnologie zur Herstellung diinner Schichten oder zur Rei-
nigung von Oberflichen verwendet. Im folgenden wird von Sputtern
gesprochen, da dieses englische Wort in der deutschen Fachsprache
gebrduchlich ist.

2.1 Grundlagen

Das zugrundeliegende Prinzip verdeutlicht das folgende Zitat: ,,Sput-
tering is playing billiards on an atomic scale“ [KUK97]. Genauer be-
trachtet handelt es sich um einen Prozef}, bei dem lonen aus einer
Ionenquelle durch elektrische Felder auf eine kinetische Energie von
einigen Kiloelektronenvolt (keV) beschleunigt werden. Diese treffen
auf einen Festkorper, das sogenannte Target, und konnen bis zu eini-
ge Nanometer tief unter die Oberflache eindringen. Dort wird durch
Energie- und Impulsiibertragung auf die Gitteratome eine Stofskas-
kade (Abbildung 2) ausgeldst, wobei Atome in das Innere des Tar-
gets gestreut werden. Durch eine Serie von Stofiprozessen ist es auch
moglich, da die Atome, die sich dicht unter der Targetoberfliche
befinden, geniigend Energie erhalten, um aus dem Verbund heraus-
geschlagen zu werden, sofern die Oberflichenbindungsenergie (einige
eV) iiberwunden werden kann.

\‘{'_‘ °© o o o e o.‘\ o o \:’r\: o o
o .:'.tr-’e e o ° ° ! o o° o J J{o o o
------------- =" N
—"" 9o o o o o o - o o o e ° o
X4 S FETE
6o o o o © o © o o o e o © 06 o o o o
L)
a) b) €}

Abbildung 2: Mogliche Stoflkaskaden wihrend eines Sputterprozesses
[STES81]
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Dieser Vorgang wurde lange Zeit als ein unerwiinschter Nebenef-
fekt angesehen, denn bei der Abbremsung von lonen mit ausrei-
chend grofler kinetische Energie an einer Kathode kénnen Atome
aus ihrer Oberfliche geldst werden. Dies fiihrt zu einer teilweisen
Zerstorung der Kathode, weshalb man bei diesem Effekt von der
Kathodenzerstdubung spricht.

Seit jiingster Zeit wird dieser Effekt jedoch gezielt zur Reinigung von
Probenoberflichen genutzt, indem z.B. ionisierte Edelgase auf die
Oberfliche geschossen und dadurch die oberen Schichten einschlief3-
lich eventuell vorhandener Verschmutzungen abgetragen werden. Ei-
ne andere Anwendung ist die Herstellung diinner Schichten. Hierzu
werden die von der Targetoberfliche gelosten Atome an einer Probe,
dem sogenannten Substrat, aufgefangen und es bildet sich ein diinner
Film. Dabei ist die Positionierung von Substrat und Target, d. h. die
Entfernung zum Target und der Winkel zwischen dem einfallenden
Ionenstrahl und der Targetoberfliche, geeignet zu wihlen. Auflerdem
muf} der Winkel zwischen dem Substrat und der Targetoberfliche so
vorgegeben werden, dafl die Schicht homogen aufwéchst.

Zur Herstellung von Schichten aus Verbindungen verschiedener Ele-
mente ist das reaktive Sputtern notwendig. Bei diesem Verfahren
werden ebenfalls Atome durch eine Stolkaskade aus der Oberfliche
des Targets herausgeschlagen. In der Nidhe der Oberfliche bildet sich
ein Plasma aus den einfallenden Ionen. Es ist nun mdglich, daf3 diese
Ionen mit den herausgeschlagenen Atomen eine chemische Verbin-
dung eingehen. Die so gebildeten Molekiile konnen dann auf einem
Substrat aufgefangen werden und es schligt sich ein diinner Film nie-
der. Fiir das Auftragen der in dieser Arbeit beschriebenen Schichten
werden Stickstoffionen auf ein Aluminiumtarget beschleunigt, so daf3
sich eine Aluminiumnitrid-Schicht bilden kann.

Die Mehrzahl der einfallenden ITonen neutralisiert sich jedoch vor-
her, so dafl nur ein geringer Anteil zu der Schichtbildung beitrégt.
Es ist auch moglich, daf} sich einzelnen Atome auf der Schicht an-
sammeln, die keine chemische Verbindung eingehen. Fiir das reaktive
Sputtern ist es daher erforderlich, dafl die gesputterten Atome mit
dem Arbeitsgas eine stabile chemische Verbindung bilden kénnen.
Dies wire z. B. bei Edelgasen nicht gegeben, da diese praktisch keine
chemischen Verbindungen eingehen. Die Anzahl der zur Verfiigung
stehenden Gasionen mufl auflerdem im Verhéltnis zu den herausge-
schlagenen Ionen ausreichend grof sein.
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Unter dem Sputterertrag Y (engl. sputtering yield) versteht man
das Verhiltnis der durchschnittlichen Anzahl der aus der Oberfliche
gel6sten Atome zu der Anzahl der auf das Target einfallenden Strahl-
ionen. Er hingt von der Masse und der kinetischen Energie E};,
der Tonen sowie der Energie ab, die nétig ist, um Ionen aus der
Targetoberfliche zu 16sen. Der Sputterertrag ist somit vom Material
abhingig. Desweiteren hat der Einfallswinkel des Tonenstrahls zur
Targetoberfliche einen Einflul auf den Ertrag.

Fiir den Sputterprozel von Aluminium mit Stickstoff kann der Sput-
terertrag mit dem Simulationsprogramm TRIM [BIE80] berechnet
werden. Die Auslosearbeit von Aluminiumatomen betrigt hierbei
3,36 eV. Aus der Simulation ergibt sich z. B. fiir eine kinetische Ener-
gie der einfallenden Stickstoffionen von FEj;, = 8keV, die in einem
Einfallswinkel von etwa 40° zwischen dem Strahl und der Ober-
flichennormalen auf das Aluminium treffen, ein Sputterertrag von
ungefihr 0,9 Atomen pro einfallendes Ion. Die gesputterten Ionen
haben laut dieser Berechnung eine Energie zwischen 5 und 10eV,
einzelne Atome besitzen jedoch sehr viel hohere Energien.

2.2 Die Sputteranlage

Die von uns gewiinschten diinnen Schichten aus Aluminiumnitrid
wurden durch das reaktive Sputtern in der Anlage des Bonner Tar-
getlabors hergestellt. Die Sputteranlage besteht im wesentlichen aus
der Ionenquelle, dem Rezipienten, der durch ein Pumpsystem eva-
kuiert wird, und den Elektroden, die zur Beschleunigung der Ionen
dienen. Die kinetische Energie der Tonen ist iiber die angelegte Span-
nung steuerbar.

Die wesentlichen Teile der Sputteranlage sind in Abbildung 3 sche-
matisch dargestellt. Abbildung 4 zeigt ein Foto der Anlage.

Die Duoplasmatron-lonenquelle besteht aus einem elektrisch geheiz-
ten Draht (ca. 3A bei 4V), aus dem bei einer ausreichend hohen
Temperatur Elektronen austreten. Diese werden durch eine Zieh-
spannung beschleunigt und stolen mit den Molekiilen des in die
Ionenquelle eingelassenen Stickstoffgases zusammen. Dadurch wer-
den die Gasmolekiile ionisiert und es entstehen N3 und N*-Tonen.
Bei dem spiteren Aufprall auf das Target wird die Bindung der N3 -
Ionen aufgebrochen, so dafl auch diese Ionen eine chemische Verbin-
dung mit Aluminium eingehen kénnen.
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Die Anzahl der erzeugten Ionen wird in der Ionenquelle dadurch
erhoht, daf sich die Elektronen in dem Feld eines Permanentmag-
neten befinden, wodurch sie sich auf spiralférmigen Bahnen bewe-
gen. Durch den lingeren Weg, den sie zuriicklegen, ist die Wahr-
scheinlichkeit fiir eine Stoflionisation deutlich vergréflert. Der Strom
der erzeugten Stickstoffionen kann mit dieser Anlage nur indirekt
bestimmt werden. Er ist proportional zu dem sogenannten Bogen-
strom, der iiber ein Amperemeter, das sich zwischen einem Abgriff
der Spannungsquelle des Heizfadens und der Ziehspannungsquelle
befindet, gemessen wird. Dieser Bogenstrom betréigt ca. 0,3 A.

Durch die Variation des Heizstroms und der Ziehspannung 148t sich
die Anzahl der erzeugten Ionen steuern. Durch einen héheren Heiz-
strom tragen mehr freie Elektronen zur Stoflionisation bei. Wird die
Ziehspannung erhoht, erhalten diese Elektronen eine héhere kineti-
sche Energie und kénnen damit mehr Stickstoffatome ionisieren.

Das Target dient als Kathode und liegt auf dem gleichen Potential
wie die beiden dufleren der drei ringférmigen Elektroden. Dazwi-
schen befindet sich eine weitere Elektrode, die zur Fokussierung des
Ionenstrahls dient. Die aus der Ionenquelle kommenden Ionen wer-
den iiber eine Beschleunigungsspannung (Ueysrqk:) auf die gewiinsch-
te Energie Ej;, von etwa 10 keV beschleunigt. Zur Fokussierung des
Ionenstrahls erhilt die mittlere Elektrode eine Spannung (U jekus)
von bis zu 1kV. Der Durchmesser des Strahls am Auftreffpunkt auf
das Target betrigt typischerweise 2 bis 6 mm.

Der Rezipient, der in diesem Fall im wesentlichen aus einem Glas-
zylinder (Durchmesser ca. 180 mm, H6he ca. 300 mm) besteht, kann
durch ein Pumpsystem auf einen Druck bis unter 7 - 107" hPa (~
51075 Torr) evakuiert werden. Das geschieht mit einer Drehschie-
berpumpe als Vorpumpe und fiir das Hochvakuum mit einer Oldif-
fusionspumpe.

