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

Innerhalb des Projektes wurden folgende wichtige Ergebnisse erzielt:

Arbeitspaket 1 — n-GaN auf Saphir

Beim Wachstum von GaN-Schichten auf Saphir kommt es ab einer kritischen
Schichtdicke wahrend des Wachstums zur Ausbildung von Rissen durch tensile
Verspannung. Es wurde gefunden, dass die kritische Schichtdicke von den
Eigenschaften des Startsubstrates und der Zusammensetzung des Tragergases
abhangt. GaN-Schichtdicken von 80 um bzw. 250 um (Unterauftragnehmer Universitét
Ulm) mit rissfreien Oberflachen und 50,8 mm Durchmesser wurden erzielt.

Dicke GaN-Schichten auf Saphir wurden dem Partner FCM zur Entwicklung einer
Konfektionierungstechnologie flir GaN-Substrate zur Verfligung gestellt.

Die konvexe Verbiegung aufgrund der verschiedenen thermischen
Ausdehnungskonstanten und das Vorhandensein von Rissen unterhalb der Oberflache
der GaN-Schicht sind fiir die Entwicklung der Oberflachenpolitur stérend.

Fur die gezielte n-Dotierung von GaN in der HVPE wurde der Dotierstoff Dichlorsilan
eingefuhrt. Damit kénnen die flr n-leitende GaN-Substrate geforderten Dotierungen
eingestellt werden.

Arbeitspaket 2 — n-GaN auf ELOG/SAG

Das Wachstum von n-leitenden GaN-Schichten in der HVPE auf strukturierten
GaN/Saphir-Templates wurde in Abhangigkeit von Maskenorientierung,
Maskenmaterial und Wachstumsbedingungen untersucht. Im Ergebnis wurde eine SiN-
Punktmaske entwickelt, die zur Vermeidung der Rissbildung wahrend des Wachstums
fuhrt und das Wachstum von GaN-Schichten mit Dicken bis zu 180 um ohne
Scheibenbruch erlaubt.

Der Einsatz der Punktmasken fuhrt nicht zu einer Reduktion der durch die
unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten bedingten, konvexen
Verbiegung der Scheiben. Die Politur ist damit auch mit ELOG-Schichten nicht
moglich.

Der Unterauftragnehmer Universitat Ulm hat in der MOVPE einen FACELO-Prozess
entwickelt, wodurch er verbesserte Startsubstrate fur die planare Abscheidung von
GaN in der HVPE erhielt.

Durch das ELOG-Verfahren verbesserte GaN-Schichten wurden dem Partner FCM zur
Entwicklung einer Konfektionierungstechnologie fur GaN-Substrate und den Partnern
IAF und Osram OS zur Bauelementprozessierung zur Verfiigung gestellt.

Die Untersuchung der maskenlosen, in-situ Abscheidung von SiN-Zwischenschichten
wurde am FBH in der HVPE und beim Unterauftragnehmer Universitat Ulm in der
MOVPE begonnen. Dabei zeichnete sich das Potenzial dieser Technik zur
Versetzungsreduktion und fir die Entwicklung eines Abldseprozesses ab.

Arbeitspaket 3 — Reduzierung der Versetzungsdichte

Fur die Bestimmung der Versetzungsdichte wurden ein zerstérungsfreies
Rdntgenverfahren basierend auf Arbeiten der Universitat Bremen und ein Verfahren
durch nasschemisches Defektatzen in heil3er Phosphorsaure analog zum beim Partner
Osram OS angewendeten Verfahren etabliert. Das Réntgenverfahren liefert ca. eine
GroRRenordnung hohere Werte.

Durch den Einsatz des ELOG-Prozesses mit den Lochmasken wird die
Versetzungsdichte um mehr als eine GréRenordnung reduziert, d.h. von tiber 10° cm™
des GaN/Saphir-Templates auf unter 108 cm fiir freistehende GaN-Schichten.
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« Eine weitere Reduktion der Versetzungsdichte ist beim Einsatz bereits
versetzungsreduzierter Substrate wie GaN/Saphir-Templates sowie weitere in-situ
wahrend des Wachstums durchgefihrte Schritte (z.B. durch ELOG von
Zwischenschichten) mdglich.

Arbeitspaket 4 — Erzeugung freistehender GaN-Schich ten

* Am FBH wurde ein Verfahren zur Erzeugung stabiler, freistehender GaN-Schichten
von 50,8 mm Durchmesser und mehreren hundert um Dicke entwickelt. Dazu wird
Wolfram-Siliziumnitrid als Maskenmaterial fir den ELOG-Prozess eingesetzt. Die
Ablésung vom Startsubstrat erfolgt unter Ausnutzung der Verspannung an der
Substrat-Schichtgrenzflache wahrend des Wachstums bzw. wahrend der Abkihlung
nach dem Wachstum.

* Freistehende GaN-Substrate wurden an die Projektpartner FCM, IAF und Osram
geliefert.

Arbeitspaket 5 — Unterstlitzung Aixtron bei Konzepti on des Vertikalreaktors

» Die Erfahrungen des FBH zum Design von HVPE-Reaktoren und Erfordernissen fir
den HVPE-Prozess sowie die Ergebnisse der umfangreichen, von Aixtron
durchgeflihrten Designstudien auf der Grundlage der Prozesssimulation wurden mit
dem Partner Aixtron diskutiert.

» Die Prozesserfahrung mit dem Reaktor-Prototyp bilden die Grundlage fir die
Weiterentwicklung bei Aixtron.

Arbeitspaket 6 — Installation und Einfahren des neu en Reaktors

+ Die Anlagenubergabe an das FBH erfolgte am 21.07.2005. Nach der Umsetzung der
wichtigsten technischen Anderungen wahrend des Einfahrens wurde die Anlage am
30.11.2005 in Betrieb genommen.

Arbeitspaket 7 — Prozessentwicklung auf Vertikalrea ktor

+ Die Ubereinstimmung zwischen den Ergebnissen der Designstudien (Arbeitspaket 5)
und experimentellen Ergebnissen ist unbefriedigend. Eine Ursache dafir ist, dass die
angenommene Rotationssymmetrie im Reaktor durch eine asymmetrische Absaugung
und eine mangelnde Zentrierung der Einlassgeometrie experimentell nicht ausreichend
realisiert war. Bis zum Projektende waren technische Verbesserungen, die in
Abstimmung mit dem oder durch den Projektpartner Aixtron durchgefuhrt wurden,
erforderlich.

* Es wurde ein Parametersatz von Flissen ermittelt, der nahezu rissfreies Wachstum
ermdglicht. Es wurden damit bei Wachstumsraten von 400 pm/h GaN-Schichten mit
Dicken bis 1,4 mm abgeschieden. Die Qualitat solcher sehr dicken Schichten geniigt
jedoch noch nicht den Anforderungen an Substrate.

» Die Umsatzeffizienz der Ga-Quelle liegt bei 90%. Zum Wachstum dicker GaN-Kristalle
Uber 5 mm muss das Quellenvolumen vergrofRert werden
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Fachlicher Bericht " Herstellung von GaN-Substraten durch
Hydrid-Gasphasenepitaxie "

Zeitraum 01.04.2004 - 30.06.2006

E. Richter, Ch. Hennig

Arbeitspaket 1 — n-GaN auf Saphir

In dem Arbeitspaket 1 bestanden die Aufgaben, auf der am FBH vorhandenen
horizontalen HVPE-Anlage Prozesse zur Herstellung dicker GaN-Schichten auf
Saphirsubstraten zu entwickeln, die gezielte n-Dotierung zu entwickeln und rissfreie GaN-
Schichten an den Partner FCM zur Entwicklung der Oberflachenpréaparation zu liefern. Als
Startsubstrate standen mittels MOVPE gewachsene GaN/Saphir-Templates der Partner
Osram OS und IAF Freiburg sowie zu Projektende auch am FBH hergestellt Templates
zur Verfigung. Parallel fuhrte der Unterauftragnehmer Universitat Ulm Arbeiten zum
HVPE-Wachstum dicker GaN-Schichten mit dem Schwerpunkt Verbesserung der
Oberflachenmorphologie durch. Hier standen zusatzlich eigene in UIm mittels MOVPE
gewachsene GaN/Saphir-Templates zur Verfligung.

Wachstum dicker GaN-Schichten auf GaN/Saphir-Templa  tes

Die Dicke von GaN-Schichten sollte iber 5 um hinaus erhéht werden, wobei die Scheiben
einen Durchmesser von 50,8 mm haben und rissfreie Oberflachen aufweisen sollten.

