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1 Kurzbericht

1.1 Projektiiberblick

Im Rahmen des BMBF geforderten Projekts ,,QuirLED” forschte die Gesellschaft fiir Geratebau mbH
(GfG) gemeinsam mit der Ruhr-Universitat Bochum und dem assoziierten Partner Minimax Viking
GmbH an neuartigen Infrarot-Leuchtdioden fir den kiinftigen Einsatz in Brandmeldern und Gassenso-
ren. Das Ziel war eine LED-Technologie, die eine schmalbandige, temperaturstabile Emission im mittle-
ren Infrarotbereich (MIR) bei 4,7 um ermoglicht — exakt im Absorptionsbereich von CO.

Zentrales Element des Projekts war die Nutzung von IlI-V-Verbindungshalbleitern auf Basis von Ar-se-
niden und Antimoniden. Diese Materialien ermdglichen durch ihre variablen Bandliicken eine geziel-
te Emission im MIR-Bereich. Die Herstellung der LEDs erfolgte mittels Molekularstrahlepitaxie (MBE),
einem hochprazisen Verfahren zur Abscheidung ultradiinner Halbleiterschichten.

Marktrecherchen zeigten, dass bisher verfiigbare IR-LEDs weder hinsichtlich Emissionswellenldange
noch Temperaturstabilitat fir die selektive CO-Detektion geeignet sind. Eine schmalbandige IR-Emis-
sion bei gleichzeitig hoher Intensitdt und anwendungstauglichen Betriebsparametern ist aktuell kom-
merziell nicht verfligbar. Das Projekt adressierte somit eine wesentliche technologische Liicke im Be-
reich der Gasmessung und knlpfte an die bestehende Technologie an.

1.2 Reinigung und Inbetriebnahme der MBE

Die Herstellung der Proben erfolgte mittels Molekularstrahlepitaxie (MBE). Da die vorhandene Anlage
zuvor fiur die Abscheidung von lI-VI-Halbleitern konfiguriert war, musste sie zundachst umfassend ge-
reinigt und teilweise mit neuen Komponenten ausgestattet werden. Hierzu wurden nahezu alle Anla-
genteile demontiert, gereinigt und wieder montiert. Kritische Komponenten, die im Betrieb hohe Tem-
peraturen erreichen, wurden zusatzlich unter Hochvakuum ausgegliiht. Die gesamte MBE wurde mehr-
fach bis auf 200 °C ausgeheizt, um verbliebene Kontaminationen méglichst vollstandig zu entfer-nen.

Im Rahmen des Projekts wurden insbesondere die Effusionszellen sowie die fiir die MBE-Prozesse er-
forderlichen hochreinen Ausgangsmaterialien neu beschafft. Die Effusionszellen wurden dabei spe-zi-
fisch auf die Anforderungen der Anlage und die Projektziele abgestimmt.

Nach Abschluss der Reinigungs- und UmristmaBBnahmen erfolgte die Inbetriebnahme der Anlage. In
mehreren Testlaufen wurden die optimalen Betriebsparameter ermittelt. Durch die prazise Kontrolle
der Prozessbedingungen konnte eine hohe Qualitdt der abgeschiedenen Halbleiterschichten erzielt
werden.

1.3 Zusammenarbeit

Der Aufbau und die Anpassung der MBE-Anlage sowie der Umbau des FTIR-Spektrometers erfolgten
in enger Abstimmung zwischen der Ruhr-Universitat Bochum (RUB) und der GfG. Wahrend die GfG die
Herstellung der Proben mittels MBE verantwortete, wurden Simulation, Charakterisierung sowie die
Entwicklung und Durchfiihrung der lithografischen Nachbearbeitung (Lithographie, Atzen, Kontaktie-
rung) in enger Zusammenarbeit mit der RUB realisiert. Diese interdisziplindre und komplementare Ko-
operation war entscheidend flir den erfolgreichen Projektverlauf.

25. Juli 2025 1/18



Abschlussbericht der Gesellschaft fir Geratebau mbH

1.4 Herstellung und Charakterisierung der Proben

Zur Ermittlung geeigneter Prozessparameter wurde zundchst mit der Herstellung von Galliumarsenid-
(GaAs-)basierten Proben begonnen. Im Anschluss daran wurde der Wechsel zu Galliumantimonid
(GaSb) vorgenommen, um damit LEDs mit Emission im mittleren Infrarotbereich (MIR) zu erméglichen.

Die Charakterisierung der Proben erfolgte an der Ruhr-Universitdat Bochum mittels Rasterkraftmikro-
skopie (AFM), Hall-Effekt-, Photolumineszenz- (PL) und Elektrolumineszenz-Messungen (EL). Die GaAs-
Proben zeigten sehr gute Ergebnisse, insbesondere eine hohe Elektronenbeweglichkeit in HEMT-Struk-
turen sowie eine starke Lichtemission aus Quantentdpfen, was auf eine hohe Materialqua-litat und die
erfolgreiche Umristung der MBE-Anlage hinwies.

Flr das Materialsystem GaSb lagen zum Projektbeginn weniger Erfahrungswerte und Literaturdaten
vor. Anhand systematischer Testserien wurden im weiteren Verlauf des Projektes geeignete Prozess-
bedingungen erarbeitet. Die somit hergestellten Proben wiesen glatte, defektarme Oberflachen auf
und zeigten bereits gute Emissionen im nahen Infrarotbereich.

Fiir die Charakterisierung der MIR-Emission wurde ein vorhandenes Fourier-Transform-Infrarot-Spekt-
rometer (FTIR) erweitert, um damit PL- und EL-Messungen durchfiihren zu kénnen. Durch Opti-mie-
rungen wie verbesserte Lichteinkopplung, den Einsatz eines Lock-In-Verstarkers sowie weitere Anpas-
sungen konnte die Nachweisempfindlichkeit um mehrere GrofRenordnungen gesteigert — und damit
eine zuverlassige Bewertung der Proben ermdglicht werden.

Die angestrebten MIR-Emitter basieren auf Typ-ll W-Quantentopfstrukturen, bestehend aus abwech-
selnden InGaSb- und InAs-Schichten. Die Emissionswellenlange lasst sich dabei prazise Uber die
Schichtdicken einstellen. Strukturen mit Emissionen von 3,3 pum bis 4,7 um wurden zunachst simuliert,
anschlieRend an der MBE hergestellt und mittels FTIR und AFM charakterisiert. Die Ergebnisse zeigten
eine hohe Emissionseffizienz und Stabilitdt — zentrale Voraussetzungen fiir den spateren Einsatz in CO-
Detektoren.

1.5 Demonstrator

Der bei der GfG fiir die Messung von CO2 aufgebaute Demonstrator basiert auf dem Prinzip der Infra-
rot Absorptionsmessung und verfiigt als Kompensation fiir Schwankungen der LED-Intensitat tber ei-
nen Referenzkanal bei einer zweiten Wellenldnge. Der Messbereich liegt zwischen 0 und 6000ppm,
wobei das Messignal um +/-5,5ppm schwankt. Die Temperaturabhangigkeit liegt durch die Verwen-
dung des Referenzkanals bei 2% pro 10°C. Die T90-Zeit betragt 30s, womit die Meilensteinsteinziele
erfillt worden sind.

