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Anlage 1: Aufzahlung der wichtigsten wissenschaftlich-technischen Ergebnisse
und anderer wesentlicher Ereignisse

Innerhalb des Projektes ,CrysGaN — Grundlagenentwicklung HVPE, Substrattest und —
charakterisierung“ wurden folgende wichtige Ergebnisse erzielt:

¢ Entwicklung und Anwendung des WSIN-ELOG-Prozesses zur Herstellung freistehender
GaN-Schichten mit einem Durchmesser von 50,8 mm

¢ Verringerung der Restverbiegung freistehender GaN-Schichten auf einen Bow von
— 300 pm durch Anpassung der Maskengeometrie und der Ablésetemperatur

e Entwicklung einer in-situ SIN-ELOG-Maske zur Reduktion der Versetzungsdichte um 50%
e Erhéhung der Prozessausbeute von 10% auf Gber 60%
o Lieferung von Uber 30 freistehenden GaN-Schichten an Projektpartner

¢ Nachweis der Machbarkeit von freistehenden GaN-Schichten > 2 Zoll sowie 3 Zoll Keim-
schichten

¢ Nachweis von wartungsfreiem Betrieb von tber 200 h bzw. Abscheidung von 20 mm GaN
in vertikaler HVPE-Anlage

o Wachstumsprozess fur 6,3 mm dicke undotierte 2“GaN-Boules

o Lieferung von 7 GaN-Boules an Projektpartner

¢ N-Dotierung mittels Dichlorsilan in vertikaler HYPE-Anlage demonstriert
e Mg-Dotierung von GaN-Schichten in horizontaler HVPE demonstriert

o HVPE-Wachstum von freistehendem 200 um 2“ m-plane GaN

¢ Untersuchung der Defektentstehung und -fortpflanzung in m-plane GaN-Schichten und
Schlussfolgerung, dass nicht c-orientiertes dickes GaN-Wachstum wegen zunehmender
Stapelfehlerdichten nicht aussichtsreich ist

¢ MOVPE und Bauelementprozesse von Laserdioden und LEDs zur Evaluierung von 2 Zoll
c-planaren GaN-Substraten und kleinen (ca. 5 mm x ca. 10 mm) nicht-c-planaren GaN-
Substraten (416 nm LED auf einem m-planaren GaN-Substrat (MCC), 405 nm LD auf c-
planarem GaN-Substrat (Lumilog))

Veréffentlichungen in Zeitschriften und Konferenzbeitriage

mit Veréffentlichung in referierter Zeitschrift

e Ch. Hennig, E. Richter, M. Weyers, G. Trankle, Self-separation of thick two inch GaN lay-
ers grown by HVPE on sapphire using epitaxial lateral overgrowth with masks containing
tungsten, phys. stat. sol. (c) 4, No. 7, 2638 (2007).

e Ch. Hennig, E. Richter, M. Weyers, G. Trankle “Freestanding two inch GaN layers using
lateral overgrowth with HVPE”, E-MRS 2007 Spring Meeting, 28.05. — 01.06.2007, Stras-
bourg, France, Symposium G "Good & cheap substrates of wide bandgap semiconduc-
tors: how far is the target?", J. Cryst. Growth 310, 911 (2008).

e E. Richter, U. Zeimer, F. Brunner, S. Hagedorn, M. Weyers, G. Trankle, Vortrag: “Boule-
like growth of GaN by HVPE”, EMRS Spring Meeting, Strasbourg (France) June 8-12,
2009; phys. stat. sol. (c) 7, 28 (2010).
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e E. Richter, U. Zeimer, S. Hagedorn, M. Wagner, F. Brunner, M. Weyers, G. Trankle, "Hy-
dride vapor phase epitaxy of GaN boules using high growth rates®,6. International Work-
shop of Bulk Nitride Semiconductors in Galindia (Polen) 24.08. - 28.08.09; J. Cryst.
Growth 312, 2537 (2010).

