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Kapitel 1
Einleitung

ZnO ist schon lange Gegenstand der Festkorperforschung und erhielt unterschiedliches
Interesse seit den ersten Untersuchungen in den 30er Jahren. Seit etwa fiinf Jahren wird
wieder intensiv an ZnO geforscht. Als Halbleiter mit einer groflen Bandliicke von 3,3 eV
weist ZnO dhnlich Eigenschaften wie das industriell genutze GaN auf. Dies erlaubt es
/n0O als Material fiir blaue und ultraviolette LEDs zu nutzen. Der Vorteil gegeniiber
GaN ist die hohe Qualitit der Einkristalle die kostengiinstig hergestellt und verarbei-
tet werden konnen. Zusétzlich ist es, bis zu einem hohen Fremdatomanteil, transparent
und kann damit durch n-Dotierung als transparenter Kontakt eingesetzt werden. Die
Hauptnutzung dieser Eigenschaft ist in der Solar- und Flachbildschirmtechnik zu sehen.
Zusétzlich ist ZnO unempfindlicher gegeniiber ionisierender Strahlung und kénnte des-
halb in der Raumfahrt genutzt werden.

Ein grofler Nachteil ist die Schwierigkeit ZnO p-leitend herzustellen. Dies wird durch die
natiirliche n-Leitung des ZnOs erschwert. Es sind schon einige Erfolge auf diesem Gebiet
erzielt worden [OAL*05], aber fiir eine industrielle Herstellung sind die Verfahren noch
nicht nutzbar.

In der Wurtzit Struktur bildet sich ein internes Feld entlang der c-Achse aus, welches
mit der Dicke des Kristalls skaliert. Dieses wird durch unterschiedlich geladene Ionen
an den Oberflachen erzeugt. Diese Eigenschaft wirkt sich negativ auf die LED-Effizienz
aus. Zusétzlich dndert sich die Wellenldnge des emittierten Lichtes mit dem an der LED
angelegten Strom. Deshalb wird versucht LEDs in einer unpolaren Orientierung herzu-
stellen, um das interne Feld zu begrenzen. Kiirzlich ist es gelungen unpolare GaN-LEDs
mit vergleichsweise hoher Effizienz herzustellen [LLRT08]. Dies ist erst seit wenigen Jah-

ren durch die zunehmende Qualitiat der Kristalle moglich.



2 Einleitung

Durch die Ionenimplantation kann Konzentration und Tiefe der Dotierung kontrolliert
werden. Dies ermdglicht eine gezielte Strukturierung der Halbleiter. Ein Nachteil sind
die Strahlenschédden die durch die hochenergetischen Ionenstrahlen verursacht werden.
In Si wird dabei eine Abhéngigkeit des Ausheilverhaltens von der Implantationsrichtung
festgestellt [JT78]. Die Schéden miissen anschlieend durch eine Warmebehandlung aus-
geheilt werden.

Das Ausheilverhalten und die Abhéngigkeit der Schéden von der Implantationsrich-
tung werden in der vorliegenden Arbeit mit der gestorten v-v-Winkelkorrelation (PAC)
untersucht. Als PAC-Sonde wird "In in ZnO implantiert und erzeugt dadurch die
zu untersuchenden Implantationsschiden. Die verwendet Methode aus der nuklearen
Festkorperphysik liefert Informationen iiber die direkte Umgebung der radioaktiven Son-
de. Als Basis fiir diese Arbeit liegen PAC-Mesungen von [For87] und [Néd07] vor.

Kapitel zwei beschreibt die Materialeigenschaften und die Kristallorientierungen des
verwendeten Zinkoxids. In Kapitel drei werden die theoretischen Grundlagen der genut-
zen Messmethode PAC sowie die Datenanalyse zusammengefasst. Die Ergebnisse der
Untersuchungen an polaren und unpolaren ZnO FEinkristallen werden in Kapitel vier

vorgestellt und diskutiert. Kapitel fiinf fasst die Ergebnisse zusammen.



Kapitel 2

Eigenschaften von Zinkoxid ZnO

2.1 Kristallstruktur

ZmO kristallisiert unter normalen Be-
dingungen in einer Wurtzit-Struktur
aus. Unter hohem Druck von 10 GPa
bildet es eine Zinkblende oder
Kochsalz-Struktur aus. Der aktuelle
Stand der Forschung ist in [OALT05]
zusammengefasst.

Die ideale Waurtzit Struktur be-
steht aus einer hexagonalen Ein-
heitszelle mit den beiden Gitterpa-
rametern a und c, deren Verhéltnis
c/a=1/8/3 = 1,633 betriigt (Abbil-
dung [2.1]). Zwei hexagonal dicht ge-
packte Untergitter aus Zink- bzw.
Sauerstoffatomen sind in Richtung
der c-Achse um u = 3/8 = 0,375 ge-
geneinander verschoben.

Der u-Parameter gibt die Léange der
Bindung parallel zur c-Achse in Ein-
heiten von ¢ an. Jedes Untergitter be-

steht aus vier Atomen pro Einheits-

Abbildung 2.1: Hexagonale Wurtzit
Struktur des ZnO. Zwei hexagonal dicht
gepackte hexagonale Sauerstoff (blau)-
bzw. Zinkuntergitter (grau) sind gegen-

einander entlang der c-Achse verschoben.
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Bandliicke [eV] 3,3
Schmelztemperatur [K] | 2248
Dichte [g/cm?] 5,61

Gitterkonstante a [nm] | 0,325
Gitterkonstante ¢ [nm] | 0,521
c¢/a Verhéltniss 1,60

u - Parameter [nm)] 0,38

Tabelle 2.1: Gitterparameter und Eigenschaften von ZnO aus [OAL*05]

zelle und jedes Atom ist von vier Atomen des anderen Elements umgeben. Diese sitzen
auf den Ecken eines Tetraeders. Experimentell bestimmte Gitterparameter von ZnO sind
in Tabelle 2.1] zusammengefasst.

2.2 Herstellung

Die Proben wurden von der Firma Crystecﬂ und Surface Preparation Laboratoryﬂ hy-
drothermal geziichtet. Dabei werden an Platindrédhten hingende ZnO-Kristalle als Kei-
me benutzt. Gesinterte Zn Dréhte in einer KOH und LiOH wéissrigen Losung dienen
als Néahrmittel fiir das Kristallwachstum. Die Keime und das Néhrmittel werden in
einen Platin-Schmelztiegel eingeschweifit. Dieser wird in einem Druckbehélter platziert,
der sich in einem zwei Zonen Ofen befindet. Das Zn wird von dem Né&hrmittel in der
wérmeren Temperaturzone in die niedrigere mit den Keimen transportiert und lagert
sich an diesen an. Innerhalb von zwei Wochen wachsen die Kristalle auf etwa 10 mm
Durchmesser. Die Wachstemperatur liegt zwischen 600 K und 700 K bei Druck von
70 MPa bis 100 MPa. Aufgrund der Néhrlosung enthélt der Kristall Li und K sowie
weitere metallische Unreinheiten [SMO™00].

Die gewachsenen Kristalle werden in Gréfen von 10x5 mm?

und 10x10 mm? bei einer

Dicke von 0,5 mm zugeschnitten und einseitig poliert geliefert.

!Crystec GmbH, Ko6penicker Strafie 325, 12555 Berlin
2Surface Preparation Laboratory, Penningweg 69 F, 1507 DE Zaandam, Niederlande
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! c-Achse
(1) (2)

Abbildung 2.2: Bei c-orientierten Kristallen ¢ (1) ist die c-Achse senkrecht
auf der groflen Fldche, bei den m a orientierten (2) senkrecht auf einer der
Seitenflachen.

Abbildung 2.3: Die drei Orientierungen der verwen-
deten Kristalle: die Fldachennormale ist senkrecht zur
a-Ebene, c-Ebene und zur m-Ebene. Der elektrische
Feldgradient (EFG) steht dabei immer senkrecht auf der
c-Ebene.

2.3 Polare und unpolare Orientierungen der Kristalle

In c-Richtung bildet sich ein elektrisches Feld aus, da sich aus Stochiometriegriinden
auf der einen Seite negativ geladene Sauerstoff- auf der anderen positiv geladene Zink-
atome befinden. Im ebenfalls in Wutzit Struktur vorkommenden GaN werden Felder
bis 107V /em gemessen [SAET01]. Verwendet werden drei unterschiedlich orientierte Kri-
stalle (Abbildung 2.3). Bei den c-orientierten, polaren Kristallen (0001) ist die c-Achse
senkrecht auf der grofien Fliche. Bei den unpolaren m (1010)- und a (1120)- orientierten
ist die c-Achse parallel zu einer Seitenflache des zugeschnittenen Kristalls (Abbildung
2.2). Bei diesen Orientierungen sind auf der Fldche abwechselnd Zink und Sauerstoff-
atome angeordnet (Abbildung . Dadurch bildet sich kein elektrisches Feld aus. Im

folgenden werden diese mit a, ¢, und m bezeichnet.
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©)

Abbildung 2.4: Die Oberflichen der unpolaren c-Ebene (1) mit Zink-Atomen
auf der Oberfseit. (2) und (3) sind die unpolaren Oberflichen der m- bzw.
a-orientierten Kristalle. Dort Wechseln sich Zink und Sauerstoffatome ab und
es bildet sich keine Ladung auf der Oberflache.



