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1. Kurzdarstellung des Forschungsvorhabens SaFari |l

1.1 Aufgabenstellung

Das Ziel dieses Vorhabens war die Vertiefung des wissenschaftlichen Verstandnisses der
Zusammenhange zwischen dem Auftreten und der Stabilitdt von facettiertem Kristallwachstum in der
Einkristallziichtung von technologisch wichtigen Halbleitern und dem Einfluss dieses besonderen
Wachstumsmodus auf die Ausbildung von Defekten. Das SaFari IlI-Vorhaben stellt die direkte
Weiterfihrung der Arbeiten des Vorgdngervorhabens SaFari dar, welches unter dem FKZ 50\WM1844
im Zeitraum 2021-2023 vom BMWK/DLR gefdrdert wurde. Im Rahmen des Vorgingervorhabens
konnte das Flugexperiment auf TEXUS nicht realisiert werden, da keine Mission im Vorhabenzeitraum
durchgefiihrt wurde. Der Projektleiter des Vorhabens, Dr. Jochen Friedrich vom Fraunhofer IISB in
Erlangen, konnte mit einem erfolgreichen Antrag im Rahmen der CORA-Ausschreibung der ESA die
Zusage einer Flugmoglichkeit auf TEXUS 59 fir dieses Experiment erreichen. Aufgrund der
herausragenden Evaluierung des Projekts wurde dann das Nachfolgevorhaben SaFari Il vom
BMWK/DLR finanziert.

Prinzipiell ist die Fragestellung des SaFari lI-Vorhabens an die des Vorgangervorhabens angelehnt. Die
qualitativen Anforderungen an halbleitende Materialien werden stetig hoher, vor allem da die
Bauelemente immer kleiner und gleichzeitig immer leistungsfahiger werden missen. Um die Ausbeute
von hochwertigem Kristallmaterial zu erh6hen, d.h. den Materialverlust und die Kosten klein zu halten,
muss die Zlichtung der Kristalle immer weiter optimiert werden.

Konkret ging es in den SaFari-Vorhaben darum, Kristallisationsexperimente mittels Float-Zone-
Methode unter Mikrogravitationsbedingungen auf einer TEXUS-Mission im Flugofen TEM-02-Elli
vorzubereiten, durchzufihren und anschlieRend auszuwerten. Als Material sollte hierbei
hochdotiertes Silizium eingesetzt werden, was eine direkte Ubertragbarkeit der hier gewonnenen
Erkenntnisse in die Industrie ermdglicht. Im Rahmen der vorausgegangenen Bodenexperimente sollten
die Wachstumsparameter fiir das stabile Facettenwachstum und das kontrollierte Stéren desselben
bestimmt werden. Hierzu wurden Lampenpulse, d.h. kurzzeitige Temperatur- und
Temperaturgradientendnderungen, eingesetzt. Dies flihrte dann zu gewollten Instabilitdten der
Phasengrenze und besonders im Ubergang zwischen facettiertem und nicht-facettiertem Bereich. Eine
besondere Fragestellung war, ob die Stérung reproduzierbar und vereinzelt auch reversibel zu
gestalten ist. Zudem wurden in diesem Vorhaben die EinflussgroRen Zonenhdhe und Experimentdauer
eingehend untersucht. Das Auftreten von Defekten und den lokalen Unterschieden stand im Zentrum
der Analyse des gezlichteten Kristallmaterials. Im Rahmen des Vorhabens SaFari wurde ein Phanomen
beobachtet, welches im Rahmen des zweiten Vorhabens systematisch untersucht wurde. Hierbei
handelt es sich um Fluktuationen der Facettenbreite, die keinem externen Einfluss zugeordnet werden
konnten.

Das Gesamtvorhaben gliedert sich in 2 Teilprojekte, die jeweils von den beiden Verbundpartnern
(Kristallographie der Universitat Freiburg, KIF, und Fraunhofer IISB) bearbeitet wurden: Im ersten
Teilprojekt erfolgte die experimentelle Vorbereitung und Durchfiihrung der Float-Zone-Ziichtungen
am Boden und die Vorbereitung hinsichtlich des pg-Experiments, welches allerdings erst zum Ende des
Vorhabenzeitraums, im Februar 2024, und leider nicht erfolgreich stattgefunden hat. Zudem wurden
die Probenpraparation und ein Teil der lichtmikroskopischen Charakterisierung an den Bodenproben
durchgefiihrt. Diese Arbeiten haben am KIF stattgefunden. Im zweiten Teilprojekt, welches vom
Verbundpartner Fraunhofer 1ISB in Erlangen durchgefiihrt wurde, erfolgte die Oxidierung der
Probenoberflache fir einzelne Kristalle sowie die Charakterisierung des geziichteten Kristallmaterials



mittels Rontgentopographie (XRT); die Ubertragung von MaRnahmen auf die industrielle Produktion
war ebenfalls Bestandteil dieses Teilprojekts.

Die erreichten Ziele und die genauen Fragestellungen der beiden Teilprojekte werden in den
Abschnitten Ic und llb bzw. im Abschlussbericht des Fraunhofer 1ISB im Detail erlautert.

1.2 Projektvoraussetzungen

Die gesamte Bandbreite, der fiir das hier vorliegende Forschungsvorhabe notwendigen Kompetenzen
wurde durch die beiden Partner der Antragsstellung (Kristallographie Freiburg und Fraunhofer 11ISB
Erlangen) abgedeckt. Wie in Abschnitt 1.1 dargestellt, hat jeder Partner seine eigenen thematischen
Schwerpunkte und brachte seine Expertise auf den jeweiligen Arbeitsgebieten in das
Forschungsvorhaben ein.

Die Kristallographie der Albert-Ludwigs-Universitat Freiburg hat von 1976 bis heute Forschung zur
Kristallzichtung von Silizium unter Mikrogravitationsbedingungen betrieben. Hierzu zahlen
insbesondere Experimente zum diffusiven Stofftransport in geschmolzenem Si [Cr6 86, Cro 91] und Ge
[Sor 17_2, Sen 16] und die Interaktion von festen Fremdphasenpartikeln in der Schmelze mit einer
mobilen Wachstumsfront [Sor 17, Fri 17, Fri 16]. Die Experimente zu diesen Fragestellungen wurden
groltenteils ebenfalls in der TEM-02-Elli auf verschiedenen TEXUS-Missionen bzw. im Polizon 2 Ofen
auf FOTON M4 durchgefihrt.

Im Rahmen der ParSiwal 1 (FKZ: 50WM1146) und ParSiWal 2 (FKZ: 50WM1446) Vorhaben hat die
Kristallographie Freiburg im Unterauftrag die Boden- und pg-Experimente auf TEXUS 51, 53 und 55
vorbereitet und erfolgreich durchgefiihrt. Im Rahmen des ParSiWal 1 Vorhabens wurden in
Zusammenarbeit mit der NASA (M. Volz) auch Experimente unter statischem Magnetfeld mit einer
Starke bis zu 5 Tesla durchgefiihrt [Sor 17].

Bereits in friheren Projekten wurden fiir Bodenexperimente sowohl das Bodenmodell der ELLI
(Monoellipsoidspiegelofen) als auch der DESO (Doppelellipsoidspiegelofen) verwendet. Wahrend in
der ELLI mit einer einzelnen Lampe geheizt wird, werden im DESO zwei Lampen zum Heizen eingesetzt.
Damit stellt sich die Temperaturverteilung im DESO konstruktionsbedingt inhomgener als in der ELLI
dar, zuséatzlich hat man aber Uber die Einzelansteuerung der Lampenleistungen die Moglichkeit, die
Inhomogenitaten der in den Kristall eingebrachten Leistungen zu verdndern bzw. noch zu verstarken.
Im Laufe dieses Vorhabens wurden am KIF beide Ofenvarianten zur Bearbeitung der
wissenschaftlichen Fragestellung von SaFari eingesetzt. Eine detaillierte Beschreibung der geleisteten
Arbeiten in Kapitel 2 zu finden.