Innerhalb des Rezipienten befindet sich eine Halterung zur exak-
ten Positionierung von Substrat und Target. Diese Halterung ist auf
einer Platte befestigt, die iiber Schrauben von auflen in zwei Rich-
tungen so justiert werden kann, dafy der Ionenstrahl auf das Zentrum
des Targets trifft.

Zur Vorbereitung des Sputtervorgangs ist eine umfangreiche Pro-
zedur notig, um ein moglichst sauerstofffreies Vakuum zu erhalten:
Nach der Erzeugung des Vorvakuums wird der Rezipient mit Stick-
stoff beliiftet und anschlieflend auf den kleinstméglichen Rezipien-
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Abbildung 4: Ansicht der Sputteranlage
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tendruck abgepumpt. Da dieser Vorgang mehrere Stunden dauert,
und fiir jeden Probenwechsel der Rezipient geoffnet werden muf, ist
die Beschichtung einer Probe relativ zeitaufwendig.

Die Reinheit des Stickstoffs fiir den Sputterprozel und fiir das Spiilen
des Rezipienten liegt bei 99,99 % (technische Bezeichnung: 4.0). Das
Target besteht zu 99,999 % aus Aluminium (5.0).

2.3 Anpassung der Sputteranlage

Die Sputteranlage des Bonner Targetlabors wurde bisher ausschlief3-
lich zur Herstellung von Targets fiir kernphysikalische Untersuchung-
en verwendet. Es wurde noch nicht versucht, diese Anlage fiir Sput-
terprozesse einzusetzen, bei der die beschleunigten Ionen mit den aus
der Targetoberfliche herausgeschlagenen Ionen eine chemische Ver-
bindung bilden. Um jedoch Aluminiumnitrid-Schichten mit dieser
Anlage herstellen zu konnen, miissen Stickstoffionen mit Aluminiu-
matomen reagieren.

Substrat
(Si oder GaN)

e © Stickstoff-
9 lonenstrahl
o e

Kohlenstoff
Al-Target

Abbildung 5: Probenhalter

Fiir diesen neuen Einsatz war die Anlage anzupassen. Zunéchst ist
eine geeignete Positionierung von Target und Substrat erforderlich,
damit einerseits die Schicht moglichst wenige und nur kleine Inho-
mogenititen aufweist, anderseits ein gutes Wachstum der Schicht
moglich ist.
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Um eine geeignete Geometrie zu finden, war eine Mefireihe durch
Beschichtung mehrerer Proben durch Sputterprozesse mit gleichen
Parametern erforderlich. Dabei wurde jeweils der Abstand zwischen
Target und Substrat, der Winkel zwischen der Targetoberfliche und
dem einfallenden Ionenstrahl sowie die Positionierung des Substrats
verdndert.

Bei diesen Messungen hat sich herausgestellt, daf§ die beiden Ober-
flichen von Target und Substrat parallel zueinander stehen sollten.
Um dies realisieren zu konnen, wird das Target, das eine Grund-
fliche von ca. 10x 10 mm? besitzt, schriig abgesigt, so daf der Ein-
fallswinkel des Ionenstrahls etwa 40° zur Normalen betriigt (siehe
Abbildung 5). Somit legen alle aus der Targetoberfliche gelGsten
Partikel anndhernd die gleiche Strecke von etwa 40 mm zum Sub-
strat zuriick. Fiir kleinere Absténde waren Ungleichméfigkeiten der
Schichtdicken deutlich nachweisbar. Wird das Substrat jedoch weiter
von dem Target entfernt, ist mit deutlich l&ingeren Sputterzeiten zu
rechnen. Es wird noch gezeigt, daf§ die Proben, um die gewiinsch-
ten Schichtdicken zu erhalten, mit der verwendeten Geometrie etwa
40 Minuten lang beschichtet werden miissen. Es ist abzuwégen, ob
es lohnenswert ist, trotz eines hoheren Zeitaufwandes den Abstand
zwischen Target und Substrat zu vergrofiern, um noch homogenere
Schichten zu erhalten.

Bei der Herstellung von AIN-Schichten durch das reaktive Sputtern
ist es wichtig, die Schwankung des Ionenstroms gering zu halten. Mit
einer Steuerung des Gasflusses mittels eines in der Anlage vorhan-
denen Nadelventils war dies nicht gewihrleistet. Deshalb wurde ein
Gasfluiregler (Mass Flow Controller) eingebaut, der es ermoglicht,
den GasfluB} iiber ein Steuergeriit bis auf eine Abweichung von 2%
konstant zu halten. Um einen geeigneten Wert vorzugeben, muf§ be-
achtet werden, dafl der Druck im evakuierten Rezipienten bei einem
zu groflen Flufl so hoch wird, dafl dort Hochspannungsiiberschléige
stattfinden und der Sputterprozefl instabil wird. Andererseits kann
bei einem zu geringen Gasflul kein Ionenstrahl erzeugt werden. Es
hat sich herausgestellt, dal der Wert von 5-10~? m*®/s (0,3 cm® /Min.)
den gestellten Anforderungen geniigt.

Fiir den Versuchsbetrieb der Sputteranlage wurde als Substrat Si-
lizium verwendet, das sehr preisgiinstig ist und sich auch sehr ein-
fach préaparieren lafit. Die Probenstiicke kénnen aus einem Wafer
durch Spalten mit einer gewdhnlichen Skalpellklinge herausgeschnit-
ten werden. Eine erste Charakterisierung der Schichten erfolgt mit
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der Methode der Ellipsometrie (vergleiche Kapitel 3). Dabei ist es
vorteilhaft, ein lichtundurchléssiges Substrat zu verwenden, so dafl
sich auch aus diesem Grund hierfiir Silizium anbietet.



23

3 Die Ellipsometrie

Die Ellipsometrie wird zur zerstorungsfreien Bestimmung der Dicke d
und des Brechungsindex n von dielektrischen Schichten auf unter-
schiedlichen Substraten benutzt. Dieses relativ schnell und einfach
durchzufiihrende Verfahren bietet sich zur Messung dieser beiden
physikalischen Groflen von diinnen AIN-Schichten auf einem Sub-
strat an. Kennt man den Brechungsindex der Schicht, sind auch
Aussagen iiber die Zusammensetzung moglich. Eine genauere Be-
schreibung der theoretischen Grundlagen und eine Anleitung zur
Benutzung des Ellipsometers des Bonner Instituts fiir Strahlen- und
Kernphysik (ISKP) ist in der Diplomarbeit von Mendel nachzulesen
[MEN96].

Vor der Durchfithrung der Ellipsometrie erfolgt eine erste, grobe
Abschitzung der Schichtdicke dadurch, dafl man jeder Farbe, die auf
der Oberfliche zu erkennen ist, eine Dicke zuordnet. Durch Mehrfach-
reflektion und Interferenz sind die Farben von der Dicke und dem
Brechungsindex abhéngig und geben so auch erste Hinweise auf grofie-
re Inhomogenitiaten der Schicht.

3.1 Das Prinzip
3.1.1 Der Aufbau

Das Prinzip der Ellipsometrie beruht auf der Analyse der Anderung
des Polarisationszustandes von Licht durch eine Oberflichenreflek-
tion. Dazu wird das linear polarisierte Licht eines Helium-Neon-
Lasers (A= 632,8 nm) durch ein 3-Plittchen zirkular und anschlie-
Bend mit einem Polarisator linear polarisiert. Hierbei 148t sich durch
die Anderung des Azimuthwinkels die Richtung der Polarisations-
ebene drehen. Nach dem Passieren eines zweiten %—Plé’mttehens fallt
das elliptisch polarisierte Licht unter einem Winkel von 70° zur
Fldchennormale auf die zu untersuchende Probe und wird dort re-
flektiert. Bei einer bestimmten Einstellung des Polarisators wird die
Schwingungsebene des Lichts so im Raum gedreht, dafl das Licht
nach der Reflektion an der Oberflache der Probe linear polarisiert ist,
d.h. der Detektor hinter dem Analysator ein Minimum registriert.

Die Reflektion bewirkt eine Drehung der Polarisationsebene des ein-
fallenden Lichts in Abhéngigkeit des Brechungsindex und der Dicke
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Abbildung 6: Aufbau des Ellipsometers [DES97]

einer dielektrischen Schicht, die sich auf der Probe befindet. Stellt
man den Azimuthwinkel des Analysators so ein, daf} seine Polarisa-
tionsebene und die Schwingungsrichtung senkrecht zueinander ste-
hen, kann im Idealfall erreicht werden, dafl kein Licht den Polarisa-
tionsfilter passiert.

Fiir zwei verschiedene Kombinationen von Einstellungen des Azi-
muthwinkels von Polarisator und Analysator erreicht die im Detek-
tor gemessene Helligkeit ein Minimum. Da bei diesem Verfahren die
Ausléschung zu suchen ist, spricht man auch von der Nullellipsome-
trie oder dem Ausléschungsverfahren.

Die beiden Polarisationsfilter sind Glan-Thompson-Polarisatoren; aus
doppelbrechendem Kalkspat bestehen die beiden %—Plé’mttehen. Der
reflektierte Strahl wird mithilfe einer Photodiode gemessen und iiber
einen logarithmischen Verstéirker auf einem analogen Spannungs-
mefgerit angezeigt. Aus den zwei abgelesenen Winkelpaaren, also
den zwei Paaren von MeSwerten, und dem bekannten, komplexwer-
tigen Brechungsindex des Substrats 148t sich die Schichtdicke und
der Brechungsindex des transparenten Films mithilfe eines Compu-
terprogramms errechnen. Dieses 16st den funktionalen Zusammen-
hang zwischen den Winkeleinstellungen und den beiden gesuchten
Groflen iterativ; eine genauere Beschreibung des hierfiir verwende-
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ten Algorithmus befindet sich z. B. in den Diplomarbeiten von Men-
del [MEN96] und Dessauvagie [DES97]. Der Versuchsaufbau ist in
Abbildung 6 skizziert.

