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Il. Eingehende Darstellung
1. Verwendung der Zuwendung und des erzielten Ergebnisses im Einzelnen, mit

Gegenuberstellung der vorgegebenen Ziele

1.1 Zentrale Aufgabenstellung

Die Aktivitdten im Regionalen Wachstumskern "Berlin WideBaSe" haben das allgemeine
Ziel, anwendungsorientierte Technologien auf Basis breitllickiger Halbleiter (Wide Bandgap
Semiconductors) des (AlGaln)N-Materialsystems durch Kooperationen von Unternehmen
und Forschungseinrichtungen zu entwickeln. Die Verfligbarkeit von Aluminiumnitride-Wafern
(AIN-Wafer) ist dabei ein zentraler Punkt, da von Bauelementen auf AIN-Substraten deutlich
langere Lebensdauern und eine héhere Belastbarkeit erwartet werden. Grundlage dafr ist
die im Vergleich zu klassischen Fremdsubstraten hdhere strukturelle Perfektion der
Substrate in Verbindung mit der besseren Gitteranpassung zu den (AlGaln)N-
Epitaxieschichten, die unverzichtbare Voraussetzungen fur die Herstellbarkeit neuer
Bauelemente fir die Kommunikationstechnik im GHz- und Mikrowellenbereich und fur
effiziente UVC-Lichtemitter, wie Leuchtdioden (UVC-LEDs) und UVC-Laser sind.

Merkantile Auswirkungen werden vor allem im Bereich der UVC-Lichtemitter erwartet.
Beispielhaft sei der Ersatz konventioneller Gasentladungslampen durch Halbleiter-UVC-
Quellen mit anwendungsorientierten Wellenldngen hervorgehoben. Flr die Parameter
Betriebssicherheit, Wirtschaftlichkeit, —Zuverlassigkeit und Umweltfreundlichkeit in
industriellen Anwendungen, wie Anlagen der Medizin, Detektion, Analysentechnik, fur
Lackhartung, Desinfektion, Braunung et cetera, werden signifikante Verbesserungen
erwartet. Darlber hinaus wirken AIN-Substrate bei der Herstellung der (AlGaln)N-
Bauelemente kostensenkend, weil weniger Aufwand bei der Abscheidung der
Anpassungsschichten erwartet wird.

In der Konsequenz wurde in "Berlin WideBaSe" das Verbundprojekt 5 definiert. Inhalt
des Verbundprojekts 5 war die Entwicklung und Bereitstellung von halbleiterreinem AIN-
Pulver sowie von epi-ready AIN-Wafern mit groBer struktureller Perfektion fir den Einsatz in
der Kristallzichtung und der (AlGaln)N-Epitaxie.

Die Arbeiten im Verbundprojekt 5 wurden vom Leibniz-Institut fir Kristallziichtung im
Forschungsverbund Berlin e.V. (IKZ) und der CrysTec GmbH realisiert, wobei die
zUchtungsrelevanten Aktivitdten dem IKZ im Teilprojekt 5.1 und die AIN-spezifischen Trenn-,
Lapp- und Polierverfahren sowie die qualitatssichernde Charakterisierung der CrysTec
GmbH im Teilprojekt 5.2 zugeordnet waren.

Die wichtigsten Qualitatsparameter fiir die epitaxietauglichen AIN-Wafer bestanden in
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geringen Versetzungsdichten von <<10°®cm®, kleinen Rockingkurvenbreiten von
FWHM < 100 arcsec sowie hohen Warmeleitfahigkeiten (>170 W/mK, Abhangigkeit vom O-
Gehalt). Um ProzeBlinien-kompatibel zu sein, wurde zunachst auf Waferdurchmesser >=1¢
orientiert.

Im Verlauf der Technologieentwicklung wurden jedoch Mdoglichkeiten gefunden, die
strukturelle Perfektion bei geringeren Waferdurchmessern weit Gber die zunachst definierten
Grenzwerte hinaus zu verbessern (Versetzungsdichte von <10* cm®, Rockingkurvenbreiten
von FWHM < 20 arcsec). In Absprache mit den anderen Partnern in "Berlin WideBaSe" sind
die Arbeitspakete (AP) diesem neuen Entwicklungsstand angepaft worden.

Fir die Abscheidung von Bauelemente-Teststrukturen bei Partnern in "Berlin WideBaSe"
(TU, FBH) sollten die AIN-Wafer auf der Al-terminierten Seite durch eine bei der CrysTec
GmbH entwickelten chemo-mechanischen Politur (CMP) epi-ready gefinished werden.

Als zweites Produkt der Technologieentwicklung im Verbundprojekt 5 wurde AIN-Pulver
in Halbleiterreinheit definiert. Dieses Material hat zunachst als Quellmaterial fir die AIN-
Zichtung eine groBe Bedeutung, ist aber auch als hochwertiges Ausgangsmaterial fiir AIN-
Keramiken mit erhéhter Warmeleitfahigkeit sowie fir AIN-Sputtertargets einsetzbar.

AIN-Pulver und AIN-Wafer waren fir das Portfolio einer angestrebten Ausgriindung

vorgesehen.

1.2 Arbeitspakete und Meilensteine
Zum Erreichen der gestellten Ziele wurden die Arbeiten im Teilprojekt 5.1 durch
Arbeitspakete wie folgt strukturiert worden:

AP 5.1.1-Theoretische Untersuchungen zur AIN-Ziichtung
Zur Optimierung des Zichtungsaufbaus sind numerische Simulationen unter Einbindung der
Induktion, des Wéarme- und Materialtransports durch Leitung, Konvektion und Strahlung und
Massentransport zwischen Quellpulver und Keim mittels ,Virtual Reactor for AIN“ (STR
GmbH, finite volume code) unter Berlcksichtigung der zlchtungsrelevanten
Randbedingungen:
- Oberflachenkinetik von Kristall und Quelle
- integraler Masseverlust des Ziichtungstiegels
- Massetransport und Geometriednderung der AIN-Quelle inklusive der lokalen Anderung
der Pulverparameter (KorngrdBe und Porositéat)
- Evolution der Kristallform durch quasistationdre Annaherung
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- Analyse der Ausbreitung von Threading <1210> und <0001>-Dislocations als
Kontinuumsrechnung

geplant worden.