Es wurden dazu unterschiedliche Wachstumsbedingungen (Abb. 1) sowie der Einfluss der
Startschicht untersucht. Durch die Zugabe von Wasserstoff lasst sich eine effektive
Ausheilung von Oberflachenrissen wahrend des Wachstums erreichen, was bei
geeigneten Substraten nach ca. 35 bis 70 pm zu rissfreien Oberflachen fihrt. Generell
wurde festgestellt, dass ein Wasserstoffanteil im Tragergas von ca. 50% fir die
Rissunterdriickung, fur die Morphologie und die elektrischen Eigenschaften der Schichten
ein Optimum darstellt. Abb. 2 zeigt ein Foto einer solchen 84 pum dicken GaN-Schicht
ohne Risse in der Oberflache.
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Abb. 1 Wachstumsraten fiir verschiedene Abb. 2 50,8 mm groRRe, 84 um dicke
Totaldriicke und Wasserstoffanteile im Tragergas. GaN-Schicht auf GaN/Saphir -Template.

Beim Wachstum auf verschieden verspannten Templates zeigte sich, dass fir die
Rissbildung und Stabilitat auch die Ausgangssubstrate eine wichtige Rolle spielen. GaN
wachst in der MOVPE und in der HVPE abhéngig von der KeimgréfRe und dem
Keimmaterial im Nukleationsprozess mehr oder weniger tensil verspannt, wobei sich
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wahrend der Abkuhlung ein durch die verschiedenen Ausdehnungskoeffizienten von GaN
und Saphir bedingte kompressive Verspannung Uberlagert. Es wurde gezeigt, dass nicht
nur der Verspannungszustand der Ausgangsschicht die Risshildung bestimmt.
Ausgangssubstrate mit bei Raumtemperatur vergleichbarer kompressiver Spannung
ergaben bei parallelem Uberwachsen GaN-Schichten mit unterschiedlichen Rissbildern.
Erwartungsgemal ergaben bereits bei Raumtemperatur tensil verspannte Templates die
schlechtesten Ergebnisse bzgl. der Rissbildung. Unvermutet war, dass die bei
Raumtemperatur am starksten kompressiv verspannten Templates (AIN-Nukleation,
Universitat Stuttgart) mehr und dichter liegende Risse als die besten, bei Raumtemperatur
weniger verspannten Templates aufwiesen. Im Unterschied zu den Befunden am FBH
wurde beobachtet, dass die Rissempfindlichkeit dicker GaN-Schichten signifikant von der
Art der Nukleationsschicht abhangt. HVPE-Schichten auf Templates mit AIN-Nukleation
aus der MOVPE der Universitat Ulm erwiesen sich danach als deutlich stabiler als jene
ebenfalls an der Universitat Ulm hergestellten Templates mit GaN-Nukleation. Dies lasst
sich bei sonst gleichen Wachstumsbedingungen gut durch die starkere tensile
Verspannung der Templates mit GaN-Nukleation bei Wachstumstemperatur erklaren.

Oberflachenmorphologie (UA Universitat Ulm)

Arbeiten zur Verbesserung der Oberflachenmorphologie wurden auch durch den
Unterauftragnehmer Universitat Ulm durchgefiihrt, nachdem auffiel, dass auf Templates,
die an der Uni Ulm hergestellt wurden, signifikant bessere Oberflachenmorphologien
erzielt werden konnten als auf solchen, die von auf3erhalb zur Verfugung standen.

Without any optimization:

Change in the V/lll-ratio:

Optimized conditions:

exact 0.3° miscut 0.6° miscut
Abb. 1  Nomarski-Kontrast-Mikroskop-Aufnahmen von Oberflachen von GaN -HVPE-
Schichten auf unterschiedlich fehlorientierten Saphir-Wafern, die je weils gleichzeitig in

unterschiedlichen Prozessen epitaxiert wurden. Ohne spezielle Ma Bnahmen am Ende
des Prozesses (oberste Bilderreihe), Erh6hung des V/III-Verhalt nisses kurz vor Ende des
Epitaxieprozesses (mittlere Bilderreihe), Erhéhung des V/III -Verhaltnisses und weitere
MalRnahmen (unterste Bilderreihe).
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Es wurde gefunden, dass die Fehlorientierung des Ausgangssubstrates und eine
Anderung der Parameter am Ende des GaN-Wachstums zu einer Glattung der
Oberflachen beitragen. GaN-Schichten auf fehlorientierten Templates wiesen selbst bei
Dicken von 100 um und mehr eine spiegelglatte Oberflachenmorphologie auf, die
vergleichbar mit guten, erheblich dinneren MOVPE-Schichten ist, wahrend sich auf exakt
orientierten Templates die bekannten Wachstumspyramiden entwickelten (Abb. 3).
Untersucht wurden Fehlorientierungen von 0% 0,3°% ca. 0,6°und bis 1°in Richtung der
(11-20) a-Flache und der (1-100) m-Flache. Sehr gute Morphologien zeigten sich bei
Fehlorientierungen von 0,3°und 0,6°insbesondere f Ur Verkippung zur m-Flache. Bei noch
starkerer Fehlorientierung zeigen sich wieder rauere Oberflachen mit einer deutlichen
Struktur senkrecht zur Verkippungsrichtung.

Gezielte n-Dotierung von GaN in der HVPE

Der Einsatz des in der MOVPE ublichen Dotiergases Disilan (0,5% in Wasserstoff) erwies
sich im HVPE-Reaktor als untauglich, weil sich vor der Substratzone ein Siliziumspiegel
an den Quarzwanden niederschlug und durch SIMS kein Si-Eintrag in den GaN-Schichten
nachweisbar war.

Durch den Einsatz einer Si-Feststoffquelle liel3 sich n-Dotierung von GaN erreichen.
Dieser Ansatz hat jedoch Nachteile in Bezug auf die Reproduzierbarkeit und erfordert
konstruktive Anderungen. Ausgehend von der zugrunde liegenden Reaktionschemie
wurde der deshalb der gasformige Dotierstoffes Dichlorsilan (SiCl,H,) untersucht, der eine
deutlich héhere thermische Stabilitat als Silan aufweist und kommerziell in hoher Reinheit
verflgbar ist. Eine homogene Dotierung, Wachstumsrate und Morphologie Uber die
gesamte Waferflache konnten durch die direkte Injektion des SiCl,H, in das
Tragergasgemisch des Hauptstromes realisiert werden. Abb. 4 und Tabelle 1 zeigen
Ergebnisse der dazu durchgefiihrten Dotierungsexperimente. Fur SiCl,H, —Flisse bis 15
sccm werden keine Morphologiednderungen beobachtet, wahrend hohere Fliisse zu
Kraterbildung bis hin zur Zerstérung der Oberflache mit gleichzeitigem Einbruch der
Wachstumsrate fihren.

SiH,Cl, kann im Dotierungsbereich von 5x10*" cm™ bis 8x10*® cm™ mit im Vergleich sehr
guten Beweglichkeiten eingesetzt werden, wodurch die Projektanforderungen fir die n-
Dotierung erflllt werden. Entsprechend dem bekannten Stand der Literatur [M. N.
Gurusinghe, T. G. Anderson, Phys.Rev. B 67, 235208(2003).] deuten die Ergebnisse auf
geringe Kompensation der Donatoren hin.

10%; 110
i 800 hPa ] 100
19 . 1
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— E O U T &S0 . (~> 'Eir _.
Tl 800 hPa 200hpa L {80 2
o
x 3 200 hPa 1P
- . L 160 5
107 s 150
& .
®-40
1016 1 1 1 1 1 1
0 5 10 15 20 25

SiH,Cl, Fluss (sccm)

Abb. 4 Ladungstragerkonzentration und Wachstumsrate vs. SiH 2Cl, Fluss
(A, ®:800 hPa, V,0: 200 hPa).
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Tab. 1 Siliziumkonzentration [Si] aus SIMS Messungen, Ladungstragerkonzentration aus dem
Hall-Effekt, Aktivierung n/[Si], Gitterkonstante ¢, Verspannung &, (co = 5.1851 A) und
FWHM aus dem XRD (w scan) von Proben mit glatter Morphologie, die bei 800 hPa in der
HVPE gewachsen wurden.