3.1.2 Die Reflektion

Fiir die genauere Betrachtung der Polarisation wird der elektrische
Feldvektor des elliptisch polarisierten Lichts in eine Komponente
parallel und eine senkrecht zur Einfallsebene des Lichtes zerlegt.
Diese behalten bei der Reflektion nicht ihre Elliptizitdt bei, d.h. die
Amplituden und ihre Phasen #ndern sich unabhéngig voneinander.
Die Elliptizitit wird so gewihlt, dafl die Phasendifferenz zwischen
den beiden Komponenten verschwindet und die auslaufende Welle
linear polarisiert ist. Die Reflektion kann fiir die beiden Komponen-
ten des Feldvektors vollstdndig mit den komplexwertigen Fresnel-
schen Reflektions- und Brechungskoeffizienten beschrieben werden
IMEN96], [DRO94].

A

dielektrische
Schicht

Abbildung 7: Reflektion an der Schicht

Dicke d ¢,

N
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Betrachtet man ein System aus Substrat mit einem aufgebrachten
Film (Abbildung 7), so wird die einfallende Welle an jeder Grenz-
schicht teils reflektiert und teils in das Medium hinein gebrochen. An
den beiden Oberflichen der diinnen Schicht finden Mehrfachreflek-
tionen statt, und bei jeder Durchquerung tritt eine Phasenéinderung
auf. Die Uberlagerung der Partialwellen ergibt die resultierende, aus-
laufende Welle, wobei der Reflektionsindex fiir die resultierende Wel-
le von dem Brechungsindex des Filmes und des Substrats sowie der
Schichtdicke abhingt.
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3.2 Schichtdicke und Brechungsindex
3.2.1 Messung

Die im folgenden beschriebenen Messungen dienen zur Bestimmung
der geeigneten Sputterparameter, die fiir den spéteren Einsatz zur
Beschichtung von GaN nétig sind. Dabei sind die Sputterzeit und die
kinetische Energie der Stickstoffionen so wihlen, daf} eine Schicht mit
vorgegebener Dicke aufzutragen ist. Eine Bestimmung der Schicht-
dicke kann erst im Anschluf} dies Sputterprozesses erfolgen. Deshalb
werden Messungen durchgefiihrt, bei denen zum einen die Sputter-
dauer £ und zum anderen die Beschleunigungsspannung U,gjpqr: mit
der damit verbundenen kinetische Energie FEj;, der Stickstoffionen
variiert wird.

Die Schichtdicke d und der Brechungsindex n der AIN-Schicht las-
sen sich mittels der Ellipsometrie nicht auf der gewiinschten GaN-
Probe messen, da das Substrat lichtundurchlissig sein sollte. Aus
diesem Grund wurden Mefireihen fiir AIN-Schichten auf Silizium
durchgefiihrt.

Bei der Ellipsometriemessung ist es wichtig, eine saubere Oberflédche
zu gewdhrleisten, da Staubpartikel oder Fett auf der Schichtober-
fliche durch ein verdndertes Reflektionsvermogen das Meflergebnis
verfilschen. Die Proben werden deshalb vor dem Auftragen der Schicht
in chemischen Losungsmitteln gereinigt. Dieses Verfahren wird in
Abschnitt 5.2.1 erklart.

Die ellipsometrisch bestimmten Werte fiir die Dicke und den Bre-
chungsindex nach unterschiedlichen Sputterzeiten (¢ = 15...50 Min.)
bei einer fest vorgegebenen Beschleunigungsspannung von Uepppaxr =
7,5kV sind in Abbildung 8 gezeigt. Abbildung 9 stellt die Abhéingig-
keit der beiden Groflen von der Beschleunigungsspannung bei einer
konstanten Sputterzeit von 40 Minuten dar.

3.2.2 Diskussion

Aus der Messung der Dicke fiir verschiedene Sputterzeiten bei fest-
gehaltener Beschleunigungsspannung von U,giqke = 7,5 keV (Abbil-
dung 8a) erkennt man, dafl die Schichtdicke mit der Zeit ansteigt.
Beriicksichtigt man, dafy aufler den in den Abbildungen 8 und 9 einge-
tragenen Fehlern aus der Ellipsometriemessung auch Schwankungen
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Abbildung 8: (b) Schichtdicke d und Brechungsindex n von AIN
auf Si bei Variation der Sputterdauer ¢ (Beschleunigungsspannung

Ukin = 7,5kV)
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Abbildung 9: Schichtdicke d und Brechungsindex n von AIN auf Si
bei Variation der Beschleunigungsspannung Uy, (Sputterdauer t =
40 Min.)
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der Parameter wihrend des Sputterprozesses auftreten (vergleiche
Abschnitt 3.2.3), ist ein linearer Zusammenhang zu vermuten. Die-
ser ist als Gerade im Graphen eingezeichnet, und man liest ab, daf}
die Dicke um ungefihr 16 A pro Minute wiichst. Fiir die gewiinschte
Schichtdicke von 500 bis 1000 A betrigt die Sputterdauer in diesem
Fall ungefahr 30 bis 60 Minuten.

Die Abhéngigkeit des Brechungsindex von der Sputterzeit ist in Ab-
bildung 8b dargestellt. Die gemessenen Werte liegen zwischen 1,2
und 1,6 und steigen mit wachsender Sputterdauer. Eine eingezeich-
nete Gerade gibt einen Anhaltspunkt fiir die Anderung mit der Sput-
terzeit wieder. Der gemessene Brechungsindex fiir eine Sputterdauer
von 15 Minuten weicht von diesem Verlauf ab und nimmt einen be-
sonders groflen Wert von 1,8 an. Dies ist darauf zuriickzufiihren, daf
gerade zu Beginn der Sputterproze sehr instabil ist und somit die
Schichtbildung sehr unregelméfBig abléuft, so dal nach dieser kurzen
Zeit eine Schicht kaum nachweisbar ist.

Der Brechungsindex sollte ab einer bestimmten Schichtdicke und der
damit verbundenen Sputterdauer einen konstanten Wert annehmen.
Nach dem Aufwachsen der Grenzschicht zum Substrat erwartet man,
daB sich der Aufbau der Schicht nicht mehr wesentlich dndert. Dies
ist jedoch bei dieser Mefreihe (Abbildung 8b) nicht zu erkennen.

In der Literatur findet man, dafl der Brechungsindex von gesput-
tertem AIN zwischen n = 1,7 und 2,1 liegen sollte, wihrend er fiir
kristallines AIN 2,1 betriigt [DRUO0]. Es ist daher zu vermuten, daf
die hergestellten Schichten zunéichst amorph sind und sie erst mit
zunehmender Dicke kristallin aufwachsen. Diese Vermutung lief} sich
bestitigen: Nach Tempern der Probe fiir zehn Minuten bei 900°C
unter No-Atmosphére dndert sich der Brechungsindex der Schicht
von n = 1,6 auf 2,1. Die aufgetragene Schicht ist also iiberwiegend
amorph und geht durch das Tempern in den kristallinen Zustand
iiber. Fiir die Funktion als Diffusionssperre auf GaN ist eine amor-
phe Schicht anzustreben, da diese dichter gepackt ist. Auflerdem la8t
sie sich spéter leichter von der zu schiitzenden Probe wieder abltsen.

Man erwartet, daf die Schichtdicke mit steigender Ionenenergie, also
mit der Beschleunigungsspannung, wéchst, da wihrend des Sputter-
prozesses mehr Atome pro einfallendem Stickstoffion zur Schicht-
bildung beitragen. Diese Zunahme kann hier bestitigt werden und
deutet auf einen linearen Zusammenhang zwischen Schichtdicke und
Tonenenergie hin (Abbildung 9a). Bei der den Mepunkten zugeord-
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nete Ausgleichsgerade ist beriicksichtigt, dafl die Schichtdicke auf
Null gehen sollte, wenn die kinetische Energie der Ionen verschwin-
det. Die grofle Streuung der MefSwerte 148t vermuten, dafl zum einen
der Fehler der Ellipsometrie bei diesem Material unterschéitzt wird
und zum anderen die Parameter der Sputteranlage in diesem Rah-
men nicht exakt reproduzierbar sind.

Unter Variation der Beschleunigungsspanung bei gleichen Sputter-
zeiten von ¢ = 40 Min. kann unter Beriicksichtigung der Fehler der
Brechungsindex als konstant betrachtet werden (Abbildung 9b). Die
ermittelten Werte um etwa n = 1,58 stimmen nur anndhernd mit
dem Literaturwert fiir Aluminiumnitrid iiberein, das durch das Sput-
terverfahren aufgetragen worden ist.

3.2.3 Fehlerbetrachtung

Die Hauptfehlerquellen bei der ellipsometrischen Schichtdickebestim-
mung sind die sehr unscharf einzustellenden Azimuthwinkel des Pola-
risators und des Analysators, denn bei der Anderung der Winkelein-
stellung um 0, 5° ist noch keine Anderung der gemessenen Intensitéit
feststellbar. Diese Ungenauigkeit bewirkt eine Unschérfe der Dicke
von Ad ~ 10 A und des Brechungsindex von An ~ 0,03. In Abbil-
dungen 8 und 9 sind diese Fehler eingezeichnet, sie sind gréfer als
die in der Arbeit von Mendel [MEN96] angegebenen Abweichungen.
Die Ortsauflésung ist durch die Gréfle des Laserauftreffpunktes von
2,5 mm? beschrinkt.

Ein nicht zu unterschéitzender Fehler ergibt sich dadurch, daf} die
vorgegebenen Parameter der Sputteranlage nicht sehr gut reprodu-
zierbar sind. So #dndert sich zum Beispiel nach einer Sputterdauer
von drei Minuten die Beschleunigungsspannung um etwa 5%. Die
Spannungen zur Variation der Intensitit des Ionenstrahls sowie der
Fokussierung unterliegen ebenfalls erheblichen Instabilitdten. Diese
Schwankungen sind manuell kaum exakt zu korrigieren. Uberschlige
im Rezipienten der Sputteranlage fiihren zu kurzzeitigem Zusam-
menbruch des Sputterprozesses, so daf§ dadurch die Reproduzierbar-
keit der Schichteigenschaften begrenzt ist.