AP 5.1.2- Reinigung von kommerziellem AIN-Quellenmaterial
AIN-Pulver kommerziell nur mit typischen O, C-Gehalten von = 0,5% erhaltlich. Flr die
Nutzung in der AIN-Kristallziichtung missen diese Werte auf unter 100 ppm reduziert
werden.
Die groBe Affinitdt des O zum Al (Bildungsenergie Al,O;: -1676 kd/mol) sind rein
chemische Verfahren zur Praparation von O-armem AIN-Pulver nicht nutzbar. Fraktioniertes
Umsublimieren bei ~2000 °C fuhrt zu Konzentrationen < 100 ppm O. Allerdings ist dieses
Verfahren sehr kostenaufwendig und ergibt massive Koérper anstelle des angestrebten
Pulvers.
Im Teilprojekt 5.1  sollte daher ein kombinierter physikalisch-chemischer ProzeB
entwickelt werden, bei dem ein AIN-Pressling in einem Monomode-Mikrowellenfeld auf bis zu
2000 °C erhitzt werden sollte. Vorhandenes Al,O; wird dabei in Gegenwart von AIN, C und
N. umgesetzt und O als fllichtiges Al,O(g) abgefiihrt. Parallel zur O-Reduktion wird eine
Vergroberung des AIN-Pulvers (5 um KornausgangsgrdéBe) angestrebt. Vorgesehen sind
folgende Entwicklungsschritte:
- Untersuchung des Umsatzes von Al-O-Verbindungen (Al,Oz;, AIO(OH)) in einem
Mikrowellenfeld (5 — 700 mbar N, 700-2000 °C)

- Untersuchung des Sinterverhaltens

- Untersuchung des Umsatzes von Al-O-Verbindungen (Al,Oz;, AIO(OH)) in einem
Mikrowellenfeld unter dynamischen Bedingungen (50-500 sccm/min NHs;, 700-
1500 °C)

Bei Nichterreichen der angestrebten Verunreinigungsreduktion sind alternative
Reinigungsprozesse (karbothermische Reduktion, O-Bindung durch Mischkristallbildung
AIN/AIL,O5/C>Al,CO) zu untersuchen.

AP 5.1.3-Zlchtung

Zur Entwicklung einer Zichtungstechnologie fir hochperfekte AIN-Einkristalle ist die

Bearbeitung folgender Arbeitsschwerpunkte geplant worden:

- Technologieentwicklung fir die Handhabung von gereinigtem AIN-Quellpulver -
Unterbindung der Reoxydation
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- Entwicklung einer formschlissigen Keimbefestigung unter Minimierung thermischer
Spannungen beim Aufheizen/Abklhlen

- Untersuchung des flachenspezifischen Wachstumsverhaltens bei der AIN-Sublimation
(Einfluss von Verunreinigungen bzw. des Temperaturfeldes); Ermittlung der optimalen
Wachstumsrichtung sowie von Versuchsbedingungen fir eine Durchmesser-
vergrdBerung

- Gewinnung von Multigenerationskeimen;  Start auf Basis von kommerziellen SiC-
Wafern; die gewonnenen dinnen AIN-Kristalle werden durch den Projektpartner
CrysTec GmbH beidseitig gelappt/poliet (CMP (chemo-mechanische Politur s.
Teilprojekt 5.2)

- Weiterentwicklung der Technologie fur die Zichtung von AIN-Einkristallen auf
Eigenkeimen (systematische Variation von Quellen- und Substrat-Temperatur,
Gesamtdruck, Gaszusammensetzung, Geometrie der Sublimationszone und
dynamische Anpassung der Temperaturgradienten); Reduktion der Versetzungsdichte
durch Versuchsiteration auf < 2*10° cm™

- VergréBerung des nutzbaren Kristalldurchmessers auf 1%; Ziichtung von Kristallen mit 30
mm Durchmesser und 10 mm Lange

- Aufweitung des Kristalldurchmessers auf 2 (undotiert, epi-ready, Versetzungsdichte <
2*10° cm®); Bereitstellung von Testwafern fiir Verbundpartner (s. Teilprojekt 5.2 CrysTec
GmbH)

Die chronologischen Ablaufe inklusive Meilensteine sind wie folgt vorgesehen gewesen:

Jahr 1 Jahr 2 Jahr 3 MM
AP nfm | nfm v nlmfwv|w|T
AIN
5.1
51.1 Theoret. Unters. M1 | 18
5.1.2 Reinigung M3 | 30
51.3 Ziichtung M5 | 42
Summe 72
(z.B.: (Mxl) = Meilenstein Nr.x IKZ)
Meilen-  Beschreibung Kommentar/Entscheidung Monat
stein /Ende
M1 | Simulation Wachstum, Temperatur- und  Entscheidungen fir Tiegeldesign und 9

Konzentrationsfelder Versuchsfiihrung abgeleitet
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M3 | optimierter Reinigungsprozess fir AIN bei Nichterflllung des 18
erarbeitet; O-Gehalt < 100 ppm in AIN Reinheitskriteriums > alternative
reproduzierbar erreichbar Methode: Nutzung karbothermische

Reaktion

M5 | Wachstum von AIN-Einkristallen mit epd bei Scheitern muss generell auf SiC- 24
< 2x10° und Flache > (4 cm?) auf AIN-  Wafer zurlickgegriffen werden =
Keimen erfolgreich nachgewiesen Prozesskosten steigen durch dann

notwendiges laterales Auswachsens
vor jedem Ziichtungsversuchs >
Kompensation durch fehlende
Keimpraparation mdglich

Untersuchungen zur Defektentwicklung in AIN-Einkristallen, die auf SiC-Keimen
gezlchtet wurden, hatten in 2011 gezeigt, daB der gewahlte Technologieweg fir die
spezifischen Anforderungen der (AlGa)N-Bauelemente nicht geeignet ist (Sachbericht 3 VP5
TP1, Berichtszeitraum: 01.07.2011 - 31.12.2011). Eine formale Umsetzung der APs und
Meilensteine ware ungeachtet dessen mdglich gewesen. Dieses Vorgehen hatte jedoch dem
Gesamtanspruch von ,WideBaSe Berlin“ nicht entsprochen!