SiCloH, [Si] n n/[Si] c €2 FWHM FWHM
(0002) (30-32)
(sccm) (em®  (cm?® (%) (A) (%) (arcsec) (arcsec)
0 4.8x107°  7.6x10° - 5.18628  0.0227 305 867
5 2.4x10"® 1.4x10"® 59 518620  0.0212 313 823
10 6.8x10"® 3.7x10'® 55 5.18617  0.0206 335 832
15 1.5x10"° 8.0x10"® 52 518581  0.0137 330 828
900 25
8oot © 5 i
800 hPa nutzbarer | geatzte ool  T=300K
700 Dotierungs- | Oberflache —
600 - bereich = .
> W 15} SiClH, -Fluss
> 500} . < i
e ° ¥e]
S 400+ FRe) ~ 10+
1 200 hPa e g | 15 scem
300 o8 £
N . [ ] ° c 5 |
200 - _ g | 0 sccm
100 | undotiert e =
e O =
0 TR | N P sl N Lo s N P " 1 " 1 " 1 "
10" 10 10* 10% 3.2 3.3 3.4 3.5 3.6
LTK (cm®) Energie (eV)
Abb. 5 Beweglichkeit vs. Ladungstréagerkonzen- Abb. 6 PL-Spektren von GaN-Proben, die
tration. Die unterbrochene Line ist ein Fit fur mit 0 sccm bzw. 15 sccm SiCl ,H»-Fluss bei
eine grolRere Zahl von nicht absichtlich dotierten 800 hPa gewachsen wurden.

GaN Schichten ( @: 800 hPa, o: 200 hPa).

Die strukturelle Untersuchung n-dotierter GaN-Schichten mittels XRD-Messungen (Tab. 1)
zeigt, dass die Zunahme der tensilen Verspannung (Abnahme von g;,) mit der Dotierung
nur gering ist und die Dotierung keinen merklichen Einfluss auf die Versetzungsbildung
hat ((0002)-FWHM und (30-32)-FWHM korrelieren mit Stufen- und
Schraubenversetzungen). Auch die nur geringe Blauverschiebung der PL-Emission von

4 meV bei 300 K und die kleine FWHM-Aufweitung von 19 meV (undotiert, 0 sccm
SiCl,H,) zu 22 meV (8x10* cm™, 15 scem SiClyH,) (Tab. 1, Abb. 6) sprechen fiir die gute
Materialgualitat (vgl. E. F. Schubert, I. D. Goepfert, W. Grieshaber, J. M. Redwing, Appl.
Phys. Lett. 71, 921 (1997): Verbreiterungen der PL-Peaks von 47 meV fiir 5x10*° cm™ auf
77 meV fur 7x10* cm™ mit einer Blauverschiebung um ca. 300 meV, MOVPE). Damit ist
Dichlorsilan als Dotierstoffquelle in der HVPE gut geeignet.

Lieferungen an FCM zur Oberflachenkonfektionierung

Es wurden planar auf Saphir aufgewachsene GaN-Schichten (sieben Stlick) mit
Schichtdicken von 24 bis 42 um an FCM geliefert. Ausgehend von den daran
durchgefuhrten ersten Untersuchungen zur Konfektionierung der Oberflache formulierte
der Partner FCM erhdhte Anforderungen an die kinftig zu liefernden Scheiben.

Planar auf Saphir aufgewachsene GaN-Schichten zeigen eine konvexe Verbiegung
aufgrund der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von GaN und
Saphir und in der Regel vergrabene Risse durch tensile Verspannung beim Wachstum.
Entsprechend haben Scheiben mit 30 bis 80 pm GaN auf 330 um Saphir
Krimmungsradien von —0.7 m bis —0.4 m, was einer Durchbiegung Uber den Wafer (Bow)
von 400 um bis 800 um entspricht. Bei der Bearbeitung liel3e sich deshalb entweder nicht
die gesamte Flache polieren oder im Zentrum l&ge bereits das Saphirsubstrat frei. Es hat
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sich beim Partner FCM gezeigt, dass sich Schichten von z.B. ca. 30 pm im
Konfektionierungsprozess nicht vollstdndig bzw. nicht ohne zu brechen flachdriicken
lassen. Es lassen sich aus so hergestellten Schichten also keine planen GaN-Flachen von
50,8 mm Durchmesser praparieren. Vergrabene Risse gelangen wahrend der
Bearbeitung an die Oberflache und fihren bei der Politur zu Ausbriichen. Beide
Phanomene wurden bei der Projektplanung der Lieferungen nicht vorausgesehen.

Der Partner FCM hat gefordert, dass das GaN-Material bereits fir die Entwicklung der
Konfektionierungsprozesse auch im Volumen durchgehend rissfrei und nahezu plan sein
musse.

Arbeitspaket 2 — n-GaN auf ELOG/SAG

Im Arbeitspaket 2 war das Wachstum von GaN-Schichten auf strukturierten GaN/Saphir-
Templates zu untersuchen und unterschiedliche Maskengeometrien in Hinblick auf die
resultierende Morphologie und Defektdichte zu vergleichen. Konzepte flir maskenlose
Strukturierung sollten durch den UA Universitat Ulm geprift werden. Ausgehend von den
Ergebnissen sollte entschieden werden, welches Verfahren fir die Herstellung von
Keimschichten besser geeignet ist.

ELOG in der HVPE mit fotolithografischen Masken

In diesem Arbeitspaket wurden verschiedene Maskenmaterialien und verschiedene
Maskengeometrien untersucht. Gesputterte SiO,-Masken werden wéhrend des
nachfolgenden ELOG-GaN-Wachstums aufgezehrt und sind deshalb ungeeignet.
PECVD-abgeschiedene SiN,-Masken erwiesen sich bei den erforderlichen Temperaturen
um 1050CT sowohl gegeniiber den Einzelspezies (HCI, GaCl, NH3, H,, N,) als auch beim
GaN-Wachstum als stabil. Das Wachstumsverhalten der verschiedenen Kristallflachen
und Koaleszenzvorgange wurden unter verschiedenen Versuchsbedingungen
(Totaldruck, V/1I, Temperatur) untersucht, wobei eine Reduktion der Rissbildung beim
Wachstum beobachtet wurde.

Der Einfluss der Wachstumsbedingungen im untersuchten Bereich war nur gering. Es
wurden keine fundamental unterschiedlichen Wachstumsmodi gefunden. Die laterale
Wachstumsrate wird gegeniber der vertikalen Wachstumsrate bei Erniedrigung des
Totaldruckes und Erhéhung der Temperatur leicht erhoht.

Weiter wurde untersucht, ob sich durch einen geeigneten ELOG-Prozess nicht nur die
Versetzungsdichte, sondern vor allem die Rissbildung und die Waferverbiegung
vermeiden bzw. reduzieren lassen, um den erhéhten Anforderungen seitens FCM an die
zu liefernden Scheiben gerecht zu werden. Dazu wurde eine Punktmaske konzipiert und
eingesetzt. Durch hohe Wachstumsraten von ca. 150 um/h gelang Koaleszenz und damit
das Schichtwachstum.

Die lichtmikroskopischen Aufnahmen in Abb. 7 zeigen, dass sich tatsachlich das Problem
der Rissbildung beim GaN-Wachstum durch den Einsatz einer ELOG-Punktmaske I6sen
lasst und sich mechanisch stabile Scheiben mit einem Durchmesser von 50,8 mm bis zu
einer Schichtdicke von 180 um herstellen lassen (Abb. 8). Das erklart sich durch die
Reduktion von Mikrorissen, die sonst beim Reif3en des GaN in das Saphirsubstrat
induziert werden. Hier unterdriickt die Maskierung die Rissfortpflanzung. Die
Versetzungsdichte von auf dieser Lochmaske (Fensterdurchmesser 10 um, kleinster
Fensterabstand 5 um) abgeschiedenen, 80 um dicken GaN-Schichten reduzierte sich von
ca. 2x10° cm um etwa eine GroRenordnung auf < 1x10® cm™ (Bestwert: 7x10” cm™).

Die durch extrinsische Verspannung, d.h. durch die Differenz der thermischen
Ausdehnungskoeffizienten, bedingte Verbiegung der GaN/Saphir-Schichten bei
Raumtemperatur wurde fir verschiedene GaN-Schichtdicken und verschiedene
Saphirdicken untersucht und mit den Ergebnissen fur planares GaN-Wachstum verglichen
und modelliert.Abb. 9 zeigt, dass der Schichtverband GaN/Saphir unabhangig davon, ob
er durch planares Wachstum oder durch ELOG erzeugt wurde, immer eine vergleichbare,
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konvexe Verbiegung bei Raumtemperatur liefert, d.h. Verbiegeradius R und
Verkrimmung k (R= 1/k) sind <0. Der Durchbiegungsradius fur diinnere Saphirsubstrate
im Bereich von Schichtdicken bis ca. 400 pum ist immer gréRer ist als fur die dickeren
Substrate. Die dunneren und starker verbogenen Saphirsubstrate waren nach dem
Abklhlen stets gebrochen, was aufgrund der geringeren mechanischen Stabilitat
verstandlich ist. Fur GaN-Schichtdicken grof3er ca. 400 um brechen die GaN-Schichten
infolge der intrinsischen tensilen Verspannung schon wahrend des Wachstums.