Trotz aller dieser aufgefiihrten Fehlerquellen wurden aus diesen Mef3-
reihen Sputterparameter abgeschétzt, die es gestatten, Schichten mit
einer Dicke im gewiinschten Bereich zwischen 800 und 1000 A aufzu-
tragen.
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4 Rutherford-Riickstreuung

4.1 Das Prinzip
4.1.1 Die Riickstreuung

Fiir die Charakterisierung der AIN-Schichten ist aufler der Dicke und
dem Brechungsindex die Kenntnis der einzelnen Bestandteile und ih-
rer prozentualen Anteile wichtig. Fiir diese Analyse bietet sich die
Methode der Rutherford-Riickstreuung (RBS = Rutherford-Back-
scattering) an. Mit ihr kann man die Elementverteilung in einer fe-
sten Probe untersuchen, wobei Aussagen iiber die Zusammensetzung
von Strukturen mit Dicken zwischen zehn Nanometern bis hin zu ei-
nigen Mikrometern moglich sind. Eine genauere Beschreibung dieser
Mefimethode befindet sich in Lorenz [LOR98] und Schatz, Weidinger
[SCHI7].

Abbildung 10: Elastische Riickstreuung [LOR9S]

Bei diesem Mef3verfahren wird ein Projektil mit der Masse M; und
der Energie F, auf ein Target geschossen und an einem Target-
kern mit der Masse Ms unter einem Winkel 6 gestreut, wobei 6 der
Winkel zwischen der Einfallsrichtung und der Riickstreurichtung ist.
Das Projektil wird beim Durchqueren des Targets abgebremst und
verldft es mit der Energie F; (vergleiche Abbildung 10). Bei der hier
betrachteten Energie von etwa 2 MeV treten keine Kernkréfte auf
und es wirkt ausschlielich die abstolende Coulombkraft zwischen
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den Atomkernen im Target und dem Projektil. Mithilfe des Impuls-
und Energieerhaltungssatzes 148t sich der sogenannte kinematische
Faktor K = E\/Ey, also das Verhiltnis aus den Energien des ein-
fallenden und des zuriickgestreuten Projektils, berechnen:

U= (M /My) sin 0)2 + (M, /My) COSH) ’ 0

K(M,/My,0) = ( 1+ (My/My)

Dieser hingt nur von dem Winkel # und dem Quotienten der bei-
den Massen ab. Die Masse des Targetkerns M, 1483t sich schliellich
als Funktion der anderen bekannten oder gut mefibaren Grofien be-
schreiben, so daf} eine Berechnung von M, méglich ist:

My = f(Eo, By, My, 0) (2)

Dringt das Projektilteilchen vor der Streuung in die Schicht ein, muf}
der Energieverlust pro Wegeinheit dFE/dx der Teilchen, die die Ge-
schwindigkeit v besitzen, bei dem Durchgang durch Materie beriick-
sichtigt werden. Dieser 1483t sich nach der Gleichung von Bethe und
Bloch berechnen:

dE 7272
dr —  4wedvim,

. (m 2<mli —In (1 - (v/c)?) - (v/c)2> (3)

Dabei ist Z; die Kernladungszahl der Projektil-Atome, Z5 die der
Targetatome, ¢ die Dielektrizititskonstante, ¢ die Lichtgeschwindig-
keit, e die Elementarladung und m,. die Ruhemasse des Elektrons.
n ist die Anzahldichte der Targetteilchen. Das mittlere Tonisations-
potential der Targetatome wird mit der Gréfle < I > beschrieben.
Da die Energie, und somit die Geschwindigkeit v, der Ionen im vor-
liegenen Fall vergleichsweise niedrig ist, konnen hierbei die relativi-
stischen Summanden v /¢ vernachléssigt werden.

Ist die Masse der streuenden Targetatome M, bekannt, 148t sich
daraus auch die Tiefenverteilung in der Schicht bestimmen. Mit der
Kenntnis des differentiellen Wirkungsquerschnittes do/dS2, der sich
nach der Rutherford-Formel berechnet,
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do . 212262 2 1 (4)
dQ  \16me0E ) sin*(0/2)
158t sich eine quantitative Analyse durchfiihren. Dabei ist E die

Energie der einfallenden Projektile. Die RBS eignet sich somit zur
Erstellung von Konzentrationstiefenprofilen.

4.1.2 Beschreibung des Mef3aufbaus

Im vorliegenden Fall erhalten einfach geladene a-Teilchen (‘He™)
durch einen van-de-Graaff-Beschleuniger die kinetische Energie von
Ey = 2MeV und werden senkrecht auf das Target geschossen. Der
Teilchenstrahl nimmt auf der Probe eine Fliche von ca.l mm? ein.

Zum Nachweis der riickgestreuten Teilchen stehen zwei Detektoren
zur Verfiigung. Einer befindet sich in einem Winkel von 6 = 140°
zum einfallenden Strahl (Abbildung 10) und besitzt eine Energie-
auflosung von 13-16keV. Ein Ringdetektor ermoglicht die Messung
von riickgestreuten Teilchen in einem Winkel von ungefihr 180°.

Die elektrischen Ausgangssignale der Detektoren, die proportional
zur Energie der detektierten Teilchens sind, werden in unterschied-
liche Kanile eines MCAs (Multi Channel Analyser) eingeordnet.

4.2 Zusammensetzung und Dicke der Schicht
4.2.1 Messung

Da in Bonn nicht die Md&glichkeit besteht, RBS-Messungen vorzu-
nehmen, wurden die Untersuchungen der Proben von K. Lorenz und
E. J. da Costa Alves am Instituto Tecnolégico e Nuclear (ITN) in
Lissabon vorgenommen.

Fiir die RBS-Untersuchung von diinnen Schichten sollten die Atome
im Substratmaterial leichter sein als die Elemente der Schicht. Wird
als Substrat ein Material mit einer gréleren Atommasse verwendet,
so besitzen die an den Kernen des Substrats zuriickgestreuten a-
Teilchen eine grofere kinetische Energie, als die an den Kernen der
aufgetragenen Schicht zuriickgestreuten Projektilteilchen. Die Be-
stimmung der Stéchiometrie ist somit nur schwer durchzufiihren, da
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das Substratmaterial eine Art Untergrund im Energiespektren er-
zeugt und die einzelnen Komponenten in der Schicht sich kaum von
ihm abheben. Aus diesem Grund eignen sich Silizium oder Gallium-
nitrid als Substrat nicht, denn Silizium mit der relativen Atommasse
M(*Si) = 28,1u und Gallium M (3'Ga) = 69,7 u sind schwerer als
die Komponenten (M ("3 Al) = 27,0u und M("N) = 14,0u) der zu
untersuchenden Schicht.

Daher wurde fiir die Bestimmung der Zusammensetzung der diinnen
Filme auf eine polierte und gereinigte (Reinigung vergleiche Ab-
schnitt 5.2.1) 10x 10 mm? grofie Kohlenstoff-Probe eine Aluminium-
nitrid-Schicht durch das reaktive Sputtern iiber eine Zeit von 40 Mi-
nuten und mit einer Energie von 8 keV aufgetragen. Aus den Ergeb-
nissen der Ellipsometriemessungen (vergleiche Abschnitt 3.2.1) 148t
sich abschiitzen, daB die Dicke ungefihr 400-700 A betragen sollte.

800

600
400 \
1 N
LA

100 200 300 400 500 600 700
Energie [channel]

Zahlrate

Abbildung 11: RBS-Spektrum: Riickstreuung von «-Teilchen mit
Ein = 2MeV an einer beschichteten Kohlenstoff-Probe

In Abbildung 11 wird das Spektrum der unter einem Winkel von
f = 140° zuriickgestreuten «-Teilchen gezeigt. Es ist die Z#hlrate
gegen die energieabhingige Kanalzahl des MCA (Vielkanalanalysa-
tor, MCA = Multi-Channel-Analyser) aufgetragen. Jede Atommasse
entspricht einem Element an der Oberfliche einer Probe und kann
nun einem bestimmten Energiekanal zugeordnet werden. Befindet
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es sich tiefer in der Schicht, verschiebt sich das Signal zu kleineren
Energien. In der weiteren Auswertung werden die Spektren mit dem
Programm RUMP [DOO85]| simuliert. Dabei werden die Schichtdicke
und die relativen Anteile der einzelnen Komponenten als Parameter
vorgegeben und so lange verdndert, bis eine gute Anpassung an die
Mefidaten erreicht ist.

Als erwartete Komponenten von Aluminiumnitrid sind im Spektrum
bei Kanal 270 das Element Stickstoff und bei Kanal 500 Aluminium
als Peak zu erkennen. In Kanal 320 befindet sich ein Peak, der Sau-
erstoff zugeordnet werden kann. Ein weiterer, weniger ausgepréigter
Peak befindet sich in Kanal 580, der sich nicht genau zuordnen 148t;
es kommen Silizium, Phosphor oder Schwefel in Frage. Die gemes-
senen Ereignisse fiir die Energiekaniile, die kleiner als 230 sind, sind
dem Substratmaterial Kohlenstoff zuzurechnen.

4.2.2 Diskussion

Die Simulationrechnung ergibt folgendes Verhiltnis fiir die Schicht-
komponenten: Aluminium : Stickstoff : Sauerstoff= 3 : 1 : 6. In der
Schicht befindet sich demnach ein erheblicher Anteil an Sauerstoff,
der vorher nicht zu erwarten war. Die Schicht sollte nur aus Alu-
miniumnitrid bestehen, d.h. sie muf} sich aus gleichen Anteilen aus
Aluminium und Stickstoff zusammensetzen. Diese Stochiometrie gilt
hier jedoch nicht.