o E. Richter, M. Griinder, U. Zeimer, C. Netzel, M. Weyers, G. Trankle, ,HVPE of GaN
Boules®, eingeladener Vortrag, 3rd International Symposium on Growth of Nitrides (ISGN
3), Montpellier (Frankreich), 5.-7.07. 2010, mit: E. Richter, M. Griinder, B. Schineller, F.
Brunner, U. Zeimer, C. Netzel, M. Weyers, G. Trankle, ,GaN boulkes grown by high rate
HVPE®, accepted for publication in phys. stat. sol. (c)

ohne Veroéffentlichung in referierter Zeitschrift

e E. Richter, “Wachstum mm-dicker GaN-Schichten mit hoher Rate mittels HVPE”, DGKK-
Arbeitskreis ,Herstellung und Charakterisierung von massiven Verbindungshalbleitern”,
12./13.09.2007, Freiberg, Vortrag

e E. Richter, F. Brunner, Ch. Hennig, U. Zeimer, C. Netzel, M. Herms, M. Weyers, G.
Trankle “Growth of boule-like GaN layers using a commercial HVPE system®, 5th Interna-
tional Workshop on Bulk Gallium Nitrides (IWBNS 5), 24.-29.09.2007, Itaparica (Brazil),
Vortrag

e S. Hagedorn, E. Richter, M. Weyers, G. Trankle, ,Herstellung dicker 2“ GaN-Schichten
mittels HVPE in vertikaler Reaktorgeometrie: Optimierung des Wachstumsprozesses®, 22.
DGKK Workshop Ill-V-Epitaxie, 6. — 7.12.2007 Marburg, Vortrag

o M. Weyers, E. Richter, Ch. Hennig, S. Hagedorn, T. Wernicke, G. Trankle,
Photonics-West, Proc. SPIE, Vol. 6910, 69100l (2008), eingeladener Vortrag

e E. Richter, Ch. Hennig, S. Hagedorn, U. Zeimer, C. Netzel, M. Weyers, G. Trankle, 23.
DGKK-Workshop ,Epitaxie von IlI/V-Halbleitern®, Braunschweig 2008, Vortrag

e M. Weyers, E. Richter, Ch. Hennig, G. Trankle, China Solid State Lighting Conference
and Exhibition, Shenzen (China), 24.7. — 26.07.2008, Vortrag

¢ E. Richter, “Prozesssimulation zur Optimierung des Wachstums von GaN in der HVPE”,
10.Kinetikseminar und 6. Workshop Angewandte Simulation in der Kristallziichtung,
Griebnitzsee bei Berlin, 1.-3.04. 2009, Vortrag

Patente:

o Verfahren zur Herstellung von c-plane orientierten GaN- und Al,Ga; N-Substraten®,
PCT/EP2006/050272

o  Halbleitersubstrat sowie Verfahren und Maskenschicht zur Herstellung eines freistehen-
den Halbleitersubstrats mittels Hydrid-Gasphasenepitaxie“, PCT/EP2006/065650
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Fachlicher Bericht "Grundlagenentwicklung HVPE, Substrattest und
-charakterisierung"

Zeitraum 01.07.2006 - 30.06.2010

E. Richter

Zusammenfassung:

Das Projekt hatte zum Ziel, einen Beitrag zur Entwicklung einer Technologie fur die Herstel-
lung hochwertiger GaN-Substrate zu leisten. Die Arbeiten wurden in enger Zusammenarbeit
mit Projektpartnern, insbesondere Freiberger Compound Materials (FCM) und der Aixtron
AG, durchgefihrt. Fur das Wachstum des GaN-Substratmaterials wurde die Hydridgaspha-
senepitaxie gewahlt, da hier hohe Wachstumsraten erreicht werden kénnen und durch die
Verwendung eines Ausgangssubstrates eine Skalierbarkeit des Verfahrens von vornherein
gegeben ist. In einem horizontalen Reaktor wurde ein als WSIN-ELOG-Verfahren bezeichne-
ter Prozess entwickelt, der das Wachstum einzelner freistehender GaN-Schichten von 2 Zoll
Durchmesser gestattet. Solche Schichten und in der MOVPE gewachsene GaN/Saphir Tem-
plates dienten als Substrate fiir das Wachstum von GaN Boules. Dazu wurde eine vertikale
HVPE-Anlage in enger Kooperation entwickelt und von Aixtron gebaut. Es wurde nachge-
wiesen, dass sich in dieser Anlage ohne Wartungsarbeiten GaN-Schichten mit einer Ge-
samtdicke von 20 mm abscheiden lassen. Im Ergebnis der Prozessentwicklung wurden un-
dotierte 2“ GaN-Kristalle bis zu einer Lange von 6,3 mm realisiert. Dabei reduziert sich die
Versetzungsdichte an der GaN-Oberflache von 2x10° cm™ auf 6x10° cm™. Die Arbeiten ha-
ben gezeigt, dass das Wachstum dieser Boules eine Vertiefung des Verstandnisses der da-
bei auftretenden Defekte und Verspannungszustdnde sowie der Prozesse im Reaktor und an
der GaN-Oberflache erfordert. Fur die Weiterentwicklung des Prozesses zu gréReren Lan-
gen oder Durchmessern und im Zusammenhang mit der Einfihrung von Dotierstoffen mis-
sen weitere grundlegende Optimierungsarbeiten angeschlossen werden. In diesem Projekt
wurde der Einbau von Silizium und von Magnesium als Dotierstoff ndher untersucht. Ausge-
hend von dem entwickelten Prozess fur undotierte GaN-Boules lassen sich durch Dotierung
mit Eisen semiisolierende GaN-Substrate mit geringer Defektdichte gewinnen, die vorteilhaft
zur Herstellung von Mikrowellentransistoren héherer Lebensdauer genutzt werden kénnten.
Fur eine solche Anwendung ist insbesondere der Befund interessant, dass die fur Herstel-
lung von Substraten gewonnen GaN-Kristalle mit 294 W/mK eine deutlich héhere Warmeleit-
fahigkeit aufweisen, als nach dem bisherigen Stand von Wissenschaft und Technik bekannt
war.
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Substrate zur Bulk-Ziichtung

Das Wachstum von GaN-Volumenkristallen mit Hilfe der Hydridgasphasenepitaxie erfordert
ein Startsubstrat, das das wachsende Gitter, dessen Orientierung und die laterale Ausdeh-
nung des Volumenkristalls bestimmt. Weitere Eigenschaften wie z.B. die Dichte und Art der
Versetzungen werden auf die wachsende Schicht Gbertragen. Fur das Wachstum dicker
GaN-Schichten (auch ,Bulk” oder ,Boule®) erscheinen freistehende GaN-Schichten mit redu-
zierten Versetzungsdichten besonders vorteilhaft, da in einem fortgeschrittenen Stadium der
Technologie ein aus einem GaN-Boule gewonnener GaN-Wafer als Substrat fiir den nachs-
ten GaN-Boule eingesetzt werden soll. Dadurch soll dann eine kontinuierliche Reduktion der
Versetzungsdichte erreicht werden.

Dementsprechend wurde ein Prozess zur Herstellung freistehender GaN-Schichten mit ei-
nem Durchmesser von 50,8 mm (2 Zoll) entwickelt. Hierzu werden zunéchst in einem
MOVPE-Multi-Wafer-Reaktor ca. 1,5 um dicke GaN-Schichten auf Saphirsubstrate aufge-
wachsen. Diese Templates werden mit einer WSIN-Schicht besputtert. Durch Fotolithografie
und durch trockenchemisches Atzen entstehen daraus Masken mit kreisférmigen Offnungen.
Die so gewonnenen Templates werden in einer horizontalen HVPE mit einer Wachstumsrate
von ca. 150 um/h Gberwachsen und die entstehenden Schichten I6sen sich dann beim
Wachstum oder bei der Abkihlung spontan ab. Dieser am FBH entwickelte und patentierte
Prozess wird WSIN-ELOG-Verfahren genannt.