Im Rahmen der weiteren Projekte ,Definierte Beeinflussung der Eigenschaften von
Halbleiterkristallen” (FKZ: 50WMO0440), , KUBUS” (FKZ: 50WM1149), , KLUNKER” (FKZ: 50WM1656)
und ,SMart“ (FKZ. 50WM1963) wurden aus unterschiedlichen Fragestellungen heraus
Einflussphdnomene verschiedener konvektiver Regime auf die Kristallqualitat hin untersucht [Sorl7_2,
Sen16]. Auch der Einfluss des sog. wandabgeldsten Wachstums auf die Ausbildung von Defekten
wurde genauer betrachtet. Die Manipulation verschiedener Wachstumsmodi und die anschlieende
Charakterisierung der Kristallqualitat mittels hochaufgelosten Rontgendiffraktometrie (HRXRD) [Jau
12] und Synchrotron Réntgentopographie (SXRT) [Dan09, Dan11] stellt eine der Kernkompetenzen der
Kristallographie Freiburg dar. Bereits wahrend der Spacelab-Missionen D1 und D2, aber auch bei vielen
Satelliten-Missionen wie FOTON und Eureca wurde an IlI-V-Verbindungshalbleitern das Lampenpulsen
[Dan90] eingefiihrt und der Einfluss thermischer und solutaler Konvektion auf Makro- und
Mikrosegregation und damit das Facettenwachstum untersucht [Dan 92 - Dan03, Wei 93] sowie die



ug-Ergebnisse zur Simulation und Modellbildung genutzt [Bos 99]. Die hierbei gewonnenen
Erfahrungen dienen als Grundlage fir das Silizium.

Flr detaillierte Beschreibungen der erwahnten Arbeiten in den hier genannten Bereichen, sei auf die
Abschlussberichte von oben genannten Projekten verwiesen.

Im Rahmen der Projekte ,SiDam“ [Danl1, Jaul2] und STROBOS-CODE [Racl6, Hael6] wurden und
werden Defekte, insbesondere Versetzungen, ihre Bildung und ihr Gleiten -vorwiegend in Silizium-
teilweise in-situ und in Echtzeit untersucht. Diese Untersuchungen fanden an unterschiedlichen
Messplatzen der Synchrotronstrahlenquellen ANKA (KIT Karlsruhe), Diamond (UK) und ESRF Grenoble
(Frankreich) statt [Dan03, Danll, Ral6, Hael7]. Im Vorhaben SaFari wurde die strukturelle
Charakterisierung der Proben allerdings vom Fraunhofer [ISB Gibernommen.

1.3 Planung und Ablauf des Vorhabens

Wie bereits oben erwdhnt handelte es sich bei diesem Vorhaben um ein partnerschaftliches Vorhaben
zwischen den Institutionen Kristallographie Freiburg (KIF) und dem Fraunhofer IISB in Erlangen. Fiir das
Gesamtvorhaben wurde je ein Teilprojekt beantragt und genehmigt. Als Verbundfihrer und
Koordinator wurde das Fraunhofer IISB bestimmt. Die Aufgabe des IISB war es den Ergebnisfortschritt
innerhalb des Vorhabens zu lberwachen, projektbezogene Treffen zu organisieren, terminliche
Vorgaben und anderweitige Verpflichtungen aus der Zuwendung einzuhalten. Die wissenschaftlichen
Aufgaben wurden bereits bei der Antragstellung klar aufgeteilt und ein detaillierter Arbeitsplan inkl.
Festgelegter Meilensteine erstellt. Kommunikation zum Fortschritt der Arbeiten und der Austausch der
Ergebnisse fand in regelmaRigen, bilateralen Arbeitstreffen mit ca. 8-wdchigem Abstand statt, im
Rahmen welcher dann auch weiterfiihrende Schritte bzw. Experimente geplant und festgelegt wurden.

Im Gesamtprojekt wurden 3 Arbeitspakete (AP1-3) definiert (s. Tabelle auf der nachsten Seite) und
(soweit moglich) bearbeitet. AP1 beinhaltete die Definition des Flugexperiments und die Durchfiihrung
der zugehodrigen Bodenexperimente zur Vorbereitung und zur Parameterfestlegung. Im Rahmen dieses
AP wurden verschiedene Ziichtungsversuche mit einkristallinen Siliziumstaben in 111-Orientierung in
verschiedenen Ofen durch das KIF durchgefiihrt. Im AP3 wurde festgelegt, dass das 11SB sich um die
Praparation und Charakterisierung der gezlichteten Proben kiimmert. Dabei wurden neben der
Praparation von Scheiben aus den Kristallen, Messungen mittels IR-Transmissionsmikroskopie
durchgefiihrt und ausgesuchte Rontgen-Topographiemessungen. Die Probenpraparation und
Charakterisierung wurden mittels Atzschritten und anschlieBender Lichtmikroskopie am Differenz-
Interferenz-Kontrast-Mikroskop aller geziichteten Proben durch das KIF unterstitzt. In AP2 war die
Vorbereitung, Durchfihrung und Auswertung des Flugexperiments auf TEXUS vorgesehen. Diese
Arbeiten wurden allerdings aufgrund der verschobenen und letztendlich spaten Flugmdglichkeit im
Vorhabenzeitraum nicht wie urspriinglich geplant und durchgefiihrt. Aufgrund der Verschiebung
mussten Proben und Material doppelt beschafft werden, Ampullen doppelt hergestellt werden,
Vorversuche in Oyten bei Airbus mehrfach wiederholt werden und auch Esrange musste fiir das
Flugexperiment insgesamt dreimal besucht werden. Die vorgeplanten Ressourcen wurden aus diesem
Grund umgewidmet. Das TEXUS-Flugexperiment fand im Februar 2024 statt. Aufgrund eines
technischen Defekts am ELLI-Modul, am wahrscheinlichsten ist ein Kurzschluss im Bereich der
Magnetfeldspulen, fiel im laufenden pg-Experiment der Strom aus und das Experiment war beendet,
bevor Uberhaupt Kristallwachstum stattfinden konnte. Damit war der Flugversuch nicht erfolgreich.
Eine Wiederholung des Experiments ist nach aktuellem Stand nicht vorgesehen.
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1.4 Wissenschaftlicher und technischer Stand zu Vorhabenbeginn
1.4.1 Grundlagen des Facettenwachstums

In der Kristallzlichtung unterscheidet man zwischen dem Wachstum atomar rauer und atomar glatter
Flachen, letztere werden auch als Facetten bezeichnet und spielen in der Kristallziichtung eine wichtige
Rolle. Im Fall von Kristallen, die in der sog. Diamantstruktur (z.B. Silizium) oder Zinkblendestruktur (z.B.
Galliumarsenid) kristallisieren, sind solche atomar glatten Wachstumsflachen beispielsweise die {111}-
Flachen.

Im Gegensatz zu atomar glatten Flachen erfordert das Wachstum atomar rauer Grenzflachen nur eine
sehr kleine, meist nicht messbare Unterkiihlung der Schmelze bzw. Ubersittigung der Lésung. Deshalb
kann bei der Herstellung von Kristallen aus der Schmelze angenommen werden, dass die fest-flussig-
Phasengrenze der Schmelzisotherme entspricht.