1.6 Verwertung und Ausblick

Die im Projekt entwickelte Technologie ist skalierbar und fiir die industrielle Serienfertigung geeignet.
Neben CO kénnten kiinftig auch andere Gase wie Kaltemittel detektiert werden. Die Ergebnisse wur-
den auf mehreren Konferenzen vorgestellt und bilden die Grundlage fir weiterfihrende Entwicklun-
gen im Bereich der optischen Gassensorik.
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2 Eingehende Darstellung
2.1 Aufgabenstellung und Projektplanung

2.1.1 Aufgabenstellung

Ziel des Vorhabens war die Erforschung neuartiger Halbleiter-Schichtstrukturen zur Herstellung leis-
tungsfahiger Leuchtdioden (LEDs) im mittleren Infrarotbereich (MIR). Diese LEDs sollen kiinftig zur De-
tektion von Kohlenmonoxid (CO) Gber dessen charakteristische Infrarot-Absorption eingesetzt werden
— sowohl in kostenglinstigen Massenprodukten wie Brandmeldern als auch in industriellen Gaswarn-
geraten.

Als besonders vielversprechend erwies sich das Materialsystem der IlI-V-Verbindungshalbleiter auf Ba-
sis von Arseniden und Antimoniden in Verbindung mit Aluminium, Gallium und Indium. Obwohl dieses
System bislang vergleichsweise wenig erforscht ist, gelten zentrale technologische Hiirden fiir den Ein-
satz als MIR-Emitter bei Raumtemperatur mittlerweile als Gberwunden.

Dank der breiten Bandliickenvariation — von engen Bandliicken bei InSb und InAs bis hin zu gréReren
bei GaSb und GaAs — eignet sich das Materialsystem hervorragend fiir die Emission im mittleren Infra-
rotbereich und damit fir die selektive CO-Gasdetektion. Die zentrale Herausforderung bestand in der
Erforschung geeigneter Schichtstrukturen, die sowohl hohe Empfindlichkeit bei niedrigen CO-Konzent-
rationen als auch Robustheit im praktischen Einsatz ermdoglichen.

Fir die Herstellung der LEDs kam die Molekularstrahlepitaxie (MBE) zum Einsatz. Diese Technologie
ermoglicht eine exakte Kontrolle der Materialzusammensetzung und Dicke sehr diinner Schichten bis
auf atomare Skalen sowie die Erzeugung hochreiner Quantenfilme. Dadurch kénnen die optoelektro-
nischen Eigenschaften der LEDs gezielt eingestellt und eine hohe Effizienz erreicht werden.

Der Schwerpunkt lag auf der Realisierung von LEDs mit hoher Gesamteffizienz, schneller Ansprechzeit,
spektral schmaler Emission sowie einer temperaturstabilen Wellenldnge. Zudem wurden die Bauele-
mente auf typische Betriebsspannungen in Gassensoren abgestimmt.

Im Projektverlauf wurden Schichtstrukturen zunachst simuliert, anschliefend mittels MBE abgeschie-
den und in Folge mikroskopisch, optisch sowie elektrisch charakterisiert. Nach mehreren Optimie-
rungszyklen und Parameterstudien konnten so gute Ergebnisse erzielt werden. Im weiteren Verlauf
sollte die Prozessierung der Halbleiter zu elektrisch kontaktierten LEDs erarbeitet werden.

Zur Validierung des Messprinzips wurden schlieRlich MIR-LEDs in Demonstratoren flir CO-Detektions-
systeme integriert. Die Anforderungen an diese Demonstratoren orientierten sich vorrangig an den
Spezifikationen fir den Einsatz in Brandmeldesystemen.

2.1.2 Voraussetzungen

Die Arbeiten im Rahmen des Teilvorhabens wurden am Hauptsitz der GfG mbH in Dortmund von der
dort ansassigen Entwicklungsabteilung durchgefiihrt. Ein interdisziplindres Team aus Wissenschaft-
lern, Ingenieuren und Technikern mit umfangreicher Erfahrung und entsprechender technischer Aus-
stattung war fur die Umsetzung verantwortlich.

Flr die Erforschung und Herstellung der LED-Schichtstrukturen wurde ein speziell auf die Anforderun-
gen des Vorhabens ausgelegtes Labor eingerichtet. Dieses wurde gemeinschaftlich von den Projekt-
partnern genutzt. Zu Beginn des Projekts war das MBE-Labor mit den notwendigen Ressourcen hin-
sichtlich Stromversorgung, Kiihlwasser und fliissigen Stickstoff ausgestattet. Die Kammern der Mole-
kularstrahlepitaxieanlage (MBE) standen bereits unter Vakuum.

Zur Umsetzung der materialtechnologischen Anforderungen wurde die MBE-Anlage durch zusatzliche
Vakuumpumpen, in-situ-Analysegerate und angepasste Vakuumkomponenten erweitert. Zudem ka-
men speziell angepasste Produktions-Effusionszellen fiir die homogene Beschichtung von bis zu 4" gro-
Ren Wafern zum Einsatz, die mit hochreinen Materialien befiillt und in Betrieb genommen wurden.
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2.1.3 Planung und Ablauf des Vorhabens
Das Gesamtvorhaben gliederte sich in sechs Arbeitspakete und verlief in aufeinander aufbauenden
Phasen, eingeleitet durch eine Konzept- und Spezifikationsphase.

In der Anfangsphase lag der Fokus auf dem Aufbau, der Komplettierung und der Optimierung der MBE-
Anlage. Ziel war es, die technischen Voraussetzungen fiir das Wachstum der LED-Schichtstrukturen zu
schaffen. Dazu wurde zunachst die MBE komplettiert, anschliefend erfolgte eine Validierung der MBE-
Anlage mittels Kalibrierproben. Auf dieser Basis konnten im Folgenden mit weiteren Proben geeignete
Parameter fiir die bevorstehenden Arsenid- und Antimonid-Schichtsysteme erarbeitet werden.

In der darauffolgenden Phase wurde die LED-Technologie systematisch erforscht und weiterentwickelt
—beginnend mit einfachen Pufferschichten lber Typ-I-Quantenfilme bis hin zu Typ-Il- und kaskadierten
LED-Schichten. Parallel wurde die optische und elektrische Charakterisierung der hergestellten Bau-
elemente aufgebaut und kontinuierlich verbessert.

Der zentrale Meilenstein war die Uberpriifung des technologischen Konzepts anhand eines funktiona-
len Demonstrators unter Laborbedingungen.

2.1.4 Stand der Wissenschaft und Technik

Das Ziel des Vorhabens besteht in der Entwicklung von QuirLEDs (Quantenemitter Infrarot LEDs) mit
einer an die Messaufgabe angepassten Emissionswellenldange von 4,7 um. Die LEDs sollen insbeson-
dere zur Detektion von Kohlenmonoxid (CO) eingesetzt werden und dabei auch unter praxisnahen Be-
dingungen —insbesondere bei Raumtemperatur bis etwa 55 °C—ohne aufwendige Kithlung zuverlassig
funktionieren.

Anforderungen an die Emissionscharakteristik

Flr eine prazise CO-Messung bei geringen Konzentrationen ist eine schmalbandige Emission essenziell.
Im Vergleich zu handelsiiblichen MIR-LEDs, deren spektrale Emission oft sehr breitbandig ist, soll die
Emissionsbandbreite der QuirLEDs auf etwa 250 nm reduziert werden — etwa ein Viertel marktiblicher
Werte. Dies verringert Querempfindlichkeiten gegeniliber anderen Gasen deutlich und verbessert das
Signal-Rausch-Verhaltnis.