Kapitel 3

Messverfahren

3.1 Theorie der gestorten -~ - Winkelkorrelation

3.1.1 Allgemeine Theorie

Die gestorte v-v Winkelkorrelation beschreibt die zeitliche Verdnderung der Ausstrahl-
charakteristik der Zerfélle eines radioaktiven Kerns durch eine Hyperfeinwechselwirkung.
Das Messprinzip basiert auf einer v-v-Kaskade eines radioaktiven Zerfalls, deren kurzle-
biges Zwischenniveau durch einen elektrischen Feldgradienten (EFG) gestort wird. Der
Anfangszustand [,, M, des Mutterkerns zerfillt zundchst, durch Emission von ~, in
den Zwischenzustand I, M mit endlicher Lebensdauer und dann, durch Aussenden vom
Y2, in den Endzustand I, M, . Genauer kann dies in [Sie65] und [SW97] nachgelesen wer-
den. Im folgenden wird ein kurzer Abriss der theoretischen Beschreibung dargestellt.

v1 besetzt nach dem Zerfall aus M, den Unterzustand M; . Die Hyperfeinwechselwir-

kung mit dem EFG sorgt nun fiir eine Umbesetzung der magnetischen Unterzustédnde.

Abbildung 3.1: (1) 7-y Kaskade. Aus

‘/a,Ma> dem Zustand I,, M, zerfillt der Mut-

Y1 | terkern unter Aussenden von 7, iiber den

: v A Zwischenzustand I, M in den Grundzu-

I M) v ; 1M, stand I., M, . Dabei wird 7, ausgesen-

‘ ' det. (2) Durch das elektrische Feld wird

die Entartung des Zwischenzustands auf-

: Y gehoben und in die Unterzustinde I;, M;
(1) ' (2) aufgespalten.
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Quelle

Detektor 1 ' %Zg . Detektor 2
Ve AT

Verzdgerung
Koinzidenz-

Einheit Abbildung 3.2: Schematische Winkel-

‘ korrelationsmessung. Das Quant 7, star-

tet die Lebensdauermessung. Das unter
dem Winkel 6 ausgesendete v, stoppt die
Messung.

Dies kann in folgender Form fiir den Zwischenzustand M; mit dem Zeitentwicklungs-

operator A(t) ausgedriickt werden:

M;  A()M; =Y M; M;At) M, (3.1)

Nach der Umbesetzung der Unterzusténde zerfillt der Zwischenzustand aus dem Unter-
zustand M; nach M, . Fiir die Winkelkorrelation, der Wahrscheinlichkeit, dass v, in
Richtung k1 und v2 in Richtung ks abgestrahlt wird, erhélt man:

Wk ko t) = > > M. HA(t) M M Hy M, (3.2)
M

Mg, Me,01,02

H, und H, sind die Wechselwirkungsoperatoren der einzelnen Ubergénge sowie o7 bzw.
oy die Polarisation der Quanten. Fiir den zeitunabhéngigen Teil dieser Gleichung kann
man die Matrixelemente mit Légendre Polynomen P (cosf) ausdriicken, die von dem
Winkel 6 abhéngen, den k1 und ks einschlieBen:

Wk ) = W(O) = > A1) Ac(2)P(cos) (33

kgerade

Esgilt: 0 k& Min 27,1; + 1,13+ 1, . Wegen der Paritdtserhaltung ist k gerade. I ist
der Kernspin des Zwischenzustands. Die [y,ls,l;,l, sind Multipolaritdten der gemischten
Ubergiinge. Der Koeffizient A;(1) hingt vom ersten, Ax(2) vom zweiten Ubergang ab.
Setzt man nun den zeitunabhéngigen Teil (Gleichung in Gleichung (3.2 ein, so ergibt

sich fiir die Winkelkorrelation:
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""""" 92 - Abbildung 3.3: Darstellung der in For-
mel 3.4 verwendeten Winkel im Bezug
auf die Austrahlrichtungen /51 und k:; der
~v-Quanten

Yol (01, 61) Y22 (62, 6)

W (ky, ko, t) = A1) A(2) GN N2 (1) (3.4)
ZN:N ke @k 1) (2 + 1)

mit N; k; und dem normalisierten allgemeinen Storfaktor:
Groe(t) = ) (=1)MMAM /(0ky + 1) (2kp + 1) (3.5)

M;,M;

I Ik I I ko
M, —M; N,J \M, —M; N,

Mit den Kugelflichenfunktionen Y,gl* und Y,g ? kénnen die Dichtematrizen des ungestor-
ten Anteils von W(kﬁl, k;,t) ausgedriickt werden. Die Winkel ;5 und ¢, 2 sind in Ab-
bildung 3.3 skizziert. Dadurch kann die externe Storung komplett durch den Storfaktor

beschrieben werden.

3.1.2 Elektrischer Feldgradient (EFG) als Stérung

Fiir den Spezialfall einer elektrischen Quadrupolwechselwirkung, unter der Vorausset-
zung, dass der EFG axialsymmetrisch ist lassen sich die beiden Ausdriicke 3.6 und 3.4
vereinfachen. Das statische Feld der, den wechselwirkenden Kern umgebenden, Ladungs-

verteilungen kann nach Multipolen entwickelt werden. Der erste relevante Term ist das
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Quadrupolmoment Eg, welches ein Produkt aus zwei Tensoren zweiter Ordnung ist.
Eq =) QiVy (3.6)
]

Dabei ist @);; der Tensor des Kernquadrupolmoments Q. V;; ist der Tensor des EFG,
der durch die zweite partielle Ableitung des klassischen elektrischen Potentials ® am
Kernort beschrieben wird.

0P

‘/Z” =
Qxi(?mj

(3.7)

Es kann gezeigt werden, dass V;; spurlos ist. Damit kénnen die Achsen so gewéhlt werden,
dass V, Vi Vze gilt. Nun kann V;; durch die grote Komponente V., und den
Asymmetrieparameter 1 ausgedriickt werden.

Ve Vi

n:i= v Ymit0 n 1 (3.8)

Im axialsymmetrischen Fall ist n = 0. Dann gilt fiir die Energieeigenwerte E); eines

Kernzustands mit Spin I und der z-Komponente M.

eQVz:

By = ——22
MTurer 1)

[3M? I(I+1)] (3.9)

Fiir den Energieabstand zweier Unterniveaus M und M einer elektrischen Quadrupol-

wechselwirkung gilt dann:
EqQ(M) Eq(M)=3|M* M?|hwg (3.10)

mit der Quadrupolfrequenz wg

eQVz.

“0 = 7o T (3.11)

Das Koordinatensystem kann nun so gewihlt werden, dass

M:=M;=M;; M =M, =M,
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und damit N = N; = Ny gilt. Damit ldsst sich der Storfaktor in folgender Form

schreiben.

Grn (1) =) s cos (nwot) (3.12)
nN

mit

I I R\ (I 1 &
shbe = 2k + D2k + 1) Y . ]\; N ]\j
M, M’

Wobei AwY, die kleinste nicht verschwindende Energiedifferenz der Unterzusténde ist.

Fiir die wy, gilt:

wy = 3wy und n= M?* M? fiir ganzzahlige I (3.13)

1
w% = 6wg und n = 3 M?* M? fiir halbzahlige I

Damit ldsst sich also die Storung als Summe von Cosinusfunktionen beschreiben, die
von den 7., Ubergangsfreqenzen wq abhéngen und durch 3,’3\]72 gewichtet werden. Die
wq kann man sich anschaulich als Prizessionsfrequenz des Kernspins um die Richtung
des EFG vorstellen. Im Fall von '"'In mit dem Spin I = 5/2 des Zwischenniveaus sind

die w; im Verhéltnis 1:2:3 zueinander:

wp = 6wy,
wy = 12w, (3.14)
ws = 18wg

In der Literatur wird die Quadrupolwechselwirkungskonstante v, angegeben, die auch
in den folgenden Kapiteln verwendet wird:
eQVz.

Die Winkelkorrelation ldsst sich fiir ''In noch weiter vereinfachen zu [Weg85|:

W<917 le, 927 ¢27 t) = 1+ AQZG]]XJ];; (t) (316)
mit
3
Gﬁjigg = Z Slm(ela o1, 02, P2, 77) COS (wn(n, sz)t) (3.17)

n=0
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111
9 In _
/:5 T1/2—2,83 d
EC
7 Aufspaltung
> durch EFG
5
Y1| 171 keV i y 2
t,,=85ns 5 hew,
Q = 0,83 barn 2 v haoy |3
{} R, y %
Y2| 245 keV =
1
2
lllcd

Abbildung 3.4: Zerfallsschema von *In. 1"1n zerfillt durch Elektroneneinfang
iiber eine vy-v-Kaskade in 1'Cd. Die Entartung des Zwischenzustands durch
einen elektrischen Feldgradienten ist hier stark vergrofiert dargestellt.

3.2 Die Sonde 'lIn

Die bei der PAC verwendbaren Sonden miissen bestimmte Anforderungen erfiillen. Man
benotigt eine v-v-Kaskade mit moglichst grofler Anisotropie, die iiber ein isomeres Zwi-
schenniveau, mit einer Halbwertszeit im 10 ns Bereich, zerféllt. Der limitierende Faktor
hierfiir ist die Zeitauflosung der Messapparatur und bei einer groflen Lebensdauer der
Untergrund, der durch zuféllige Koinzidenzen entsteht. Zusétzlich sollte das isomere
Niveau ein Quadrupolmoment 0,1 barn besitzen, damit eine Periode der Wechselwir-
kungsfrequenz noch messbar ist.