Im Allgemeinen erfolgt das Kristallwachstum kontinuierlich und die Wachstumsgeschwindigkeit wird
im Wesentlichen vom Abtransport der Warme von der Grenzfliche durch den Kristall
(Schmelzziichtung) oder vom Antransport der Kristallbausteine an die Grenzflache (Gasphasen- oder
Losungszichtung) bestimmt. Diese makroskopische Annahme kann auf atomar raue
Wachstumsflachen auch im mikroskopischen Malstab angewendet. Die
Wachstumsgeschwindigkeiten in longitudinal und in lateraler Richtung unterscheiden sich wenig bis
gar nicht. Dies gilt nicht fir atomar glatte Flachen.

Atomar glatte Wachstumsflidchen benétigen eine hinreichend groRBe Unterkiihlung bzw. Ubersattigung
fiir den Wachstumsprozess. Im Folgenden wird sich die Beschreibung auf Schmelzziichtung beziehen,
allerdings kann diese Theorie auch auf Gasphasen und Losungsziichtungen angewendet werden, hier
muss eine hinreichend hohe Ubersattigung erreicht sein. Im Fall der Schmelzziichtung muss, wie oben
erwahnt, die Unterkihlung der Schmelze direkt an der PG hinreichend groR sein, damit tGberhaupt
Kristallwachstums stattfinden kann. D.h. die Temperatur an der PG ist messbar geringer als die
Schmelztemperatur. In einem periodischen Prozess nukleiert zunachst (bei ausreichend groRer
Unterkiihlung von meist mehreren Kelvin) ein einzelner zweidimensionaler Flachenkeim, der dann -
aufgrund der plotzlich zur Verfiigung stehenden Kink-Positionen fiir die Kristallbausteine — mit hoher
Geschwindigkeit parallel zur Facettenflache wachst. AnschlieRend muss sich auf der neu gebildeten,
atomar glatten Flache zunachst erneut ein Flachenkeim bilden, der dann wieder lateral wachsen kann.
Auf diese Weise erfolgt das longitudinale Wachstum in Schritten. Dabei unterscheiden sich die
Geschwindigkeiten des lateralen und des longitudinalen Wachstums immens. Sind auf der atomar
glatten Flache bereits atomare Stufen vorhanden, z.B. durch das Vorhandensein von
Schraubenversetzungen, sinkt die notwendige Unterkihlung ab.

In der Regel tritt bei der Kristallziichtung das Wachstum atomar glatter und rauer Flachen gleichzeitig
auf. So findet man an der Mantelflache zylindrischer Silizium-Kristalle, die entlang der Richtung <100>
geziichtet werden, vier Facettenlinien im 90°-Abstand, welche den {111}-Flachen entlang der <110>-
Richtungen entsprechen. Diese treten bei Kristallen auf, die ohne Tiegelkontakt (Czochralski, Float-
Zone) hergestellt werden, und werden aufgrund ihrer Darstellung auch als Ziehkanten bezeichnet (s.
Abb. 1.1).
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Abb. 1.1: links: <100>-Si-Kristall, hergestellt mittels Czochralski-Verfahren, sowohl im konischen als auch im anschliefenden
zylindrischen Bereich sind die 4 Facettenlinien gut zu erkennen; rechts: Detailaufnahmen entlang einer sog. Ziehkante, in
beiden Fdillen (rot eingekreist) ist der Verlust der Facettenlinie im Verlauf der Ziichtung zu erkennen. Dies deutet auf die
Entstehung von Versetzungen und damit eine Minderung der Kristallqualitdt hin.

Bei Si-Kristallen, die entlang der <111>-Richtung geziichtet werden, findet man symmetriebedingt 3
Facetten an der Mantelflache mit einem Abstand von 120° und — sofern beim Wachstum eine konvexe
PG vorlag — eine sog. Zentral- oder Kernfacette im Zentrum des Kristallzylinders (von auRen nicht
erkennbar). Deren radiale Ausdehnung hangt von verschiedenen Faktoren, wie z.B. Verkippung des
Keimkristalls rel. zur Wachstumsrichtung, Temperaturschwankungen, Grad der Durchbiegung der PG,
etc., ab.

Die Facettenlange, d.h. die ,,Eindringtiefe” der Facette ins Kristallvolumen, hdangt im Allgemeinen von
der Unterkihlung, dem Temperaturgradienten entlang der Facettenflache und der Krimmung der PG
in der Umgebung des facettierten Bereichs ab. Sie nimmt in der Regel mit steigender Unterkiihlung,
abnehmendem Temperaturgradienten und zunehmender Krimmung zu. Temperaturfluktuationen
beeinflussen das Facettenwachstum ebenfalls und fiihren zu Schwankungen der Facettenlange (s. Abb.
1.2).

pulling  taper
axis angle x

Abb. 1.2: DIK-Mikroskopaufnahme (Detail) eines gedtzten
Ldngsschnitts durch den Anfangskonus eines Si-Cz-Kristalls; typische
Fluktuation der Facettenldnge ist gut zu erkennen, diese kann
ursdchlich fiir die Entstehung von Kristalldefekten sein und damit zu

g
ot

massiven Ausbeuteverlusten bei der Kristallherstellung fiihren.
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1.4.2 Auswirkungen auf den industriellen Produktionsprozess von Halbleiterkristallen

Es ist bekannt, dass sich das Facettenwachstum bei der industriellen Kristallherstellung sowohl auf die
Stabilitdt des Prozesses selbst als auch auf die Kristallqualitdit auswirkt. Durch den speziellen
Wachstumsmodus von Facetten wird beispielsweise der Einbau von Fremdatomen beeinflusst. Bei
Fremdatomen mit einem Verteilungskoeffizienten k<1 findet man im Allgemeinen - aufgrund des
deutlich schnelleren lateralen Wachstums - im facettiert gewachsenen Kristallvolumen eine héhere
Konzentration an Fremdatomen als im nicht facettiert, atomar rau gewachsenen off-facet Bereich. Dies
fihrt zu Inhomogenitdaten des elektrischen Widerstands. Diese konnen Uber die Wahl der
Wachstumsbedingungen, z.B. im Hinblick auf die Kontrolle der PG-Form, minimiert werden.

Im Allgemeinen ist die Energie fir die Bildung eines Kristallfehlers, z.B. eines Stapelfehlers, auf den
Facettenflachen reduziert. Daher kommt es bevorzugt hier zur Stérungen beim Kristallwachstum.
Diese Stoérungen, verbunden mit der Entstehung von Kristalldefekten, fihren dann in vielen Fallen zu
Ausbeuteverlusten in der industriellen Produktion.

Die folgenden Abschnitte stellen kurz dar, dass das Auftreten von facettiertem Wachstum in vielen
Bereichen der Kristallherstellung fiir unterschiedlichste Anwendungsfehler ein Problem darstellen
kann und dass die tiefergehende Kenntnis der Mechanismen und Zusammenhange von facettiertem
Wachstum und Kristalldefekten zwingend notwendig ist.