Temperaturstabilitat und optische Effizienz

Da die Bandliicke von Halbleitern temperaturabhangig ist, verandert sich die Emissionswellenlange mit
der Betriebstemperatur (Temperaturdrift). Dies kann zu einer Verschiebung der Wellenldnge aus dem
optimalen Messbereich und zu Intensitdtsverlusten fiihren. Um diese Effekte zu minimieren, kommen
speziell angepasste Distributed-Bragg-Reflektoren (DBR) zum Einsatz. Diese sollen sowohl die spektrale
Stabilitat als auch die Emissionsbreite verbessern. Zusatzlich wird die emittierte Leistung im gewiinsch-
ten Bereich dadurch erhoht.

Zudem werden verschiedene Quantenfilm-Schichtstrukturen und Halbleiteriibergdnge untersucht, um
eine hohe Effizienz und schnelle Ansprechzeiten zu erzielen — entscheidende Merkmale fiir den Nach-
weis des schwach absorbierenden CO-Gases.

Integration in Gassensorsysteme

Die elektrischen Eigenschaften der LED werden auf die typischen Betriebsparameter von Gassensor-
systemen abgestimmt, um eine einfache Integration in bestehende Gerate zu ermdoglichen. Das ange-
strebte Design vereint alle relevanten Anforderungen in einer Technologieplattform — schmalbandige
Emission, Temperaturstabilitadt, hohe Effizienz und kurze Ansprechzeit.

Technologischer Anspruch

Im Rahmen des Vorhabens wird eine neuartige LED-Technologie erforscht, mit der sich gezielt LEDs
mit definierter Emissionswellenldnge herstellen lassen. Ziel ist die Uberfiihrung in einen industriell
nutzbaren Fertigungsprozess zur wirtschaftlichen Herstellung groRRer Stlickzahlen bei gleichzeitig ho-
her Reproduzierbarkeit.
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Die angestrebten Eigenschaften der QuirLEDs Ubertreffen den aktuellen Stand der Technik marktver-
fligbarer MIR-LEDs deutlich und eréffnen neue Anwendungsfelder in der CO-Sensorik.

2.1.5 Zusammenarbeit

Im Projekt QuirLED haben sich die Gesellschaft fiir Geratebau mbH und die Ruhr-Universitdt Bochum
zusammengeschlossen, um Infrarot-LEDs in dem Wellenlangenbereich, in dem das sehr haufig auftre-
tende, sehr giftige Gas Kohlenmonoxid detektiert werden kann, zu erforschen. Beispielhaft sollen da-
mit Sensoren zur Brandgasdetektion realisiert und vom assoziierten Partner Minimax erprobt werden.

Der Aufbau und die Anpassung der MBE-Anlage sowie der Umbau des FTIR-Spektrometers zur IR-opti-
schen Charakterisierung der LED-Proben erfolgten in enger Abstimmung zwischen der Ruhr-Universitat
Bochum (RUB) und der GfG. Wahrend die GfG die Herstellung der Proben mittels MBE verantwortete,
wurden Simulation, Charakterisierung sowie die Entwicklung und Durchfiihrung der lithografischen
Nachbearbeitung (Lithographie, Atzen, Kontaktierung) in enger Zusammenarbeit mit der RUB reali-
siert. Diese interdisziplindre und komplementare Kooperation war entscheidend fiir den erfolgreichen
Projektverlauf.
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2.2 Wichtige wissenschaftlich-technische Ergebnisse und andere
wesentliche Ereignisse

Die Herstellung der Halbleiter mittels Molekularstrahlepitaxie erfolgt bei der Gesellschaft fir Gerate-
bau in Dortmund, wahrend die Charakterisierung und Prozessierung am Lehrstuhl fiir Angewandte
Festkorperphysik an der Ruhr-Universitdt Bochum durchgefihrt wird. Die Arbeiten der GfG lassen sich
in vier Teilaufgaben unterteilen:

1) Inbetriebnahme der Molekularstrahlepitaxieanlage (MBE): Da die Anlage zuvor fir lI-VI-Halb-
leiter verwendet wurde, musste diese gereinigt und umgeristet werden.

2) Ermittlung der Parameter fiir die Herstellung qualitativ guter Halbleiter

3) Herstellung und Optimierung der MIR-Emitter

4) Aufbau eines Demonstrators

Im Nachfolgenden sind auch die Notwendigkeit und Angemessenheit der durchgefiihrten Projektar-
beiten sowie die wichtigsten Positionen des ZahlenmaRigen Nachweises dokumentiert.

2.2.1 Inbetriebnahme der MBE
Halbleiter sind sehr anfallig gegeniliber Verunreinigungen. Bereits sehr geringe Mengen stéren das
halbleitende Verhalten und die optischen Eigenschaften. Deswegen sind sehr saubere Kammern und
ein sehr gutes Vakuum und notwendig. Die MBE der GfG wurde zuvor fiir die Herstellung von 1I-VI-
Halbleitern verwendet, die flir die im Projekt notwendigen IlI-V-Halbleiter Verunreinigungen darstel-
len. Deswegen mussten alle Komponenten der MBE demontiert, in Einzelteile zerlegt gereinigt und
anschliefend wieder montiert werden. Einige kritische Komponenten wie Effusionszellen und Pumpen
wurden durch neue Komponenten ersetzt. Ein solcher Wechsel des Materialsystems wurde nach un-
serem Wissen bisher von keiner anderen Firma durchgefihrt.

Abb. 1: Betriebsbereite Molekularstrahlepitaxieanlage der Gesellschaft fiir Gerdtebau.

Reinigung der Kammern
Fiir die Reinigung der Kammern und der Komponenten kommen grundsatzlich drei Verfahren in Frage:

1) Mechanische Reinigung
2) Chemische Reinigung
3) Ausgliihen oder Ausheizen der Komponenten und Kammern
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Die grofflachigen Kontaminationen mit Quecksilber, Cadmium und Tellur wurden von einer Fachfirma
entfernt. An einigen Stellen (siehe Abb. 3) musste hier erheblich nachgearbeitet werden, da noch deut-
liche Riickstdande sichtbar waren. Die Kammern wurden wahrend der Reinigung mehrfach bei bis zu
200°C ausgeheizt, damit verbliebende Riickstande verdampfen und abgepumpt werden konnten.

Neben der eigentlichen Reinigung mussten auch einige Reparaturen durch-
gefiihrt werden. An der Wachstumskammer wurden Leckagen an allen sie-
ben Dichtungen des Hauptflansches (1x 600mm COF, 1x CF250, 5x CF40) und
an einigen Gate-Ventilen festgestellt. Die Oberflache wurde — vermutlich
durch die vorherige chemische Reinigung — stark angegriffen (siehe Abb. 2),
so dass keine UHV-Dichtigkeit erreicht werden konnte. Die Fehler konnten
jedoch handisch mit Werkzeugen beseitigt werden, die in der Werkstatt

Ruhr-Universitat angefertigt wurden. Abb. 2: Dichtfléchen vor und
nach der Reparatur.

Reinigung von Komponenten

Neben den eigentlichen Kammern wurde praktisch jede Komponente zerlegt und gereinigt. Die Reini-
gung erfolgte mechanisch und chemisch. Insbesondere Teile aus Molybdadn und Tantal, welche im Be-
trieb hohe Temperaturen ausgesetzt sind, wurden zusatzlich unter Vakuum ausgegliiht, um jegliche
Verunreinigungen fiir das neue Materialsystem auszuschlief3en.

Beschadigte Teile wurden entweder neu beschafft oder in Zusammenarbeit mit der Feinmechanik-
Werkstatt der Physik der Ruhr-Universitat nachgefertigt. So wurden zum Beispiel alle Kugellager der
Linearshutter getauscht und die Shutterbleche und Shutterstdbe ersetzt, die Trennbleche aus Molyb-
dan ersetzt und dafiir passend eine ultrahochvakuum-geeignete Halterung gefertigt. AuRerdem wurde
die Elektronenkanone fiir RHEED-Messungen und eine Kryopumpe wiederaufbereitet. Wahrend des
Wachstums werden die Wafer von sognannten Platen aus Molybdan gehalten, die ebenfalls neu ge-
fertigt und gereinigt wurden.