Es wurden Optimierungen beziglich der Versetzungsdichte, der Restverbiegung der freiste-
henden GaN-Scheiben und der Ausbeuteerhéhung durchgefiihrt. Zur Verringerung der Ver-
setzungsdichte wurde die in-situ Abscheidung von SiN,-Schichten in der HVPE etabliert
(Abb. 1), deren Einsatz zu schmaleren Halbwertsbreiten der Rockingkurven und ungefahr zu
einer Halbierung der Versetzungsdichte filhrte.

Abb. 1 REM-Aufnahmen von SiN,-Schichten, die in-situ bei unterschiedlichen Tempe-
raturen abgeschieden wurden. Um Grée und Verteilung der Offnungen beur-
teilen zu kénnen, wurden sie durch ein kurzes GaN-Wachstum dekoriert.

Eine markante Eigenschaft der freistehenden Schichten besteht darin, dass sie nach der Ab-
I6sung vom Saphirsubstrat eine ungefahr spharische, konkave, plastische Restverformung
aufweisen. Durch die Variationen der Maskengeometrie wurde es méglich, diinnere GaN-
Schichten bei tieferen Temperaturen abzulésen, die eine geringere Verbiegung zeigten, als
solche, die sich wahrend des Wachstums oder bei héheren Temperaturen abgelést haben.
Bei Schichten, die sich unterhalb von 1000°C (also nach dem Wachstum) abgeldst haben,
zeigte sich jedoch eine nahezu konstante Restverbiegung um einen Bow von — 450 um (Ra-
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dius ~ + 0,7 m). Die Verwendung diinnerer Saphirsubstrate flhrte zu leicht starkeren Verbie-
gungen, die Verwendung von SiC basierten Templates zu tendenziell weniger stark verbo-
genen, freistehenden GaN-Schichten. Beim Uberwachsen letzterer zeigte sich jedoch sowohl
in der vertikalen HVPE als auch in der horizontalen HVPE, dass die von SiC abgelésten frei-
stehenden Schichten unter Spannung standen und wahrend des Uberwachsens mit einer
nur 50 ym dicken weiteren GaN-Schicht zerplatzten. SchlieRlich wurde auf Grund der ge-
machten Erfahrungen auch eine neue Maskengeometrie mit kleineren Motiven eingefihrt
(Abb. 2), mit der dann die Ablésung ganzer 2“ GaN-Schichten mit reduzierter Durchbiegung
von ca. — 300 um (Radius ~ + 1 m) gelang (Abb. 3).

Abb. 2 Urspriingliche Maskengeometrie (a) und neue, verfeinerte Maskengeometrie (b).
1400 T g Mo3/ saphir .
£ T | O Mo3/siC |
\_% 1200 - | A L10/ Saphir
Q L ¢ L16/ Saphir |
@© |
= 1000 |- /
£ F om
£
S 800 [ ol
(o] I .,'
S 600
E A A () B 7 [ ]
E 4ol . o ¢ ©
5t *
= 200 |
[0)
K I
0 sl naa Dovaaannany Lo v annnaag Lo v aunnny Dovaaannnay Lo v anvniag [N
500 600 700 800 900 1000 1100
Separationstemperatur (°C)
Abb. 3 Verhalten der Restverkriimmung in Abhdngigkeit von der Ablésungstemperatur.

Geschlossene Symbole beziehen sich auf Ablésung wédhrend des Wachstums und
offene Symbole auf Ablésung wahrend der Abkiihlphase. Die griinen Datenpunkte
(Rauten) mit verringertem Bow wurden durch den Einsatz der neuen Maskengeo-
metrie aus Abb. 2. b) gewonnen.
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Abb. 4 Freistehende GaN-Wafer mit 2 Zoll Durchmesser aus dem WSIN-ELOG-Prozess.
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Im Projekt wurde die Ausbeute bei der Herstellung von freistehenden 2 GaN-Schichten mit-
tels Selbstablésung durch fotolithografisch erzeugte WSIN-ELOG-Masken von unter 10% auf
zuletzt Uber 60% erhéht. Diese GaN-Substrate (Abb. 4) weisen eine gute mechanische Sta-
bilitat und strukturelle Qualitat mit Versetzungsdichten von ca. 1x10” cm™ auf. Im Projektzeit-
raum wurden insgesamt 31 solcher 2“ GaN-Substrate als Startsubstrate an Projektpartner
geliefert.