Galliumarsenid und Indiumphosphid:  Ein Beispiel ist die Zwillingsbildung bei der Herstellung von IlI-
V-Halbleitern, wie GaAs oder InP. Diese zeichnen sich durch
eine, im Vergleich zu Si oder Ge geringe Stapelfehlerenergie
aus. Nach theoretischen Modellen ist der Ursprung der
Zwillingsbildung eine Stoérung wahrend des
Facettenwachstums. Dies wurde experimentell mehrfach
bestatigt. Ferner soll theoretisch der Winkel, den die Facette
mit der Kristalloberfliche einschlieRt, eine Rolle fur die
Wahrscheinlichkeit der Zwillingsbildung spielen. So soll es
einen Winkelbereich geben, bei dem die Zwillingsbildung
unterdriickt ist. Experimentell konnte dies jedoch noch nicht
eindeutig nachgewiesen werden. Jedoch wurde beobachtete,
dass bei einem bestimmten Winkel, bei dem die sog.
Oberflachenfacette auf der Kristalloberflache erscheint, die
Wahrscheinlichkeit der Zwillingsbildung reduziert ist.
AuRRerdem sprechen die experimentellen Beobachtungen
dafiir, dass Fluktuationen der Facettenldnge, die durch
thermisch oder verfahrenstechnisch bedingte Schwankungen
der Wachstumsgeschwindigkeit begriindet sind, in erster Linie
maRgeblich fir die Zwillingsbildung sind und weniger der
Winkel, den die Facette mit der Kristalloberflache einschliefit.
Auch wenn viele Details zur Zwillingsbildung aufgrund
facettierten Wachstums bereits seit Jahrzehnten bekannt sind,
ist nach wie vor die Zwillingsbildung das Hauptproblem
hinsichtlich Kristallausbeute in der industriellen Produktion
von GaAs-Kristallen. Zudem hat sie den breiten Markteintritt
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von InP-Kristallen verhindert, da hier Zwillingsbildung mit
deutlich hoherer Haufigkeit auftritt.

Germanium: Das facettierte Wachstum spielt ebenfalls bei der Produktion von
hochqualitativen und hochreinen Ge-Kristallen eine Rolle. Diese Kristalle werden
vorrangig als Detektor- und Absorbermaterial eingesetzt. Die im Ge auftretenden
{111}-Facetten konnen schon im Zlchtungsprozess zu einer lokal erhohten
Warmeabfuhr fihren, was diesen destabilisieren kann. Daraus resultiert eine
stark unterkihlte Region im Bereich des Tripelpunktes Kristall-Schmelze-Gas, die
flr die Bildung von dendritischem Wachstum verantwortlich sein kann. Auch bei
der Ziichtung von versetzungsfreien Ge-Kristallen, die als Substrate fir IlI-V-
Epitaxie dienen, verursacht das Facettenwachstum die Entstehung von Defekten
in Form von Versetzungen.

Hochdotiertes Silizium: Ein weiteres aktuelles Beispiel ist die industrielle Produktion von
hochdotierten Si-Kristallen, die fiir energieeffiziente und leistungsstarke
elektronische Bauelemente bendtigt werden. Hier konnte im Rahmen von
Untersuchungen unseres Projektpartners IISB gezeigt werden, dass es im
Bereich der {111}-Randfacetten haufig zur Entstehung von Versetzungen
kommen kann. Dadurch wird die Ausbeute der Produktion empfindlich
reduziert. Beglinstigt wird diese Defektbildung durch mechanische
Spannungen, die im Bereich der Facetten (facet-Bereich) und im
Ubergang facet-off facet-Bereich auftreten und im Fall von
hochdotiertem n-typ Si besonders hoch sind. Diese Spannungen
entstehen wiederum durch oben erwdhnte Konzentrationsunterschiede
des eingebauten Dotierstoffs der beiden Wachstumsbereiche und sind
eine Folge von prozessbedingten Schwankungen der
Wachstumsgeschwindigkeit. Dabei zeigt sich in Analogie zur
Zwillingsbildung bei den Ill-V-Halbleitern, dass die Wahrscheinlichkeit der
Versetzungsentstehung umso hoher ist, je groRer die Amplitude der
Fluktuationen der Facettenlange ist.

Die oben aufgefiihrten Beispiele fuhren in verschiedensten Bereichen der Kristallziichtung zu
erheblichen Ausbeuteverlusten, was die aktuelle, industrielle Relevanz des facettierten Wachstums
unterstreicht. Es wiirden sich zahlreiche weitere Beispiele aus dem Bereich der Schmelzziichtung,
Losungsziichtung oder Gasphasenziichtung von Halbleiter-, Oxid- und auch organischen Kristallen
sowohl in der dlteren, als auch in der jlingeren Literatur anfiihren lassen, bei denen sich das facettierte
Wachstums nachteilig auf Kristallqualitat und —ausbeute auswirkt. Dies mag erstaunlich sein, denn das
Phianomen des Facettenwachstums wurde in der Vergangenheit bereits mehrfach theoretisch und
experimentell untersucht. Aus diesem Grund koénnte man annehmen, dass der Einfluss der
Wachstumsbedingungen auf das Facettenwachstum hinreichend verstanden ist. Andererseits belegen
Beispiele, dass diese Aussage nur bedingt zutrifft und das Verstandnis iber das Facettenwachstum bei
Weitem noch nicht ausreichend ist, um aktuelle industrielle Fragestellungen und Limitierungen zu
|6sen.
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1.5 Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Im Rahmen dieses Vorhabens gab es keine Zusammenarbeit mit Dritten.
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2. Eingehende Darstellung des Forschungsvorhabens SaFari Il

Wie bereits oben erwahnt, wurde das Vorhaben in 3 groRe Arbeitspakete (AP 1-3) unterteilt. Dabei
wurden die Schwerpunkte so auf die APs verteilt, dass das KIF seine Arbeiten zu den Bodenversuchen
im Wesentlichen in AP 1 abhandelt, die Planung, Durchfiihrung und Auswertung des Flugexperiments
im Rahmen des AP 2 stattfindet wahrend das IISB seine Arbeiten zu Auswertung der vom KIF
hergestellten Proben sowie der Simulationsrechnungen im AP 3 untergebracht hat. Auch wenn die
Aufteilung der Arbeiten sehr klar geregelt ist, war zur erfolgreichen Bearbeitung der Projekt-
Meilensteine und zur Erreichung der Projektziele eine permanente Zusammenarbeit des KIF und IISB
notwendig um in kurzen zeitlichen Abstanden Ergebnisse auszutauschen, um darauf basierend weitere
Experimente zu planen bzw. Experimentreihen bei Bedarf anzupassen.

Da die einzelnen Arbeiten ineinandergreifen und aufeinander aufbauen werden sich auch die
Abschlussberichte der beiden Teilprojekte zu SaFari Il in groBeren Teilen dhneln bzw. gemeinsame
Abschnitte besitzen.

Ziel des Vorhabens war es, ein tieferes wissenschaftliches Verstandnis iber die Zusammenhange von
facettiertem Kristallwachstum und der Entstehung von bestimmten Defekten zu generieren. Die
Kenntnis dieser Zusammenhange sind in der industriellen Herstellung von Halbleiterkristallen von
essentieller Wichtigkeit um Ziichtungsprozesse im Hinblick auf Materialausbeute, Effizienz und Kosten
zu optimieren. Im Hinblick auf das Flugexperiment wurde entschieden, dass der Fokus neben der
Betrachtung der Randfacetten, welche in industriellen Prozessen eine maRgebliche Rolle spielen, hier
auf der Untersuchung der Kernfacette in <111>-orientierten Kristallen liegen soll. Der Grund fir die
Entscheidung, sich auf die Kernfacette zu konzentrieren, ist dem ausstehenden Experiment unter
Mikrogravitationsbedingungen geschuldet. Um den beim hier angewendeten Float-Zone-Verfahren
(FZ) auftretenden Massen- und Warmetransport, angetrieben durch die sog. Marangoni-Konvektion,
zu unterbinden, muss die Oberflache des zylindrischen Si-Kristalls mit einer Oxidhaut bedeckt werden.
Diese diinne Oxidschicht, die wahrend des Ziichtungsprozesses im festen Aggregatzustand verbleibt
und die Schmelzoberflache abdeckt, verhindert das Auftreten der o.g. Konvektion und dem damit
verbundenen Massen- und Warmetransport. Diese Oxidhaut verhindert allerdings auch die Ausbildung
der Randfacetten. Da die Experimentbedingungen im Flugversuch allerdings nahezu diffusiv sein
sollen, muss jegliche Art von Konvektion vermieden werden. Aus diesem Grund fokussiert sich die
Arbeit, v.a. der Teil zur Vorbereitung des Flugexperiments, auf die Kernfacetten bzw.
Ubergangsbereiche facet — off-facet der <111>-geziichteten Kristalle.