Fokus oben

‘Hn'ugm, Fokils obi - il H00931, Fokus tief

L micromets
000

Abb. 7 Lichtmikroskopische Aufnahmen 40 um dicker GaN-Schichten: oben links:
Oberflache bei Wachstum ohne ELOG, oben rechts: Durchsicht mit Rissen bei
Wachstum ohne ELOG, unten links: Oberflache bei Wachstum mit ELOG, unten

rechts: Durchsicht ohne Risse bei Wachstum mit ELOG, die ELOG-M aske ist deutlich
zu erkennen.

15+ .
@ 330 um, aus MOVPE J ¥
W 330 um, HVPE / OQ o
@ 100 ym, HVPE /’ .“03
O 330 um, HVPE-ELOG B o)
10} O 100um, HVPEELOG / e}
\

« (m™)
Grenzflachenverspannung (GPa) «

1 10 100 1000

GaN (um)
Abb. 8 Wafer mit 180 pm dicker, rissfreier Abb. 9 Berechnete und experimentell gefun  dene
GaN-Schicht auf Saphir mittels SiN- Waferverkrimmungen sowie berechnete
Punktmaske gewachsen. Verspannung der Grenzflache zwischen Saphir

und GaN in Abhangigkeit von Schicht- und
Substratdicke.
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Saphirsubstrate mit einer Schichtdicke von 100 um sind demnach ungeeignet. Die
Scheibenverbiegung lasst sich nicht durch den ELOG-Prozess reduzieren solange keine
Abl6sung erfolgt. Fir die Reduktion der Verbiegung kénnen Saphirsubstrate mit einer
Dicke groRer 330 um verwendet werden, fir die Entwicklung eines Prozesses fir
freistehende GaN-Schichten sollten die Saphirsubstrate eine Dicke von mindestens 330
um aufweisen.

Maskenfreies ELOG in der HVPE (UA Universitat Ulm)

Im Projektzeitraum stand an der HVPE der Universitdt Ulm keine geeignete Siliziumlinie
zur Verfligung. Die Untersuchungen zu maskenfreiem ELOG mit nicht geschlossenen
SiN,-Filmen wurden daher in der MOVPE untersucht. GaN/Saphir-Templates mit einer ca.
50%-igen Bedeckung durch eine ungefahr 0.1-0.2 nm dicke SiN,-Schicht wurden
anschlieBend in der HVPE Uberwachsen. Zunachst wurde der Parameterraum fir die
Abscheidung der SiN-Zwischenschichten in der MOVPE untersucht. Dazu wurden in
einem MOVPE-Run mehrere Zwischenschichten abgeschieden, wobei jeweils ein
Parameter der SiN-Abscheidung variiert wurde.

Z .00KV 4mm
S104M008 .TIF

Abb. 10 Rasterelektronenmikroskopaufnahme der Bruchkante eins T emplates mit SiN-
Zwischenschichten. Zu sehen sind 4 SIN  -Zwischenschichten im Abstand von ca. 500 nm.

Abb. 10 zeigt ein REM-Bild der Bruchkante einer dabei gewachsenen Schichtstruktur, bei
der die Abscheidungszeit und damit die Bedeckung von Zwischenschicht zu
Zwischenschicht systematisch von 1 min. auf 4 min. erhéht wurde. In Abb. 11 ist eine
zunehmende Maskierung der Oberflache durch lokale Unterdriickung des GaN-
Epitaxieprozesses mit zunehmender SiN-Bedeckung zu erkennen.

Z .00k

Z .00k 4mm o M “4mm
S1041014 .TIF s 51041013 .TIF

Abb. 11 Rasterelektronenmikroskopaufnahme der Bruchkante eines Templat es
mit 4 SiN- Zwischenschichten. Vereinzelt (Bild rechts) lasst sich bei der 3.
abgeschiedenen SiN-Schicht eine Maskier ung des darunter liegenden GaN
erkennen. Bei langerer Abscheidezeit konnten mehr und groBere Bere iche
maskiert werden.
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Beim anschlieRenden Uberwachsen der MOVPE-Templates im HVPE-Prozess mit einer
120 pm dicken GaN-Schicht fand ein komplettes Uberwachsen auch der zunachst
maskierten Bereiche statt. Durch die Verwendung von fehlorientierten Substraten bei der
Epitaxie der SiN-Zwischenschichten zeigte die Oberflache der gewachsenen HVPE-
Schicht eine glatte Oberflache. Die nach dem MOVPE-Prozess vorhandenen Ldcher
waren komplett Giberwachsen. Ausgehend von den Bereichen gréfiter Schichtdicke wurde
teilweise eine spontane Ablosung der dicken GaN-HVPE-Schicht beim Abkuhlprozess,
beobachtet (Abb. 12). REM-Untersuchungen zeigten, dass die Selbstseparation im
Bereich der oberen SiN-Schichten stattgefunden hat.

Abb. 12 Foto eines dick Uberwachsenen Templates mit SiN-  Zwischenschicht. Im
markierten Bereich ist bereits eine teilweise Ablésung d er gewachsenen Schicht zu
beobachten.

Vergleich der ELOG-Verfahren und Favorisierung fur Keimschichten

Ein direkter Vergleich der verschiedenen Verfahren ist nicht abschlieend mdglich, da die
Verfahrensentwicklungen noch nicht abgeschlossen sind. Die Bildung vertikaler Risse, die
zum Scheibenbruch fihrt, kann gegentber dem GaN-Wachstum auf planarem Substrat
sowohl durch ELOG-Masken als auch durch maskenfreies ELOG-Wachstum erheblich
reduziert oder ganz unterdriickt werden. Eine Reduktion der Versetzungsdichte ist fir die
Verwendung der Lochmaske nachgewiesen und gilt aufgrund der bestehenden
Literaturlage auch fur das maskenlose Verfahren als sicher. Das im Projektverlauf
zunehmend in den Vordergrund gertickte Problem der Waferverbiegung wird derzeit von
keinem der beiden Verfahren gelést.

Das maskenlose Verfahren durchgefiihrt in der MOVPE bietet bei entsprechender
Entwicklungsreife fir die Herstellung von Keimschichten den Vorteil, dass der Aufwand
auf den ohnehin notwendigen MOVPE-Prozess zur Herstellung der GaN/Saphir-
Templates beschrankt ist und keine weiteren Strukturierungsschritte nétig sind. Es muss
aber die Reproduzierbarkeit des maskenlosen Prozesses nachgewiesen werden.

Lieferungen an FCM zur Oberflachenkonfektionierung und an Osram und IAF

Durch den Einsatz der SiN-Lochmasken wurde es méglich, dicke GaN-Schichten zu
erzeugen, die durchgehend rissfrei sind (Abb. 7). Solche 40 um dicke GaN-Schichten
wurden an den Partner FCM geliefert, wo sie sich fur die Entwicklung von
Konfektionierungsprozessen als deutlich besser geeignet erwiesen als die vom FBH aus
dem Arbeitspaket 1 gelieferten GaN-Schichten. Die verbleibende konvexe Verbiegung
erlaubte jedoch nur eine lokale Bearbeitung und verstarkte die Forderung seitens FCM
nach unverbogenen GaN-Scheiben. Es wurden ebenfalls Scheiben an die Partner Osram
OS und IAF fur Epitaxieversuche geliefert. Auch hier erwies sich die starke Durchbiegung
als hinderlich und fuhrt zu inhomogenen Schichten.
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Arbeitspaket 3 — Reduzierung der Versetzungsdichte

Die Versetzungsdichte der GaN-Schichten sollte durch Optimierung der
Prozessparameter oder der Maskengeometrie auf den Zielwert von < 10° cm™ reduziert
werden.