5
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Abb. 3: Reinigung von Teilen der MBE (Ausschnitt). Links oben: Verunreinigungen an einem Shutterport der Wachstumskam-
mer. Links unten: Derselbe Port nach der Reinigung. Mitte oben: Nasschemisches Atzen von Molybdén- und Tantal-Ofenteilen.
Mitte unten: Ausgliihen eines Molybddnteils unter Vakuum. Rechts: Ein Ausschnitt der so nachbearbeiteten MBE-Ofenteile.
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Neu angeschaffte Komponenten

Im Projektvorhaben QuirLED geht es um das Wachstum von IR-optischen Interband-Kaskaden-LEDs
(ICLED) in Kombination mit Distributed-Bragg-Reflektoren (DBR). Die Schichtstrukturen basieren auf
dem (Al, Ga, In)(As, Sb) Materialsystem. Fir Indium und Aluminium sind je zwei identische Zellen vor-
handen. Um die verschiedenen Schichten p- oder n-artig zu dotieren sind Effusionszellen fir Silizium
(Si), Kohlenstoff (C) und Galliumtellurid (GaTe) verbaut. Somit ergeben sich 10 Zellen (siehe Abb. 4),
die in Zusammenarbeit mit Dr. Eberl MBE-Komponenten auf unsere Anforderungen optimiert wurden.

Aufgrund der geplanten Struktur mit mehreren Mikrometern
Schichtdicke, wurde das Fillvolumen der Zellen maximiert.
Deswegen wurden fiir Gallium und Indium zylindrische Tiegel
anstelle von konischen Tiegeln verwendet, eine sehr grol3e An-
timon-Zelle beschafft und zwei Aluminiumzellen verbaut. Weil
einige Strukturen stark unterschiedliche Wachstumsraten be-
notigen, sind zwei Indiumzellen vorhanden.

Passend zu den Zellen wurden hochreine Materialien ange-
schafft.

Zur Messung der Molekularflisse wurde auSerdem eine Fluss-

messrohre angeschafft. Um die Temperatur wahrend des Wachstums zu messen, wurden fiir das vor-
handene Laytec EpiTT neue heizbare Fenster und Shutter verbaut. Ein Massenspektrometer von Hiden
Analytical wurde eingebaut, um die Kontaminationen in der Hauptkammer zu quantifizieren.

mit Effusionszellen.

Weitere Modifikationen

Wahrend des Betriebs der MBE wurden stetig Modifikationen vorgenommen, die die Ausfallsicherheit
erhohen oder die Funktion der Anlage verbessern. Die folgenden zwei Modifikationen waren dabei flr
das Probenwachstum besonders wichtig:

e Modifikation einer Spiegelreflexkamera (Canon EOS 463
350D), um die Temperaturverteilung auf dem Wafer zu 460
messen. Die Kamera arbeitet dabei als rdumlich hoch- 455
auflésendes Pyrometer. Die Auswertungen der Bilder
(s. Abb. 5) haben eine Temperaturdifferenz von 20 K 445
zwischen der Mitte des Wafers und dessen Ecken er- 440
geben. Temperaturdifferenzen dieser Hohe haben er- 435
heblichen Einfluss auf das Probenwachstum. Fiir For- 430
schungsproben kénnen diese Temperaturunter- 425

schiede fir die Optimierung von Parametern verwen- Abb. 5:Temperaturverteilung der Probe in der
det werden. In der spateren Produktion miissen sie WIBE bei 650°C.
durch Anpassung des sogenannten Washers korrigiert werden.

e Die RHEED-Gun wurde von dem magnetischen Feld des Motors der Kryopumpe und deren
Vibrationen gestort. Durch die Abschirmung des Feldes mit mu-Metall wird der Effekt vollstan-
dig unterdrickt. Zusatzlich wird der Heliumkompressor der Kryopumpe mittels Frequenzum-
wandlers mit 60 Hz statt mit 50 Hz betrieben, was die mechanischen Vibrationen deutlich re-
duziert und die Bestimmung der Wachstumsraten mittels RHEED-Messungen vereinfacht hat.

&
o
[°cl

temperature
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Status der MBE

Nach dem Aufschmelzen der Zellmaterialien wurde die Anlage bis
zum Projektende nicht mehr geo6ffnet. Die Driicke der Haupt- und
Bufferkammer liegen im Bereich von 3-1071° Torr. Bestehende
Probleme erfordern keine sofortige Offnung der Anlage. Abb. 6 zeigt
die Wachstumskammer der MBE. Oben ist die Halterung fiir Wafer,
unten sind die Zellen kreisférmig angeordnet. Die Massenspektren in
Abb. 7 zeigen den Erfolg der Reinigung. Zu Beginn sind sehr viele Ver-
unreinigungen, insbesondere Kohlenwasserstoffe und Quecksilber zu
sehen. Das aktuelle Spektrum zeigt oberhalb von 50 amu praktisch
keine Verunreinigungen.

Abb. 6: Blick in die Wachstumskam-
mer der MBE.

pg=2t-7Torr | Feb 2022
Pg=5E-9 Torr [l Sep 2022 o

Faraday : mba

150 200 250 300 mass : amu
mass : amu

Abb. 7: Massenspektrum der MBE Wachstumskammer. Links: (blaue Linie) zeigt noch deutliche Kontaminationen bei den Mas-
sen 100 AMU und 200 AMU, welche verschiedenen Quecksilber-Isotopen zuzuordnen sind. Auch im Bereich bis ca. 80 AMU
liegen H,0, CO,, N> und einige Kohlenwasserstoffe. Es ist deutlich zu sehen, dass beim liberlagerten zweiten Spektrum, welches
zu einem spdteren Zeitpunkt aufgenommen wurde (griine Linie) solche Restgase durch Abpumpen deutlich reduziert wurden.
Rechts: Aktuelles Spektrum, es sind praktisch keine Verunreinigungen zu sehen.

2.2.2 Ermittlung der Wachstumsparameter
Im Folgenden werden einige Proben und die wichtigsten Ergebnisse des epitaktischen Schichtwachs-
tums vorgestellt.

Kalibrierproben

Weil flir die Anlage keine Parameter bekannt sind, mussten zuerst die richtigen Temperaturen und
Materialflusse fur jedes einzelne Material ermittelt werden. Zuerst wurde mit dem GaAs-Materialsys-
tem gearbeitet, flir das viel Vorwissen und Literatur vorhanden war. Nachdem GaAs basierte Proben
eine gute Qualitat erreicht hatten, wurde dann auf das deutlich weniger verbreitete GaSb-System ge-
wechselt, das sich fiir Emitter im mittleren Infrarot eignet.

Glattes Galliumantimonid-Schichtwachstum

Glattes kontrolliertes Schichtwachstum ist die Grundlage fir kompliziertere Strukturen. Zunachst
mussten geeignete Deoxidationsparameter und Wachstumsbedingungen fir Galliumantimonid (GaSb)
gefunden werden.