Um die Form, Lange, Breite, Fortpflanzung usw. der Facetten zu untersuchen bzw. im Verlauf des
Kristallwachstums kontrolliert zu storen, wurden verschiedene Versuchsreihen gefahren, die
unterschiedlich Einfluss auf den Prozessverlauf nehmen sollten. Das Kristallwachstum wurde durch
plétzliche oder kontinuierliche Anderungen der Ziehgeschwindigkeit, Leistungspulse, stufenweise und
kontinuierliche Durchmesseranderungen und die vorangestellte Zlichtung eines sog. Diinnhalses zur
Defektreduzierung beeinflusst. Die gezlichteten Proben wurden anschlieBend préapariert, d.h.
Kristallscheiben hergestellt und diese ein- oder beidseitig poliert. AnschlieRend wurden die Proben
mittels IR-Transmissionsmikroskopie im Durchlicht charakterisiert bzw. gedtzt und mittels
Differenzinterferenzkontrastmikrospie (DIK) untersucht. Aus den geatzten Proben wurden die reale
Wachstumsgeschwindigkeit ve, und die Position und Dimensionen der facettiert gewachsenen
Bereiche bestimmt. Weiter wurden an einigen Proben Rontgentopographie-Messungen (XRT)
durchgefiihrt zur Defektbestimmung durchgefiihrt. Anhand der <111>-orientierten Kristalle konnte
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gezeigt werden, dass die Lange der Kernfacette deutlich von Zahl der vorliegenden Versetzungen
abhangt. Durchgefiihrte Ziichtungsexperimente im SaFari-Vorhaben ohne Diinnhals zeigten eine
deutlich reduzierte Facettenlange, wohingegen Versuche mit entsprechendem Diinnhals bei sonst
identischen Versuchsparametern diese Reduktion nicht zeigten. Weiter wurden aperiodische
Instabilitdten des Facettenwachstums unter konstanten Wachstumsbedingungen beobachtet. Diese
traten vorwiegend bei niedrigen vgr auf, meist im Bereich von eingestellten Ziehraten von 0,5 -1
mm/min. Ab Ziehraten von 2 mm/min aufwarts konnten diese aperiodischen Schwankungen, die bis
jetzt keinem &uBerlichen Einfluss eindeutig zugeordnet werden kénnen, nicht mehr beobachtet
werden. Mogliche Erklarungen waren lokale Schwankungen des kristallographischen Defekthaushalts
und/oder eine zeitlich variierende Hohe der Schmelzzone im Ziichtungsverlauf. Genau auf der
Untersuchung dieses Sachverhalts lag der Fokus des SaFari lI-Vorhabens.

Die nach bisheriger Vorgehensweise (ibliche Methode zur Berechnung der gemittelten axialen
Temperaturgradienten in Wachstumsrichtung lief§ sich fiir die meisten Proben, die im Rahmen dieses
Vorhabens hergestellt wurden, nicht anwenden. Aufgrund der bendétigten Oxidhaut, musste die
Zichtung dieser Proben unter Sauerstoff-Atmosphdre und damit in Ampullen stattfinden. Die
Flugreferenz-Proben wurden in einem zum Flugofen baugleichen Monoellipsoidspiegelofen (MESO)
am KIF durchgefihrt. Der Aufbau erlaubt keine Ziichtung eines Dinnhalses und damit ist die
Versetzungsentstehung bzw. -fortpflanzung nicht vermeidbar und damit wiederum die dadurch nicht
definierte, verringerte Unterkiihlung der Schmelze, die notwendig flir das Ausbilden der Facette ist.
Flr eine ver von 0,5 mm/min ergab sich eine Schmelzunterktihlung von 0,5-1,2 K und fir 2 mm/min
von 0,7-1,3 K. Die beiden Werte liegen damit unter dem theoretischen Literaturwert von 3,7 K fir
versetzungsfreie Kristalle [Bea00].

Fiir die numerische Simulation und Modellbeschreibung der Ziehkantengeometrie sowie des
Temperaturfeldes wurde mittels Videodokumentation der durchgefiihrten Ziichtungsexperimente der
Meniskuswinkel zu 10 ° (£1°) bestimmt.

Aus den Arbeiten geht hervor, dass Experimente mit konstanten Ziehgeschwindigkeiten im Bereich
von 0,5-1 mm/min Fluktuationen der Kernfacettenbreite aufweisen kdonnen, aber nicht unbedingt
auftreten missen. Eine kontrollierte Herbeiflihrung der Fluktuationen ist bis zum Vorhabenende nicht
gelungen. Zu erwahnen ist, dass bei der Erstarrung der letzten Zone, quasi beim Ausschalten des Ofens,
immer ein Bereich der konstitutionellen Unterkiihlung erreicht wird. Bei dieser ,Resterstarrung” kann
keinerlei Kontrolle mehr tiber den Erstarrungsprozess ausgeiibt werden.

Im Rahmen der durchgefiihrten Arbeiten dieses Vorhabens wurde ein deutlicher Zusammenhang
zwischen dem  Kernfacettendurchmesser  fiir <111>-orientierte  Kristalle und der
Wachstumsgeschwindigkeit vsr gefunden. Dieser lasst sich tGber den thermischen Gradienten und die
dadurch verursachte Form der Schmelzisotherme und damit der Phasengrenze (PG) erklaren.

2.1 Wissenschaftlich-technische Ergebnisse

Im Rahmen des AP 1 ,Definition des Flugexperiments” wurden systematische Bodenexperimente im
Monoellipsoidspiegelofen (MESO) durchgefiihrt. Im AP 3 ,Praparation, Charakterisierung und
Modellbildung” wurden notwendige Praparations- (1ISB) und Charakterisierungsroutinen (11ISB und KIF)
aufgesetzt und durchgefiihrt und die experimentellen Ergebnisse interpretiert. Damit die
Ubersichtlichkeit (iber die durchgefiihrten Experimente und deren Schlussfolgerungen gegeben ist,



15

werden die Arbeiten aus den APs 1 und 3 in den folgenden Abschnitten zusammen dargestellt und
diskutiert. Der Stand zu AP 2 wird in Unterkapitel 2.1.10 kurz dargestellt.