Diese Anforderungen werden besonders gut von der PAC Standardsonde 'In erfiillt.
Diese zerfillt mit einer Halbwertszeit von 2,83 Tagen, nach einem Elektroneneinfang,
in angeregtes ''Cd, welches wiederum iiber eine ~-y-Kaskade in den Grundzustand
ibergeht. Das Zwischenniveau der Kaskade mit Spin 5/2 hat eine Lebensdauer von
85 ns und ein Quadrupolmoment von 0,83 barn. Die Energien der beiden ~-Zerfille
betragen 171 keV bzw. 245 keV und sind somit gut trennbar. Mit v; wird eine Korrela-
tionsmessung (Abbildung gestartet und mit v, gestoppt. Die grofiten Beitrdge der
Kaskaden-Anisotropie sind Asy = 0,17 und Agy = 0,204 [SWI7].

Ein weiterer Vorteil im Hinblick auf ZnO ist, dass die Sonde nach der Implantation
substitutionell auf einen Zink Gitterplatz eingebaut wird [OAL*05]. Das Zerfallsprodukt

H1Cd verbleibt isoelektronisch zum Zink im Gitter.
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5 Abbildung 3.5: SRIM-Simulation eines Im-
©

= 20001 plantationsprofils von In in ZnO, mit einer
2 1000 Implantationsenergie von 160 keV. Die mittlere
T 5 , Eindringtiefe ist 42,5 nm mit einer Standardab-

0 200 400 600 800 1000

s 10 weichung von 16,5 nm. Hierbei wird keine Git-
Eindringtiefe [10™ " m]

terfithrung beriicksichtigt.

3.2.1 Implantation der Sonden

Die Tonenimplantation der Proben wurde am Bonner Isotopenseparator vorgenommen.
Das In, aus einer " InCl-Losung der Firma Covidien['] kann mit einer Energie von bis
zu 160 keV und unter verschiedenen Winkeln implantiert werden. Dazu wird die Lésung
verdampft, das Indium ionisiert und in einem elektrischen Feld beschleunigt. Durch ein
Magnetfeld wird die Masse der Ionen selektiert. Beachtet werden muss hierbei, dass ein
geringer Anteil des stabilen Zerfallsprodukts 1! Cd mit eingebracht wird. Typische Dosen
aller implantierten Ionen sind 1 10'3122% Um eine moglichst homogene Verteilung iiber
die Probe zu gewihrleisten wird der Ionenstrahl mit einer Zitterbewegung iiber die
komplette Probenfliche bewegt.

Das Simulationsprogramm SRIM 2008 [BH80| berechnet die theoretische Eindringtiefe.
Es basiert auf einer Monte-Carlo Simulation die keine Gitterstruktur beriicksichtigt und
somit auch keine Gitterfithrung. Berechnet wird die mittlere Eindringtiefe (42,5 nm) und
deren Standardabweichung (16,5 nm) der implantierten Ionen (Abbildung [3.5).

3.2.2 Gitterfiihrung

Tabelle 3.1: Theoretisch berechnete maximale Im-
plantationswinkel « fiir die drei Kristallorien-
d [10 °m] | 2,63 | 1,63 | 2,82 tierungen, ab denen Gitterfithrung auftritt. Diese sind
abhéngig vom mittleren Atomabstand d entlang der
ol ] 14,4 1 18,4 | 14,0 | jeweiligen Kristallachse (Gleichung [3.18)).

Achse C a m

Bei der Implantation unter kleinen Eintrittswinkeln entlang der Kristallachsen tritt

Gitterfithrung auf. Ein Ton erfdhrt dabei, durch die Gitteratome, viele Kleinwinkelstreu-

1Covidien Deutschland GmbH, Gewerbepark 1, 93333 Neustadt/ Donau
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ungen entlang einer Kristallachse oder einer Ebene. Dadurch dringen die Ionen tiefer in
den Kristall ein und verursachen Schadigungen iiber einen gréofleren Bereich im Kristall
als nicht gittergefithrte Ionen. Der maximale Winkel, bis zu dem entlang einer Achse

Gitterfithrung auftritt, ist der Lindhard-Winkel o [SW97]:

2 ZPZT e?

(4meg)E d (3.18)

Hierbei ist d der mittlerer Abstand der Atome entlang der Gitterachse. Zp ist die La-
dungszahl der Ionen, Z; die mittlere Ladungszahl der Gitteratome und E die Energie
der Tonen. Der reale Winkel ist kleiner, da man nicht davon ausgehen kann, dass das Ion
alle Elektronen aus seinen Schalen abgibt und mit Zp positiv geladen ist.

Um die Gitterfithrung abzuschéitzen geniigt es, wenn man den mittleren Atomabstand
der Achsen vergleicht (Tabelle [B.1]). Setzt man hier die Werte fiir die c-Achse ein, so
ergibt sich ein theoretischer Wert von etwa 14 .

Wenn das Ion einen minimalen Radius um eine Atomreihe der Gitterachse unterschrei-
tet, wird es aus dem Gitterkanal herausgestreut. Deshalb tritt immer ein Ionenanteil

auf, der nicht der Gitterfithrung unterliegt.

3.3 Realisierung des Versuchsaufbaus

3.3.1 4-Detektor-Aufbau

Verwendet werden fiir diese Arbeit verschiedene Versuchsanlagen [Koc92|, die alle nach
einem dhnlichen Prinzip funktionieren. Die zu messende Probe befindet sich mittig zwi-
schen vier Detektoren, die unter einem Winkel von 90 und in einer Ebene angeordnet
sind. Als Szintillatormaterial werden BaFy und LSO Kristalle verwendet. Um einen
moglichst geringen Abstand zur Probe zu gewéhrleisten, sind die Kristalle kegelformig
ausgefiihrt.

Das Signal der jeweiligen Detektoren wird in einen schnellen Zeitkreis und einen langsa-
men Energiekreis aufgespalten. Das Zeitsignal wird in einem CFD (Constant Fraction
Discriminator) in einen Normpuls umgewandelt und verzogert. Das Energiesignal wird
verstarkt und danach aufgespalten. Zwei Einkanaldiskriminatoren (SCA) selektieren nun
die Energie des detektierten Quants nach den Start- und Stoppenergien. Danach wer-

den die Start und Stopp-Signale in einem AND-Gatter auf ihre Koinzidenz gepriift und
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Abbildung 3.6: Versuchsaufbau mit Zeitkreis (Fast) und Energiekreis (Slow).
Die Probe wird zwischen den vier senkrecht zueinander angeordneten Detektoren
platziert. Deren Signale werden auf Koinzidenz iiberpriift und nach Zeit und
Detektorkombination sortiert. Die Datenaufnahe tibernimmt eine MCA-Karte.
Damit konnen die Spektren direkt am Bildschirm eines PC’s beobachtet und

tiberpriift werden. [Koc92]
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tiber zwei OR-Gatter auf den TAC (Time to Amplitude Converter) gegeben. Das Signal
des TAC wird dann auf einen Analog - Digital Wandler (ADC) gegeben, der durch ein
Gate geschaltet wird. Das Gate wird durch eine Routing-Einheit geschaltet, sobald eine
gewiinschte Koinzidenz auftritt. Die nun erzeugten Signale werden von einer Multikanal-
Analysator Karte (MCA) nach Zeit zwischen der Detektion von -, und 75 und den zwolf
Detektorkombinationen sortiert. Mit den vier Detektoren werden zwolf Spektren gemes-
sen: vier 180 und acht 90 Spektren, bezeichnet nach dem Winkel 6 zwischen Start und
Stoppdetektor.

3.3.2 Temperaturabhangige Messungen

Durch eine Heizvorrichtung [SR93|, die zwischen den Detektoren platziert wird, kann die
Temperatur zwischen Raumtemperatur und 1300 K geregelt werden. Der Messvorgang
kann damit, automatisiert durch ein Steuerprogramm [Ste07|, bei verschiedenen Tempe-
raturen vorgenommen werden.

Die Probe wird dazu in einem Quarzrohr, in das eine Aussparung eingelassen ist, mit
einem Stiick Draht fixiert. Das Rohr mit der Probe wird dann in einen zylinderférmigen
Graphitheizer gesteckt, der mittig aufgebohrt ist. Der Heizer ist zusétzlich in Langsrich-
tung eingesdgt. Dadurch kann durch zwei Elektroden Strom durch den Heizer geleitet
werden. Die damit erzeugte Wéarme wird durch eine Spannung geregelt. Um die Detek-
toren vor der entstehenden Hitze zu schiitzen ist ein Kiihlkreislauf vorhanden, der die
Elektroden und die Ummantelung der Heizvorrichtung kiihlt.

Alle Messungen in dieser Arbeit werden unter Vakuum vorgenommen. Es ist aber auch

moglich unter Stickstoffatmosphére zu messen.

3.4 Auswertung der Daten

3.4.1 R(t) Wert

Durch ~; wird der Zeitmesser gestartet, der durch ~, nach der Zeit t gestoppt wird. Fiir

die Koinzidenzzéhlrate gilt dann:

Niy(0,1) = No exp( i) W(0,t) + U (3.19)

Tn
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Abbildung 3.7: Schematischer Aufbau der Heizvorrichtung. Der
braun dargestellte Graphitheizer, in den das Glasrohrchen mit
der Probe eingefithrt wird, ist an zwei Elektroden befestigt
(orange). Um die Detektoren vor Hitzeabstrahlung zu schiitzen
wird die Aluminium-Ummantelung durch einen Wasserkreislauf
(blau) gekiihlt. Damit der Abstand der Detektoren zur Probe ge-
ring ist, wird die Aluminiumbhiille moéglichst diinn gehalten.