Der unerwiinschte Sauerstoffanteil kann mehrere Ursachen haben.
Es ist moglich, dal das Vakuum im Rezipienten der Sputteranlage
nicht ausreichend gut ist. Somit kénnten die beim Sputterprozef her-
ausgeschlagenen Aluminiumatome nicht nur mit Stickstoff, sondern
auch mit Restsauerstoff eine chemische Verbindung eingehen und als
Aluminiumoxid in die Schicht eingebaut werden.

Desweiteren besteht die Moglichkeit, dafl die Aluminiumoxid-Schicht,
die sich sich nach jedem Offnen des Rezipienten auf dem Aluminium-
Target bildet, am Anfang des Sputterprozesses abgetragen wird. Das
kann dazu fiihren, daf} sich der darin enthaltene Sauerstoff ebenfalls
auf dem Substrat als Schicht niederschléigt. Eine Blende, die fiir die
ersten Minuten des Sputtervorgangs vor das Substrat geschwenkt
wird, nimmt zunéchst die herausgeschlagenen Aluminiumoxid-Mole-
kiile auf. Erst wenn diese Schicht von dem Target abgetragen worden
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ist, wird das Substrat fiir das Sputtern freigegeben und der eigentli-
che Sputterprozefl beginnt.

Ein weitere Grund fiir den eingebauten Sauerstoff konnte der Sauer-
stoff sein, der sich bereits vor dem Auftragen der Schicht in dem rela-
tiv porosen Substratmaterial befindet. Man konnte diese Sauerstoff-
quelle dadurch vermeiden, daf§ die verwendeten geprefiten Graphit-
Proben durch ein anderes Material ersetzt werden. Hier bietet sich
Diamant als Substrat an, in dem kaum Sauerstoff eingebaut ist.

Aus der Messung erhilt man eine Schichtdicke von 200 A. Dieses Er-
gebnis widerspricht der aus den Ellipsometriemessung abgeleiteten
Abschiitzung mit einer Schichtdicke von 700 A. Dieser erhebliche Un-
terschied 148t sich dadurch erkliren, daf} die aufgetragenen Schichten
nur sehr schlecht auf der polierten Oberfliche des Kohlenstoff haf-
ten bleiben. Bei den ersten Versuchen, Schichten auf dieses Material
aufzutragen, lieflen sich diese durch vorsichtiges Wischen mit einem
weichen Papiertuch ablosen. Ein grofleres Haftvermogen ist vielleicht
ebenfalls durch die Wahl eines anderen Substrats, wie z. B. Diamant,
zu erreichen, da dessen Eigenschaften den der aufgetragenen Schich-
ten dhnlicher sind als der verwendete portse Graphit.

Fiir eine etwas dickere Schicht, die durch eine lingere Sputterzeit her-
gestellt worden ist, dndert sich ihre Zusammensetzung nicht. Wird
diese Probe drei Minuten bei 500°C unter No-Atmosphére getempert,
so sind keine Verdnderungen im Spektrum zu beobachten. Auch das
Vermessen der Schicht an verschiedenen Punkten auf der Oberfliche
it das Ergebnis unverdndert. Somit sind die Schichten homogen
auf der Probenoberfliche aufgetragen.
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5 Die gestorte Winkelkorrelation

5.1 Das Prinzip

Mit der Methode der gestorten yy-Winkelkorrelation (PAC = Per-
turbed Angular Correlation) konnen Riickschliisse auf Defektstruk-
turen in Kristallen gezogen werden, was fiir die Untersuchung der
angestrebten Wirkung von den gesputterten Schichten wihrend des
Ausheilens von GaN von Bedeutung ist. Zur Anwendung dieses Ver-
fahrens wird in die zu untersuchende Probe eine geeignete radioakti-
ve Sonde implantiert. Beim Zerfall des Sondenkerns werden zwei -
Quanten korreliert abgestrahlt. Durch die Hyperfeinwechselwirkung
zwischen einem elektrischen Feldgradienten (EFF'G) und dem Kern-
quadrupolmoment (@) des Zwischenniveaus der yy-Kaskade wird die
rdumliche Emissionswahrscheinlichkeit des zweiten y-Quants zeitab-
héngig gestort.

Szintillationszéhler, die in einer Ebene um die Probe aufgebaut sind
(Abbildung 12), registrieren die emittierten Quanten und wandeln
diese in elektronische Signale in Abhéngigkeit von der gemessenen
Energie der Quanten um. Mit einer Koinzidenzschaltung werden die-
se Signale verarbeitet, so dafl man im Idealfall nur die zeitlich kor-
relierte, emittierten Quanten aus demselben Kern registriert.

Diese MeBanordnung erlaubt die Aufnahme eines Koinzidenzspek-
trums, bei dem die registrierten Koinzidenzen Z(t) in Abhingigkeit
von der Zeit t aufgetragen sind:

Z(t) = e G(1) (5)

Dabei ist A die Zerfallskonstante und G(t) eine periodische Storfunk-
tion, die dem exponentiellen Zerfall des Zwischenniveaus der Kaska-
de (speziell fiir '"'In siehe Abbildung 13) iiberlagert ist. Aus dem
Spektrum 148t sich fiir die Storfunktion die Quadrupolwechselwir-
kungsfrequenz v bestimmen:

vg =9 T (6)

e ist die Elementarladung, h das Plancksche Wirkungsquantum, ()
das Kernquadrupolmoment und V,, die Hauptkomponente des F F'G-
Tensors. Dieser ist die zweite raumliche Ableitung des elektrostati-
schen Potentials V(#) am Ort des Sondenkerns:
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Abbildung 12: Prinzipieller Aufbau einer PAC-Anlage
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Vij = (7)
Es ist iiblich, diese Grofle durch die Komponente V,, der diagonali-
sierten Matrix und den Asymmetrieparameter 1 auszudriicken:

Vm_vyy

7 (8)

']7 =
Es ist ebenfalls moglich, den Anteil der Sondenkerne auf Plidtzen
mit gleichen EF'G aus den relativen Amplituden der Storfunktion
zu bestimmen. Feldgradienten werden unter anderem aufgrund be-
stimmter Symmetrien in der Gitterstruktur oder durch Defekte, wie
z. B. Leerstellen oder Zwischengitteratome verursacht.

Zur Untersuchung der GaN-Proben wird als Sonde das haufig ver-
wendete radioaktive Isotop "!In (Indium) implantiert. Es bietet sich
an, diesen Sondentyp zu wihlen, da er am Bonner Radioisotopen-
separator relativ einfach zu implantieren ist. Ein entscheidener Vor-
teil von "1In ist, daB es auf die Gitterpliitze der Ga-Atome eingebaut
wird, wie aus Emission-Channeling-Messungen bekannt ist [RON97].
AuBlerdem ist '''In zu Gallium isoelektronisch und wirkt damit nicht
dotierend.
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Das Isotop '"'In zerfillt unter Abstrahlung von zwei y-Quanten mit
zwei verschiedenen Energien (171 und 245 keV) iiber einen Zwischen-
zustand mit der Lebensdauer von 85 ns zu '''Cd (Cadmium). Diese
vv-Kaskade ist in Abbildung 13 dargestellt.

11
9/2 t,,=283d
-/ EC
712" —
171 keV
5/2*——F—— t,,=85ns

245 keV

1/2* r

111 Cd

Abbildung 13: Zerfallschema von Indium (*'In)

Im vorliegenden Fall ist die zu untersuchende Probe von vier kreuz-
formig in einer Ebene aufgebauten Detektoren umgeben. Die Koin-
zidenzzéhlraten einer Kombination aus zwei Detektoren entstehen
dadurch, dafl einer der vier Detektoren ein y-Quant registriert und
ein Signal aussendet, falls die Energie des detektierten Quants gerade
mit der Energie des Zerfalls vom 7/2-Niveau zum Zwischenzustand
(5/2-Niveau) iibereinstimmt. Spricht nun ein anderer Detektor auf
ein weiteres Quant an, und mifit genau die Energie eines y-Quants
bei Ubergang vom Zwischenzustand zum Grundzustand von '"'Cd
(1/2-Niveau), so wird ein Ereignis im Koinzidenzzéhler registriert.
Somit werden jeweils nur zwei zueinander korrelierte QQuanten unter
verschiedenen Winkeln detektiert. Die Energieanalyse der einfallen-
den Quanten geschieht mithilfe von Einkanalanalysatoren.

Die Lebensdauerspektren, also die Koinzidenzzéhlrate in Abhéngig-
keit von der Zeit nach der Emission des ersten v-Quants, werden mit-
hilfe eines Zeit-zu-Amplituden-Konverter gemessen, in einer MCA-
Karte digitalisiert und gespeichert. Nachdem bei diesen Spektren
von zufilligen Koinzidenzen abgezogen sind, lassen sich aus ihnen
die sogenannten R-Werte wie folgt bilden:

Z(180°, ) — Z(90°, 1)

R(t) =2 Z(180°,1) + 2 - Z(90°, 1) (9)

Hierbei ist Z die Z#hlrate in Abhéngigkeit von der Zeit fiir die beiden
Winkel von # = 90° und # = 180° zwischen den Detektoren.
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Aus den ermittelten R-Werten R(t) lassen sich die gesuchten Storfunk-
tion G(t) mithilfe des Computerprogramm NNFIT [BRR93| bestim-

men. Dieses Programm paf3t den MeBBwerten eine Funktion an, wo-

bei Summanden aus mehreren Stérfunktionen beriicksichtigt werden.

Dabei enthilt jeder einzelne Summand eine eigene Frequenz v mit

einer Dampfung 0, den Anteil an der Frequenz (fraction), einem

Asymmetrieparameter 7 sowie die Orientierung des EFG’s in Ein-

kristallen. Aus der Kurvenanpassung ergeben sich die Einzelwerte

fiir diese GroBen und schlief8lich der elektrische Feldgradient.