Optimierung des Bulk-Wachstum

Das Bulk-Wachstum wurde in einer vertikalen HVPE-Anlage der Firma Aixtron durchgefuhrt.
Dabei fuhrte die Zusammenarbeit ausgehend von einem Anlagen-Prototypen zu einer weit-
gehend ausgereiften vertikalen HVPE-Anlage. Wachstumsversuche wurden sowohl auf
GaN/Saphir-Templates als auch auf freistehenden GaN-Schichten aus dem WSIN-ELOG-
Prozess durchgefihrt. In Abb. 5 sind Fotos einer Reihe von GaN-Schichten mit zunehmen-
der Dicke gezeigt, die mit einer Wachstumsrate von 475 um/h und einer Ratenuniformitat
von 5% auf Templates abgeschieden wurden.

Abb. 5 Fotografien von GaN-Schichten bis 4,5 mm Dicke.

Dem erfolgreichen Wachstum von GaN-Boules stehen zunachst verschiedene Formen der
Rissbildung, die Bildung von inversen Pyramiden auf der Oberflache (V-Pits) sowie die Bil-
dung fehlorientierter Kristallite auf der Oberflache bis hin zum Ubergang zu polykristallinem
Wachstum entgegen. Eine deutliche Verbesserung der Morphologie und der Kristalleigen-
schaften wurde durch dreimaliges Wachsen von 1 mm dicken GaN-Schichten auf einem
GaN-Substrat aus dem WSIN-ELOG-Prozess erzielt (Abb. 6). Die strukturellen Eigenschaf-
ten dieses 3,5 mm langen GaN-Kristalls charakterisiert durch die Halbwertsbreiten der Rént-
gen-Rockingkurven waren mit 530 arcsec am 002 Reflex und zu 930 arcsec am 302 Reflex
aber noch nicht zufriedenstellend.

Abb. 6 Foto eines bei 200 hPa gewachsenen, 3,5 mm dicken GaN-Boules.
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Die Materialdegradation wurde auf die Ausbildung feiner innerer Rissnetzwerke und die Her-
ausbildung von V-Pits zurtickgefuhrt, deren Auftreten auch schon beim Wachstum auf den
GaN/Saphir-Templates beobachtet wurde.

Unter den durch die neue vertikale HYPE-Anlage (Abb. 7) verbesserten Bedingungen wurde
das Wachstum systematisch untersucht.

Abb. 7 Neue vertikale HVPE-Anlage mit dem ca. 4 m hohen Reaktorturm, der
substratseitig (oben) und quellenseitig (unten) mit stickstoffgespiilten
Handschuhboxen ausgeriistet ist.

Es wurde gefunden, dass der Einfluss der Wachstumsbedingungen auf die Ausbildung inter-
ner Risse und V-Pits entscheidend ist. Anhand von Parameterstudien mit 10 ym dicken GaN-
Schichten auf gleichartigen GaN/Saphir-Templates wurde gefunden, dass sich fur die ver-
wendete Reaktorgeometrie bei 200 hPa die niedrigsten V-Pitdichten bei relativ hohen Wach-
stumsraten von 450 um/h ergeben. Unter Verwendung geeigneter GaN/Saphir-Templates
konnten zunehmend dicke GaN-Kristalle von 2“ Durchmesser hergestellt werden. Die GaN-
Kristalle (Abb. 8) zeigten zunachst noch lokal interne Risse, die makroskopisch zum Teil zu
lokalen schwarzlichen Verfarbungen durch metallisches Gallium fuhren (Abb. 8 links und Mit-
te).

Abb. 8 Fotos freistehender 2 GaN-Boules mit Dicken von 3,7 mm (links), 3,9 mm (mitte)
und 2,6 mm (rechts). Der letzte Boule rechts hat keine internen Rissnetze.
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Die Optimierung der Wachstumsbedingungen anhand solcher GaN-Boules fuhrte zur Ver-
besserung der Qualitat (Abb. 8 rechts) und erlaubte schliel3lich die weitere Erhéhung der
Schichtdicke der GaN-Kristalle auf 6,3 mm (Abb. 9).