Es wurde deutlich, dass die benétigten strukturell hochperfekten AIN-Wafer
ausschlieBlich durch Wachstum auf Eigenkeimen erhalten werden kdnnen. Da diese
Eigenkeime weder kommerziell noch aus nattirichem Vorkommen verfligbar sind, wurde
eine Technologieentwicklung definiert, die aus den Schritten:

1. Eigenkeimentwicklung durch spontane Kristallisation freistehender AIN-Kristalle

2. Préaparation von Keimen aus den spontan kristallisierten AIN-Kristallen

3. Oberflachenbearbeitung durch chemo-mechanische Politur (CMP)

4. homoepitaktisches Wachstum von AIN-Kristallen mit Durchmesseraufweitung
bestehen sollte. Dazu wurden in Absprache mit Projektpartnern und der PTJ Modifikationen
der verbliebenen APs vorgenommen, um geeignete defektarme AIN-Wafer fir die
Projektpartner bereitstellen zu kénnen:



£

[y ¥4 ~

UNTERNEHMEN® w- B S
- .. Do moutenintaive 3 € G T O N | d epase

Famainerhaft

A
-

A

Meilen-  Beschreibung Kommentar/Entscheidung Monat

stein /Ende

M5 | Demonstration des epitaktischen notwendiger ProzeBschritt, da 24
Aufwachsens von AIN-Kristallen auf Voraussetzung fur laterales 3009.12
@8mm-AIN-Keimen Auswachsens und Erhalt der krist.

Perfektion des Keimmaterials

M6 | Bereitstellung von 10*10mm-AIN- WoafergrdBe ist erster Schritt zu einer 26
Testwafern fir CMP kommerziellen Verwertbarkeit 3111142

1.3 Umsetzung der Arbeitspakete

ad AP 5.1.1-Theoretische Untersuchungen zur AIN-Zichtung

Die numerischen Simulationen des Zichtungsaufbaus in den Konzeptions- und
Optimierungsphasen haben die experimentellen Untersuchungen enorm unterstitzt,
wodurch finanzielle Aufwendungen und Zeit eingespart werden konnten.

Im Zentrum standen die Optimierung der thermischen Bedingungen (Temperaturfeld und
Temperaturgradienten) und der Al-Konzentrationsfelder. Im Rahmen der verfligbaren
Materialdaten ist der EinfluB der Oberflachenkinetik bei der Kristallisation von AIN und sowie
von Veranderungen des Quellmaterials untersucht worden.

Eine direkte praktische Umsetzbarkeit der erhaltenen Resultate war erst durch die
Erweiterung der Datenbank méglich. Die erhaltenen Geometrien und Prozessabldufe haben
sich in einer Vielzahl von Experimenten als geeignet erwiesen. Beispielhaft sei die
Wirksamkeit der Simulationen an zwei Geometrien demonstriert.

Im ersten Fall handelt es ich um die Frage, ob Strahlungsbleche im freien Bereich der
Zichtungstiegel prinzipiell geeignet sind, um die Temperaturgradienten vor der
Wachstumsphasengrenze einstellen zu kbénnen (Abb. 1), was wegen des nahezu
vollstandigen Warmetransports durch Strahlung (~T*) durch konventionelle konstruktive
MaBnahmen auBerhalb des Tiegels schwierig ist.
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Abb. 1: Aufbau fir die Sublimationszichtung von AIN-Kristallen in einer induktionsbeheizten
Anlage (Schema); Kontrolle der Uberséttigung und der Konvexitat durch Einbau
zweier Strahlungsbleche im Gasraum

Tatsachlich konnte gezeigt werden, daB sich bei geeigneten Schilddurchmessern und
bestimmten Positionen der Schilde im Verhédlinis zum Keim die Konvexitdt des
Temperaturfeldes vor dem Keim kontrollieren I&sst. Problematisch ist allerdings die dann
beziiglich der Kristallausbeute gegenlaufige Entwicklung der Ubersattigung und der damit
verbundenen Wachstumsrate. Eine sinnvolle Ausbildung der Konvexitat des
Temperaturfeldes vor dem Keim ist daher mit einer geringen Abscheideeffizienz auf dem
Keim verbunden, da die parasitéare Abscheidung auf den Strahlungsblechen zu groB wére.
Auf die praktische Realisierung der Strahlungsbleche wurde daher verzichtet.

Ein positiver Ansatz fir die Verwendung eines Strahlungsblechs wurde im
Zusammenhang mit der Vermeidung parasitaren Wachstums am Keim gefunden (Abb. 2).
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Abb. 2: Podest-Anordnung flr die Keimhalterung bei der Sublimationsziichtung von AIN-
Kristallen (Schema); Vermeidung von parasitdrem Wachstum in der Umgebung des
Keims durch Temperaturerhéhung durch Einsatz eines Strahlungsblechs

In dieser Anordnung ist die Temperatur in der Umgebung des Keims um einige Kelvin
héher als am Keim selbst. Bei den geringen Uberséttigungen reicht dies aus, um ein
parasitares Wachstum am Keimrand zu unterbinden. Der wachsende Kristall kann durch
parasitares Wachstum nicht gestért werden. Dieses durch numerische Simulation erarbeitete
Wirkprinzip ist gegenwartig Bestandteil der Standardtechnologie.

Im Projektantrag war ein Abschluf3 der theoretischen Untersuchungen zur AIN-Zichtung
zum Ende des ersten Quartals im dritten Projektjahr vorgesehen. Die Arbeiten wurden
jedoch angesichts der positiven Ergebnisse dieses Arbeitspakets fortgesetzt und um
Spannungsanalysen fir verschiedene Methoden der Keimbefestigung erweitert.

Der Meilenstein M11 wurde erfillt.

ad AP 5.1.2- Reinigung von kommerziellem AIN-Quellenmaterial
Entsprechend der Planungen zu "Berlin WideBaSe" wurde im IKZ ein Mikrowellenmodul
fir die Sinterung von AIN-Pulverpresslingen in N, oder NH; aufgebaut, um die O-
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Konzentration des kommerziellen AIN-Pulvers fir die Sublimationsziichtung der AIN-Kristalle
auf Werte um 100 ppm zu reduzieren. Versuche in dieser Anlage haben eine Reihe von
Problemen offengelegt:

- negativer Temperaturkoeffizient der Mikrowellentransparenz fihrt zu lokaler
Uberhitzung

- Abstimmung der Reflexion des Dreistifttuners nicht veréndert sich permanent

- Temperaturmessung fehlerhaft, da Emissionskoeffizient nicht bekannt

- keine Durchdringung des AIN-Pulverpresslings durch anstrémendes Gas

- haufige spontane Lichtbogenbildung

Eine reproduzierbare Versuchsfiihrung bis zum Aufbau einer Versuchstatistik ist unter
diesen Bedingungen nicht mdglich gewesen. Die Entwicklung einer Technologie zur
Reinigung von AIN-Pulverpresslingen in N, oder NH; durch Mikrowellensintern wurde daher
eingestellt.