Eine detaillierte Beschreibung der PAC-Methode findet sich in z. B.
G. Schatz und A. Weidinger [SCH97|.

5.2 Ausheilverhalten

5.2.1 Die Proben

Fiir die Untersuchung von Galliumnitrid wurde von der Firma Cree
Research gekauftes Probenmaterial eingesetzt. Dabei handelt es sich
um ca. 1,3 um dicke GaN-Schichten, die mit weniger als 5 - 106
Ladungstriiger pro cm?® n-dotiert sind. Sie sind mit dem MOCVD-
Verfahren (metal organic chemical vapor deposition) epitaktisch auf
einem Saphir-Wafer aufgetragen.

Mit einer Diamantdrahtsige wurden 6x6 mm? grofie Probenstiicke
zurechtgeschnitten und anschliefend gereinigt, da ihre Oberflichen
moglichst frei von Fett, Staub oder anderen Partikeln sein sollten.
Hierzu wurden sie je zwei bis drei Minuten lang in Trichlorethylen
(CoHCl3), in Aceton ((CHj3)2CO), in Isopropanol ((CHs),CHOH)
und zum Schluf in destilliertem Wasser (Aqua dest.) geschwenkt; der
genaue Reinigungsprozef ist in der Literatur beschrieben [MEN96].
Auf diese Weise erreicht man ein besseres Haftvermogen der auf-
getragen Aluminiumnitrid-Schicht auf der Oberfliche. Zur Bestim-
mung der Schichtdicke und des Brechungsindex mit der Ellipsometrie
(siehe Kapitel 3) ist es auch wichtig, dafl die Schmutzteilchen nicht
die Reflektion des Laserstrahls beeinflussen, da diese das Meflergeb-
nis verfilschen.
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5.2.2 Messung

Zur Untersuchung des Ausheilverhaltens von GaN fiihrt man ein iso-
chrones Temperprogramm durch, dabei wird die Probe in der RTA
(Kurzzeittemperanlage, RTA = Rapid Thermal Annealing-Anlage)
fiir 120 s unter einem konstanten Stickstoffflufl (75¢/Min., Reinheit
5.0) auf verschiedene Temperaturen erhitzt [MAR90]. Zwischen jeder
Temperaturinderung wird mit der PAC-Anlage bei Raumtempera-
tur {iber etwa sechs bis zwo6lf Stunden ein Spektrum aufgenommen.

In der RTA erfolgt das Erhitzen der Probe dadurch, daf} ein elektri-
scher Strom durch zwei Graphitstreifen fliefit, zwischen denen sich
die Probe befindet. Mit einer elektronischen Ansteuerung li83t sich
der Strom und somit die Temperatur steuern. Um den Rezipienten
der RTA moglichst frei von anderen Gasen zu halten, wird er vor dem
Erhitzen mit Stickstoff gespiilt, d. h. er wird evakuiert, mit Stickstoff
geflutet und zum Schlufl wieder evakuiert.

Nach der Reinigung der Galliumnitrid-Probe erfolgt die Ionenim-
plantation der radioaktive Sonde '''In am Bonner Radioisotopense-
parator mit einer Dosis zwischen 102 und 10" cm~2 und einer Ener-
gie von etwa 160keV. Bei dem anschliefenden Temperprogramm
wird abwechselnd ein PAC-Spektrum aufgenommen und die Pro-
be erhitzt. Es beginnt bei 500°C und wird in Schritten von 100°C
erhoht, bis die Temperatur von 1300°C erreicht ist.

Der Einbau der Probe in die MeBapparatur zur Aufnahme der PAC-
Spektren erfolgt in der Art, dafl die c-Achse des GaN-Kristallgitters
(vergleiche Abbildung 18), also die Flichennormale zu zwei Detekto-
ren einen Winkel von 45° einschlieft und in der Detektorebene liegt.
Diese Einstellung wird auch Raghavan-Geometrie genannt.

Die folgenden Abschnitte beschreiben das Ausheilverhalten dreier
GaN-Proben. Die ersten beiden erhielten nach der Implantation durch
das reaktive Sputtern eine diinnen AIN-Schutzschicht. Eine dritte
Probe, die als Vergleich diente, erhielt wihrend jedem Tempervor-
gang ein Proximity Cap.

Die wichtigsten Daten der Schichten- und Probeneigenschaften, so-
wie der Parameter der Implantation und des Sputterprozesses, sind

in Tabelle 1 zusammengefafit. Die Schichtdicken sind Schitzungen
aus den Ellipsometrie-Ergebnissen (Abschnitt 3.2.1).

In Abbildung 14 sind vier R- Wert-Spektren einer GaN-Probe (Nr.1)
dargestellt. Dabei sind die Messungen direkt nach der Implanta-



42 5 DIE GESTORTE WINKELKORRELATION

Tabelle 1: Implantations- und Beschichtungsparameter
der GaN-Proben

Nr.1 | Nr.2 Nr. 3
Cap AIN AIN | Proximity
Dosis /"In [cm 2] ~ 102 [~ 108 | =~ 10"
Energie / "'In [keV] ~ 160 | ~ 160 | ~ 160
Energie / Stickstoff [keV] | 8,5 10 -
Sputterzeit ¢ [Min.] 30 50 -
Schichtdicke d [A] 500 800 -

tion (a) und nach zwei verschiedenen Temperschritten (900°C (b)
und 1300°C (c)) gezeigt. Das vierte Spektrum (d) zeigt die R-Werte
dieser Probe, nachdem sie auf 1300°C erhitzt und anschliefend in
fliissigen Stickstoff auf dessen Siedetemperatur von (Ts = —196°C)
abgekiihlt worden ist.

Direkt nach der Implantation ist ein stark geddmpftes Spektrum zu
erkennen. Nach dem Tempern bei 900°C beobachtet man eine deutli-
che Frequenz, wobei sich aus den Kurvenanpassungen mit dem Pro-
gramm NNFIT zwei Frequenzen ergeben. Die kleinere, die praktisch
ungedampft ist, liegt bei ungefahr 1, = 6 MHz und die gréflere be-
triagt etwa v, = 12 MHz mit einer starken Dampfung. Bei 1300°C
zeigt das Spektrum nur noch einen flachen Verlauf. Im Spektrum
nach dem Abkiihlen der Probe in fliissigen Stickstoff erkennt man
Frequenzen, die auf eine drastische Verdnderung der Struktur und
der Zusammensetzung dieser Probe hindeuten.

Die Abbildungen 15 bis 17 zeigen die Ergebnisse der Kurvenfits fiir
die drei verschiedenen Proben (vergleiche Tabelle 1). Dabei ist die
Démpfung 6 und der Anteil (beides wird in Prozent angegeben) der
kleineren Frequenz gegen die Temperatur aufgetragen. Der Anteil
gibt Auskunft iiber den Prozentsatz von Sondenatomen, die sich in
ungestorter Umgebung befinden. Die Ddmpfung gibt an, wie stark
die elektrischen Feldgradienten um einen Mittelwert streuen und sie
ist ein Maf} fiir die Defektdichte im weiteren Umfeld der Sonde. Zu
beachten ist die unterschiedliche Skalierung fiir die Ddmpfung bei
den Proben mit einem AIN-Cap und dem Proximity Cap.

Der Verlauf des Frequenzanteils in Abhéngigkeit von der Ausheiltem-
peratur ist fiir alle drei Proben dhnlich: Der Anteil steigt von dem
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Abbildung 14: R-Wert-Spektrum von Probe Nr.1: '''In in GaN
(a) direkt nach der Implantation bei ca. 20°C aufgenommen
(b) mit AIN-Cap nach 900°C in der RTA fiir 120s

(c) mit AIN-Cap nach 1300°C in der RTA fiir 120

(d) wie (c), jedoch in fliissigem Stickstoff fiir 120 s abgekiihlt
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Abbildung 15: Ergebnisse der PAC-Messung von Probe Nr. 1
(""'In in GaN, AIN-Cap/500 A).

Anteil der Gitterfrequenz und ihre Ddmpfung
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Abbildung 16: Ergebnisse der PAC-Messung von Probe Nr. 2
(""'In in GaN, AIN-Cap/800 A).
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Abbildung 17: Ergebnisse der PAC-Messung von Probe Nr. 3
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Anfangswert (20 bis 40 %) zunéchst an und erreicht einen maxima-
len Wert von etwa 60 %. Anschlieend féllt er auf Werte zwischen
32 und 47 %. Die Temperatur, bei der der Anteil den gréfiten Wert
annimmt, ist jedoch fiir die drei Proben unterschiedlich. Fiir Pro-
be Nr. 1 (500 A-AIN-Schicht) wird das Maximum bei 900°C erreicht
und ist hoher als der maximale Anteil der Probe Nr. 2 (800 A-AIN-
Schicht), der zwischen 1000 und 1100°C gemessen wird. Das Maxi-
mum fiir den Anteil der Probe Nr. 3 (Proximity Cap) verlduft sehr
flach und wird bei kleineren Temperaturen als bei den anderen bei-
den Proben beobachtet (zwischen 800 und 1000°C). Wihrend bei
Probe 1 und 3 schon bei 1100°C ein starker Abfall des Anteils zu
beobachten ist, tritt dieser bei Probe 2 erst bei 1200°C auf.

Die Dampfung der Frequenz von Probe Nr. 1 zeigt fiir verschiedene
Ausheiltemperaturen einen relativ flachen Verlauf; die Werte liegen
unter 1%. Fiir Probe Nr. 2 (mit der dickeren AIN-Schicht) betrégt
die Dampfung 6 bis 7% fiir 500 bis 600°C. AnschlieBend sinkt sie
auf Werte um 1% an und bei 1200°C steigt sie von 0,2 auf 1,3%
an. Der Verlauf der Dampfung fiir Probe Nr. 3 unterscheidet sich
deutlich von dem der anderen beiden Proben, denn sie fillt zunéchst
von 80% (400°C) auf 14 % und bleibt dann ann&hernd konstant.
Fiir 900°C wird ein Minimum von 9% erreicht; bei 1100°C steigt
die Ddmpfung wieder auf 18 % an. Insgesamt werden fiir diese Probe
deutlich hohere Werte beobachtet als fiir die anderen beiden.