Dem Lehrstuhl fiir Angewandte Festkorperphysik steht ein eigenes Rasterkraftmikroskop (atomic force
microscope, AFM) zur Verfligung. Mit diesem Gerét lassen sich die Oberflachen der Halbleiterproben
mit Monolagen-Genauigkeit untersuchen. Diese Methode dient zur Charakterisierung der Oberfla-
chen-Topografie und ist sehr niitzlich, um etwaige Epitaxie-Defekte und die Qualitdt des zweidimensi-
onalen Schichtwachstums zu beurteilen. Daher werden standardmaRig alle gewachsenen Proben mit
dem AFM untersucht. In Abb. 8 (links) ist ein AFM-Scan einer Probenoberflache dargestellt. Es sind
breite, aneinandergereihte Monolagen-Terrassen zu sehen, welche aus zweidimensionalem Schicht-
wachstum im step-flow Modus hervorgehen. Dabei konnten exzellente Rauigkeiten von nur 125 pm
RMS gemessen werden. Ebenso liegt eine geringe Defektdichte vor, wie AFM und optische Mikrosko-
pie zeigen.
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Die Probe wurde in einem Photolumineszenz-Spektroskopie-Aufbau abgerastert. Die daraus resultie-
rende PL-map der Probe (s. Abb. 8 (Mitte)) zeigt ein intensives Signal im Bereich der epitaktischen
Schichten im Vergleich zum Probenrand, wo lediglich die schwache PL-Emission des Substrates gemes-
sen wird. Ein hohes Signal steht fiir eine gute Qualitat und geringe Defektdichte der hergestellten
Schichten. Das abgebildete Spektrum (s. Abb. 8 rechts) zeigt die gemessenen PL-Signale in der Mitte
der Probe.

112 nm #30011, Map: 1250.0 - 1715.0 nm »112u“ . . ‘ #3001.1,PLsPectrun:|
K 2500 _ x=370.y=120
100 10 T 2000 T=803K
% L

0.90 . &
050 8 2 Zis0of
0.70 5 L‘g %
0.60 T Zio00f
0.50 4 8§ 3

E & so0f
0.40 2
0.30 0 1 L 1 1 L
0.16 0 1250 1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600 1650 1700

“ % Wavelength [nm]

X [mm]
Abb. 8: Links: 5x5 um? grofler AFM-Scan der Probe #30011. Mitte: PL map der Probe #30011, welche die integrierte PL-
Intensitdt im angegebenen Wellenldngenbereich zeigt. Rechts: PL-Spektrum der Probe #30011 an der markierten Stelle in der
PL-Map. Zu sehen ist die PL-Emission des GaSb-Subtrats bei ca. 1630 nm, der GaSb Epitaxie-Schichten bei ca. 1540 nm und des
GaSb/AISb Ubergitters bei ca. 1345 nm.

Dotierung in Arseniden und Antimoniden

Fiir die elektrische Kontaktierung der Proben miissen einige Schichten dotiert werden. Fiir das verwen-
dete Materialsystem sind die drei Dotierstoffe Silizium (Si), Kohlenstoff (C) und Tellur in Form von Gal-
liumtellurid (GaTe) vorgesehen.

Um die richtige Dotierstoffkonzentration in allen verwendeten Schichten zu erreichen wurden zu je-
dem Material Kalibrierproben hergestellt, deren Ladungstragerdichten mittels Hall-Effekt-Messaufbau
an der Ruhr-Universitdt Bochum vermessen wurden. Fiir die IC-LED-Strukturen kann dabei GaSb mit
Tellur n-dotiert und mit Silizium p-dotiert werden, bei den Arseniden wie z.B. in den InAs-Schichten
stellt Silizium einen n-Dotierstoff dar. Mit den so gewonnenen Parametern wurden Schichten fiir den
elektrischen Betrieb hergestellt.

Referenzproben

Es wurden einige Proben hergestellt, die einen Vergleich mit Proben der Ruhr-Universitdat Bochum und
veroffentlichten Ergebnissen anderer Arbeitsgruppen ermdoglichen. Mit diesen kann der Zustand der
MBE und die Probenqualitdt quantifiziert werden. Es wurden auf Basis von GaAs eine Multi-Quanten-
topfprobe und ein HEMT (High-Electron-Mobility-Transistor) gewachsen und anschlieRend mit nomi-
nell identischen Proben des Lehrstuhls fiir Angewandte Festkorperphysik verglichen.

Galliumarsenid Multi-Quantentopfprobe

Eine Probe mit finf Quantentdpfen, bestehend aus Galliumarsenid (GaAs) mit Aluminium-Galliumar-
senid (Alo.33Gao.ssAs) als Barrierenmaterial wurde zur Charakterisierung der Materialqualitat hergestellt
(Probe #30006).

25. Juli 2025 10/18



Abschlussbericht der Gesellschaft fir Geratebau mbH
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Abb. 9: Simulierte Bandstruktur der Multiquantentopf-Probe. Va-  Abb. 10: 5x5 um? grofier AFM-Scan der Probenober-
lenzbandkante (blau), Leitungsbandkante (rot). In schwarz sind je-  fléiche von #30006.

weils die ersten drei Elektron- und Lochwellenfunktionen dargestellt.

Anhand der PL map in Abb. 11 ist zu erkennen, dass im unteren linken Bereich des Wafers die PL-
Intensitat am hochsten ist. In Abb. 11 ist das Spektrum (schwarz) an der Stelle dargestellt, die in der PL
map mit einem griinen Kreuz markiert ist.

Das schwarze Spektrum stammt von der Probe #30006, das Rote von einer Referenzprobe, welche mit
den nominell gleichen Schichtdicken gewachsen wurde. Die Referenzprobe stammt aus der MBE-An-
lage des Lehrstuhls fiir Angewandte Festkorperphysik, hat eine gute Materialqualitat und dient dort
als interner Vergleichsstandard. Wie zu sehen ist, erreicht die Probe #30006 aus der GfG-MBE-Anlage
eine dhnliche Peak-PL-Intensitat - insb. bei dem nominell 5,0 nm dicken Quantentopf. Zusatzlich sind
die berechneten Emissions-Wellenldngen als blaue, vertikale Linien eingezeichnet. Diese wurden mit
der Bandstruktur-Simulationssoftware nextnano die Photonenwellenlangen aus der Grundzustands-
Rekombination berechnet. Dafir wurde die Bandstruktur dieser Probe in 1D simuliert und Gber die
Grundzustands-Rekombination die zu erwartende Photonenwellenldange bestimmt (s. Abb. 9). Es ist zu
sehen, dass die einzelnen Emissions-Peaks der Quantentdpfe nah an der Zielwellenlange liegen und —
besonders fur diinne Quantentdpfe - eine geringere Abweichung als die Referenzprobe aufweist.

#30006, Map: 755.0 -830.0 nm 107 Multi quantum well LT PL
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Abb. 11: Links: PL map von Probe #30006. Dargestellt ist die integrierte PL-Intensitét im angegebenen Wellenléngenintervall.
Rechts: Einzelne PL-Spektren, schwarz: Probe #30006, rot #14984 Referenzprobe des Lehrstuhls AFP.

In Abb. 10 ist die mit AFM gemessene Probenoberflache dargestellt. Darauf sind kleine Inseln und Ter-
rassen zu sehen, welche die Héhe einzelner Atomlagen haben. Dies zeigt das gewiinschte, glatte Stu-
fenwachstum bei guten Wachstumsbedingungen auf.