Alternativ ist im IKZ eine technologische Entwicklung auf Basis einer karbothermischen
Reaktion forciert worden, bei der Sauerstoff, der im AIN-Pulver als Al,O3 vorliegt, als CO und
AlLO abgefihrt wird.

241,05 + N,(g) + 5C > 5C0(g) T +AL,0(g) T +2AIN

Die Untersuchung derartiger Prozesse ist wegen der hohen Temperatur und der
aggressiven Spezies schwierig. In-situ-Massenspektrometrie (MS) ist eine der wenigen
MeBmdglichkeiten. Im Teilprojekt 5.1 sind in diesem Zusammenhang kapillargekoppelte MS-
Messungen inklusive Modellbildung wahrend des Reinigungsprozesses gemacht worden'.
Grundlage war das Prinzip der ,fast-response detection® in einem homogenen
Temperaturfeld. Der verwendete Standardversuchsaufbau wurde daflrr auf einen schnellen
Gasdurchsatz hin optimiert (Abb. 3).

' Chr. Guguschev, In situ Untersuchungen von Kristallwachstums- und Reinigungsprozessen im System AI-N-O-C-H;

Dissertation, Berlin 2012
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Abb. 3: Schema der kapillargekoppelten MS-Messungen wahrend des karbothermischen
Reinigungsprozesses in einem Standardversuchsaufbau mit groBem Gasdurchsatz

Dabei wurde die C+-Freisetzung unter Aufheizkurven mit unterschiedlichen
Temperaturrampen gemessen (Abb. 4). Dieses Vorgehen ist sinnvoll, da in allen méglichen
Reaktionswegen CO auftritt, so dass alle Reaktionswege durch das CO-Fragment C+
charakterisierbar sind.

| /a.u T/°C
/ 4 £ 2000

12 K/min
8 K/min
6 K/min
4 K/min

A\

3.0 :
£ 1800

2.0 F 1600

1.0] © 1400

" 1200

260 25;0 300

Abb. 4: C*-Emission bei Aufheizkurven mit unterschiedlichen Temperaturrampen

Auf Basis dieser Messungen konnte durch eine Friedman-Analyse ein Zwei-Schritt-
Prozess mit Aktivierungsenergien von 370 und 420 kJ/mol als kinetisches Reaktionsmodell
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aufgestellt werden (Abb. 5), wobei die auffallig hohen Aktivierungsenergien ein Hinweis auf
Teilreaktionen sind.

E/(kJ/mol) ln(%q)-

1st step
E= 370+20 k3/mol

And'step F
E= 420+£50 ki/mol

Partial Area

Abb. 5: Friedman-Analyse der C+-Emissionen bei Aufheizkurven mit unterschiedlichen
Temperaturrampen (Modell-freie  Analyse); Zwei-Schritt-Prozess (Aktivierungs-
energien: 370, 420 kJ/mol)

In Folge der Untersuchungen konnte die kabothermische Reinigungstechnologie
zeitliche und thermisch optimiert werden, sodass ProzefBzeiten von maximal 24h erreichbar
sind. Die O-Konzentrationen im AIN-Quellmaterial konnten so reproduzierbar auf Werte von
ca. 100 ppm reduziert werden. Der Meilenstein M31 wurde erfillt.

ad AP 5.1.3-Zlichtung

Die Zichtungsversuche mittels Sublimations/Rekondensationsverfahren (= Sublimation)
sind ausschlieBlich in einem Setup aus Tiegel (TaC, W), HF-Suszeptor (Graphit), Graphitfilz-
Wéarmedammung und HF-Induktor (~10kHz) realisiert worden (Abb.6). Fir die
Temperaturkontrolle wurde das obere Pyrometer genutzt. Im Allgemeinen beziehen sich
daher Angaben von Zichtungstemperaturen auf MeBwerte dieses Pyrometers, wahrend die
eigentliche Keim- bzw. Kristalltemperatur deutlich héher ist, aber nur durch numerische
Simulation ndherungsweise bestimmt werden kann.

Die typischen Zichtungsbedingungen sind Temperaturen von je nach Anforderung
1800 °C bis 2200 °C bei einem Druck von ca. 600 mbar N..
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Abb. 6: Sublimations-Ziichtungsanordnung fir AIN-Kristalle (Schema)

Durch Sublimationsversuche auf SiC-Keimen wurde die Mdglichkeit der Zichtung von
AIN-Einkristallen mit @=35 mm bei 4 mm Lange reproduzierbar gezeigt (Abb. 7).

Abb. 7: Al-polar gewachsener AIN-Einkristall; geztichtet auf SiC-Keim (4° off cut, c-polar);
4mm dick (Endstick entfernt), Risse und Kleinwinkelkorngrenzen,
FWHM ~100 arcsec; kein Einfluss der Modifikation (4H, 6H) auf die
Kristallperfektion feststellbar

Fir das Anwachsverhalten der AIN-Kristalle auf SiC-Keimen wurde ein starker Einfluss
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der Polaritat festgestellt. Grund ist das unterschiedliche Atzverhalten der sauerstoffhaltigen

fﬁ[l

Spezies der Gasphase auf die C- bzw. Si-terminierten Seite der SiC-Keime. Bei Si-
Terminierung ist das Atzverhalten anisotrop und resultiert in einer Pyramidenstruktur, die das

in separierten Bereichen tUberwiegend lateral aufwachsende AIN frei tragt (Abb. 8).

m

Lateral overgrowth

Abb. 8: Erste Aufwachsstadien bei der Zichtung von AIN (hier dunkelgrau) auf Si-
terminiertem SiC (hier hellgrau); Einbau von Partialversetzungen; (Schema)

Im Verlauf des vergleichsweise langsameren axialen Fortschreitens der
Wachstumsphasengrenze wachsen diese separierten Bereiche gestért zusammen, was zu
Versetzungsdichte zwischen 5*10° und 1*10® cm?in diesen AIN-Kristallen fiihrt (Abb. 9).