Vergleicht man den Verlauf der beiden ermittelten Groflen fiir jeweils
eine Probe, so erkennt man, daf} die Dampfung ansteigt, wenn der
Anteil der Frequenz nach Durchlaufen des Maximums wieder abfillt.
Es ist also ein gegenldufiges Verhalten zu beobachten.

5.2.3 Diskussion

Das Gitter von Galliumnitrid hat eine Wurtzit-Struktur (vergleiche
Abbildung 18). Aufgrund dieser Symmetrieeigenschaft ist ein intrin-
sischer Feldgradient am Ort des Galliums vorhanden. Da man — wie
bereits erwihnt — aus Channeling-Messungen weif}, dafl die implan-
tierten Indium-Atome auf Gallium-Gitterpldtzen eingebaut werden,
miffit man mit der PAC-Methode den elektrischen Feldgradienten am
Ort des Galliums. Aus dem Anteil der 6 MHz-Frequenz, den man aus
der Kurvenanpassung bestimmt, 148t sich auf die Anzahl der auf Ga-
Platzen eingebauten Indiumatome schlieflen, die sich in ungestorter
Gitterumgebung befinden.



48 5 DIE GESTORTE WINKELKORRELATION

\0@0/

® Gruppe Il
oe——=0 —— & O —G5—o

EFG Il c-Achse

Abbildung 18: "'In implantiert in GaN, Wurtzit-Gitter

Die Ergebnisse der Kurvenanpassung in den R-Wert-Spektren liefern
zwei Frequenzen. Die erste (v; &~ 6 MHz) ist praktisch ungedampft,
wihrend die zweite (15 ~ 12MHz) mit einer starken Dampfung
abfillt. Die letztere macht sich deshalb auschliellich im Anfang des
Spektrums bemerkbar. Die zu dieser Frequenz korrespondierende
Gitterumgebung ist zur Zeit nicht geklirt.

Die beiden Frequenzen konnen unterschiedliche Anteile annehmen,
wobei die Summe immer 100 % ergibt. Der Anteil der kleineren Fre-
quenz gibt an, wieviele Sondenatome sich in ungestorter Gitterumge-
bung befinden. Er erreicht fiir eine gut ausgeheilte Probe im Idealfall
einen Wert von 100 %. Die Dampfung ist ein Maf fiir die Gitterfeh-
ler in der weiteren Umgebung dieser Atome und muf} fiir ein gut
ausgeheiltes Gitter kleine Werte annehmen.

Einige R-Wert-Spektren dieser Probe zeigt Abbildung 14. Anhand
des stark geddmpften Verlaufs des R-Wert-Spektrums der ungetem-
perten Probe erkennt man, dafl das Gitter durch die Tonenimplanta-
tion stark geschédigt wurde. Nach dem Tempern bei 900°C kann man
die Frequenz von 6 MHz deutlich beobachten, fiir diese Temperatur
ist die Probe demnach besonders gut ausgeheilt. Nach dem Erhitzen
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bei 1300°C ist der Verlauf der R-Werte sehr flach, d.h. es ist kein
elektrischer Feldgradient mehr zu beobachten. Da aber GaN einen
intrinsischen Feldgradienten besitzt, kann man hieraus schlieflen, dafl
das Gitter dieser Probe durch Ausdiffundieren von Stickstoff stark
geschidigt ist.

Nach dem 1300°C-Temperschritt erkennt man metallisch glinzen-
de Tropfchen auf der Probenoberfliche. Kiihlt man die Probe fiir
etwa 120s in fliissigem Stickstoff (T = —196°C) und erwérmt sie
wieder auf Zimmertemperatur, so erkennt man im aufgenommenen
R-Wert-Spektrum (Abbildung 14d) eine Frequenz von etwa 138 MHz
(fiir den Asymmetrieparameter ergibt sich n = 0,21). Diese Fre-
quenz deutet darauf hin, daf} sich die Gitterstruktur geindert haben
muf, da vorher nur ein flacher Verlauf fiir die R-Werte (Abbildung
14¢) zu beobachten war. Es kann sich dabei nicht um GaN han-
deln, da hierfiir die Frequenz von 6 MHz zu erwarten ist. Vergleicht
man das aufgenommene Spektrum nach dem Abkiihlvorgang mit
Messungen von "'In in Galliumarsenid [MAR90], so stellt man ein
dhnliches Verhalten fest. Dabei hat sich herausgestellt, daf} es sich
hierbei um Gallium handelt, das eine rhombische Kristallstruktur
besitzt. Es weist einen anderen Feldgradient als GaN auf und ist so-
mit die Ursache fiir eine andere, hohere Frequenz. Bei den auf der
Oberflache zu erkennenden Trépfchen handelt es sich um unterkiihl-
tes, fliissiges Gallium. Fiir ''In in fliissigem Gallium erwartet man
ein ungestortes Spektrum, wie es auch beobachtet wird (Abbildung
14c). Beim Abkiihlen erstarrt es und behélt nach dem anschlieen-
den Erwédrmen auf Zimmertemperatur seinen Aggregatzustand so
lange bei, bis es bei der Temperatur von 30°C wieder schmilzt. Die
gemessene Frequenz von vg = 138 MHz ist somit auf '''In in festem
Ga-Metall zuriickzufiihren.

Die Schutzschicht und Gitterstruktur ist also offensichtlich durch das
Tempern bei 1300°C zerstort worden.

Der aus den R-Wert-Spektrum ermittelte Frequenzanteil fiir die Pro-
be mit der 500 A dicken AIN-Schicht (Probe-Nr. 1, Abbildung 15)
erreicht den maximalen Wert von 62 % bei 900°C. Fiir diese Tempe-
ratur erreicht das Gitter den Zustand, bei dem sehr gut ausgeheilt
ist. In diesem Fall befindet sich der gréfite Anteil der Sondenatome
in ungestorter Umgebung, die Ddmpfung nimmt sehr kleine Werte
an. Fiir hohere Temperaturen fillt der Anteil wieder ab. Dies ist dar-
auf zuriickzufiihren, dafl der Stickstoff aus der Oberfliche diffundiert
und somit weitere Schiiden im Gitter entstehen.
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Die relativ niedrigen Werte fiir die Ddmpfung von unter 1% deu-
ten darauf hin, daf} die weitere Umgebung der Sondenatome nur ge-
ring gestort ist. Der leichte Anstieg der Ddmpfung mit zunehmender
Temperatur zeigt ebenfalls die Beschidigung des Gitters an.

Probe Nr. 2 erreicht bei Ausheiltemperaturen zwischen 1000 und
1100°C den Zustand, bei dem das Gitter am besten ausgeheilt ist.
Dies ist daran zu erkennen, dafl der Frequenzanteil fiir diese Tempe-
ratur ein Maximum annimmt (Abbildung 16). Die Ddmpfung nimmt
in diesem Temperaturbereich die kleinsten Werte an.

Vergleicht man die beiden Proben (Nr. 1 und 2) mit den unterschied-
lich dicken AIN-Schichten, so erkennt man, dal sie in der Damp-
fung fiir die kleineren Ausheiltemperaturen stark voneinander ab-
weichen. Dies kann durch die unterschiedlichen Implantationsdosen
erkldart werden. In Probe Nr. 2 wurde eine zehnmal héhere Dosis
an Indiumionen implantiert als in Probe Nr. 1, so dal das Gitter
starker geschidigt wurde. Aus diesem Grund ist auch der Anteil von
Tn auf ungestorten Gitterplitzen bei Probe Nr. 1 zu Beginn um
etwa 10 % grofler. Fiir hohere Temperaturen steigt der Anteil und
bei beiden wird trotz der unterschiedlichen Anfangsbedingungen ein
Maximalwert von ca. 60 % erreicht. Dabei fillt auf, dafl der Anteil
fiir Probe 2 erst bei hoherer Temperatur (grofier als 1100°C) wieder
sinkt. Dies ist genau das Ziel der Schutzschicht, ndmlich die Dekom-
position der Probe bei hohen Temperaturen zu verzégern. Die Probe
mit der dickeren Schicht zeigt somit ein besseres Ausheilverhalten im
Vergleich zur Probe mit der diinneren Schicht.

Der Einflu} der Dicke der AIN-Schicht auf das Ausheilverhalten von
GaN-Proben kann nicht mit dem Verlauf der Dédmpfung belegt wer-
den. Da die Dampfung fiir Probe Nr. 1 anndhernd konstant ist,
wahrend fiir bei Probe Nr. 2 ein Minimum bei der gleichen Tem-
peratur zu beobachten, bei der das Maximum des Frequenzanteils
erreicht ist. Hierdurch 148t sich also keine Aussage {iber eine Verbes-
serung des Ausheilverhaltens von GaN treffen.

Vergleicht man diese beiden Proben mit Probe Nr. 3, die durch ein
Proximity Cap geschiitzt wird, so erkennt man deutliche Unterschie-
de: Der Anteil bei dieser Temperatur von 500°C ist grofler als bei den
ersten beiden, d. h. das Gitter ist in diesem Fall relativ gut ausgeheilt,
da sich mehr Sondenatome in ungestorter Umgebung befinden. Die
Déampfung ist jedoch bei dieser Temperatur sehr viel hoher (40 %),
die weitere Umgebung der Sondenatome ist somit stédrker gestort.
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Trotz der héheren Anfangswerte ist der maximal erreichte Anteil
kleiner als bei den anderen Proben. Auch die Ddmpfung ist bei allen
Temperaturen wesentlich grofier. Das Gitter kann somit nicht so gut
ausgeheilt werden, wie bei den Proben mit den AIN-Caps. Zudem
fillt der Anteil nach Erreichen seines Maximalwertes bei der Tem-
peratur von 900 bis 1000°C steiler ab, als es bei den anderen beiden
Proben zu beobachten ist. Die Ddmpfung steigt bei dieser Tempera-
tur wieder an. Somit nehmen die Schiden im Gitter von GaN wieder
7.