Mit der gendherten Winkelkorrelationsfunktion fiir einen axialsymmetrischen, statistisch

orientierten Feldgradienten:
W(0,t) 1+ Ay Gaa(t) Py(cos(6) (3.20)

T, ist die Lebensdauer des Zwischenniveaus. Die Spektren enthalten durch zuféllige Koin-
zidenzen einen konstanten Untergrund U. Dieser wird korrigiert und die aufgenommenen
180 und 90 Spektren werden vom exponentiellen Anteil getrennt. Die zwolf korrigierten

Spektren werden dann folgendermaflen zum R(t)-Wert berechnet:

N(180 ,¢) N(90 ,¢)

R(t) = 3.21
®) N(180 ,t)+2 N(90 ,t) (3:21)

Eine weitere Naherung kann fiir Ay 1 gemacht werden. Damit ist der R-Wert:
R(t) Ay Gaplt) (3.22)

Die Untergrundkorrektur und die R-Wert Bildung wird mit dem Programm Showfit
[Rus01] vorgenommen nachdem die Zeitnullpunkte der Spektren durch eine %°Co-Quelle
bestimmt werden. Dabei laufen die zufélligen Koinzidenzen in eine prompte Kurve ein,
deren Kanal in der MCA-Karte denn Zeitnullpunkt bestimmt.
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3.4.2 Parameter der Anpassung

Im allgemeinen besteht ein R-Wert Spektrum aus mehreren verschiedenen Frequenzan-

teilen. An diese wird folgende Storfunktion angepasst:
G(t) =) fi Gi(t) (3.23)
mit

3
Gi(t) = sul0) cos(wn(n,0)t) e (3.24)
n=0
Die Summe der verschiedenen Anteile f; ist auf eins normiert. Angepasst werden kénnen

folgende Grofien:

Die Frequenz der Spinprizession wo [MHz] liefert eine Information iiber die Stérke
der Quadrupolwechselwirkung.

Die Dampfung & [%]: Durch eine raumliche Verteilung oder einer zeitlichen Inhomo-
genitit des Feldgradienten wird die Amplitude im R(t)-Wert Spektrum geddmpft. Dies
kann durch Gitterverzerrungen oder entfernte Defekte ohne einheitlichen EFG verur-
sacht werden.

Der Asymmetrieparameter n beschreibt den Grad der Asymmetrie eines nicht axial-
symmetrischen Feldgradienten.

Der Winkel 0 des EFG beziiglich des Startdetektors gibt die Richtung des Feldgradi-

enten an.

Das Anpassen erfolgt mit dem in [Néd07] beschriebenen Programm Nightmare, das auf
dem Code von NNFit [Bar92] basiert.

3.4.3 Offnungswinkelkorrekturen

Bei der Bestimmung der theoretischen Anisotropiekoeflizienten A;; des Kernzerfalls geht
man von punktférmigen Detektoren aus. Dies ist im verwendeten Versuchsaufbau nicht
der Fall. Die Koeffizienten erfahren, abhéngig von der Szintillatorgeometrie und dem
Abstand der Detektoren zur Probe, eine Abschwéichung . Die Korrekturen werden mit

Hilfe einer Monte-Carlo Simulation bestimmt [Kni95] und einer Tabelle entnommen.
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Zum Ablesefehler des Abstandes kommt hinzu, dass die Detektorkristalle zum Schutz
vor Beschddigungen mit Isolierband eingewickelt sind. Die Dicke dieser Schutzschicht
kann nur abgeschatzt werden. Dadurch ist die bestimmte effektive Anisotropie, die der
Fit-Routine als Parameter iibergeben wird fehlerbehaftet. Bei Messungen in der Heizvor-
richtung muss die effektive Anisotropie zusétzlich mit einem Korrekturfaktor von 0,82
multipliziert werden, aufgrund der Streuung die an der Ummantelung der Heizvorrich-
tung entsteht [Rus01].
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Kapitel 4

Messungen

4.1 Vorbereitung der Proben

Die Proben werden vor der Implantation mit einer Diamantdrahtsige zugeschnitten.
Dazu werden sie mit der unpolierten Seite auf einen Glastriger geklebt. Die Proben
besitzen dann eine Dicke von 0,5 mm und eine Fliche von 5 5 mm?. Nach dem Sigen
werden die Proben abgelost und mit destilliertem Wasser und Ethanol gereinigt.

Nach der Implantation (Abschnitt wird eine direkte Messung vorgenommen (wie
implantiert) und die Proben orientiert (Abbildung [4.1]) Das anschlieBende Ausheil-
verfahren erfolgt in einer Kurzzeit-Temper Anlage (RTA - Rapid thermal annealing)
[Mar90]. Dabei wird die Probe zwischen zwei Graphit-Streifen gelegt, welche zwischen
zwei Elektroden befestigt sind. Auf die Probe wird zusétzlich ein Proximity Cap gelegt.
Dies ist ein weiterer ZnO-Kristall, der verhindert, dass Material beim Erhitzen ausdif-
fundiert. Die Temperatur wird mit einem Thermoelement gemessen, welches iiber eine
Bohrung in einem der Graphitstreifen an die Probe gefiihrt wird. Die Warme wird durch
den Stromfluss einer angelegten Spannung erzeugt. Dadurch erhitzten sich die Graphit-
streifen und die Probe. Die Temperatur wird durch die Spannung geregelt.

Die gesamte Vorrichtung befindet sich in einer, zunéchst evakuierten, Glocke. Diese wird
anschliefend mit Stickstoff gespiilt. Das Erhitzen der Probe erfolgt nach einer weiteren
Evakuierung unter Vakuum oder Stickstoffluss von 75 1/h fiir 120 s

In der RTA ist es nicht moglich unter Luft auszuheilen. Deshalb werden einige Proben
in einem Rohrofen ausgeheilt. Dazu wird die Probe in ein Glasrohr gelegt und ein Ther-
moelement an die Probe geschoben. Um Konvektion zu verhindern wird das offene Ende

des Glasrohres mit Quarzwolle verschlossen. Nachdem der Ofen die gewéhlte Tempe-

21
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ratur erreicht hat, wird das Glasrohr hineingeschoben. Dadurch kann die Zeit, bis die
Probe auf Temperatur ist, kurz gehalten werden. Sobald sich die Temperatur an der
Probe nicht mehr signifikant &ndert, wird eine Stoppuhr gestartet. Nach 120 s wird das

Glasrohr zum Abkiihlen herausgezogen.

Probe EFG Detektoren
\ 45° \

(1) (2) (3)

0,10+
0,05

0,00

()

R(t)

-0,05-

-0,10+

0 200 400 0 200 400 0 200 400
t[ns] '

0,00 | ”

1)
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o
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Abbildung 4.1: Vergleich der Simulierten Spektren und deren Messungen.
(1) ist die Raghavangeometrie, bei der der EFG um 45 in der Detektorebe-
ne beziiglich des Start-Detektors gerdreht ist. In (2) zeigt der EFG auf den
Detekor, in (3) senkrecht zur Detektorebene. (II) zeigt die Simulation dieser
Orientierungen und (III) die Messungen von c-orientiertem ZnO.
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4.2 Orientierungsmessung

Die verschieden gewachsenen Kristalle sollen im folgenden verglichen werden. Dazu ist
es notig, den EFG der Proben immer gleich auszurichten

Aus vorhergehenden Simulationen und Messungen an c-orientiertem ZnO sind die zu
erwarteten Spektren bekannt [For87]. Aus dem besonderen Zuschnitt 2.2 der Kristalle
ist damit die genaue Ausrichtung des Gitters durch die Bestimmung der EFG-Richtung
moglich

Bei den c-orientierten Kristallen steht der EFG senkrecht auf den beiden grofien Fléchen.
Dies kann iiberpriift werden, indem man die Probe senkrecht zu einem Detektor aus-
richtet und den R-Wert misst. Dieser sollte dann eine zeitlich konstante Winkelkorrela-
tionsfunktion ergeben, da die Austrahlcharakteristik um die c-Achse prézediert und sich
somit keine zeitliche Verdnderung ergibt. (Abbildung [£.1}(2)).

Bei den beiden anderen Kristallorientierungen a und m ist nun der Kristall so zuge-
schnitten, dass der EFG senkrecht zu einer Seitenfliche der Proben ist (Abbildung 2.2).
Die Probe wird aufrecht stehend zwischen den Detektoren in Raghavan-Geometrie zen-
triert. Es ergeben sich also zwei mogliche Richtungen des EFG. Entweder ist der EFG
senkrecht zur Detektorebene oder parallel dazu. Deshalb kann die gewiinschte Orien-
tierung relativ schnell bestimmt werden, da sich scheinbar die Frequenz der Sonden in
ungestorter Umgebung in der Raghavan-Orentierung im Vergleich zu (c¢) in Abbildung
verdoppelt, da die erste Oberfrequenz sichtbar wird (Abbildung [4.1(1) und (3)).

4.3 Ausheilverhalten

Implantiert werden vergleichbare Dosen von etwa 3 in a, ¢ und m mit einer

1012 Ig’TTLL_CéTL
Energie von 160 KeV. Um das Ausheilverhalten der Proben zu bestimmen werden nach
der Implantation Messungen bei Raumtemperatur nach verschiedenen Ausheiltempera-
turen vorgenommen. Diese werden von 600 K bis 1300 K in 100 K Schritten erhoht. Bei
allen Kristallorientierungen wird gleich vorgegangen (wie in beschrieben). Die Pro-
ben werden mit aufgelegtem Proximity Cap in der RTA unter Stickstoff-Fluss fiir 120 s
auf konstanter Temperatur gehalten. Im folgenden werden die Parameter der Quadru-
polwechselwirkungsfrequenzen vg der Sonden in ungestorter Umgebung der einzelnen

Kristallorientierungen untersucht und verglichen.
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Abbildung 4.2: Vergleich der R-Wert Spektren der unterschiedlichen Kristall-
orientierungen bei ausgewahlten Ausheilschritten. Die Frequenzen aller drei Aus-
richtungen ist gleichbleibend bei etwa 31 MHz. Bei 900 K kann man, besonders
bei m, eine iiberlagerte Defektfrequenz erkennen. Bei 1100 K sind alle Defekte
ausgeheilt.