Abb. 9: SiC/AIN-Grenzflache eines auf Si-terminiertem SiC gewachsenen AIN-Kristalls, h
TEM-Analyse

Das Atzverhalten der C-terminierten Seite des SiC ist dagegen isotrop und filhrt zu
einem StufenfluB-ahnlichen Aufwachsverhalten mit deutlich weniger Stérungen mit

Versetzungsdichten von nur 5*10* — 5*10° cm™ (Abb. 10).
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Macrosteps and island growth

Abb. 10:Erste Aufwachsstadien bei der Zichtung von AIN (dunkelgrau) auf C-terminiertem
SiC (hellgrau), Einbau von Partialversetzungen (Schema)

Auf atomarer Ebene zeigen TEM-Aufnahmen eine strukturell perfekte Grenzflache mit
einem Versetzungsnetzwerk in der Grenzflache ohne Ubergang von Versetzungen in das
Kristallvolumen (Abb. 11). Optische Mikroskopie ergab auch eine insgesamt geschlossene
Grenzschicht (Abb. 12).

Abb. 12: Querschnitt einer dicken AIN-Schicht, gewachsen auf C-terminiertem 7°
fehlorientiertem 4H-SiC- Substrat
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Eine weitergehende Analyse durch EPD-Messungen und Bestimmung von Rocking-
Kurven ergab eine insgesamt relativ schlechte strukturelle Qualitat der auf SiC gewachsenen
AIN-Kristalle (Tab. 1).

EPD at the as grown Al-polar surface | Rocking curve FWHM [arcsec]
[cm?] (0002) (1124)
C-polarer . 5
_ _ 510" - 510 50 - 68 60 - 72
SiC-Keim
Si-polarer 5 8
_ 5%10° - 110 85 - 245 82 - 288
SiC-Keim

Tab. 1: Strukturelle Parameter dinner AIN-Einkristalle (max. 4 mm Dicke) gewachsen auf
unterschiedlichen Keimpolaritaten (SiC)

Hinzukommen die in Tab. 1 nicht darstellbaren Defekte, wie Kleinwinkelkorngrenzen,
Kolumnarstruktur und Risse (Abb. 7).

Zusammenfassend muB festgestellt werden, daB die Gesamtheit der strukturellen
Parameter eine Verwendung der auf Fremdkeimen gewachsenen AIN-Kristalle bzw. deren
Wafer fiir das potentielle Anwendungsgebiet als UVC-Emitter nicht sinnvoll ist. Da auBerdem
die Entwicklung einer chemo-mechanischen Politur (CMP) auf dem rissbehafteten Material
durch den Projektpartner nicht mdoglich war, wurde die Entwicklung dieses
Technologieweges trotz formaler Erfillung des Meilensteins M4C abgebrochen!

In der Konsequenz muBte die weitere Arbeit im VP5 mit dem Fokus auf eine
Verwendung von Eigenkeimen aus AIN neu ausgerichtet.

Mangels naturlichem Vorkommen oder kommerzieller Verfligbarkeit mufBte das fir den
Start bendtigte einkristalline AIN durch spontane Kristallisation gewonnen werden. Die
daraus gewonnenen Kristalle mussen fir eine spatere Verwendung ungestért und ohne
Verwachsungen mit benachbarten Aggregaten und in moglichst isometrischer Form mit
groBer  c-Facette  erhalten  werden, was nur durch  gleichgewichtsnahe
Zuchtungsbedingungen, d.h. Wachstum in einem homogenen Temperaturfeld, mdglich ist.
De facto kommt dafir nur die spontane Kristallisation im freien Mittelbereich eines
Zuchtungstiegels zwischen Keimhalter und Quellpulver auf einem dinnen Diaphragma in
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Frage, da die Temperaturgradienten durch den strahlungsbedingt perfekten

=S

Energieaustausch hier am geringsten sind (Abb. 13).

polykristalline
AIN-Schicht

freistehender
AIN-Einkristall

Zwischenebene
Tiegel

AIN-
Quellpulver

Abb. 13:Tiegeldesign fir spontane AIN-Kristallisation auf Diaphragma im freien Bereich

eines Standardsublimationstiegels (Schema)

Auf Grundlage numerischer Simulationen zur experimentellen Optimierung des
Temperatur- und Konzentrationsfeldes konnten in ersten Versuchen bei relativ kleinen
Temperaturen saulenférmige und isometrische Kristalle reproduzierbar hergestellt werden
(Abb. 14).

Abb. 14:c-orientierte AIN-Kristallnadel, 4*5*13 mm?, Riico001-~150-250um/h,  R,.001-~40-
80um/h FWHM=13 arcsec

Bei hdheren Temperaturen wurden isometrischen AIN-Einkristalle mit GréBen bis zu
12*15*8 mm?® (typ. 9*9*5 mm®) erhalten (Abb.15). Durch die gleichgewichtsnahen
Wachstumsbedingungen war auch deren kristallografische Perfektion exzellent.
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Abb. 15:Freistehend durch spontane Kristallisation gewachsene Kristalle mit max.
13*15*8 mm?® GréBe, FWHM ~ 20 arcsec (offene Blende), N-polar gewachsen

An einzelnen fur die Keimgewinnung vorgesehenen AIN-Kristallen wurde eine

umfassende Defektanalyse durchgefiihrt (Abb. 16).

(000-1)
-
{10-10} 7 (0002)
e . FWHM = 16 arcsec
% E)
a) 197 198 199 20,0

o [deg]

1 10 mm |

Abb. 16:Freistehend durch spontane Kristallisation gewachsener AIN-Kristall mit
ausgepragter C-Facette (N-terminiert); FWHM ~ 16 arcsec (gemessen auf in-situ-

Facette, offene Blende)

lag in Einzelféllen bei ~ 100 cm?2 in

Die Versetzungsdichte dieser Kristalle
in Einzelfallen keine

Randbereichen dieser Kristalle. In den Kernbereichen wurden

Versetzungen nachgewiesen. Kleinwinkelkorngrenzen traten generell nicht auf (Abb. 17, 18).
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Abb. 17:Al-polarer AIN-Wafer mit Versetzungsagglomaration im Randbereich nach CMP plus
Defektatzen in eutektischer KOH/NaOH Schmelze (350 °C, 3 min), Nomarski-
Kontrast

4

A . S

Abb. 18:links- c-orientierter AIN-Wafer aus freistehend durch spontane Kristallisation

gewachsenem AIN-Kristall mit CMP gefinished; rechts: Lang-Topogramm im
Transmissions-Modus des Wafers links