Bestimmung der Versetzungsdichte

Zu Projektbeginn gab es am FBH bereits ein u.a. durch TEM-Untersuchungen bestétigtes
Verfahren zur Bestimmung der Versetzungsdichte durch mit UV-Licht unterstitztes
nasschemisches Atzen fiir leitfahige GaN-Proben. Die Universitat Ulm benutzte ein
Verfahren, bei dem Atzgruben durch Chlorwasserstoffgas im HVPE-Reaktor erzeugt
werden. Osram fuihrt die Versetzungsdichtebestimmung routinemafig durch Atzen in
heil3er Phosphorsaure durch.

Am FBH wurde wéhrend des Projektes die zerstorungsfreie
Versetzungsdichtebestimmung durch Réntgenbeugung etabliert, wie sie in den
Publikationen der Universitat Bremen vorgeschlagen wird. Weiterhin wurde die
Versetzungsdichtebestimmung durch Atzen in heilRer Phosphorsaure etabliert, um ein mit
den Projektpartnern vergleichbares Verfahren einzusetzen. Durch TEM-Untersuchung,
Phosphorsaureatzung sowie Atzen im HVPE-Reaktor wurde an einer mittels MOVPE am
FBH gewachsenen, 3 um dicken GaN-Testschicht Gbereinstimmend eine
Versetzungsdichte von 2+0.5 x10° cm™ gefunden. Zu dem gleichen Ergebnis kam auch
der Projektpartner Osram mittels Phosphorsaureatzung. Abweichend davon wurden
zerstérungsfrei mittels XRD an derselben Probe Dichten von 2,5 x10° cm fiir
Stufenversetzungen und 9x10’ cm™ fiir Schraubenversetzungen bestimmt. Das Ergebnis
zeigt, dass das zerstorungsfreie Rontgenverfahren in diesem Falle einen um einen Faktor
10 héheren Wert liefert.

Einsatz defektreduzierter GaN/Saphir-Templates

Zur Reduktion der Versetzungsdichte bieten sich GaN/Saphir Templates, die bereits eine
geringe Versetzungsdichte aufweisen, an. Am FBH standen solche defektreduzierten
Templates nicht zur Verfiigung. Arbeiten dazu wurden beim Unterauftragnehmer
Universitat Ulm erfolgreich durchgefihrt..

ELOG in der MOVPE mit fotolithografischen Masken (U A Universitat Ulm)

In der MOVPE in Ulm wurden dickere GaN-Schichten mittels facettenkontrolliertem
lateralem Uberwachsen (FACELO) — einem Verfahren zur Defektreduktion in der MOVPE
— abgeschieden. Dabei kam eine Streifenmaske mit Breiten von 3 um (Offnungen) und 8
pm (Maskenstreifen) zum Einsatz. Die Streifen waren entlang der [1-100]-Richtung des
GaN orientiert. Hierauf konnten HVPE-GaN-Schichten mit sehr guter
Oberflachenmorphologie abgeschieden werden (Abb. 13).

Abb. 13 Rissfreie, 250-300 um dicke GaN-Schicht auf einem  FACELO-Template (UA Ulm).
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Defektdichten im Bereich 2-4x10’ cm™ wurden fiir 200 pm bis 300 um dicke Schichten
gefunden. Der auf den Templates beobachtete ,Wing-Tilt* (Neigung der lateral
Uberwachsenen Bereiche) von ca. 0.6°reduzierte sic h beim HVPE-Wachstum auf Werte
unter 0.08° Der grof3e Unterschied der thermischen Ausdehnungskoeffizienten von GaN
und Saphir fihrte aber auch hier zu einer starken Waferkrimmung, die zudem wegen der
zugrunde liegenden Streifenmaske stark anisotrop ist.

Defektreduktion beim HVPE-Wachstum

Am FBH wurde die Entwicklung der in-situ Abscheidung von pordsen SiN,—Schichten fiir
maskenlose ELOG-Prozesse in der HVPE begonnen. Abb. 14 zeigt
elektronenmikroskopische Aufnahmen von drei innerhalb einer dicken GaN-Schicht
abgeschiedenen SiN,-Schichten mit zunehmender Bedeckung. Die Dichte der durch
Koaleszenzprozesse verursachten dunklen Auslaufer aus den Schichten nimmt zu. Die
Unebenheit der dritten Schicht zeigt, dass der Koaleszenzprozess nach der zweiten
Schicht noch nicht abgeschlossen war. Der Abscheidungsprozess bedarf weiterer
Optimierung, um ungewollte, hoch dotierte GaN:Si-Schichten auszuschliel3en, da diese
durch erhdhte tensile Verspannung Rissbildung verursachen kénnen.

Abb. 14: REM-Aufnahmen von drei SiN  ,-Schichten mit zunehmender SiN ,-Bedeckung
innerhalb einer dicken GaN-Schicht (von links nach rechts: 1., 2. und 3. SiN ,-Schicht).

Die Reduktion der Versetzungsdichte auf < 10° cm™ wurde im Projektzeitraum nicht
erreicht. Es wurden jedoch die fur die Erreichung dieses Zieles zur Verfigung stehenden
Methoden untersucht und deren Ausfiihrung demonstriert, d.h. die Reduktion der
Versetzungsdichte im Template durch optimiertes Anwachsen auf dem Saphirsubstrat auf
2x108 cm™ und weitere Reduktion durch maskenloses ELOG oder FACELO in der
MOVPE, den Einbau von pordsen SiNy-Schichten durch die Reaktion von Dichlorsilan und
Ammoniak wahrend des HVPE-Wachstums und die Abscheidung grol3er GaN-Dicken. Die
niedrigste, im Projekt erzielte Versetzungsdichte von 5x10° cm™ wurde durch
Abscheidung einer dicken GaN-Schicht auf einem FACELO-Template an der Universitét
Ulm erreicht.

Arbeitspaket 4 — Erzeugung freistehender GaN-Schich  ten

Es sollten Konzepte untersucht werden, mit denen eine Ablésung der GaN-Schicht vom
Fremdsubstrat erreicht werden kann, da wegen der Rissbildungsphéanomene vermutet
wurde, dass nicht freistehende GaN-Schichten als Keimschichten fiir das Wachstum von
GaN-Kristallen nur bedingt geeignet seien. Insbesondere sollte der Unterauftragnehmer
Universitat Ulm hier solche Konzepte naher untersuchen.

Durch die Ergebnisse von Arbeitspaket 2 und die bei FCM gemachten Erfahrungen wurde
im Projektverlauf deutlich, dass die Rissbildung in Keimschichten erfolgreich unterdriickt
werden kann, aber die extreme konvexe Verbiegung der Scheiben bei Raumtemperatur
ein Problem fur die Entwicklung der Oberflachenkonfektionierung und damit fiir den
Gesamtfortschritt im Projekt darstellte. Die Erzeugung freistehender GaN-Schichten
wurde deshalb am FBH und in UIm mit Nachdruck verfolgt.
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Konzepte zur Selbstablésung

Die durch den Unterauftragnehmer Universitat Ulm untersuchten Konzepte zur
Selbstablésung dicker GaN-Schichten beinhalteten die Verwendung einer fotolithografisch
erzeugten, dielektrischen Maske analog zum ELO/FACELO-Prozess in der MOVPE, die
Abscheidung einer in-situ abgeschiedenen portsen Tieftemperatur-GaN-Schicht und die
Abscheidung von SiNy-Zwischenschichten in der MOVPE (siehe Arbeitspaket 3). Die am
FBH untersuchten Konzepte zur Selbstablésung beinhalteten das Wachstum auf dem
thermisch nicht stabilen Substratmaterial LiAIO, und den Einsatz von ELOG in der HVPE
mit fotolithografisch erzeugten Lochmasken aus geeignetem Maskenmaterial, wobei hier
auf die Erzeugung ganzer 50,8 mm grof3er Scheiben besonderes Gewicht gelegt wurde.
Alle Verfahrensansatze zielen auf die Definition einer Sollbruchebene ab.

Ergebnisse zur Selbstabldsung durch fotolithografis che Masken (UA Uni Ulm)

Mit einer dielektrischen Maske, wie sie beim ELOG- oder FACELO-Prozess benutzt wird,
kann eine homogene Verteilung der Sollbruchstellen gewahrleisten werden. Hierzu kann
die Perforationseigenschaft Gber den Fullfaktor der Maske (Verhéltnis zwischen
Maskenflache und Offnungen) beeinflusst werden. Ab. 15 zeigt eine so gewonnene, 330
pm dicke, selbst abgeldste Probe. Es wurde eine Streifenmaske aus SiN mit einer
Maskenbreite von 8 um und Offnungsbreite von 3 um benutzt. Die sehr gute
Materialqualitat zeigte sich im Tieftemperatur-PL-Spektrum und der geringen Defektdichte
von nur 5x10% cm™. Die Selbstablésung gelang mit diesem Ansatz jedoch bisher nur lokal
und nicht fir einen kompletten 2“-Wafer.