Abb. 9 Foto eines 2“ GaN-Boules mit einer Dicke von 6,3 mm, der mit 450 pm/h in 14 Stunden
gewachsen wurde. Die Versetzungsdichte an der Oberfliche ist 6x10° cm™.

Qualitativ vergleichbare 2 Zoll GaN-Kristalle wurden bisher nur von Mitsubishi Chemical Cor-
poration (MCC) veréffentlicht [K. Fujito, S. Kubo, H. Nagaoka, T. Mochizuki, H. Namita, S.
Nagao, J. Cryst. Growth 311 (2009) 3011). MCC bendétigte eine Wachstumszeit von 55 Stun-
den fur eine Lange von 5,8 mm (Wachstumsrate 105 um/h). Im vorliegenden Projekt wurde
die Konstruktion einer HYPE-Anlage erreicht, die technisch das Wachstum von 20 mm lan-
gen GaN Boules ermdéglicht, und es wurde ein Prozess entwickelt, der das Wachstum sol-
cher Boules mit 6konomisch sinnvollen Wachstumsraten von 450 um/h derzeit bis zu einer
Lange von 6,3 mm zulasst. Es wurden sieben 2 GaN-Boules an Projektpartner geliefert.

Ausgewihlte Eigenschaften

Es sollen beispielhaft die Eigenschaften des GaN-Kristallmaterials wie in Abb. 9 dargestellt
werden, das bei einer Rate von 450 um/h im vertikalen Reaktor auf GaN/Saphir-Templates
ohne Zugabe eines Dotierstoffes gewachsenen wurde.

Optische Eigenschaften

Ein typisches bandkantennahes Photolumineszenz-Spektrum ist in Abb. 10 dargestellt.

10 K
325 nm =
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Abb. 10 Bandkantennahes Photolumineszenzspektrum an der Oberflache eines
2,6 mm dicken GaN-Boule.
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Das Spektrum zeigt gut aufgeléste und schmale Exzitonentbergange und ist gut mit den be-
sten verdéffentlichten Ergebnissen vergleichbar [J. A. Freitas Jr., W. J. Moore, B. V. Sha-
nabrook, G. C. B. Braga, S. K. Lee, S. S. Park, J. Y. Han, D. D. Koleske, J. Cryst. Growth
246 (2002) 307.]. Das Verhéltnis der Emission von an neutralen Donatoren gebundenen Ex-
zitonen O°Xx zu Si°Xa weist auf eine niedrige Sauerstoffkonzentration hin. Die Beobachtun-
gen der freien Exzitonen FX, und FXg weisen auf die sehr gute optische Qualitat des ge-
wonnenen Materials hin. Die Lage der Exzitonenpeaks lasst auf unverspanntes GaN schlie-
Ren. Niederenergetisch wurden erwartungsgemaf 2-Elektron Satelliten-Emission, 1LO-,
2LO-, 3 LO- Phononenreplika, und sehr schwache Defektlumineszenzen bei 2.43 eV (grines
Band) und bei 2.25 eV (gelbes Band) beobachtet, die hier im einzelnen nicht dargestellt sind.

Elektrische Transporteigenschaften

Zur Evaluierung der Transporteigenschaften wurden temperaturabhangige Hall-Effekt- und
Leitfahigkeitsmessungen an vergleichbarem Probenmaterial durchgefiihrt. Die Messergeb-
nisse sind in Abb. 11 dargestellt. Es wurde bei Raumtemperatur eine Ladungstragerkonzent-
ration von 1.1 x10'® cm™ mit einer Elektronenbeweglichkeit von 960 cm?Vs gemessen. Das
Maximum der Beweglichkeit liegt bei 120 K. AuRBerdem wurden die Aktivierungsenergien fur
zwei Stérstellenniveaus zu 23+1 meV und 40+1 meV ermittelt, die in guter Ubereinstimmung
mit Literaturangaben den Donatoren Sig, und Oy entsprechen.