Als Ergebnis dieser Arbeiten stand einkristallines hochperfektes AIN-Keimmaterial fir
nachfolgende Zlchtungsgenerationen zur Verfigung. Die Basis fir die Bereitstellung von
ersten epitaxiefahigen AIN-Wafern (@8 mm) an die Projektpartner entsprechend der
angepafBiten Projektplanung (03/12) far die Schichtabscheidung war damit gegeben
(Abb. 19).
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Abb. 19:links: Epitaxiefahiger AIN-Standardwafer (&8 mm, Dicke 550 pm) fiir den Einsatz in
der Zichtung bzw. Bauelementeentwicklung; je nach Verwendung mit CMP auf Al-
oder N-terminierter Facette; rechts: AFM-Image von AIN-Standardwafer wenige
Kratzer sichtbar, aber ohne "subsurface damage"

Die mechanische Praparation und die notwendige CMP-Entwickung sind entsprechend
dem verfugbaren Stand parallel zu den bereits dargestellten Arbeiten durch den
Projektpartner im TP5.2 realisiert worden. Dessen Arbeiten wurden, um die Grundlagen der
CMP an nitridischen Halbleitern, die weltweit als schwierig betrachtet wird, besser zu
verstehen und neuartige Anséatze auszuprobieren, parallel zu den Bemihungen bei Crystec
am IKZ durch einen eigenfinanzierten Doktoranden erweitert.

Beispielhaft wurde durch Sublimation auf mechanisch polierten AIN-Keimen ein
Vergleich zur Sublimation auf chemo-mechanisch polierten AIN-Keimen gefuhrt (Abb. 20,
21).

Es ist dabei nachgewiesen worden, daBB eine mechanische Politur die durch Sagen und
Lappen zerstdrten Oberflachenschichten nicht restlos beseitigen kann bzw. daB die
mechanische Politur selbst eine gewisse neue Zerstérung der Oberflache bewirkt, was zu
dreidimensionalem Wachstum mit geringer struktureller Oberflachenperfektion fihrt.

Opm 10 20 30 40 50

124,4 nm

50,0

0,0

-50,0

FWHM=119 arcsec

-100,6
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Abb. 20: Homoepitaktische AIN-Sublimationsziichtung mit dreidimensionalem Wachstum;
links: AIN-Schicht auf mechanisch poliertem AIN-Keim; rechts: AFM-Bild

Dagegen ergibt die entwickelte CMP eine Oberflachenperfektion, die beim
Kristallwachstum zu perfektem StufenfluB und hoher Kristallperfektion fihrt.

/::'i\

opm 5 10 15

34,0 nm

20,0

10,0

0,0

-11,0
Abb. 21 Homoepltaktlsche AIN-Sublimationsziichtung mit Wachstum per Stufenfluss; links:
dinne AIN-Schicht auf CMP-poliertem AIN-Keim; rechts AFM-Bild

Die ersten Versuche mit homoepitaktischem Wachstum auf AIN-Eigenkeimen haben ein
generelles Problem durch parasitische AIN-Abscheidung um den vorgegebenen Keim herum
offengelegt (Abb. 21).

Abb. 22:Homoepitaktisch gezichteter AIN-Einkristall mit parasitisch abgeschiedenem
polykristallinen Rand

Die Wachstumrate dieses parasitisch abgeschiedenen Materials ist durch den Anteil der
m-Flachen im polykristallinen Bulk zirka 1,5-mal so gro3 wie die des einkristallinen Materials
auf den c-Keimflachen. Randstérungen mit der Tendenz zu einer Verminderung der
kristallinen Perfektion des Einkristalls sind die Folge. Eine KristallvergréBerung der
Kristalldurchmesser von Versuch zu Versuch bei konstanter struktureller Perfektion kann so
nicht erzielt werden.

Die Lésung dieses Problems beruhte auf zwei Faktoren; erstens Verhinderung der
polykristallinen Keimbildung, zweitens Ausbildung eines konvexen Temperaturfelds am
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Keim, um eine DurchmesservergréBerung und ein Auswachsen existierender Defekte zu
gewabhrleisten.

Mit Hilfe numerischer Simulationen (Virtual Reactor for AIN, STR GmbH) konnte ein
Tiegelsetup entwickelt werden, daB diese Bedingungen umsetzt (s. Abb. 2 in ad AP 5.1.1-
Theoretische Untersuchungen zur AIN-Zlchtung).

Kennzeichen dieses Tiegelsetups ist die Kombination eines podestférmigen Keimhalters
mit einem umgebenden Strahlungsschild, wodurch vom Keim zur Umgebung eine
Temperaturabsenkung von bis zu 15K erzielt werden kann. Der Keim wird in dieser
Anordnung mit einem keramischen Kleber auf dem Podest befestigt. Die AIN-Kristallisation
lasst sich mit diesem Design fast vollstdndig auf den podestférmigen Keimhalter
beschranken. Ein Kontakt von polykristallinem Randmaterial mit dem wachsenden Kristall ist
ausgeschlossen.

Durch Wahl der konkreten Geometrie von Podest und Strahlungsblech lasst sich die
Konvexitdt des Temperaturfelds am Keim und damit in Grenzen auch die GrdBe der
Durchmesseraufweitung einstellen. Fir eine Kristallaufweitung von @9 mm auf @15 mm Uber
eine Distanz von 8 mm st in diesem Zusammenhang keine spannungsbedingte
Defektgeneration nachweisbar gewesen (Abb. 23). Die strukturelle Qualitat des AIN-Keims

blieb erhalten.

(0001) 13 arcsec

Abb. 23:Homoepitaktisch gewachsener AIN-Kristall (&~15 mm), Zichtung in Setup mit
Podest und Strahlungsschild, kein Kontakt zum parasitar abgeschiedenen Material

(hier entfernt)

Der Habitus aller kontaktlos gewachsenen AIN-Kristalle wird von N-polaren c-Facetten
und prismatischen m-Facetten dominiert. Die FWHM-Werte dieser Flachen sind mit 13-

18 arcsec reproduzierbar sehr gut (MeBgrenze ~8 arcsec) (Abb. 24).
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Abb: 24:Rockingkurve einer as-grown N-polaren c-Facette von homoepitaktischem AIN-

Einkristall (offener Detektor mit Eingangsblende 2 mm)

An ausgesuchten CMP-behandelten Wafern aus homoepitaktischem Wachstum wurden
durch chemisches Atzen in einem eutektischen Gemisch NaOH/KOH (350 °C, 4 min)
Versetzungsdichten bestimmt (Abb. 25). Vergleichbar zu den Messungen an spontan
nukleierten AIN-Kristallen zeigten sich auch hier groBe Teile der Waferoberflache praktisch
frei von Versetzungen. In Randbereichen der Wafer sind dagegen Versetzungswolken mit
Werten von maximal 2*10° cm? gefunden worden. Im Mittel kann von einer mittleren

Versetzungsdichte von 10* cm? ausgegangen werden.