Abb. 15 Eine 330 pm dicke selbst abgeltste Probe (Untergrund: Millimeter-Raster).

Ergebnisse zur Selbstablésung durch Tieftemperatur- GaN-Schicht (UA Uni Ulm)

Die Tieftemperaturzwischenschicht wurde direkt auf ein GaN/ Saphir -Template
abgeschieden. Bei einer Abscheidungstemperatur von 700C konnte eine ausreichend
perforierte Schicht erzeugt werden, wie sie in Abb. 16 zu sehen ist. In der rechten
Aufnahme ist deutlich zu erkennen, dass die dick gewachsene HVPE-Schicht nur noch
punktuell an kleinen Saulen mit dem darunter liegenden Template verbunden ist. In
diesem Experiment konnte jedoch keine homogen abgeschiedene Zwischenschicht
erreicht werden. Dies fiihrte dazu, dass es zunéchst nur auf Flachen unterhalb von 1 cm?
zur Selbstabloésung kam.
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HVPE

MOVPE

Saphir

Abb. 16 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen der Bruchkante einer P robe mit einer
Tieftemperatur- Zwischenschicht (700<C). Die unterschiedliche Perforation in der
Zwische nschicht zeigt die Inhomogen itat dieser Schicht.

Ergebnisse zur Selbstablésung durch Wachstum auf Li AlO,-Substraten (FBH)

Bei der Verwendung von LiAIO; als Ausgangssubstrat wird die geringe thermo-chemische
Stabilitét des Ausgangssubstrates ausgenutzt, um die Verbindung zwischen GaN-Schicht
und Ausgangssubstrat durch geeignete Prozessfiihrung so zu schwéachen, dass unter
Einwirkung der extrinsischen Verspannung wéhrend des Abkuhlens die Selbstabtrennung
der GaN-Schicht erfolgt. Abb. 17 zeigt eine so gewonnene 50,8 mm freistehende GaN-
Schicht.

Abb. 17 Freistehender GaN- Wafer mit 50,8 mm Durchmesser und einer Dicke von 200 pm
durch HVPE-Wachstum auf LIAIO , und Selbstablésung.

Auch hier wiesen die Tieftemperatur-PL-Spektren auf eine sehr gute Materialqualitat hin.
Die XRD-Rockingkurven und die Versetzungsdichtenbestimmung zeigten jedoch, dass die
erreichte strukturelle Qualitat noch nicht mit der konkurrieren kann, die fir auf
GaN/Saphir-Templates abgeschiedene GaN-Schichten erreicht wird. Typische FWHM der
XRD-Rockingkurven an den 002 und 302 Reflexen liegen hier nur zwischen 500 und 1000
arcsec, d.h. um einen Faktor 5 bis 10 héher als bei vergleichbaren, durch Wachstum auf
Templates erzeugten freistehenden GaN-Schichten. Typische Versetzungsdichten liegen
im Bereich von 10° cm™. Die Schichten weisen weitere Nachteile auf, so die Stérung der
Oberflachenmorphologie durch ausgepragte V-Pits mit einer besonders hohen Dichte am
Scheibenrand und eine geringe Bruchfestigkeit durch ein einige um tiefes Rissnetzwerk
auf der Unterseite bedingt durch den Abbau intrinsischer tensiler Verspannung beim
Wachstumsbeginn.

Die intrinsische tensile Verspannung fiihrt zudem dazu, dass auch freistehende GaN-
Schichten nicht plan sind, sondern konkav verbogen. Typische Verbiegungsradien liegen
hier anisotrop um +0,5 min [11.0] und +1 m in [11.0], was Verbiegungen (Bow) von 600
pum bzw. 300 um Uber einen 2“-Wafer entspricht.
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Ergebnisse zur Selbstablosung durch ELOG mit neuem Maskenmaterial (FBH)

Es wurden verschiedene Maskenmaterialien untersucht, wobei mit Lochmasken
ausgesputtertem WSIN auf GaN/Saphir-Templates die Selbstablosung der in der HVPE
gewachsenen GaN-Schichten gelang. Der Abldsezeitpunkt l&sst sich durch in-situ
Reflektometrie bestimmen und die Abldsung tritt flir verschiedene Maskengeometrien bei
verschiedenen GaN-Dicken wahrend des Wachstums auf. Durch Wahl einer geringeren
Schichtdicke lasst sich die Abldsung auch in den Abkiihlvorgang verschieben, wobei es
hier vermehrt zu Scheibenbruch durch lokale Inhomogenitaten wahrend des
Abloésevorganges kommt. Die Oberflachenqualitat der freistehenden GaN-Scheiben wurde
durch Prozessoptimierung bei der Maskenherstellung und im HVPE-Prozess verbessert.
Dies betrifft insbesondere die Vermeidung grofRer V-Pits. Abb. 18 zeigt Fotos von solchen
freistehenden GaN-Schichten.
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Abb. 18 Freistehende GaN-Schichten durch HVPE-ELOG mit WSIN-Mas  ken am FBH
hergestellt:. links 485 um dicke GaN-Schicht hergestellt un ter Verwendung eines
GaN/Saphir-Templates, rechts 190 um dicke GaN-Schicht unter ~ Verwendung eines
GaN/SiC-Templates

Die sehr gute Materialqualitat solcher GaN-Scheiben wird z.B. durch FWHM-Werte der
XRD-Rockingkurven von 145 arcsec fur den 002 Reflex und 105 arcsec fur den 302
Reflex und Versetzungsdichten von 7x10” cm™ belegt. Erneut ist es die
Scheibenverbiegung, die eine Herausforderung darstellt. Es wird eine schisselférmige
(konkave) Verbiegung beobachtet, wobei sich eine Abh&angigkeit von der
Ablosetemperatur feststellen lasst. Bei Ablésungen wahrend des Wachstums ergaben
sich Bow-Werte von 690 um fir Ablésung bei 1020<C a nsteigend auf 1300 um fur
Abldésung bei 1070<C. Bei Abldsungen wahrend des Abk tihlens unterhalb von 900C
ergaben sich Bow-Werte zwischen 400 pm und 450 pm ohne eine deutliche
Temperaturabhangigkeit.

Lieferungen an FCM zur Oberflachenkonfektionierung und an Osram und IAF

Es wurden freistehende GaN-Scheiben gewonnen durch Wachstum auf LIAIO, an FCM
geliefert. Der Partner FCM stellte fest, dass dieses Material aufgrund der geringen
Bruchfestigkeit fiir die Entwicklung von Konfektionierungsprozessen ungeeignet ist. Die
Ausbeute an freistehenden GaN-Scheiben aus dem HVPE-ELOG-Prozess war im
Projektzeitraum trotz intensiver Bemuihungen begrenzt. Es wurden solche freistehende
GaN-Scheiben an FCM geliefert. Der Partner FCM stellte fest, dass dieses Material
aufgrund der grofR3en Verbiegung erneut nur fir die Entwicklung lokaler Prozesse geeignet
ist. Als Anforderung fiir den Bow zur Konfektionierung ganzer Scheiben wurde ein
maximaler Bow von 20 um festgelegt.
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Arbeitspaket 5 — Unterstitzung Aixtron bei Konzepti on des Vertikalreaktors

Es sollte durch Aixtron in Abstimmung mit dem FBH ein Reaktorkonzept entwickelt
werden, das die Abscheidung von GaN bis hin zu Volumenkristallen von 50,8 mm
Durchmesser und 20 mm Lange erlaubt. Dieses Konzept sollte auch auf GalnN und
AlGaN erweiterbar und bis auf einen Kristalldurchmesser von 100 mm skalierbar sein.
Das Konzept sollte durch Simulationen bei Aixtron verifiziert werden.

Die Grundkonzeption fir einen fir GaN tauglichen Vertikalreaktor wurde gemeinsam mit
Aixtron erarbeitet. Daraus abgeleitet wurde Aufgabenpakete fir die thermische und
stromungstechnische Simulation und die Berechnung der lokalen Wachstumsrate auf dem
Keimkristall sowie der parasitdren Abscheidungen im Reaktor. Die Anforderung einer
wirbelfreien Stromungsfihrung fuhrte zu einer Vereinfachung des Reaktorinnenraumes
gegeniuber dem Ausgangskonzept (Abb. 19).
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Abb. 19 Reaktorgeometrie: links: Ausgangskonzept, in dem Wirbel und damit ver-
bundene stérende parasitare Abscheidung unvermeidlich sind, rechts: endgul tiges

Konzept, in dem wirbelfreie Stromungsverhaltnisse und minimiert e parasitare
Abscheidungen realisiert sind.