2000f ™ -
[ ] 1016 s
. - N\
| |
#» 1500} . A .
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c - 'V f i
o » ™ o -
= 1000} = < - "
u u 14 .I
i 107 ."-..,
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0 100 200 300 0.00 0.02 0.04
Abb. 11 Ergebnisse aus Hall-Effekt- und Leitfahigkeitsmessungen fiir die Beweglichkeit
M und die Ladungstriagerkonzentration n.

Strukturelle Eigenschaften

Zur Erfassung der strukturellen Eigenschaften wurden vor allem die Réntgendiffraktometrie
(XRD) und die Kathodolumineszenz (KL) eingesetzt. Die KL erlaubt eine sehr zuverladssige
Bestimmung der Dichte der an der Oberflache durchstoRenden Versetzungen (TDD) durch
plan-view Aufnahmen (Abb. 12 links). Die Auftragung Uber die Schichtdicke (Abb. 12 rechts)
zeigt die natirliche Reduktion der Versetzungsdichte mit zunehmender Kristalldicke auf unter
10° cm™.
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Abb. 12 links: Plan-view Kathodolumineszenzaufnahme an der Oberflache eines

2,6 mm dicken GaN-Boules mit einer Versetzungsdichte von 2x10° cm™.
rechts: Reduktion der Versetzungsdichte mit zunehmender Schichtdicke des
GaN. Die graue Kurve ist ein Fit zu berichteten Daten von Jasinski et al.

Die Halbwertsbreiten (FWHM) der XRD-Rockingkurven (RC) werden regelmafig zur Bewer-
tung der strukturellen Qualitat des Materials herangezogen. Z.B. wurden fur den 6,3 mm di-
cken GaN Kristall aus Abb. 9 (TDD = 6x10° cm™) ein geringer Verbiegungsradius der c-
Gitterebene von —5 m und sehr geringe FWHM von 51 arcsec am 002 Reflex und 56 arcsec
am 302 Reflex bestimmt.

Thermische Transporteigenschaften

Die Bestimmung der Warmeleitfahigkeit mit Hilfe des Laserpulsverfahrens erfolgte in Koope-
ration mit dem Projektpartner FCM und dem Fraunhofer Institut IKTS Dresden.
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Abb. 13 Abhiangigkeit der Warmeleitfahigkeit von GaN von der Versetzungsdichte mit Daten
von einem 3,6 mm dicken GaN-Kristall vom FBH und Daten fiir Material von KYMA
[C. Mion, J. F. Muth, E. A. Preble, D. Hanser, Appl. Phys. Lett. 89, 092123 (2006)] und
MCC [H. Shibata, Y. Waseda, H. Ohta, K. Kiyomi, K. Shimoyama, K. Fujito, H. Nagaoka,
Y. Kagamitani, R. Simura, T. Fukuda, Materials Transactions 48, 2782 (2007) und H. Shi-
bata, Y. Waseda, K. Shimoyama, K. Kiyomi, H. Nagaoka, US 2009/0081110 A1, (2009)
(ohne Fehlerbalken)].
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Der gemessene hohe Wert der Warmeleitfahigkeit von 294 W/mK zeigt, dass strukturell gu-
tes GaN eine bessere Warmeleitfahigkeit aufweist, als allgemein oft angenommen wird
(Abb. 13). Nach theoretischen Abschatzungen kénnte perfektes GaN demnach sogar eine
Warmeleitfahigkeit von bis zu 410 W/mK [A. Witek, Diamond and Related Materials 7, 962
(1998)] aufweisen.

Weiterfiihrende Arbeiten

Es wurden eine Reihe weiterer Fragestellungen bearbeitet, wie z.B. die Dotierung von GaN,
die Erweiterung auf 75 mm Durchmesser (3 Zoll), das Wachstum auf polaren, semi- und
nicht-polaren GaN-Substraten und die Herstellung von LEDs und Laserdioden als Antest fir
solche Substrate.