Quadrupolwechselwirkungsfrequenzen v der Sonden in ungestérter Umgebung

Die vg und damit die Gitterparameter dndern sich nicht mit der Ausheiltemperatur.
Man erkennt dies bei a und ¢ deren Frequenzen sich nach dem ersten Ausheilschritt bei
600 K nicht mehr verdndern. Die Frequenzen von a und c bleiben konstant bei 30,9 MHz
(a) bzw 30,6 MHz (c).Auffallend ist hier m wo die Frequenz v bei steigender Ausheil-
temperatur kontinuierlich von 31,5 MHz nach 30,9 MHz abnimmt. Bei dem Vergleich
der Frequenzen muss man beriicksichtigen, dass c auf einer anderen Messapparatur ge-
messen wurde. Bei einer vergleichenden Messung von zwei Anlagen geht man von einem
Fehler der Zeiteichung von einem Prozent aus. Damit liegen die Frequenzen aller Kri-

stallorientierungen im Fehlerbereich.
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Vergleich der Ausheilschritte

Ebene | Temp. [K] | impl. 600 773 900 1000 1100
vo [MHz] | 31,42(8) | 30,89(3) | 30,94(3) | 30,90(3) | 30,88(2) | 30,86(2)
a || fu[%] 42,6(7) | 57,0(4) | 74(1) | 80(2) | 88(2) | 98(3)
5 [%) 57(4) | 2,02(6) | 1,00(7) | 0,60(5) | 0,22(3) | 0,00(1)
vo [MHz] | 31,5(2) | 31,22(4) | 31,03(4) | 31,00(3) | 30,91(3) | 30,90(2)
m | fy [%] 64(4) | 67(1) | 66(1) | 61,7(7) | 76(2) | 94(3)
5 (%] 10,2(5) | 5,84(9) | 2,9(9) | 2,02(8) | 1,63(6) | 1,25(5)
vo [MHz] | 30,39(4) | 30,67(4) | 30,63(3) | 30,63(3) | 30,56(2) | 30,64(2)
c | fr [%] 52,0(6) | 56,4(8) | 66,6(9) | 69(1) | 81(2) | 97(3)
5 [%] 89(2) | 41(2) | 26(2) | 222 | 172 | 21(2)

Tabelle 4.1: Ausgewihlte Schritte des Ausheilverhaltens. Angegeben sind die
Parameter der angepassten Storfunktion, abhéngig von den Kristallorientierun-
gen a,c,m und der Ausheiltemperatur: die Quadrupolwechselwirkungsfrequenz
vq der Sonden in ungestorter Umgebung, deren Anteil f;; und die Dampfung der
Frequenz 6.

Anteil f;; der Sonden in ungestérter Umgebung

Aus vorherigen PAC-Messungen an ZnO ist bekannt [Néd07], dass eine komplette Aus-
heilung der Implantationsschédden bei 1100 K erfolgt. Dieses Verhalten zeigen auch alle
gemessenen Kristallorientierungen. Die Anteile f;; erreichen nicht 100 %, da ein Fehler
von etwa 3% bei der Bestimmung der effektiven Anisotropie angenommen wird (Ab-
schnitt . Wichtig ist zu bemerken, dass a und m bei gleicher Implantationsdosis von
2,8 10 '0L2¢n ynterschiedlich stark beschiidigt werden. ¢ und a zeigen einen dhnlichen
Verlauf beim Ausheilungsprozess. Auffallend ist der Einknick von fy aller Proben bei
900 K, der besonders in m sehr ausgepragt ist. Moglicherweise wird dies durch einen
Defekt Dy verursacht, der genau bei dieser Temperatur den EFG beeinflusst. Dies ist
besonders gut am R-Wert Spektrum von m zu erkennen (Abbildung . An dieser
Stelle sei schon einmal bemerkt, dass m besonders stark durch diesen Defekt beein-
flusst wird. Hier nimmt sogar der Anteil fy;,, ab. Zusétzlich zeichnet sich m durch sein
zunéchst schwaches Ausheilen bis 900 K und dem darauf folgenden abrupten Anstieg
des f,,, von 61 % bei 900 K auf 94 % bei 1100 K aus. Eine genauere Betrachtung folgt
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in Abschnitt 4.5

Dampfung

Bei der Ddmpfung d zeigt sich ein einheitliches Bild der Kristallorientierungen. § nimmt
mit der Temperatur kontinuierlich von etwa 8 % auf 1 % ab und ist bei der maximalen
Ausheilung (1100 K) minimal. Ab 773 K sind die Ddmpfungswerte von ¢ und m bis
zum Ausheilen gleich. Bei a ist die DAmpfung konstant um mindestens 2 Prozentpunkte

niedriger und geht auf 0 % zuriick.
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Abbildung 4.3: Vergleichendes Ausheilprogramm. Der Ubersichtlichkeit hal-
ber ist bei den v der einzelnen Kristallorientierungen nur beim ersten Wert
der Fehler angegeben. Gut zu erkennen ist der Einknick der v in ungestorter
Umgebung bei 900 K, hervorgerufen durch den Defekt D, .
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Ergebnisse

Mit zunehmeder Temperatur kann bei alle Kristallorientierungen ein Ausheilverhalten
festgestellt werden. Bei 1100 K geht die Démpfung auf ein Minimum zuriick und f;
erreicht 100 %. Damit sollten alle Indium Atome auf einem Zink Platz eingebaut sein
und durch keine umgebenden Defekte mehr beeinflufit werden.

Direkt nach der Implantation zeigt sich fiir m eine vergleichsweise hohe Dampfung von
10,2 % und einem Anteil von Sonden in ungestorter Umgebung von 64 %. Der Kristall
heilt abrupt zwischen 900 K und 1100 K aus. Das langsame Ausheilen von m zwischen
600 K und 900 K wird durch einen méglichen Defekt Dy verursacht, der schon bei 800
K zu beobachten ist und bei 1100 K komplett ausheilt. Dies gibt Anlass diesen Defekt
genauer zu untersuchen. (siche Abschnitt

Die niedrige Dampfung von a ist ein Hinweis fiir ein tiefes Eindringen der Ionen in den
Kristall. Dadurch wiirden sie breiter verteilt Energie abgeben und den Kristall lokal
nicht so stark beschidigen. Allerdings erwartet man dann bei der Messung nach der
Implantation einen hohen Anteil f,. Dieser ist aber mit 40 % im Vergleich eher niedrig.
Bei m hingegen ist die Umgebung der Sonden dieser Proben stérker geschédigt. Zusétzlich
beeinflusst der mogliche Defekt Dy f,, am stérksten. Andererseits ist der Anteil der
Sonden in ungestérter Umgebung fi;,, bei dieser Kristallorientierung nach der Implan-
tation am hochsten.

Dieses unterschiedliche Verhalten ist auf die Implantationsrichtung zuriickzufiihren, da
Dosis und Energie in etwa gleich gehalten wurden. Die Implantation erfolgte entlang
der Gitterachsen. Die daraus resultierende Gitterfithrung ist unterschiedlich stark aus-

gepréigt und wahrscheinlich somit auch die Schéddigung und Eindringtiefe der Sonden

(Tabelle [3.1]).

4.4 Temperaturabhingige Messungen des elektrischen

Feldgradienten

Fiir die temperaturabhéngigen Messungen werden die Proben ausgeheilt und dann in
einem Hochtemperaturmessplatz (Abschnitt bei verschiedenen Temperaturen im Va-
kuum gemessen. Messungen wurden nur an a und m orientierten Kristallen durchgefiihrt.
Die Ergebnisse fiir ¢ sind aus dlteren Untersuchungen [For87] bekannt und werden zum

Vergleich herangezogen. Die in dieser Arbeit verwendeten Proben wurden anders behan-



28 Messungen

delt. Die Sonde wurde dort durch Diffusion unter Luft bei 1300 K eingebracht und somit
entfiel ein Ausheilen. Die Messungen sind in den Abbildungen und in Tabelle

zusammengefasst.

Quadrupolwechselwirkungsfrequenz v von Sonden in ungestérter Umgebung

Die vg verhalten sich bei allen Kristallorientierungen gleich. Sie steigen von 30,8 MHz
bis 32,6 MHz mit der Temperatur kontinuierlich an. Bei einer anschlieBenden Messung

bei Raumtemperatur zeigt sich das Gitter komplett reversibel und die Frequenz liegt

wieder bei 30,8 MHz.

Anteile der von Sonden in ungestérter Umgebung f;

Hier werden nur m und a verglichen, da in [For87] die Anteile f;;,. nicht bestimmt wur-
den. Anfangs sind die Kristalle vollsténdig ausgeheilt. Ab 700 K Messtemperatur nimmt
der Anteil von a fast linear mit der Temperatur bis 31,2 % bei 1073 K ab. Im Vergleich
nimmt m erst ab 900 K stark ab und erreicht 33,2% bei 1023 K. Bei noch hoheren
Temperaturen dndern sich die Anteile nicht mehr signifikant. Bei einer anschliefende
Messung bei Raumtemperatur éndert dich der Anteil nicht und bleibt bei etwa 30%.
Damit ist f;y nicht reversibel. Anzumerken ist noch, dass ''In ausdiffundiert ist und sich
in der Apperatur niedergeschlagen hat. Dies wurde erst nach den Messungen festgestellt.
Deshalb kann die Temperatur nicht angegeben werden, ab der das Indium ausdiffundiert.
Das zum Vergleich aufgenommene Spektrum (Abbildung[4.4)) bewirkt nur eine konstante
Verschiebung des Spektrums; ein additiver Anteil, der keinen Einfluss auf v hat. Der
Anteil f;; der Sonden in ungestorter Umgebung wird hierdurch beeinflusst, da zwangswei-
se der Anteil des an der Heizapparatur niedergeschlagenen Indiums mitgemessen wird.

fy sollte damit hoher sein, allerdings lasst sich dies nicht mehr bestimmen.