Die gemeinsame Auswertung der durch Aixtron erzeugten Simulationsergebnisse wurde
intensiv durchgefihrt, so dass im Ergebnis fur die Konstruktion ein ausgereiftes und
erfolgversprechendes Konzept entstand und Berechnungen optimaler Parametersatze fiir
die Fliisse mit hohem Wasserstoffanteil im Tragergas an der Substratoberflache vorlagen.

Die geplanten Erweiterungsmaoglichkeiten auf ternare Materialieb wurden aufgrund eines
ohnehin schon immer enger werdenden Zeitrahmens zuriickgestellt.

Arbeitspaket 6 — Installation und Einfahren des neu en Reaktors

Der Prototyp von Aixtron sollte gemeinsam am FBH installiert und eingefahren werden.
Die Funktionstauglichkeit war anhand der Abscheidung von GaN-Schichten auf Saphir mit
hoher Rate und ausreichender Homogenitat zu erbringen.

Die vertikale HVPE-Anlage wurde durch die Firma Aixtron AG am 21.07.2005 an das FBH
mit Nachweis der Vollstéandigkeit der Anlage, der mechanischen und elektrischen
Funktionsttchtigkeit, der Leckdichtigkeit, mit einem Heiztest und der Erfassung
offenkundiger Mangel Ubergeben. Danach wurde ein an die Anlage angepasster in-situ
Sensor Epi-TT durch die Firma Laytec installiert, die Funktionstiichtigkeit demonstriert und
erforderliche Anpassungsarbeiten definiert.
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Ziel der nachfolgenden Inbetriebnahme der HVPE-Anlage durch das FBH in
Zusammenarbeit mit Aixtron war, einen Anlagenzustand zu erreichen, der zuverlassige
Parameteruntersuchungen zum Wachstum von GaN-Schichten erlaubt.

Dazu mussten zunéchst eine Reihe von konstruktiv-technischen Unvollkommenheiten in
ihrer Ursache identifiziert und beseitigt werden. Notwendige Anderungen wurden teils
eigenstandig durch das FBH in Abstimmung mit Aixtron und teils durch Aixtron
vorgenommen oder beauftragt. Erste belastbare Versuche zeigten eine unerwartete
Diskrepanz zwischen Simulationsergebnissen und experimentellen Ergebnissen. So
wurde fur das GaN-Wachstum ohne Wasserstoff im Tragergas eine homogene Rate von
450 um/h berechnet, experimentell aber nur eine Rate von 55 pum/h mit deutlich
schlechterer Homogenitat festgestellt. Fir das Wachstum von GaN mit Wasserstoff im
Tragergas war bei guter Homogenitéat eine Rate von 280 um/h durch die Simulation von
Aixtron prognostiziert. Experimentell wurde fur diesen Parametersatz jedoch eine
Wachstumsrate von 0 um/h festgestellt, wobei im inneren Gebiet mit einem Durchmesser
von 28 mm ein Abtrag mit einer Rate von —2,5 um/h festgestellt wurde. Diese Befunde
fuhrten zu einer Anderung des Gasmischsystems auf der Grundlage weiterer
Simulationen durch Aixtron.

Mit systematischer Prozessentwicklung konnte ab Dezember 2005 begonnen werden,
wobei die dabei gewonnenen Erfahrungen standig zeitnah in die weitere konstruktive
Optimierung der Anlage einflossen.

Arbeitspaket 7 — Prozessentwicklung auf Vertikalrea ktor

Es sollten Wachstumsprozesse fir n-leitende GaN-Schichten entwickelt, die
Materialeigenschaften und Homogenitat optimiert und schrittweise héhere Schichtdicken
angestrebt werden. Je nach Fortschritt sollten GaN-Kristalle an FCM geliefert, dort
konfektioniert und durch Bauelementprozesse bei Osram OS und am IAF qualifiziert
werden. Hierflr waren vier Quartale geplant.

Einschlie3lich der kostenneutralen Verlangerung standen fir diesen Arbeitspunkt nur zwei
Quartale zur Verfugung. Diese waren der Entwicklung von Wachstumsprozessen
gewidmet, wobei noch ausstehende konstruktive Verbesserungen, Nachbesserungen,
Reparaturen und technische Anderungen aufgrund neuer Erkenntnisse parallel umgesetzt
wurden. Dies fuhrte zu einer reduzierten Anlagenverfligbarkeit.

Vergleich Simulation und Experiment

Es wurde zunachst experimentell einige Ergebnisse der Simulationen durch Aixtron
geprift. So war fur Atmosphéarendruck fir einen ausgewahlten Flussparametersatz ohne
Wasserstoff im Tragergas eine sehr homogene Wachstumsrate von 210 um/h berechnet
worden. Zusatzlich ergab die Simulation, dass dieses Ergebnis unabhangig vom
Totaldruck im Bereich von 500 hPa bis 1000 hPa sein sollte, was gleichbedeutend damit
ist, dass bei unterschiedlicher Absolutgeschwindigkeiten der Strémungsverlauf im Reaktor
druckunabhéangig ist. In Abb. 20 sind die experimentell gewonnenen
Wachstumsratenprofile der entsprechenden Versuche mit einem Totaldruck von 950 hPa
und 200 hPa dargestellt. Die mittlere Wachstumsrate stieg von 72 pum/h fir 950 hPa auf
150 um/h fur 200 hPa an, wahrend sich gleichzeitig die Uniformitét Gber den Wafer von
20% flur 950 hPa mit einem deutlichen Minimum im Zentrum auf 4 % fur 200 hPa
verbessert.

Eine Verbesserung der Oberflachenmorphologie konnte durch Mischung des
Separationsflusses mit Wasserstoff erreicht werden. In Abb. 21 ist die Morphologie der
Oberflache 6 um dicker GaN-Schichten fiur verschiedene Anteile Wasserstoff im
Separationsfluss dargestellt. Fir 50% H ist die Oberflache durch regelméafige,
abgerundete und flache Hugel gepragt, wahrend ohne H, zusatzlich groRe hexagonale
Pyramiden auftauchen und mit reinem H, im Separationsfluss die Oberflache durch
Atzgruben (V-pits) gestort ist.
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Abb. 20 Wachstumsratenprofile in Abhangigkeit vom Reaktordruck (a lle anderen
Parameter sind gleich).

Abb. 21 Lichtmikroskopische Aufnahmen der Oberflachen ca. 6 pm dicker GaN-
Schichten fiir 0%, 50 % und 100% H , im Separationsfluss (von links nach rechts).

Weiterhin hatten die Simulationen ergeben, dass sich die Wachstumsrate bei Erh6hung
des HCI-Flusses Uber einen grol3en Bereich (50 sccm — 300 sccm) bis zu Raten tber
600 um/h nahezu linear erhéht. Experimentell konnte dieser Zusammenhang nicht
bestétigt werden und oberhalb von 200 sccm wurde eine Sattigung der Wachstumsrate
beobachtet. Die Zumischung von Wasserstoff in den Separationsfluss dagegen fihrte
dazu, dass auch bei gro3eren Totaldriicken zu den 200 hPa Ergebnissen vergleichbare,
etwas héhere Wachstumsraten erzielt wurden. In Abb. 22 ist die Abhangigkeit der

Wachstumsrate und der Ratenhomogenitat vom Totaldruck fir einen HCI-Fluss von
200 sccm gezeigt.
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Abb. 22 Abhangigkeit der Wachstumsrate und Ratenhomogenitéat vom Tota Idruck bei

50% Wasserstoff im Separationsfluss und einem HCI-Fluss tber die Ga-Quelle von
200 sccm.
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Die Beobachtungen fiihrten zu der Schlussfolgerung, dass die der Reaktorkonstruktion
zugrunde liegenden Simulationen von Aixtron die experimentellen Verhaltnisse hchstens
tendenziell beschreiben und die Erreichung der Ziele davon losgeldst auf experimentellem
Weg erfolgen musste.