20 ym
o

Abb. 25:Bestimmung der Versetzungsdichte auf AIN-Wafer, Al-polare Oberflache durch CMP
behandelt, EPD~ 5*10* cm® Nomarski-Kontrast

Durch Parameteroptimierung konnte die Reproduzierbarkeit der technologischen
Ablaufe stetig erhdht werden, sodass standardisierte AIN-Wafer mit @=8 mm bei 550 um
Dicke sowie einzelne Wafer der GréBe 10*10 mm? hergestellt werden konnten (Abb. 26).



,{%ﬁ WACHSTUMSKERNE

10 ® erlin
¢ wrenens® WideBaSe

4

Abb. 26:AIN-Wafer der GroBe 1010 mm? aus homoepitaktisch gewachsenem AIN-Kristall,
CMP auf Al-polarer c-Facette fir AlGaN-Abscheidung

CMP behandelte AIN-Wafer der StandardgréBe @=8 mm sowie zwei Wafer der GrdBe
10*10 mm? sind gemaR der Absprachen (FBH — Dr. Weyers, TU — Prof. Kneissl, CrysTec —
Herr Peters) in mehreren Tranchen durch den Projektpartner im VP5 CrysTec an das IKZ,
FBH und TU geliefert worden.

Bei den Projektpartnern im ,WideBaSe Berlin® FBH und TU Berlin wurden erste
homoepitaktische Testschichten auf diesen Wafern hergestellt. Die Epitaxieergebnisse
entsprachen qualitativ den Erwartungen. Mit den Verbundpartnern wurden Vorschlage far
eine weitere Optimierung der CMP diskutiert. Das IKZ hat sich hier an der Charakterisierung
der Testschichten beteiligt.

Die Meilensteine aus VP5 TP 1:
- M5 |- Demonstration des epitaktischen Aufwachsens von AIN-Kristallen auf @8mm-
AIN-Keimen und
- M6 I- Bereitstellung von 10*10mm?AIN-Testwafern fiir CMP
konnten vorfristig erflllt werden. Die gewonnene Zeit ist vor allem fir die Optimierung der
Prozesse hinsichtlich Reproduzierbarkeit und damit fir eine bessere Versorgung der
Projektpartner mit AIN-Wafern genutzt worden.

Nach Ende der Laufzeit von ,WideBaSe Berlin® wurde die themenbezogene
Zusammenarbeit von IKZ, CrysTec, FBH und TU-Berlin fortgesetzt. Fir die Koordination und
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Auswertung der Arbeiten finden regelméaBige gemeinsame Meetings statt.

1.4 Zusammenfassung

Im Rahmen des VP5 TP5.2 von ,WideBaSe Berlin® wurden durch das IKZ in
Zusammenarbeit mit dem Partner im Verbundprojekt die Schllsseltechnologien AIN-
Quellpulvereinigung, AIN-Keimherstellung, Durchmesseraufweitung und epi-ready AIN-
Waferpraparation erfolgreich entwickelt.

Strukturell hochperfekte AIN-Wafer verschiedener GroBe (&8 mm, 550um dick sowie
10*10 mm?, 550 pm dick) sind an die Projektpartner FBH und TU-Berlin fiir die AlGaN-
Bauelementeentwicklung ausgeliefert worden, die darauf Teststrukturen (optisch gepumpte
Laser) realisiert haben.

Die koordinierte Zusammenarbeit aller Partner wird in den nachsten Jahren fortgesetzt.

2. wichtigste Positionen des zahlenmaBigen Nachweises

Der weitaus groBte Teil der Zuwendung wurde zur Finanzierung zweier Stellen der
Kategorie ,wissenschaftliche Mitarbeiter” verwendet, die Uber die gesamte Projektlaufzeit mit
den gleichen Personen besetzt waren. Diese Kontinuitat fihrte zu besonderer Effizienz.

Die beiden wissenschaftlichen Mitarbeiter waren auf den Gebieten Quellpulver-
praparation, Kristallziichtung und Charakterisierung tatig.

3. Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Erste Arbeiten zur Zichtung von AIN-Kristallen wurden bereits vor mehreren
Jahrzehnten publiziert. Dank wachsenden merkantilen Interesses sind dann seit 1997
mehrere Firmen entstanden, die sich mit der Zichtung von AIN-Einkristallen, der
Waferpraparation und der Bauelementeentwicklung beschaftigen. Die frei verfugbaren AIN-
Wafer entstammen jedoch ausschlieBlich aus Technologien, bei denen zunachst auf SiC
gezlchtet wurde bzw. aus spateren Generationen dieser anfanglichen SiC-basierten
Zuchtung. Die strukturelle Qualitdt dieser AIN-Wafer entspricht nicht den hohen
Anforderungen der AlGaN-Epitaxie, die vor allem auf eine sehr hohe lokale wie integrale
strukturelle Waferperfektion zielen. Gegen Ende der Projektlaufzeit wurde bekannt, daB die
Firma HEXATECH Inc. AIN-Wafer aus homo-epitaktischer Zichtung mit spontaner
Kristallisation als Startpunkt flir die Bauelemente-Epitaxie verkauft. Dies geschieht allerdings
nur in einzelnen Exemplaren zu Preisen von ~5.000,-$/Stk. und kann daher auch nicht als

Basis fir eine breite Bauelementeentwicklung dienen.
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Daher war es fir AlGaN-innovationsorientierte Verbundprojekte, wie in ,WideBaSe
Berlin“ zusammengefaBt, unverzichtbar, eine eigene Materialbasis fur native AIN-Wafer zu
besitzen. Die im VP 5 bearbeiteten APs haben diesen Anspruch durch Bereitstellung von
epi-ready AIN-Wafern verschiedener GroBe (Standardgeometrie: @8 mm, 550um dick sowie
10*10 mm?, 550 um dick) an die Projektpartner FBH und TU-Berlin erfilllt.

4. voraussichtlicher Nutzen, insbesondere der Verwertbarkeit des Ergebnisses im

Sinne des fortgeschriebenen Verwertungsplans

Als Resultat der Arbeiten im VP 5 des innovativen regionalen Wachstumskerns
~WideBaSe Berlin“ ist das IKZ gegenwartig neben dem Department of Materials Science and
Engineering /North Carolina State University die weltweit einzige Forschungseinrichtung, die
epi-ready AIN-Wafer mit der fir AIGaN-Anwendungen notwendigen Qualitét herstellen kann.