2.1.1 Auswahl und Beschaffung des Kristallmaterials

Zur Durchfiihrung der FZ-Kristallziichtungsexperimente in diesem Vorhaben wurden Siliziumstabe mit
genau definierten Eigenschaften bendtigt. Um die wissenschaftliche Fragestellung moglichst
zielgerichtet bearbeiten zu konnen, wurden folgende Materialanforderungen festgelegt:

Es wird moglichst hoch dotiertes, n-leitendes Silizium guter struktureller Kristallqualitdt verwendet,
um moglichst nah an der Fragestellung des SaFari-Vorhabens zu agieren, d.h. kritische Bedingungen
flr das Auftreten von konstitutioneller Unterkiihlung zu erreichen, und zudem die zusatzliche
Fragestellung der fluktuierenden Kernfacette bei guter Kristallqualitat im Blick zu haben. Hierfir
wurden As-dotierte Kristallstabe mit einer Lange von 150 mm und einem Durchmesser von 8 mm bei
der Firma Holm GmbH bestellt. Der elektrische Widerstand der Proben liegt im Bereich 2-3 mQcm.

Im Hinblick auf die Versuche im MESO und der damit verbundenen Vergleichbarkeit mit dem spéateren
Flugexperiment muss das Nahrmaterial aufbaubedingt die gleiche Orientierung, Qualitdt und
Zusammensetzung wie das Keimmaterial besitzen. Das kommt daher, da das gesamte
Zlichtungsmaterial als ein durchgehender, nicht unterbrochener, homogener Kristallzylinder
eingesetzt wird. Da der Zylinder im unteren Teil als Keim agiert, muss der gesamte Stab eine
hinreichend gute Kristallqualitat aufweisen.

Um prozessbedingte Schwankungen der chemischen Zusammensetzung oder der Kristallqualitat als
Einflussfaktor auf die Experimente minimieren zu kénnen, wurde zu Vorhabenbeginn eine groRere
Anzahl an Kristallstaben beschafft, die aus je einem gemeinsamen Cz-Kristall herausprapariert wurden.
Ein Teil dieser Stabe wurde nach der Zichtungs-vorbereitenden Bearbeitung durch das KIF an das 1ISB
zuriickgesandt um dort mit einer Oxidhaut versehen zu werden. Anschlieffend wurden die oxidierten
Stabe zur Ampullenherstellung, Ziichtung und anschlieBender Praparation wieder an das KIF geschickt.

Alle Zichtungsexperimente wurden zweifach durchgefiihrt, wobei jeweils eine Probe von jedem
Verbundpartner bearbeitet und charakterisiert wurde.

2.1.2 Auswerteroutine

Fir jedes durchgefiihrte Experiment werden folgende Parameter einer Probe standardmaRig erfasst:

e vg entlang der Langsachse des Kristalls

e Kernfacettenbreite entlang der Langsachse des Kristalls

e Kernfacettenldange entlang der Langsachse des Kristalls

e Form der Phasengrenze
Die Bestimmung der realen vg, wurde am KIF durchgefiihrt. Dafir wurde die v, anhand der
Dotierstoffstreifen im Kristallvolumen bestimmt. Der Vorteil dieser Methode liegt darin, dass
eventuelle Oberflacheneffekte von der Analyse ausgeschlossen sind und dass die ve in gleicher Weise
auch an Kristallen mit Oxidhaut ermittelt werden kann. Der Ursprung der Dotierstoffstreifen liegt im
inhomogenen Temperaturfeld des Zichtungsofens. Der Kristall wird wdhrend des Wachstums
permanent um seine eigene Langsachse rotiert und sieht damit periodisch die
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Temperaturschwankungen an den verschiedenen Positionen. Diese T-Schwankungen flihren zu einem
lokal veranderten Einbau von Dotierstoff und damit zu einer sich periodisch dndernden chemischen
Zusammensetzung des Kristalls im Ziichtungsverlauf. Nasschemische Atzvorginge kdnnen diese
sichtbar machen. Da die Rotationsgeschwindigkeit der Proben im Ofen bekannt ist, kann der Abstand
der einzelnen Dotierstoffstreifen in eine zeitliche Abhangigkeit gebracht werden und damit die reale
Ver Sehr genau bestimmt werden.

Die Bestimmung der Ziehkantenbreite, PG-Form und Facettenlangen wurde am IISB durchgefihrt. Fiir
eine detaillierte Beschreibung zum Vorgehen der Analyse sei an dieser Stelle auf deren
Abschlussbericht verwiesen.

2.1.3 Eingesetzte Ofentypen

Zum Verstindnis der Eigenschaften der beiden in den SaFari-Vorhaben eingesetzten Ofen zeigt
Abbildung 2.1 schematisch den Aufbau des MESO, der vom Prinzip her sowohl dem Bodenmodell als
auch dem Flug-Modell entspricht [Bar98]. Das Flugmodell besitzt zusatzlich ein rotierendes
Magnetfeld, welches bei Bedarf mit einer Feldstarke von 7mT eingesetzt werden kann.

Abb. 2.1: schematische Darstellung des Monoellipsoidspiegelofens (MESO) mit Probenampulle und Lampe in je einem Fokus;
aus [Bar98].

Das Prinzip beider Ofen beruht darauf, dass im Inneren der ellipsoidisch geformten Hohlspiegel je zwei
Foki sitzen. Im MESO wird ein einzelnes Ellisoid verwendet; in einem Fokus sitzt eine Halogenlampe,
die je nach Anforderung zentriert oder leicht azentriert eingebaut wird. Die ausgehende Strahlung der
Lampe wird im zweiten Fokuspunkt wieder auf einen Punkt -mehr oder weniger den Dimensionen der
Lampenwendel in Kombination mit der Genauigkeit der Zentrierung entsprechend- fokussiert. Im
Schema der Abb. 2.1 ist zu erkennen, dass fir diesen Aufbau die Verwendung einer Ampulle
aufbaubedingt notwendig ist, da der obere Teil des Stabes, das Nahrmaterial, im Ofen nicht gehaltert
werden kann. Auch zu erkennen ist, dass die Strahlung der Lampe ringférmig auf die Probe fokussiert
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wird und damit eine homogene, radiale Warme- bzw. Temperaturverteilung gewahrleistet wird. In den
Ofen kann die Atmosphére kontrolliert werden, meist wird zum Schutz der Lampen, Lampensockel und
Proben eine Ar-Atmosphdre verwendet. Unter Vakuum kann nicht prozessiert werden, da sich im
Unterdruck der Glaskolben der heifen Lampe aufbldhen und platzen wiirde und die Lampe damit
schnell unbrauchbar wiirde.