Dampfung

Die Dampfung § ist fiir alle drei Kristallorientierungen gering und liegt meist unter 1%.
Ab 800 K zeigen m und c eine ansteigende Dampfung bis 3% bei 1000 K, die bei 1100 K
wieder unter 1% abfallt. Die niedrige Dampfung ist ein Hinweis fiir eine ungestorte

Umgebung der Sonden.
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Temperaturabhingige Messungen
Ebene || Temp. [K] 300 573 773 873 973 1173
vo.m [MHz] | 30,85(2) | 31,10(3) | 31,43(2) | 31,61(3) | 32,00(4) | 32,72(3)
m fom [%0] 89(3) 88(3) 88(2) 79(2) 32,6(4) | 32,2(3)
Svu.m [0 0,28(5) | 0,02(6) | 0,26(4) | 0,09(6) | 0,00(1) | 0,49(8)
vo.. [MHz] | 30,88(2) | 31,15(2) | 31,49(3) | 31,88(3) | 32,00(6) | 32,56(5)
a fra (%) 82,3(9) 82(2) 68(1) 62,2(8) | 45,7(5) | 32,5(5)
dv.a [%0) 0,27(3) | 0,27(4) | 0,40(6) | 0,23(6) | 0,53(8) 0,4(2)
Temp. [K] 300 610 800 900 1000 1200
vo. [MHz] | 31,04(8) | 31,17(8) | 31,4(2) | 31,6(4) | 31,8(2) | 32,65(5)
c f (%] - - - - - -
due (%] 0,4(6) 0,0(7) 0,1(7) 1(2) 3(3) 1,0(3)

Tabelle 4.2: Quadrupolwechselwirkungsfrequenz v, Anteil der Sonden in un-
gestorter Gitterumgebung fy und der Dampfung 6 der temperaturabhéngigen
Messungen von ausgewéhlten Messtemperaturen der verschiedenen Kristall-
orientierungen. Die Parameter von c¢ sind aus |[For87] entnommen. Dort wurde
der Anteil f;, nicht bestimmt.

Ergebnisse

Der Verlauf der vg mit der Temperatur kann nicht durch die Ausdehnung des Gitters
beschrieben werden (Abbildung 4.8). Die Anderung des EFG mit der Gitterausdehnung

kann berechnet werden [Pen07]. Dafiir werden Messungen der Gitterparameter herange-

zogen |Kha68]. Die resultierenden theoretischen Quadrupolwechselwirkungsfrequenzen
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Abbildung 4.5: Ausgewihlte R(t)-Spektren von a und m. Die bei Raumtem-
peratur 300 K vollstandig ausgeheilten Spektren zeigen bei 1073 K einen Defekt
D, und eine starke Abnahme von vg. Bei 1173 K tritt der Defekt nicht mehr
auf. fy erhoht sich wieder leicht. Es zeigt sich kein Unterschied zwischen den
Kristallorientierungen.

sind in Abbildung 4.7 griin dargestellt.

Fiir nicht-kubische Gitter, vor allem bei Metallen wird eine T%?2 - Abhingigkeit des
EFG festgestellt [CHKT76]. Dies ist im Fall von ZnO nur bei hoheren Temperaturen ab
800 K gegeben (Abbildung 4.7). Zusétzlich fillt die dort beobachtete Quadrupolwech-

selwirkungsfrequenz von Sonden in ungestorter Umgebung mit T3/2.
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Abbildung 4.6: Abhingigkeit der Quadrupolwechselwirkungsfrequenzen von
Sonden in ungestorter Umgebung v, deren Anteile f; und Dampfung ¢ von
der Messtemperatur. Die Frequenzen steigen kontinuierlich mit der Temperatur
an, unabhéngig von der Gitterorientierung. Der Anteil der Frequenz f;;, von a
nimmt ab 700 K linear ab. Im Gegensatz zum Anteil von m, welcher erst ab 900
K abrupt abnimmt. Die Gitterfrequenzen sind schwach gedampft um 0 %. m
und c steigen bis auf 3 % bei 1100 K an. Die Daten von ¢ stammen aus [For87].

Frequenz [MHZz]

Anteil [%]

32,5 A

31,5 A

Dampfung [%]

334

Frequenzen der Sondenanteile
in ungestorter Umgebung

——e—— c-Ebene
——e—— a-Ebene
——e—— m-Ebene

400 600 800 1000 1200
Messtemperatur [K]

1 Anteile der Sonden

’y

in ungestorter Umgebung

400 600 800 1000 1200
Messtemperatur [K]

51
4 3

2 1
11

Dampfung der Anteile

——

400 600 800 i 1000 1200
Messtemperatur [K]

Dort wurden keine Anteile f;. bestimmt.
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Nach [For87| kann der Temperaturverlauf des EFG durch einen funktionalen Zusam-

menhang der Form
Vau(T) = VG (14 aeBr4T) (41)

beschrieben werden. Dies beriicksichtigt die Temperaturabhéngigkeit der Konzentration
geladener Defekte mit der mittleren Formationsenergie Er. V.S ist der Gitterfeldgra-
dient, zu dem keine geladenen Defekte beitragen. «v ist eine Proportionalitdtskonstante
die eine Information {iber die moglichen Gitterpositionen pro Defekt und Volumenein-
heit und iiber mogliche dquivalente Konfigurationen dieser Defektposition enthélt. « ist
bei der Anpassung (Abbildung auf eins gesetzt, da eine freie Anpassung einen Wert
von etwa eins ergibt und o  N. Das Ergebnis der Anpassung fiir E; liegt in ¢ bei
0,304(5) eV und fiir vo(V.S%") bei 31,08(5) MHz.

Die Annahme hier ist, dass durch die mit der Temperatur ansteigende Anzahl der gela-
denen Fehlstellen das Gitter verzerrt wird und dadurch die Quadrupolwechselwirkungs-
frequenz zunimmt. Den a-Wert von eins konnte man so interpretieren, dass es einen
dominierenden geladenen Defekt gibt, der auf einer bevorzugten Gitterposition entsteht.
Nach theoretischen Berechnungen von [ZZL706] und [EAKO06] kénnte es sich um Zink-

Leerstellen handeln, die in n-leitendem ZnO als negative Ladungstréager dienen.
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Abbildung 4.9: Anpassung der Funktion 4.1 an die Messwerte aller drei Kri-
stallorientierungen. Die Formationsenergie fiir geladene Defekte Ep wird zu
0,304(5) eV und die defektunabhingige Gitterfrequenz vg(V.S%") zu 31,08(5)

MHz bestimmt. Damit kann das Temperaturverhalten des EFG mit der zuneh-

menden Konzentration geladener Defekte besser beschrieben werden.

Die Niveaubildung von etwa 30 % bei hohen Temperaturen kénnte damit zusammen-
héngen, dass ein Teil der Sonden aus dem Kristall herausdiffundiert. Schon ab 900 K
beobachtet man bei einer Langzeiterhitzung von 8 bzw. 52 Stunden die Ausdiffusion ei-
nes Anteils der Sonden und einen Gitterfrequenzanteil von etwa 30 % (Abschnitt [£.5.1)).
In Langzeit-Tempermessungen von |[For87] wird sogar beobachtet, dass sich keine Son-
den mehr auf ungestoérten Gitterplédtzen befinden. Zusétzlich lagert sich dort ein Defekt
Dp mit einer Frequenz vy p, =185 MHz an. Dies konnte durch in den Kristall eindif-
fundierendes Chlor verursacht werden, dass sich an das Indium anlagert, da die Sonden
nicht durch Implantation, sondern durch Diffusion einer InCl-Losung eingebracht wer-
den. Dieser Defekt Dy wird bei den Messungen dieser Arbeit nicht beobachtet.

Einer Erlauterung bedarf der rasche Abfall des ungestérten Anteils bei m . Ein Zusam-
menhang mit der Messdauer und der damit verbundenen Moglichkeit der Ausdiffusion
von Indium ist auszuschliefen, da die Messung bei a im Bereich von 700 K bis 900 K
sogar langer als bei m dauerte. Gleichzeitig nahm die Dampfung zu. Die schnelle Ab-
nahme erfolgt im gleichen Temperaturbereich wie der des beobachteten Defektes. Ob ein

Zusammenhang besteht ist unklar.
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4.5 Defekt

Um den Defekt Dy , der nach einer Anlasstemperatur von 900 K auftritt, genauer
untersuchen zu konnen, ist es notig, den Anteil des Defektes zu erhohen. Gelungen
ist dies durch eine Implantation unter einem Winkel von 7 mit einer Dosis von etwa
2,2 10" L222 Bej diesem Winkel vermeidet man den in Abschnitt beschriebenen
Gitterfithrungseffekt. Dies konnte nun eine genauere Beschreibung des Defektes mit Hilfe
von Orientierungsmessungen erlauben, wie bei einem &hnlichen Defekt, der in AIN auf-
tritt [Sch07]. Um einen Einfluss der Ausheilbedingungen auszuschlieBen, werden danach
Messungen an Proben durchgefiihrt, die bei verschiedenen Atmosphéren ausgeheilt wur-
den. Zusétzlich werden Proben nach einer Langzeiterhitzung bei 900 K von acht bzw.
52 Stunden auf den Defekt D; hin untersucht.