Tatsachlich wurde auch festgestellt, dass die den Simulationen zugrunde gelegte
Rotationssymmetrie im Reaktor nicht gegeben ist. Das wurde bei Versuchen mit nicht
rotierendem Suszeptor erkannt (Abb. 23 links). Das Schichtdickenmaximum (rot) liegt
links unten auf3erhalb des Substrates. Durch Einschalten der Rotation in einem
Wiederholungsversuch ergab sich eine schisselformige Ratenverteilung mit dem
Minimum der Schichtdicke in der Mitte (Abb. 23 Mitte).
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Abb. 23 Schichtdickenmaps eines Versuchs mit stehendem Suszeptor (links), des gleichen
Versuchs mit rotierendem Suszeptor (Mitte) und durch simulierter Rotation durch Mittelung
von vier um jeweils 90°gedrehter Messungen des ersten Vers uches (rechts).

Durch Mittelung von vier Schichtdickenmaps der bei ruhendem Suszeptor gewonnen
GaN-Schicht (jeweils um 90°gedreht) ergab sich die Schichtdickenverteilung in Abb. 23
rechts. Die Ubereinstimmung zwischen den Schichtdickenverteilungen in Abb. 23 Mitte
und Abb. 23 rechts zeigt Uberzeugend, dass die Rotationssymmetrie der Ratenverteilung
nur durch die Rotation des Substrates bewirkt wird und dass die hochste Wachstumsrate
aulRerhalb des Substrates liegt, d.h. die Rotationssymmetrie im Reaktor per se nicht
gegeben ist. Weitere Untersuchungen haben zum Ende der Projektlaufzeit gezeigt, dass
es fur die Abweichung von der Rotationssymmetrie mindestens zwei Ursachen gibt. Diese
sind eine unsymmetrische, einfache Absaugung im Exhaust und die mangelnde Zentrizitat
der Gaseinlasse gegenliber dem Substrat. Bereits geringe Abweichungen von einer
zentrischen Anordnung haben unerwartet gro3e Auswirkungen auf die Ratenverteilung.

Die weiteren Untersuchungen konzentrierten sich darauf, von der horizontalen Anlage
bekannte Versuchsbedingungen fiir das Wachstum von dicken, rissfreien GaN-Schichten
auf die vertikale Anlage zu adaptieren, die Eigenschaften der Anlage besser kennen
zulernen und zu gréf3eren GaN-Schichtdicken zu kommen.

In Abb. 24 sind Ergebnisse von ersten Versuchen von GaN-Schichten grof3er Dicke auf
einem MOVPE gewachsenen GaN/Saphir-Template (Abb. 24 links, Dicke: 850 um) und
auf einem mit einer WSIN-Lochmaske maskierten Template (Abb. 24 Mitte, Dicke: 450
um) gezeigt. Die Oberflachen sind durch viele, dicht liegende Krater gestort. Beide
Schichten blieben als 50,8 mm Scheiben ohne Ablésung erhalten. Fir die Abscheidung
auf dem mit WSIN maskierten Template bedeutet das, dass das Maskenmaterial wahrend
der im Vergleich zu horizontalen Anlage viel langeren Hochheizphase unter
Ammoniakstabilisierung angegriffen und verandert wird. Im Rahmen der Méglichkeiten
wurde die Hochheizphase optimiert. Eine weitere Beschleunigung durch Verbesserung
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der Heizung ist jedoch notig. Diese konnte in der Projektlaufzeit jedoch nicht umgesetzt
werden. Bei Wachstum der in Abb. 24 links dargestellten 850 um dicken Schicht ergab
sich ein seitlicher Bewuchs am Suszeptor von bis zu 0,4 mm, bei dem zweiten Versuch
sogar bis zu 0,5 mm. Dieser starke seitliche Bewuchs machte eine VergréfRerung des
Abstands zwischen Suszeptor und umgebendem Abgaskollektor notig.

Abb. 25 Fotos und darunter lichmikroskopische Aufnahmen von Wachstumsv ersuchen
auf MOVPE-Template (links) und auf mit WSIiN maskiertem MOV ~ PE-Template (rechts).

Um zu rissfreiem Wachstum zu kommen, wurden Untersuchungen zur
Wachstumstemperatur, zur Rate und vor allem zur Gasmischung durchgefuhrt. Hierbei
wurde versucht, eine geeignete Wasserstoff-Stickstoffmischung durch die Zugabe von
Wasserstoff in den Separationsfluss zu erreichen. Dabei gelang es auch die
Wachstumsrate weiter zu erhéhen. In Tab. 2 sind die Bedingungen gegeben, unter denen
die besten, nachfolgend dargestellten Resultate gewonnen wurden.

Tab. 2 Versuchsbedingungen (Fliisse in sccm).

P T IRL Separation Line ORL wall
Purge
(hPa) ((C) N> HCI N> H> N> NH3 N>

800 1050 20 200 2500 7500 125 3500 15000

Abb. 26 zeigt die Ratenverteilung, die an einer mit den Versuchsbedingungen aus Tab. 2
gewachsenen, 10 um dicken GaN-Schicht gemessen wurde. Die mittlere Rate betragt
400 um/h bei einer Uniformitét von 10%. In Abb. 27 (links) ist die Schicht und darunter
sind lichtmikroskopische Aufnahmen von der Oberflache in der Scheibenmitte und am
Scheibenrand abgebildet. In der Wafermitte gibt es eine grof3e Zahl von kleinen V-Pits,
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Abb. 26 Ratenverteilung beim GaN-Wachstum mit den Parametern au s Tab.2.

Abb. 27 Fotografien und darunter lichtmikroskopische Aufnahmen aus der Mitte und dem
Randbereich von unter gleichen Bedingungen gewachsenen GaN-Schichten. 10 um auf
MOVPE-Template (links), 38,5 um auf HVPE-Template (Mitte) und 1,4 mm auf HVPE-
Template (rechts)
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deren Entstehung auf unginstige Stabilisierungsbedingungen beim Hochheizen
zurtickzufuhren ist. Ihre Dichte nimmt zum Scheibenrand ab. In der Scheibenmitte ist die
Zahl der Risse gering, wahrend ihre Anzahl zum Rand hin zunimmt. Risse bei einer 10 um
dicken GaN-Schicht wurden erwartet. Die unterschiedliche Verteilung kénnte jedoch ein
Hinweis darauf sein, dass die Gaszusammensetzung beim Wachstum tber die Scheibe
inhomogen ist. Unter gleichen Bedingungen wurde die Schichtdicke auf 38,5 um
gesteigert, wobei hier ein HVPE-Template mit einer tberwachsenen SiN-Lochmaske
verwendet wurde (Abb. 27 Mitte). Im Lichtmikroskop wurden die von dem vorigen Versuch
bekannten V-pits hier nicht gefunden. Die Oberflichenmorphologie entspricht der
vergleichbarer GaN-Schichten aus der horizontalen HVPE. In der Wafermitte wurden
keine Risse in der Schicht oder an der Oberflache gefunden. Im Randbereich der Schicht
finden sich jedoch einige sehr feine Risse (Abb. 27 Mitte, unten). Das ist ein Hinweis auf
eine Inhomogenitat der Wachstumsbedingungen, vermutlich der Zusammensetzung des
Tragergases. Die Schichtdicke wurde weiter auf 1,4 mm gesteigert (Abb. 27 rechts),
wobei erneut ein HVPE-Template mit einer iberwachsenen SiN-Lochmaske verwendet
wurde. Die GaN-Schicht ist wahrend des Wachstums in gro3ere Stiicke gerissen und
zeigt eine zumeist durch dichte Krater zerstorte Oberflache (Abb. 27 rechts, Mitte und
unten). Die Vermeidung solcher bei grof3en Dicken entstehenden Krater durch
verbesserte Wachstumsbedingungen stellt damit eine der wichtigsten Herausforderungen
dar. Insgesamt stellen die Flussparameter in Tab. 2 also nur Bedingungen flir nahezu
rissfreies Wachstum dar. Die Einstellung geeigneter homogener Gasmischungen ist damit
eine weitere wichtige Aufgabe. Positiv ist, dass auch beim Wachstum von 1,4 mm GaN
nennenswerte parasitdre Abscheidungen nur an der Reaktoraussenwand oberhalb der
Substratebene und an den Seitenflachen des Substrathalter beobachtet wurden.

Die Umsatzeffizienz der Quelle wurde durch Auswiegen vor und nach dem Wachstum
dicker Schichten bestimmt, wobei sich ein Wert von 92% ergab. Aus den dabei
abgeschiedenen Schichtdicken lief3 sich ermitteln, dass die Quelle maximal die
Abscheidung einer 5 mm dicken GaN-Schicht erlaubt. Das Quellenvolumen ist fiir die
Erreichung der urspringlichen Zielsetzung von 20 mm zu vergrolern.