2.1.4 Einfluss der Ziehgeschwindigkeit auf das Kernfacettenwachstum

Unter Bericksichtigung der Anforderungen fiir das Flugexperiment und des in Vorexperimenten
evaluierten Parameterraumes wurden mehrere Experimentserien zur Bestimmung des Einflusses der
Wachstumsgeschwindigkeit ver auf das Wachstum der Kernfacette in <111>-Kristallen systematisch
untersucht. Hierzu wurden mehrere Ziichtungsexperimente im MESO und im DESO (nur SaFari) mit
unterschiedlichen vr von 0,5 bis 3 mm/min durchgefihrt. Alle Proben wurden nach der Zichtung
poliert, gedtzt und mittels DIK-Mikroskopie untersucht. An den Langsschnitten der Proben mit den
héheren Wachstumsraten von 2mm/min und hdher, 1dsst sich beobachten, dass sie Kernfacette tber
die gesamte Kristalllange sehr homogen in Bezug auf ihre Breite und Position im Kristall verlauft (s.
Abb. 2.6, Kristalle ¢ und d). Sobald sich ver nach ihrer Anfangstransiente stabilisiert hat, sind
Schwankungen in der Facettenbreite und in der Distanz zwischen den Dotierstoffstreifen nicht mehr
zu beobachten. Reduziert man jedoch vr und damit ver auf Imm/min oder weniger entstehen bei den
meisten Kristallen spatestens im letzten Drittel der Ziichtung Oszillationen sowohl in der Breite als auch
in der Position der Kernfacette (s. Abb. 2.2, Kristalle a und b). Auch die Kristalle, dargestellt in Abb. 2.3,
sind diese Oszillationen aufgetreten. Alle Kristalle der Abb. 2.2 und 2.3 wurden im MESO prozessiert.
Dies ist gut zu erkennen an der zylindrischen Form ohne Durchmesserverjingungen und der schwarzen
vertikalen Linie im hinteren Drittel der Kristalle, die Nahtstelle, an welcher die PGs des Kristalls und
des Ndahrmaterials beim Abkiihlvorgang aufeinandergetroffen sind. Abbildung 2.4 zeigt hingegen einen
Kristall, der im DESO gezlichtet wurde, hier wurde das Nahrmaterial vom Kristall getrennt, bevor dieser
abgekiihlt wurde und eine konisch zulaufende Spitze resultiert.
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Wachstumsrichtung
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Abb. 2.2: DIK-Ubersichtsaufnahmen polierter und gedtzter Léngsschnitte von <111> Kristallen geziichtet mit (a) 0,5 mm/min,
(b) 1 mm/min, (c) 2 mm/min und (d) 3 mm/min im MESQ. Die Kernfacette ist als zentrale Spur mit einer Breite von 2-4 mm zu
erkennen, in welcher die Dotierstoffstreifen gerade und senkrecht zur Wachstumsrichtung verlaufen, wdhrend sie aufserhalb
der Facette eine Durchbiegung aufweisen. Die Kristalle a und b mit geringeren vr zeigen die beschriebenen Schwankungen der
Kernfacettenbreite, wéhrend die schneller geziichteten Kristalle c und d diese nicht zeigen.

Das Phanomen der oben beschriebenen Oszillationen tritt reproduzierbar sowohl bei MESO- als auch
bei DESO-Kristallen und nur bei geringen vy auf. Die Ursache hierfiir ist bislang noch nicht verstanden
und wurde aufgrund dessen grundlegender Bestandteil der Untersuchungen des Folge-Vorhabens
SaFari Il.

Wie bereits oben erwahnt, kann eine kinstliche Stérung des Wachstums, wie z.B. eine bewusste
Variation der Wachstumsgeschwindigkeit, auch eine wachsende Facette beeinflussen. Da bei den
verwendeten Translationssystemen der Anlagen keine scharfen Anderungen von vy realisierbar sind,
wurden zu diesem Zweck Pulse in der Lampen- und damit in der Heizleistung verwendet. Bei
konstanter vr und konstanter Rotation der Probe wurde, wie ebenfalls bereits oben erwdhnt, Gber
einen Zeitraum von 5 s die Lampenleistung um 30W erniedrigt. Diese Pulse wurden u.a. bei den in Abb.
2.3 dargestellten Proben angewandt.
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Abb. 2.3: DIK-Ubersichtsaufnahmen polierter und gedtzter Lingsschnitte von verschiedenen MESO-Kristallen in <111>-
Orientierung und mit vr = 1 mm/min geziichtet. Alle 5 mm der Translationsstrecke wurde ein Lampenpuls gesetzt (rote Pfeile),
d.h. die Lampenleistung fiir 5s um 30W erniedrigt, gut zu erkennen an den ,zusdtzlichen” vertikalen Linien. Es ist kein Einfluss
des Pulses auf die Fortpflanzung der Kernfacette zu erkennen.

Bei der schnellen Erniedrigung der Lampenleistung wird der Kristall kurzfristig dazu gezwungen
schneller zu wachsen. Die vg-Variation verandert das Einbauverhalten des vorliegenden Dotierstoffs
und dndert somit auch lokal die Gitterkonstante des Kristalls. Hier kann also beobachtet werden, ob
dies dann auch zur Erzeugung von Versetzungen fiihrt, da die Schwankungen im Gitterparameter zu
Spannungen im Gitter flihren, welche wiederum durch die Bildung sog. Misfit-Versetzungen abgebaut
werden kdnnen. Nominell wurden die drei Kristalle in Abb. 2.3 bei identischen Ziichtungsbedingungen
prozessiert, allerdings war die fir Kristall (a) verwendete Halogenbirne am Ende ihrer Nutzungsdauer
angekommen und musste deshalb wahrend der laufenden Ziichtung kontinuierlich mit immer mehr
Leistung versorgt werden, um die schwacher werdende Heizleistung zu kompensieren und die
Schmelzzonenhdhe moglichst konstant zu halten. Nichtsdestotrotz war die vgr im Vergleich zu den
Kristallen (b) und (c) erniedrigt, was sich in den deutlich kirzeren Abstinden der
Lampenpulsmarkierungen und der kiirzeren Gesamtlange des Kristalls widerspiegelt. Trotzdem sind
die Markierungen der Pulse und die Kernfacette einwandfrei zu erkennen. Die Kernfacettenbreite ist
in allen drei Kristallen sehr inhomogen und auch die absolute Breite schwankt von Kristall zu Kristall.
Des Weiteren lassen sich die Oszillationen der Kernfacettenbreite nicht mit den Lampenpulsen
korrelieren, da vor und nach den Pulsen bereits Schwankungen vorhanden sind, die auch in ihrer
Amplitude nicht speziell auf die kontrollierte Stérung reagieren. Somit ist der Einfluss von ve: auf die
wachsende Facette nicht einwandfrei festzustellen.

Abbildung 2.4 zeigt ein Ubersichtsbild eines Lingsschnitts eines <111>-Kristalls, der mit einer vy von 2
mm/min im DESO prozessiert wurde. Aufgrund des Anlagendesigns konnen im DESO deutlich langere
Kristalle gezlichtet werden, als im MESO. Auch hier ist die Kernfacette deutlich zu erkennen, es liegen
quasi keine Breitenoszillationen vor, was bei dieser vy auch zu erwarten ist.



20

Abb. 2.4: DIK-Ubersichtsaufnahme einer polierten und geétzten <111>-Probe, prozessiert im DESO mit konstanter vy von 2

mm/min, die Kernfacette mit homogenem Breitenverlauf ist gut zu erkennen.

Die aus dieser Zlichtung gewonnenen Ergebnisse sind in den Diagrammen in Abbildung 2.5 dargestellt.
Im oberen Diagramm ist erkennbar, dass vgr Uber den gesamten Ziichtungsverlauf weitestgehend
konstant bleibt und auch der eingestellten vr entspricht. D.h. das System war (iber den
Zichtungsverlauf in einem stabilen, gleichgewichtsdhnlichen Zustand. Die kurzzeitigen Verringerungen
von vgr sind auf die Erhohung der Lampenleistung zurickzufiihren, die notwendig waren, um die
Schmelzzonenhd6he stabil zu halten.
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Abb. 2.5: Ziichtungsparameter und gemessene Probenparameter der in Abb. 2.4 gezeigten <111>-Si-DESO-Probe; t=0 markiert
den Beginn der konstanten vr.

Im unteren Diagramm der Abb. 2.5 ist zu sehen, dass die Ziehkantenbreite deutliche Schwankungen
aufweist, wahrend die Kernfacettenbreite konstant bleibt. Als Ursache hierfiir wird angenommen, dass
die Randfacetten und damit die Ziehkanten vorwiegend von den Verhéltnissen am Zonenrand
beeinflusst werden, wahrend die Kernfacette die Verhaltnisse im Schmelzvolumen und damit im
Zentrum der Zone widerspiegelt. Folglich haben schwankende Bedingungen von auBen, wie
Durchmesserschwankungen oder Temperaturschwankungen, einen deutlich starkeren und direkten
Einfluss auf die Randfacetten, wahrend die Kernfacette nur auf Schwankungen reagiert, die ins Innere
des Schmelzvolumens vordringen und dort die Durchbiegung der PG dndern kdnnen. Deshalb ist die
Kernfacette im hier gezeigten Beispiel hinreichend konstant und damit wird gezeigt, dass diese kleinen
Abweichungen von v vom idealen, stabilen Wachstum fiir eine Korrelation von vg und
Kernfacettenbreite in erster Naherung vernachlassigt werden kann.