Galliumarsenid High-Electron-Mobility-Transistor Probe

Die HEMT-Struktur wird haufig zur Bestimmung des Reinheits-Status einer MBE verwendet. In der
Struktur befindet sich ein zweidimensionaler Elektronenkanal. Uber Hall-Effekt-Messungen werden die
Elektronenbeweglichkeit und die Ladungstragerdichte in Abhdngigkeit der Temperatur bestimmt
(siehe Abb. 12 links). Die maximale Elektronenbeweglichkeit und -dichte wird bei der kleinsten erreich-
ten Temperatur von ca. 2,6 K erreicht. Die AFM-Aufnahme zeigt glattes Schichtwachstum.

e Sehr gute Elektronenbeweglichkeit u = 4,5x10° cm?/Vs (bei T = 2.6 K) bei Ladungstragerdichte
N2q = -3,5%10 cm2 obwohl die MBE zu diesem Zeitpunkt erst kurz in Betrieb war
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e Die hohe Beweglichkeit steht fiir eine sehr gute Reinheit der Schichten, gutes Vakuum und
hohe Reinheit der Effusionsmaterialen (bei HEMT vor alles Gallium ausschlaggebend)
e Wert vergleichbar bzw. sogar besser als typische garantierte Spezifikation neu gekaufter MBE-

Anlagen
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x10° §-doped HEMT temperature sweep
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Abb. 12: Messungen der Probe #30009. Links: Temperaturabhéngige Hall-Effekt-Messungen. Rechts: 5x5 um? AFM-Bild.

Typ-1 Quantentopf Proben auf Galliumantimonid Basis

Aufgrund der guten Photolumineszenz und der hohen Beweglichkeit der vorausgehenden Galliumar-
senid-Schichten in Kombination mit den ermittelten Wachstumsparametern fiir Galliumantimonid
wurden im Anschluss Typ-lI Quantentopf-Strukturen mit Antimoniden simuliert und an der MBE umge-
setzt. Die auf das GaSb-Substrat aufgewachsenen Pufferschichten und GaSb-Quantentdpfe mit den
Schichtdicken 5 nm, 6,5 nm und 8 nm in AlSb-Barrieren wurden entsprechend der Schichtstruktur in
Abb. 13 hergestellt. Die Wellenlangen der PL-Emission liegen auch hier nah an den simulierten Zielwel-
lenlangen und weisen eine sehr gute Lumineszenz auf. Dies zeichnet den guten Allgemeinzustand der
MBE, Materialreinheit und die Wahl geeigneter Wachstumsparameter aus. Neben den Quantentdpfen
sind noch die Emission der undotierten Pufferschichten und die im Vergleich dazu schwache Emission
des dotierten Substrats bei 1630 nm zu sehen. Aufnahmen mit Lichtmikroskop und AFM zeigen auch
bei diesen Proben glattes Schichtwachstum mit geringer Defektdichte.
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Abb. 13: Links: Schichtstruktur mit Typ-1 GaSb-Quantentdpfen in AlSb Barrierenmaterial. Rechts: Gemessenes Photolumines-
zenz-Spektrum der Probe bei einer Temperatur von ca. 90K.

2.2.3 MID-IR-Proben

Nach Gelingen der Typ-I PL-Schichten war der nichste Schritt der Ubergang zu den komplexeren Typ-
Il W-Quantentdpfen (W-QT), welche die Emitter-Struktur fiir das Projektziel darstellen. Hierbei handelt
sich um einen aus Indiumgalliumantimonid (InGaSb) bestehenden Quantentopf fiir Locher, der von
zwei Indiumarsenid (InAs) Quantentopfen fiir Elektronen umgeben ist. Diese Struktur ist wiederrum
eingeschlossen von zwei AlSb-Barrieren. Mit dieser Schichtstruktur werden die sonst bei Halbleiterma-
terialien mit niedriger Bandliicke typischen nichtstrahlenden Auger-Rekombinationen der Ladungstra-
ger unterdrickt.
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Die Emissionswellenldange wird hierbei im Wesentlichen von der Breite der Elektronen-Quantentopfe,
also den InAs-Schichten, bestimmt. Diese miissen dafiir sub-Monolagen genau hergestellt werden, um
die Wellenlinge gut zu treffen. So lasst sich mit einer Anderung der InAs-Schichtdicke von weniger als
3 nm die Emissionwellenldange in einem Bereich von ca. 2—8 um variieren.

Typ-Il W-Quantentopf-Proben mit 3,3 um Emissionswellenlange

Da W-QT-Schichten bei etwas liber 3 um Emissionswellenlange die héchste Effizienz aufweisen, wur-
den zunachst als Zwischenziel Proben mit 3,3 um Emission hergestellt und anhand dieser Schicht die
Wachstumsparameter und Schichtstrukturen optimiert. In Abb. 14 ist dazu eine Bandstruktursimula-
tion (AFP, RUB) mit zugehoriger Parameterstudie zu sehen. Fir 3,3 um Emission wurde demnach mit
1,5 nm InAs gearbeitet.
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Abb. 14: Links: Leitungs- und Valenzband der simulierten W-QT-Schichtstruktur. Elektron- und Loch-Grundzustands-Aufent-
haltswahrscheinlichkeiten in blau und Magenta. Parameterstudie: Ubergangsenergie bzw. Wellenlinge (schwarz) und Wel-
lenfunktionstiberlapp (rot) aufgetragen gegen die InAs-Schichtdicke (Mitte) und die GalnSb-Schichtdicke (rechts).

Die ersten gewachsenen W-QT-Schichtstrukturen waren mit dem vorhandenen Photolumineszenz
Messaufbau nicht mehr messbar, da dieser eine obere Grenzwellenlange von 1,7 um aufweist. Der
Umbau eines vorhandenen, anderen PL-Messplatzes mit Monochromator erbrachte nur ein sehr
schwaches Messergebnis. SchlielRlich fihrte die Erweiterung und Optimierung eines Fourier-Trans-
form-Infrarot-Spektrometers zu stark verbesserten Messergebnissen der gewachsenen W-QT-Proben
(s. Kapitel 2.2.5). Die Defektdichte der allerersten Probe war in Folge von nicht optimierten Ventil- und
Shutterbewegungen sehr hoch, ein PL-Signal aus dieser ersten epitaktischen Schicht konnte nicht ge-
messen werden.

Bereits ab der zweiten Probe konnten gute PL-Emissionen erzielt werden, vgl. Abb. 15. Im weiteren
Verlauf wurden deutliche Verbesserungen durch Optimierungen der 1lI/V-Flussverhaltnisse und mit
angepassten Wachstumstemperaturen erzielt. In der Schichtfolge des W-Quantentopfes wurde hier
bewusst der Wechsel von AISb zu InAs mit einer halben Monolage InSb als Ubergang gewachsen, um
mogliche Probleme durch Materialverspannung der Schichtfolge zu verbessern.
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Abb. 15: 3,3 um W-Quantentopf. Links: Schematische Darstellung der Halbleiter Schichtstruktur mit VergréfSerung auf eine
aktive W-QT-Schicht rechts daneben. Rechts: Verlauf der PL Intensitét in Abhdngigkeit der Wellenldnge fiir verschiedene
Wachstumstemperaturen T,. Niedrigere Temperaturen verbessern dabei deutlich die Lumineszenz etwa um den Faktor 2.
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Um die geeignete Wachstumstemperatur zu bestimmen wurde wahrend des Wachstums ein auf der
Probe vorhandener Temperaturgradient genutzt. Mit einer speziell zu diesem Zweck aufgebauten
Messmethode wurde die Temperaturverteilung des Wafers in-situ raumlich aufgeldst vermessen. Die
somit ermittelte Temperaturverteilung wurde mit dem PL-Messergebnissen korreliert, wodurch die
Struktur mit vergleichsweise wenigen Proben deutlich optimiert werden konnte.