Ausgangspunkt ist die Untersuchung des Ausheilverhaltens von m (Abschnitt . In
Abbildung sind nun alle angepassten Anteile f; dargestellt. Die Quadrupolwechsel-
wirkungsfrequenz v der Sonden in ungestérter Umgebung nimmt zugunsten des Defek-
tanteils fp ab 800 K ab und steigt oberhalb 900 K bis auf 100 % an. Der Defekt Dy wird
schon bei 700 K beobachtet und ist ab 1100 K nicht mehr messbar, bei verschwindend
geringer Dampfung.

Frequenz 2 beschreibt mehrere unbestimmbare gestérte Anteile, die durch eine starke
Korrelation von Frequenz und Dampfung charakterisiert sind. Aus diesen Parameter
kann deshalb keine physikalisch relevante Information erhalten werden. Der Anteil von
Frequenz 2 wird im Gegensatz zur vg von Dj nicht beeinflusst. Nur die Démpfung

nimmt im Temperaturbereich von 800 K bis 1000 K zu.

4.5.1 Langzeiterhitzen

Zuerst werden die Proben vollstdndig bei 1100 K ausgeheilt. Anschliefend wird 8 h
bzw. 52 h lang die Temperatur bei 900 K gehalten. Bei der folgenden Messung bei
Raumtemperatur verbleiben etwa 30 % Sonden in ungestérter Umgebung. Der Defekt
D, tritt nach dem Tempern nicht auf. Der zuséitzlich auftretende Defekt D ist stark
gedampft. Deshalb sind dessen Parameter schwer zu bestimmen und mit einem groflen
Fehler behaftet.
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Abbildung 4.10: Anteile f; und Dampfungen ¢ der angepassten Parameter.
Die in rot markierte zu untersuchende Defektfrequenz tritt bei 700 K auf und
iiberlagert die Quadrupolwechselwirkungsfrequenz der Sonden in ungestorter
Umgebung. Dabei nimmt die Ddmpfung des Defekts D; mit steigender Tem-
peratur ab. Frequenz 2 ist ein nicht ndher bestimmbarer Anteil mit starker Kor-
relation von Dampfung und Frequenz.

4.5.2 Verschiedene Ausheilbedingungen

Um den Einfluss der Ausheilbedingungen auszuschlieffen, werden Messungen an dersel-
ben Probe durchgefiihrt. Zuerst wird die Probe in einem Rohrofen bei 900 K fiir zwei
Minuten erhitzt. Dafiir wird die Probe wie in Abschnitt behandelt. Nach der er-
folgten Messung wird die Probe in der RTA-Anlage mit Proximity Cap erneut fiir zwei
Minuten erhitzt, danach fiir zwei Minuten unter Vakuum und ohne Proximity Cap.

Da der urspriingliche Anteil fp der Defektfrequenz von D; schon gering ist, ist kein
grofler Einfluss messbar. So nimmt diese von 4,8 % unter Luft auf 6,8% in Stickstoff
bzw. 6,1% im Vakuum zu. Eine zusétzliche Fragestellung ist, ob der Kohlenstoff aus den
Graphitstreifen einen Einfluss auf D hat. Dies scheint nicht der Fall zu sein, da dadurch

bei der Vakuum-Messung ohne Cap der grofite Anteil zu erwarten wére.
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Abbildung 4.11: R-Wert Spektren nach Langzeiterhitzen von 8 h und 52 h
unter Luft bei 900 K. Der Anteil von fy &ndert sich mit langerem Erhitzen
nicht merklich. Der Defekt D; tritt nicht auf, sondern ein zusétzlicher, stark
gedampfter Defekt mit hoher Frequenz, der nicht genauer bestimmbar ist.

Orientierungsmessung

Bei der ersten Messung nach der Implantation ist die Probe stark zerstort (Abbildung
4.13)). Zwischen 120 ns und 220 ns ist die Anpassungskurve gestrichelt dargestellt, da ein
elektronisches Rauschen das Signal iiberlagert, welches bei den anschlieSenden Messun-
gen dieser Probe behoben wurde. vq ist stark geddmpft mit einem Anteil von 23,2(3)%.
Der Defekt D, zeigt eine Richtungsabhéngigkeit. Um diese besser darstellen zu kénnen
wird ein Differenzspektrum erstellt. Dazu werden vg und Frequenz 2 vom R(t)-Wert
abgezogen (Abbildung . Die nun bestimmte Frequenz von D, liegt bei 171 MHz
mit einem Anteil von 12,0(1)%.

Am Ende der Messreihe wird die Probe bei 1100 K getempert, um zu iiberpriifen, ob der
Defekt ausheilt. f;; heilt nicht mehr komplett aus (f;=32,5(4)%). Moglicherweise wurde
die Probe bei der Implantation zu stark geschadigt.

Die Probe wird nun unterschiedlich zu den Detektoren orientiert. Die c-Achse und damit
der EFG wird dazu senkrecht zur Detektorebene, auf den Startdetektor, senkrecht zum
Startdetektor und im 45 Winkel zum Startdetektor ausgerichtet. Fiir die Anpassung
der Spektren wird angenommen, dass es sich um eine ideale Wurtzit Struktur handelt.
Deshalb wurde ein 109,5 Winkel zwischen der Bindungsliange t und und der c-Achse
angenommen (Abbildung . Die Orientierungsmessungen zeigen (Abbildung |4.15)),
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Abbildung 4.12: Vergleich verschiedener Ausheilbedingungen: im Rohrofen un-
ter Luft, in der RTA unter Stickstoff mit Proximity Cap und in der RTA unter
Vakuum ohne Proximity Cap. Es ist kein signifikanter Einfluss der unterschied-
lichen Verfahren messbar.

dass der Defekt Dy wahrscheinlich auf Position 2 mit der Bindungslange t (265 pm) an
die Sonde angelagert wird. Denn nur mit der Simulation dieser Position kénnen die Diffe-
renzspektren gut beschrieben werden. Die Position 1 mit der Bindungsldange b (198 pm)
dagegen kann nach der ersten Orientierungsmessung ausgeschlossen werden. Zusétzlich
sollte ein Anteil des Defektes bei der Orientierung der c-Achse auf den Startdetektor
ausbleiben, da der EFG des Defektes in Richtung der c-Achse orientiert wére.

Ergebnisse

Der Defekt Dy tritt zwischen 700 K und 1000 K auf, am stéarksten bei 900 K. Einmal
ausgeheilt ist er nicht wieder reproduzierbar, auch nicht nach einer Langzeiterhitzung
von 52h. Die Ausheilbedingungen haben keinen signifikanten Einfluss auf den Defektan-
teil. Dies wiirde fiir einen mit der Implantation korrelierten Defekt sprechen, der sich bei
900 K an die Sonde anlagert. Dies fiithrt zur Annahme, dass es sich um Sauerstoffleerstel-

len handeln koénnte. Dabei konnten diese eine der drei dquivalenten Platze von Position
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Abbildung 4.13: R-Wert Spektren von m nach der Implantation unter 7 . Der
gewihlte Winkel soll Gitterfithrung vermeiden. Die Probe ist nach der Implanta-
tion stark geschadigt und die Quadrupolwechselwirkungsfrequenz der Sonden in
ungestorter Umgebung v stark geddmpft. Nach dem ersten Tempern bei 900 K
ist der Defektanteil von Dy bei 12,0 %. Beim letzten Temperschritt bei 1100 K

ist der Defekt komplett ausgeheilt und v stark gedampft.
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Abbildung 4.14: Positionen  der
moglichen Sauerstoffleerstellen. Positi-
on 1 (roter Quader) ist ausgezeichnet,
da dort der Bindungsabstand geringer
ist. Die drei Stellen bei Position 2
(griine Quader) sind dquivalent und un-
terscheiden sich nur durch den Winkel
beziiglich der c-Achse.
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Abbildung 4.15: Vergleich der Simulation mit den gemessenen Differenzspek-
tren. Position 1 oder eine Kombination aus den Positionen 1 und 2 sind aus-
zuschlieSen. Nur durch Defekte an Position 2 lassen sich die R-Werte der vier
verschiedenen Messgeometrien beschreiben

2 besetzen, wie die Orientierungsmessungen zeigen. Der Grund fiir die Anlagerung an

die Sonde konnte der grofiere kovalente Radius des Indiums (144 pm) im Gegensatz zu
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Tabelle 4.3: Vergleich der Defektfrequenzen der Leerstel-
AN ZnO 1 ep der negativ geladenen Ionen von AIN (N® ) aus [Sch07]

vo [MHz] | 318 | 171(1) | und ZnO (O*).

dem von Zink (131 pm) sein [AF81]. Dabei wiirde das Gitter verzerrt werden und es wére
energetisch giinstig, eine Leerstelle anzulagern. Dieses Verhalten wird auch bei GaN be-
obachtet [Sch07]. Dort lagert sich eine Stickstoffleerstelle in Position 1 an die Sonde.
Nach dem Einbau auf einem Zink-Gitterplatz wiirde das Indium aus Hauptgruppe III
ein zusétzliches Elektron abgeben und verbliebe einfach positiv geladen im Kristall. Im
Gegensatz zu Indium in GaN, wo dieses isoelektronisch zum Gallium im Gitter einge-
baut werden wiirde. Dies konnte erkldaren, warum die Leerstelle im Fall von ZnO auf der
entfernteren Position 2 eingefangen wird. Denn die Leerstelle wire positiv geladen und
wiirde durch den Sondenkern eine Coulomb-Abstoffung erfahren.