Vergleicht man alle drei Proben miteinander, so muf betont werden,
daf} verschiedene Anfangsbedingungen zugrunde lagen. Daher sind
nicht die absoluten Werte der Anteile und der Ddmpfung zu verglei-
chen, sondern vielmehr ihr Verlauf. Es ist nicht auszuschlieflen, dafl
die beiden Proben mit den aufgetragenen AIN-Schichten wihrend
des Sputterprozesses durch die auftreffenden Stickstoffionen mit ih-
rer hohen kinetischen Energie erwidrmt wurden, doch die dabei er-
reichte Temperatur liegt deutlich unter 40°C und kann kein Tempern
bewirken.

Zusammenfassend 1483t sich sagen, dafl die aufgetragenen Schichten
das Ausheilverhalten von GaN verbessern. Sie stellen eine bessere
Diffusionsbarriere fiir Stickstoff dar als das Proximity Cap. Eine
weitere Verbesserung ist moglicherweise durch die Vergréflerung der
Schichtdicke zu erwarten, da sich fiir die dickere Schicht ein besseres
Ausheilverhalten gezeigt hat.
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6 Ausblick

Durch Aufbringen einer Schutzschicht aus Aluminiumnitrid 148t sich
die Zersetzung von Galliumnitrid bei hohen Temperaturen verzégern.
Mit den hergestellten Schichten kann das Ausheilverhalten von GaN
im Vergleich zu einer Probe mit einem Proximity Cap verbessert
werden. Da dieses Material aber bei noch hoheren Temperaturen
ausgeheilt werden muf}, um die vorhandenen Gitterschiden zu be-
heben, sind weitere Schritte notig. Hierzu miissen die aufgetragenen
Schichten optimiert werden.

Der in dieser Arbeit beschriebene Sputterprozef 1483t sich noch weiter
verbessern; hier seien einige Vorschldge dafiir kurz aufgelistet:

Ein wesentliches Problem ist die Wahl der geeigneten Schichtdicke.
Eine zu dicke Schicht kann bewirken, dafl mechanische Spannungen
zwischen Substrat und Film auftreten. Diese kénnen zum Abplatzen
der Schicht fithren. Eine zu diinne Schicht hétte zur Folge, daf der
Stickstoff durch ungeniigend abgedeckte Stellen herausdiffundieren
kann. Beides fiihrt dazu, dafl das Cap seine Aufgabe nicht erfiillt. Vor
dem praktischen Einsatz wiren somit PAC-Messungen fiir weitere,
unterschiedlich dicke Schichten durchzufiihren.

Die hergestellten Schichten enthalten nach Auswertung der Ergeb-
nissen der Rutherford-Riickstreuung aufler Aluminium und Stick-
stoff noch einen erheblichen Anteil an Sauerstoff. Befindet sich dieser
tatsdchlich in den Schichten, sind die ausgezeichneten Eigenschaften,
die AIN als Cap aufweist, nicht gewéhrleistet. Es ist also zu kléren,
ob auch die Schichten, die auf GaN aufgebracht wurden, mit Sauer-
stoff kontaminiert worden sind und woher dieser Sauerstoff stammt.
Hierzu eignen sich z. B. ERDA-Messungen (Elastic Recoil Detection
Analysis) [SCH97]. Man konnte aufferdem Schichten z.B. auf Dia-
mant auftragen und mit der Methode der RBS untersuchen, um aus-
schlieflen zu konnen, dafl Sauerstoff aus dem verwendeten Substrat,
das aus gepresstem Kohlenstoff besteht, in die Schicht diffundiert.

Eine weitere Ursache fiir den Einbau von Sauerstoff kann ein un-
zureichendes Vakuum im Rezipienten der Sputteranlage sein. Dazu
miiflte das Vakuumsystem verbessert werden. Auflerdem konnte man
den Rezipienten ein weiteres Mal vor dem Sputterprozefl mit Stick-
stoff spiilen. Der Einsatz von Gas mit einer grofleren Reinheit wére
erforderlich, oder es konnte eine Nachreinigungsstufe eingefiigt wer-
den.
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Es ist auch moglich, daf} sich auf dem Target sofort nach dem Ab-
schmirgeln und Reinigen der Oberfliche eine Aluminiumoxid-Schicht
bildet. Der darin enthaltene Sauerstoff kann sich beim Sputtern auf
dem Substrat niederschlagen. Dies lie3e sich durch eine Blende zwi-
schen Target und Substrat verhindern. Sie kénnte wiahrend der er-
sten Minuten des Sputterprozesses vermeiden, dafl Aluminiumoxid
auf das Substrat gesputtert wird, da dieses noch abgedeckt ist. Die
Targetoberfliche wird zunéchst durch die Kathodenzerstdubung ge-
reinigt und danach die Blende zur Seite gefahren, ohne das Vakuum
zu brechen.

Die hergestellten Schichten auf den GaN-Proben verlieren oberhalb
einer Temperatur von 1300°C ihre Wirkung als Diffusionsbarriere.
Dabei ist es moglich, da} die Schichten nur schlecht auf der Pro-
benoberflichen haften und sich wihrend des Tempern bei héheren
Temperaturen ablésen. Eine Ursache fiir die schlechte Haftung kénn-
te sein, daf} die Oberfliche der Probe wihrend der Implantation, al-
so noch vor dem Auftragen der Schicht, verdndert oder verunreinigt
wird. Ein weiterer Hinweis des unzureichenden Schutz vor der Aus-
diffusion von Stickstoff ist das Auftreten von metallische Tropfchen
auf der Oberfliche nach dem Tempern von 1300°C.

Fiir eine Verbesserung der Reproduzierbarkeit der Schichten ist es
notwendig, die Spannungsversorgung der Ionenquelle sowie die Hoch-
spannungsversorgung zur Beschleunigung der Stickstoffionen zu sta-
bilisieren. Die unerwiinschten Schwankungen wéhrend des Sputter-
prozesses bewirken eine Verinderung des Ionenstroms, so daf} die
Schicht nur sehr ungleichméfig aufwichst. Eine Vorhersage der Dicke
in Abhéngigkeit der Sputterzeit und der Ionenenergie ist somit nur
begrenzt moglich.

Wie die lange Auflistung zeigt, sind vor einem erfolgreichen FEin-
satz dieser vielversprechenden Methode noch zahlreiche Fragen zu
kldren.
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7 Zusammenfassung

Das Ziel dieser Diplomarbeit war es, diinne Aluminiumnitrid-Schich-
ten (AIN) herzustellen, zu charakterisieren und als Schutzschicht auf
Galliumnitrid aufzutragen. Durch die Untersuchung des Ausheilver-
haltens von GaN wurde gepriift, ob diese Schichten als Diffusionsbar-
riere fiir Stickstoff wihrend des Erhitzens der Proben dienen kénnen.
Dazu wurde die im Institut vorhandene Anlage umgebaut, dann die
Schichten hergestellt und mit verschiedenen Methoden untersucht.

Zur Erzeugung der AIN-Schichten diente das reaktive Sputtern. Die
vorhandene Sputteranlage wurde ergénzt und angepafit, da sie bis-
her ausschlieBlich fiir das nicht-reaktive Sputtern verwendet wurde.
Dazu wurde der fiir den Tonenstrahl beim Sputterprozefi benétigte
Gasstrom stabilisiert und anschliefend der Gasflul optimiert.

Weiterhin war es notwendig, eine Halterung fiir Substrat und Tar-
get zu konstruieren. Die dabei in Versuchen erprobte (Geometrie
ermoglichte die Herstellung reproduzierbarer und homogener Schich-
ten.

Mit der Ellipsometrie lielen sich die Dicke und der Brechungsindex
der aufgetragenen Schichten bestimmen. Aus mehreren unter ver-
schiedenen Sputterbedingungen beschichteten und vermessenen Pro-
ben konnte abgeschitzt werden, welche kinetische Energie die Ionen
haben miissen und wie lange zu sputtern ist, um eine gewiinschte
Schichtdicke zu erhalten.

Die Zusammensetzung der aufgebauten Schichten wurde auflerhalb
des Instituts mit der Methode der Rutherford-Riickstreuung unter-
sucht. Dabei stellte sich heraus, dafl die Schichten einen sehr hohen
Anteil an Sauerstoff enthalten, dessen Herkunft jedoch nicht eindeu-
tig zu ermitteln war. Die mit dieser Meimethode bestimmte Schicht-
dicke weicht stark von der Dicke ab, die man nach der Ellipsometrie
erwartet. Vermutlich ist der Haftkoeffizient der Schicht auf dem ver-
wendeten Kohlenstoff-Substrat sehr viel kleiner als bei Silizium, so
daB die Schicht nicht so gut auf diesem Material aufwachsen kann.

Schliefllich wurde das Ausheilverhalten von Galliumnitrid (GaN)
mit der gestorten Winkelkorrelation (PAC) untersucht. Vorausset-
zung hierzu war das Implantieren von drei GaN-Proben mit der
PAC-Sonde '"'In (Indium). AnschlieBend durchliefen die Proben ein
isochrones Temperprogramm. Dabei wurden die Oberflichen zwei-
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er Proben durch unterschiedlich dicke AIN-Schichten und die einer
Probe mit einem Proximity Cap geschiitzt.

Die Messungen zeigten, dafl das Ausheilverhalten der Proben mit
AIN-Schutzschichten besser ist als die zum Vergleich mitlaufende
Probe, die mit Proximity Cap geschiitzt war. Auflerdem ist eine wei-
tere Verbesserung fiir dickere AIN-Schichten zu erkennen. Die auf-
getragenen Schichten stellen somit eine vergleichsweise gute Diffusi-
onssperre dar.
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