Das Vorhaben ,WideBaSe Berlin“ hat daher die Position des IKZ als Serviceinstitut und
als fuhrende Einrichtung fir Material- und Technologieentwicklung auf dem Gebiet der
Nitridhalbleiter gestarkt. Fir die Blndnispartner bedeutet dieses Ergebnis in den nachsten
Jahren Versorgungssicherheit fir epi-ready AIN-Wafer und damit herausragende Vorteile bei
der Entwicklung neuer Produkte verbunden mit einer Starkung der Blndnispartner im
Wettbewerb. D.h., die eigentliche Wertschépfung aus dem Verbundprojekt wird tber die
spatere Vermarktung von Bauelemente erfolgen. Dabei ist es von besonderem Wert, daf3 die
Technologieentwicklungen durch den direkten Kontakt mit den Bauelementeentwicklern, wie
dem FBH und der Bearbeitungsfirma Crystec GmbH, eine direkte und schnelle
Ruckkopplung zwischen Substratentwicklung, Substratbearbeitung und Bauelemente-
herstellung erfahren, als im Einzelnen méglich wére.

Darliber hinaus wird als Ergebnis des VP 5 die Vermarktung des halbleiterreinen AIN-
Pulver vorangetrieben. Der Markt fir dieses Pulver besteht neben der Anwendung in der
Kristallziichtung in der Verwendung als Warmesenken, Targets und als chemischer Rohstoff.

IKZ und Verbundpartner CrysTec GmbH werden in den nachsten Jahren regelmaBig die
Md&glichkeit einer Ausgriindung prufen.

5. wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens dem ZE bekannt gewordener
Fortschritt auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen
In der Laufzeit des Vorhabens ,WideBaSe Berlin“ bekannt gewordener Fortschritt bei der
Zuchtung von AIN-Einkristallen bezieht sich vor allem auf folgende Firmen:
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- CrystAl-N: bietet AIN-Wafer in den Qualitaten research und production mit epi-ready

Oberflache (Al- und N-polar) in den Abmessungen 1“ und 2“ (300 um dick, 50 %
Transmission bis 230 nm) an. Die Versetzungsdichte ist < 10° cm™.
Kommentar d.A.: CrystAl-N ist durch seine spezielle Zichtungstechnologie
gezwungen, nach wenigen Versuchsgenerationen mit immer kleiner werdenden
Kristalldurchmesser einen Neustart bei Zieldurchmesser auf SiC-Keimen
durchzufihren. Resultat ist eine Struktur mit Kleinwinkelkorngrenzen und relativ
kleiner Versetzungsdichte zwischen den Kleinwinkelkorngrenzen. Da die
Wachstumsphasengrenze in dem W-basierenden Zichtungsaufbau immer Al-
terminiert  ist, zerfallt  die  eigentlich als c-Facette  ausgebildete
Wachstumsphasengrenze in rhomboedrische Facetten, was zu stark inhomogenem
O-Einbau fihrt.

- HEXATECH: Die Firma bietet nun eine Reihe von Waferspezifikationen fir

Leistungsbauelemente, Laserdioden und UV-C LEDs (hier bessere UV-Transparenz
bei 265 nm) an. Die typische Wafergeometrie ist 1“ Durchmesser bei 550 um Dicke.
Die strukturelle Waferperfektion wird mit <100 arcsec beschrieben. Neben der
klassischen c-Orientierung werden auch 1“-m-Wafer angeboten.
Die AIN-Wafer werden ausschlieBlich fur Epitaxieanwendungen in sehr geringen
Stlckzahlen zu Preisen um 5.000,-€ verkauft. Diese Restriktionen ergeben sich
wahrscheinlich  aus der Tatsache, daB HEXATECH eine eigene
Bauelementeentwicklung betreibt.

- Crystal-IS: Mit Ubernahme von Crystal-IS im Jahr 2010 durch die Asahi Kasei
Company ist die Publikationstatigkeit zu AIN-Zichtungsergebnissen eingestellt

worden.

6. erfolgte oder geplante Veréffentlichungen des Ergebnisses nach Nr. 6
eingeladen zu:

C. Hartmann et al., PVT growth of AIN single crystals - review, Semiconductor Science and
Technology 2014

geplant:
M. Martens, F. Mehnke, C. Kuhn, C. Reich, V. Kueller, A. Knauer, C. Netzel, C. Hartmann, J.
Wollweber, J. Rass, T. Wernicke, M. Bickermann, M. Weyers, and M. Kneissl, Performance
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characteristics of UV-C AlGaN quantum well lasers grown on sapphire and bulk AIN
substrates, Photonics Technology Letters, to be published

erfolgte:

Publikationen:

T. Schulz, M. Albrecht, K. Irmscher, C. Hartmann, J. Wollweber, R. Fornari, Ultraviolet
luminescence in AIN, Phys. Status Solidi B 248, No. 6, 1513-1518 (2011) /DOl
10.1002/pssb.201046616

C. Guguschev, E. Moukhina, J. Wollweber, A. Dittmar, K. Béttcher, C. Hartmann, S. Golka,
R. Fornari, In situ kinetic investigations during aluminium nitride purification and crystal
growth processes by capillary coupled mass spectrometry, Thermochimica Acta 526 (2011)
213-221

A. Dittmar, Ch. Guguschev, C. Hartmann, S. Golka, A. Kwasniewski, J. Wollweber, R.
Fornari, Gas tight sintered material for high temperature sublimation setups, Journal of the
European Ceramic Society 31 (2011) 2733—-2739

C. Guguschev, A. Dittmar, E. Moukhina, C. Hartmann, S. Golka, J. Wollweber, M.
Bickermann, R. Fornari: Growth of bulk AIN single crystals with low oxygen content taking
into account thermal and kinetic effects of oxygen-related gaseous species, Journal of
Crystal Growth (2012) in press, DOI: 10.1016/j.jcrysgro.2012.02.019

C. Hartmann, M. Albrecht, J. Wollweber, J. Schuppang, U. Juda, Chr. Guguschev, S. Golka,
A. Dittmar, R. Fornari, SiC seed polarity-dependent bulk AIN growth under the influence
of residual oxygen, Journal of Crystal Growth 344 (2012) 19-26
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