GaN-Boules lassen sich durch das Einbringen von Dotierstoffen mit verschiedenen elektri-
schen Eigenschaften herstellen. Um eine gezielte Dotierung reproduzierbar einstellen zu
kénnen, bendtigt man zunachst einen ausreichend niedrigen Dotierungshintergrund wie er
hier fur die GaN-Kristalle (Abb. 9) gezeigt wurde. Fur die zukunftsorientierte Anwendung von
GaN-Substraten in der Mikrowellentransistortechnik benétigt man semiisolierendes GaN, das
durch Dotierung mit Eisen erzeugt wird [J.-H. Ryou, J. P. Liu, Y. Zhang, C. A. Horne, W. Lee,
S.-C. Shen, R. D. Dupuis, phys. stat. sol. (c ) 5 (2008) 1849]. Die Dotierung mit Eisen wurde
in einem parallelen Projekt an der Universitat Ulm untersucht. GaN lasst sich mit dem Akzep-
tor Magnesium p-dotieren, wobei in der HVPE der Anteil von Stickstoff im Tragergas mini-
miert werden muss, um die Bildung von Magnesiumnitrid Mgs;N, zu unterdriicken. Im horizon-
talen HVPE-Reaktor wurde hier eine Magnesium-Konzentration von 2,5x10" cm™ erreicht.
Fur die n-Leitung kann die Dotierung mit Silizium genutzt werden, wobei im vertikalen HVPE-
Reaktor bei einer Wachstumsrate von 450 um/h morphologisch ungestérte GaN-Oberflachen
bis zu einer Elektronendichte von 6x10'® cm™ mit einer Beweglichkeit > 150 cm?/Vs erreicht
wurden. N-dotierte GaN-Substrate sind fur optoelektronische Anwendungen wie Laserdioden
vorteilhaft, da auf ihnen vertikaler Stromfluss mit Riickseitenkontakt méglich ist.
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Abb. 14 Schichtdickenmap eines 75 mm GaN/Saphir-Templates mit einer Schichtdicke
von 1,7 ym und einer Uniformitat von 1%.
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Far solche Anwendungen ist auch die Minimierung des Quantum Confined Stark Effekts inte-
ressant, die z.B. durch den Einsatz nicht c-planar orientierter GaN-Substrate erreicht werden
kann. Im Rahmen des Projektes wurde gefunden, dass bei fortgesetztem Wachstum auf der
unpolaren m-Flache die Dichte basaler Stapelfehler zunimmt, wodurch die Herstellung von
nicht-c-planar orientierten GaN-Substraten wahrscheinlich nur durch orientiertes Sagen aus
GaN-Boules sinnvoll ist. Von besonderem Interesse fur mikroelektronische Anwendungen, ist
die VergroRerung des verwendbaren Substratdurchmessers auf >2 Zoll bzw. 3 Zoll. Dazu
wurde ein 3“ Templateprozess in der MOVPE etabliert. Die Abb. 14 zeigt einen Schichtdi-
ckenmap eines solchen Templates mit einer Schichtdicke von 1,7 um GaN und einer Unifor-
mitat Gber die 3“ Scheibe von 1%. Die Herstellung freistehender GaN-Schichten im WSIiN-
ELOG-Verfahren mit einem Durchmesser gréRer 2 Zoll wurde untersucht.

Abb. 15 Selbstablédsung nach dem Wachstum auf einem 3“-GaN/Saphir-Template mit
ELOG-Maske aus WSiIN (links) und mittels Laserstrukturierung ausgeschnittener
GaN-Wafer mit 50,8 mm Durchmesser (rechts).

Dabei zeigte sich, dass sich im horizontalen Reaktor freistehende GaN-Schichten mit einem
Durchmesser grof3er als 2 Zoll (Abb. 15) herstellen lassen, dass jedoch fur Durchmesser von
3 Zoll die Wachstumsrate im Aul3enbereich zu gering ist. Da der vertikale Reaktor fir 3 Zoll
geeignet ist, lieRe sich jedoch mit der Verwendung von 3 Zoll GaN/Saphirtemplates an die
Ergebnisse des 2 Zoll GaN-Boulewachstums (Abb. 9) anschlief3en.