Typ-Il W-Quantentopf-Proben mit bis zu 4,7 pm Emissionswellenldange

Nach erfolgreicher Optimierung der W-Quantentopf-Schichten fir 3,3 um im Hinblick auf gute Photo-
lumineszenz und geringe Defektdichte wurden Proben fiir langwelligere Emissionen gewachsen. Ge-
eignete InAs-Schichtdicken dazu sind 1,7 nm fiir 4 um und 2 nm fiir 4,7 um Emissionswellenlange.
Ebenso haben wir die Schichtstruktur etwas vereinfacht, indem wir auf die InSb-Ubergangsschichten
verzichtet haben (s. Abb. 16). Die PL-Intensitit von Schichten mit AlAs-Ubergingen war vergleichbar
mit den Schichten mit InSb-Ubergéngen. Generell wird die Intensitit bei lingerwelliger Emission etwas
schlechte, weil nichtstrahlende Rekombination der Ladungstrager zunehmen. Dass die Intensitat bei
4,7 um noch die Halfte der Intensitat der 3,3 um Probe betragt ist daher ein sehr gutes Ergebnis.
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Abb. 16: Langwellige 4,7 um W-Quantentopf-Schichtstrukturen. Links: Schichtstapel mit Vergréf3erung auf die W-QT Schich-
ten. Es wurden die InAs-Schichtdicken vergréfSert und auf InSb-Schichten verzichtet. Rechts: Intensitdt und Peakwellenldnge
der PL-Messung verdndern sich mit der Wachstumstemperatur.

Die Intensitat der PL-Probe steigt auch hier hin zu niedrigeren Wachstumstemperaturen und findet ihr
Maximum bei ca. 416 °C. Ebenso auffillig ist die Verschiebung der Peakwellenlange mit der Wachs-
tumstemperatur: Bei steigenden Wachstumstemperaturen verschiebt sich die Emissionswellenlange
von 4,7 um bis unterhalb 4,5 um. Das kénnte an einer Vermischung von InAs mit den umliegenden
Materialien bei hoheren Temperaturen liegen, wodurch die Flanken der Quantentopfe verschmieren
und nicht mehr so scharf definiert sind. Die Elektronen-Quantentdpfe werden dabei effektiv schmaler
bzw. energetisch hoher, was zur Verklrzung der Emissionswellenldange fihrt und auch in der Literatur
bekannt ist.

Typ-1l W-Quantentopf LED-Strukturen

Nach der Optimierung der langwelligen W-Quantentopf PL-Schichtstrukturen und der Kalibrierung der
Dotierstoff-Effusionszellen waren die Grundsteine gelegt fir die elektrisch lumineszierenden (EL)
Schichtstrukturen. Die Komplexitat der Schichtstapel fallt hierbei deutlich hoher aus.

Fir die Elektrolumineszenz wird Uiber die Schichtstruktur eine externe Spannung angelegt, was die
Bandstruktur verkippt. Daher missen die W-QT Schichten angepasst werden, die W-QT Schicht muss
asymmetrisch ausgelegt werden.

Fir jeden einzelnen W-QT werden zusatzlich Injektorschichten hinzugefiigt, welche aus Wechsel-
schichten AlSb/GaSb (Lochinjektor) bzw. InAs/AISb (Elektroneninjektor) variierender Schichtdicke be-
stehen. Eine als semimetallischer Ubergang fungierende Schicht erzeugt die Ladungstriger innerhalb
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jeder dieser Kaskaden. Die insgesamt sieben Kaskaden werden mit Hilfe von Input Ubergangs Schich-
ten und Output Ubergangs Schichten an die dotierten Bereiche angebunden. Da Lécher und Elektronen
innerhalb der Struktur generiert werden, konnten auf der Substratseite eine GaSb:Te n-Kontaktschicht
und auch auf Seiten der der Epitaktischen Oberflache GaSh:Te in Kombination mit InAs:Te als n-Kon-
takt verwendet werden. Der gesamte Schichtstapel besteht aus etwa 200 verschiedenen Schichten
und einer Gesamtschichtdicke von etwa 1,3um.

Schicht| Material ichtdicke (A) |Dotierung [1/cm’ Funktion
2 Gashale sy 21y Buffer & unterer n-Kontakt
2|Gash:Te 3000 2E+13)
Output Ubergangs-Schichten

1|Alsb 25

2|(InAs 17|

3|Gao.sslNo.as5b 30 w-ar
4/InAs 14

5|AlSb 10|

6|GaSh 30

7|Alsb 10| Loch-Injektor
8|Gash 45

9|AlSb 25 i llische Schicht
10|InAs 42|
11|AISk 12
12|InAs:Si 32 5,0E+18
13|Alsb 12
14|InAs:Si 25 5,0E+18|
15|AlSb 12| Elektronen Injektor
16|InAs:5i 20| 5,0E+18

17|Alsb 12

18|InAs:Si 17| 5,0E+18|

19|AlSb 12|

20|InAs 17|

Output Ubergangs-Schichten

7‘ Gash:Te ‘ 5000‘ 2E+18‘ Oberer n-Kontakt
8[InAs:Te | 200] 2E+18|Oberer n-Kontakt

Abbildung 17: Beispielhafter Schichtstapel fiir eine LED-Struktur, die bei 3,3um emittiert. Die Schichtstapel fiir die Input- und
Output Region wurden hierbei aufgrund der Darstellbarkeit zusammengefasst.

Da in dieser Form von LED-Struktur in den W-Quantentdpfen Ublicherweise zu wenige Elektronen die
Rekombination begrenzen, wurden in den Elektronen-Injektoren die InAs-Schichten teilweise mit Sili-
zium n-dotiert.

2.2.4 Demonstrator

Der Demonstrator fiir den Meilenstein basiert auf dem Prinzip der Absorptionsmessung. Abb. 18 zeigt
zwei Fotos des Demonstrators. Der Strahlengang ist gefaltet und hat eine effektive Lange von 50 cm.
Als Lichtquelle kommt eine LED von Hamamatsu zum Einsatz, als Detektor wird ein pyroelektrischer
Sensor von InfraTec verwendet. Neben der Wellenldange von CO; hat der Detektor einen zweiten Refe-
renzkanal, der fur die Intensitats-Kompensation der LED verwendet wird.

Jena  ibb-konstruktion.de

i

Abb. 18: Links: Platine des Demonstrators, Rechts: Gefalteter Strahlengang.

Das Diagramm in Abb. 19 zeigt das Ausgangssignal des Sensors gegen die mittels Massflowcontroller
eingestellten CO,-Konzentration. Konzentrationen bis 6000ppm sind messbar, wobei die Genauigkeit
bei niedrigen Konzentrationen aufgrund der steileren Kennlinie zunimmt.
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QuirLED CO, Kennlinie
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Abb. 19: Ausgangssignal des Demonstrators abhdngig von der CO,-Konzentration.

Innerhalb von 45 Minuten schwankt das Signal im Nullpunkt um -2/+3ppm, was besser als das Meilen-
steinziel von £5ppm ist. Bei Frischluft wird die angestrebte Wiederholbarkeit mit £5,5ppm bis auf we-
nige AusreiRRer erreicht.

Systemrauschen

=—Nullpunkt [N2]

—=—Frischluft

@ N o w

Nullpunkt [ppm

Noow B oW

I A
=
g

0 5 10 15 20 . 25 30 35 40 45
Minuten

Abb. 20: Stabilitit des Messsignals tliber 45 Minuten. Blau: Nullpunkt, linke Achse; Rot: Frischluft, rechte Achse.