Bei den [For87] Messungen wurde nach Implantation mit Zn eine dhnliche Frequenz
von 171 MHz gemessen. Gegenteilig zur damaligen Interpretation, es handele sich um
Zink auf Zwischengitterpldtzen, konnte man den auftretenden Defekt auch mit Sauer-
stoffleerstellen erkldaren. Diese kénnten durch den Zinkiiberschuss im Gitter entstehen.
Der leichte Anstieg des Defektanteils fp, beim Tempern mit aufgelegtem Proximity Cap
von 4,8 % auf 6,1 % (Abschnitt konnte damit durch eine Eindiffusion von Zink
aus dem aufgelegten Proximity Caps erklart werden.

Zusammenfassend lésst sich sagen, dass der Defekt D; wahrscheinlich mit der Implan-
tation korreliert ist, sich moglicherweise zwischen 800 K und 1000 K an die Sonde in
Position 2 anlagert und bei 1100K komplett und irreversibel ausheilt. Hierbei kénnte es

sich um Sauerstoffleerstellen handeln.



Kapitel 5
Ergebnisse

Die vorliegende Arbeit untersucht das Ausheilverhalten von Implantationsschiaden und
die Temperaturabhéngigkeit von polaren und unpolaren ZnO Einkristallen.

Als Halbleiter mit einer groflen Bandliicke von 3,3 eV weist ZnO dhnlich Eigenschaften
wie das industriell genutze GaN auf.

In der Wurtzit Struktur des ZnO und des GaN bildet sich ein internes Feld entlang der
c-Achse aus, welches mit der Dicke des Kristalls skaliert. Diese Eigenschaft wirkt sich
negativ auf die LED-Effizienz aus. Die lonenimplantation wird zur Strukturieung von
Halbleitern genutzt und erzeugt Kristallschiaden. Auflerdem wird bei Si beobachtet, dass
es eine Abhéngigkeit der Strahlenschdden von der Implantationsrichtung gibt. [JT7§]
Deshalb werden a-, m- und c-orientierte Kristalle mit der Methode der gestorten ~y-+-
Winkelkorrelation (PAC) untersucht. Als PAC-Sonde wird "In in ZnO implantiert und
erzeugt dadurch die zu untersuchenden Implantationsschiden. Es werden Informatio-
nen iiber die direkte Umgebung der radioaktiven Sonde gewonnen. Damit kann nun der
Einflul der Kristallorientierung auf das Ausheilverhalten untersucht werden. Als Basis
fiir diese Arbeit liegen PAC-Mesungen von [For87] und [Néd07] vor, die bestétigt werden
konnen.

Es wird zuerst ein isochrones Ausheilprogramm durchgefithrt um das Ausheilverhalten
des Gitters in der Nédhe der Sonden zu untersuchen. Dazu wird nach jedem Temper-
schritt ein PAC-Spektrum bei Raumtemperaur aufgenommen. Es zeigt sich, dass mit
zunehmeder Temperatur bei alle Kristallorientierungen ein Ausheilverhalten festgestellt
werden kann. Bei 1100 K sind alle Kristallschdden in der Sondenumgebung ausgeheilt.
Die unpolare Kristallorientierung m zeigt im Gegensatz zu ¢ und a ein verzogertes Aus-
heilen, welches dann zwischen 900 K und 1100 K sehr abrupt geschieht. Zusétzlich wird

41
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m durch einen bei 900 K auftretenden Defekt am stérksten gestort.

Anschlieend wird die Temperaturabhéngigkeit des EFG am Sondenort ermittelt. Hier-
bei zeigt sich ein einheitliches Verhalten der EFG der einzelnen Kristallorientierungen,
die mit steigender Temperatur zunehmen. Die Messergebnisse der polaren Orientierung
c werden aus [For87] iibernommen. und zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den, im
Zuge dieser Arbeit, durchgefiithrten Messungen. Mit der Annahme aus [For87], dass der
EFG mit der Konzentration geladener Defekte, wahrscheinlich Zink Leerstellen, korelliert
ist, kann das Temperaturverhalten der Quadrupolwechselwirkungsfrequenzen der Son-
den in ungestorter Umgebung beschrieben werden. Mit der Anpassung der Funktion 4.1
kann eine mogliche Formationsenergie von 0,3 eV der geladenen Leerstellen bestimmt
werden.

Nach einer Anlasstemperatur von 900 K tritt ein Defekt Dy auf, der in der c-Orientierung
am ausgepragtesten ist. Mit einer Quadrupolwechselwirkungsfrequenz von 171 MHz und
einer zu vernachlissigenden Dampfung kénnte es sich um Sauerstoffleerstellen handeln.
Eine Simulation der erwarteten und ein Vergleich mit den gemessenen R-Wert Spek-
tren zeigt, dass die Leerstellen sich an drei dquivalenten Stellen an die Sonde anlagern
konnten. Nach einer Anlasstemperatur von 1100 K ist dieser Defekt Dy irreversibel aus-
geheilt. Ein Einfluss der Ausheilatmosphéren ist nicht messbar. Damit kénnte es sich

um einen mit der Implantation korrelierten Defekt handeln.

Als abschlieBendes Ergebnis der vorliegenden Arbeit kann eine Empfehlung fiir die

a-orientierten unpolaren ZnO Einkristalle ausgesprochen werden.
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Anhang

Volistandige Spektren und Tabellen aller Messungen
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Anhang

Tabellen der Messwerte

Vergleich der Ausheilschritte

Ebene || Temp. [K] | impl. 600 700 773

wo [MHz] | 31,42(8) [ 209,142) | - [20,19(2)

m frr [%] 42,6(7) | 57,0(4) - 74(1)
§ [%] 5,7(4) 2,02(6) - 1,07(7)
wo [MHz] | 29,7(2) | 29,45(3) - 29,27(3)

a for (%] 67(3) 67(1) - 66(1)
d (%] 10,2(5) | 5,84(9) - 2,9(9)
wo [MHz] | 28,60(3) | 28,91(3) | 28,88(2) | 28,90(3)

c fr [%) 52,0(6) | 45,5(5) | 51,6(5) | 53,5(5)
J [%] 8,7(2) 4,1(2) 3,3(2) 2,4(2)

Ebene || Temp. [K] 900 1000 1100 1200 1300

wo [MHz] | 29.15(2) [ 20,13(1) [ 20,15(1) | - ]

m fr (%) 80(2) 83(2) 94(3) - -
5 [%] 0,60(5) | 0.22(3) | 1,25(5) ; ;
wo [MHz] | 29,25(2) | 20,16(2) | 20,15(1) | - | 29,12(1)

a for %] 61,7(7) | 76(2) 94(5) - 100(3)
5 %] 2,02(8) | 1,63(6) | 1,25(5) ; 0,00(1)
wo [MHz] | 28,90(2) | 28,90(1) | 28,90(1) | 28,91(1) | 28,93(1)

c | fu [%) 582(7) | 72(1) | 80(2) | s12) | 79(3)
5 [%] 22(2) | 1,72) | 1.8(2) | 14(3) | 15(4)

Tabelle A.1: Ausgewihlte Schritte des Ausheilverhaltens
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Ebene | Temp. [K] | 300 573 673 773 873
vg [MHz] | 30,85(2) | 31,10(3) | 32,2(2) | 31,43(2) | 31,61(3)
m fu [%] 98(3) 98(3) 98(3) 97(3) 94(3)
J [%] 0,28(5) | 0,02(6) | 0,00(1) | 0,26(4) | 0,09(6)
vo [MHz] | 30,88(2) | 31,15(2) | 31,31(2) | 31,49(3) | 31,88(3)
a fr (%] 96(3) 93(3) 95(2) 77(2) 70(1)
5 (%] 0,27(3) | 0,27(4) | 0,25(4) | 0,40(6) | 0,23(6)
Temp. [K] 300 610 700 800 900
vo [MHz] | 31,04(8) | 31,17(8) | 31.18(8) | 31,4(2) | 31,6(4)
c f [%] - - - - -
d [%] 0,4(6) 0,0(7) 0,0(6) 0,1(7) 1(2)
Ebene || Temp. [K] 973 1023 1073 1123 1173
vo [MHz] | 32,00(4) | 32,18(6) | 32,35(4) | 32,53(4) | 32,72(3)
m | fr [%] 42,3(5) | 33,2(3) | 33.4(4) | 33,1(4) | 32,2(3)
5 %] 0,8(1) | 1,52) | 1,8(1) | 0,00(1) | 0,49(8)
vo [MHz] | 32,0006) | - |3223(5)| - 37,2(5)
a fy [%] 50,7(6) - 31,2(5) - 32,5(5)
5 [%) 0,53(8) - 0,00(1) . 0,4(2)
Temp. [K] | 1000 1100 1200
vo [MHz] | 31,8(2) - 32,23(7) - 32,65(5)
c fr (%] - - - - -
5 [%) 3(3) : 0,7(8) ; 1,0(3)

Tabelle A.2: Parameter der Anpassung an die temperaturabhéngigen Messun-
gen der drei Kristallorientierungen. Die Daten fiir die c-orientierte Probe sind
von [For87] iibernommen.
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Temperprogramm ZnQ, c-orientiert
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Temperprogramm ZnQO, m-orientiert
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Temperprogramm ZnQ, a-orientiert
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Temperaturabhangigkeitet des Gitter-EFG von ZnO, m-orientiert
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Abbildung A.4: R-Wert Spektren der temperaturabhédngigen Messung des
EFG des m-orientierten Kristalls. Die letzte Messung wird bei 300 K ausgefiihrt
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Temperaturabhangigkeitet des Gitter-EFG von Zn0O, a-orientiert
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