Fir die Messung der T90-Zeit wurde die Klvette ausgehend von Frischluft mit Stickstoff gespiilt. Bei
gegebenen Volumenstrom ist die Kiivette nach 24s nominell fiinf Mal gespiilt, wodurch 90% des Gases
ausgetauscht werden. Die gemessene T90-Zeit liegt mit 30s nur geringfligig Uber diesem minimal mog-
lichen Wert und erfillt somit das Meilensteinziels von 60s. Die Temperaturabhangigkeit der mit Hilfe
des Referenzkanals korrigierten Messwerte liegt bei weniger als 2% pro 10°C.

T-10/T-90 Zeit
600
500 o 489 ppm
E 400
=) T90 = 30 Sek.
o~
S 300
L
[o
‘©
£ 200
<
100 82 Sek. 112 Sek
[ trerrersemn
0
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Sekunden

Abb. 21: Ansprechzeit des Demonstrators.
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2.2.5 Erweiterung des Fourier Transform Infrarot Spektrometers

Die Charakterisierung der Proben wurde an der Ruhr-Universitat Bochum durchgefiihrt. Die dort vor-
handenen Messaufbauten waren aber fiir Messungen im nahen Infrarot bis etwa 1,7 um ausgelegt,
was fir viele Testproben des Projekts ausgereicht hat. Da die im Projekt hergestellten Lichtquellen
aber im mittleren Infrarot bei groReren Wellenlangen zwischen 3 um und etwa 5um emittieren,
musste fiir diese Proben ein Messaufbau eingerichtet werden. Weil ein erster Aufbau mit einem mo-
difizierten Gitterspektrometer nicht die ndtige Empfindlichkeit erreichte, wurde ein Fourier-Transform
Infrarot (FTIR) Spektrometer fiir das Vorhaben umgebaut.

Das an der Universitat vorhandene FTIR war fiir Transmissionsmessungen ausgelegt. Flir das Projekt
wurden allerdings Photolumineszenz-Messungen (PL) und im weiteren Verlauf Elektrolumineszenz
(EL)-Messungen benétigt. Bei PL wird die Probe mit einem Laser angeregt und das von der Probe emit-
tierte Licht mit dem Spektrometer analysiert. Die wesentliche Schwierigkeit ist dabei die extrem ge-
ringe Lichtleistung der Probe und die Warmestrahlung der Umgebung und des Spektrometers selbst.

Die Warmestrahlung wird mit Hilfe eines Lock-In-Verstarkers herausgefiltert. Die Modulationsfrequenz
des Lasers liegt dabei mit 50kHz deutlich oberhalb der Abtastrate des ADCs des FTIRs. Neben der Eli-
minierung des Hintergrundsignals ist das Ausgangssignal des Lock-In-Signals ein Mal fir die Gber den
gesamten Spektralbereich emittierte Leistung der Probe. Weil sich diese mit mehreren 10Hz viel
schneller als ein Spektrum messen lasst, vereinfacht der Lock-In-Verstarker die Justage des Aufbaus
enorm. Schon geringe Anderungen der Ausrichtung der Probe oder des Anregungslasers reduzieren
das Messsignal um mehrere GréfSenordnungen.

Anregungslaser

2“ Sammel-
spiegel

Abb. 22: Links: Anregung der Probe mittels Laser und Einkopplung des Lichts in das FTIR. Rechts: Bild des kompletten Aufbaus.
2.3 Voraussichtlicher Nutzen

Im Vorhaben wurde eine Technologie erforscht, mit der gezielt infrarot LEDs zur Gasdetektion mit ei-
ner vorab spezifizierbaren Emissionswellenlange realisierbar sind. Die Technologie ist geeignet, um in
einen Fertigungsprozess zur preiswerten Herstellung hoher Stlickzahlen mit reproduzierbarer Qualitat
Uberfiihrt zu werden. Mit der Technologie konnen in der Zukunft auch weitere Gase, z. B. Kaltemittel
messtechnisch erschlossen werden.

Fir den gleichen Wellenlangenbereich erscheint auch die Realisierung von Photodioden mit dem ver-
wendeten Materialsystem und den erforschten Schichtstrukturen mdoglich. Damit stiinden beide
Schliisselkomponenten fiir Infrarot Gassensoren zur Verfligung.
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2.4 Bekannt gewordener Fortschritt auf dem Gebiet des Vor-
habens bei anderen Stellen

Auf den besuchten Fachkonferenzen wurden verstarkt Interband-Kaskaden-(ICL)-Strukturen, insbe-
sondere fir Laseranwendungen, vorgestellt. Dabei wurden auch Ansatze zur Realisierung auf Fremd-
substraten wie GaAs oder Si prasentiert. Forschungsgruppen, unter anderem der Lehrstuhl von Prof.
Eric Tournie (Université de Montpellier) sowie das Naval Research Laboratory (USA), berichteten tber
vielversprechende Ergebnisse. Trotz der hohen Defektdichten infolge signifikanter Gitterfehlanpassun-
gen erreichten die entwickelten MIR-Laser nahezu die Effizienz klassischer GaSb-basierter Strukturen.
Diese Fortschritte er6ffnen potenziell neue, kosteneffiziente Fertigungswege und eine verbesserte In-
tegration in bestehende Siliziumtechnologien. Erste Patentierungen unterstreichen die Relevanz die-
ser Entwicklungen.

Darliber hinaus wurden neue Konzepte prasentiert, die das bislang wenig erschlossene Wellenllicken-
Spektrum zwischen 2,5 um und 3 um adressieren. Die Vielzahl aktueller Beitrage zu MIR-Emittern auf
Basis von ICL-Strukturen verdeutlicht das wachsende wissenschaftliche und wirtschaftliche Interesse
an dieser Technologie.

Bislang sind uns allerdings noch keine MIR-Emitter mit einer schmalbandigen Emission bei 4,7 pum auf
dem Markt bekannt geworden, die die spezifischen Anforderungen fiir eine zuverldssige CO-Detektion
erfillen.

2.5 Veroffentlichungen der Ergebnisse

Timo A. Kurschat, Sascha R. Valentin, Peter Zajac, Rainer Krage, and Andreas D. Wieck ,High Resolu-
tion Temperature Mapping of GaSb wafers during Growth (Prdsentation auf der Tagung der deut-
schen physikalischen Gesellschaft 2025 in Regensburg Sektion kondensierte Materie)

Sascha R. Valentin, Timo A. Kurschat, Peter Zajac, Rainer Krage, Arne Ludwig, and Andreas D. Wieck
,High Resolution Temperature Mapping of Intentionally Induced Thermal Gradients on GaSb Wafers
during Growth“, (Prasentation auf der Europaischen MBE-Konferenz 9.-13. Marz 2025 in Auron,
Frankreich)

Peter Zajac, Sascha R. Valentin, Timo A. Kurschat, Rainer Krage, Arne Ludwig and Andreas D. Wieck:
,Characterization of Arsenic- and Antimony-Containing Layers Grown in a Source-Material Transfor-
med MBE” (Prdsentation auf der Tagung der Deutschen Physikalischen Gesellschaft 2024 in Berlin sek-
tion Kondensierte Materie)

Sascha R. Valentin, Timo A. Kurschat, Rainer Krage, Peter Zajac, Arne Ludwig und Andreas D. Wieck
,Transforming a used II-VI MBE into a IlI-V MBE — challenges and first results” (Prasentation auf dem
joint workshop DGKK DEMBE 27.-29. November2023 in Stuttgart)

Timo A. Kurschat, Sascha R. Valentin, Finn Krage, and Andreas D. Wieck , Repairing the seal faces of an
MBE main flange (Prasentation auf der Tagung der deutschen physikalischen Gesellschaft 2023 in Dres-
den Sektion kondensierte Materie)
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