Da in diesem Bericht nicht alle Experimente individuell und detailliert besprochen werden kénnen,
wurden zur Ubersicht sdmtliche Experimente in den Bereichen konstanter vt auf die Abhingigkeit der
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Kernfacettenbreite von der realen vgr ausgewertet. Diese Ergebnisse der vorangegangenen DESO- und
MESO-Zilichtungen sind in den Diagrammen in Abb. 2.6a und b dargestellt.
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Abb. 2.6: Diagramme zur Darstellung der Auswerteergebnisse der Kernfacettenbreite in Abhdngigkeit von vg, in allen
Experimenten mit <111>-orientierten Kristallen mit konstanten vr oder mit Bereichen konstanter vr (a) geziichtet im DESO und
(b) geziichtet im MESO.

Aus den Diagrammen ergeben sich Unterschiede fiir die Ziichtungsexperimente im DESO und im
MESO. Eine Korrelation zwischen ve- und Kernfacettenbreite ist fir die Versuche im DESO
offensichtlich. Mit steigender vesr erhoht sich auch die Breite der Kernfacette bis hin zum
Gesamtdurchmesser des Kristalls von ca. 8 mm. Bei geringer werdender ver nadhert sich die
Facettenbreite hingegen asymptotisch einer unteren Grenze von ca. 3 mm an. Dagegen zeigen die
MESO-Versuche nur einen leichten Anstieg der Facettenbreite mit steigender vgr an. Zudem sind bei
gleichem Kristalldurchmesser die Absolutwerte der Kernfacettenbreiten in den MESO-Versuchen
etwas niedriger als in den DESO-Versuchen.

Zusatzlich wurde die Durchbiegung der PG in Abhangigkeit der vt fir verschiedene vr bei den beiden
unterschiedlichen Orientierungen <100> und <111> ermittelt. Dies ist in Abb. 2.7 exemplarisch fir
einen <100>-Kristall gezeigt, der im DESO konstant mit vr = 2 mm/min gezlichtet wurde. Anhand der
farbig markierten Verlaufe der PG ist gut zu erkennen, dass die PG wahrend des Prozesses konvex ist,
der Grad der Durchbiegung der PG ist jedoch abhdngig von der Konstanz des Kristalldurchmessers.
Wird der Kristalldurchmesser kleiner, erh6ht sich der Radius der Durchbiegung und andersherum. Nur
im letzten Bereich, dort wo die Restschmelze nach der Trennung von Kristall und Nahrstab erstarrt ist,
wechselt die PG hin zu einer konkaven Durchbiegung. Fir die Quantifizierung der Durchbiegung wurde
fir die Dotierstoffstreifen, also das zeitliche Abbild der PG, jeweils der Abstand zwischen vordersten
und hinterstem Punkt eines Dotierstoffstreifens in Bezug auf die Wachstumsrichtung bestimmt. Dies
wurde fir eine Vielzahl an Kristallen durchgefiihrt und damit die Durchbiegung bzw. maximale
Durchbiegung der PG in Abhangigkeit von vr bestimmt. Das Ergebnis dieser Auswertearbeit ist in den
Diagrammen an Abbildung 2.8 dargestellt.

o [

Abb. 2.7: oben: IR-Ubersichtsaufnahme eines <100>-Kristalls mit konstanten 2 mm/min vT im DESO geziichtet, die farbigen

Linien markieren einzelne, ausgewdhlte PG-Verldufe.
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Abb. 2.8: Diagramme zur Auswertung der PG-Durchbiegung in Abhdngigkeit von vy, links: <100>- und <111>-Proben geziichtet
im DESO, rechts: <111>-Proben geziichtet im MESO.

Die Auswertung der PG-Durchbiegung zeigt, dass diese mit zunehmender vgr bzw. vr, sowohl im MESO
als auch im DESO und auch fiir beide Kristallorientierungen gleichermalien, abnimmt. Damit kann nun
zunachst einmal die prinzipielle Zunahme der Kernfacettenbreite mit dem Abflachen der PG-
Durchbiegung erklart werden. Wie bereits oben erwdhnt, unterscheidet sich das Temperaturfeld der
beiden Ofen signifikant, hieraus folgt, dass die PG-Durchbiegung im MESO gréRer ist und damit die
Kernfacette schmaler ausgebildet ist. Der Effekt ist zudem abhangig von vr, die Differenz der PG-
Durchbiegungen ist bei niedrigen vr groRer, bei hohen vr von 5 mm/min, gleichen sich die Werte aus
MESO und DESO allmahlich an. Prinzipiell ist auch zu beobachten, dass die Zunahme der
Kernfacettenbreite im MESO mit steigender vr wesentlich niedriger ausfallt als die im DESO. Eine
Erklarung steckt im prinzipiell unterschiedlichen Defekthaushalt der MESO- und DESO-Proben.
Wahrend bei den DESO-Proben ein Diinnhals zur Reduktion von Defekten, im Speziellen Versetzungen,
gezogen wird, ist das im MESO gar nicht moglich. Wie ebenfalls weiter oben erwéahnt, spielt die Anzahl
der vorliegenden Versetzungen aber eine kritische Rolle hinsichtlich facettiertem Wachstum. Sobald
Versetzungen im facet-Bereich vorliegen, entstehen Stufen in der Wachstumsfront, die eine mogliche
Unterklhlung der Schmelze drastisch herabsetzen, da keine Energie fir die Bildung eines
Flachenkeimes mehr bendtigt wird. Damit wird aus dem atomar glatten Wachstum ein atomar raues
Wachstum. Als Konsequenz werden die Facetten kleiner oder verschwinden ganz, das gilt
gleichermallen fir Kern- und Randfacetten. Aufgrund der Unvermeidbarkeit der
Versetzungsentstehung und -fortpflanzung in den MESO-Kristallen, fallt die Kernfacettenbreite hier
deutlich geringer aus und auch der Anstieg mit steigender vy ist lediglich geringfiigig.

2.1.5 Fluktuationen der Kernfacettenbreite

Im vorherigen Kapitel wurde bereits erwdhnt, dass bei Kristallen, die mit relativ geringen vr gezlichtet
wurden, unvorhersehbare Schwankungen der Kernfacettenbreite im Zlchtungsverlauf eingetreten
sind. Diese Schwankungen sind aperiodisch und konnen ursachlich keinen externen Einfliissen
zugeordnet werden. Um das Phanomen systematisch genauer untersuchen zu kénnen, wurden gegen
Ende des Vorhabenzeitraumes SaFari und im gesamten Vorhabenzeitraum SaFari Il <111>-Kristalle im
MESO prozessiert. Da das Phanomen nur bei niedrigen vt auftritt, wurden die Versuche auf vr von 0,5
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mm/min, 1 mm/min und 2 mm/min beschrdnkt. Zudem wurden bei einer Serie zudem alle 5 mm
Translationslange Lampenleistungspulse eingebracht (Reduktion um 30W fiir 5s) um den Einfluss der
Storung auf das Facettenwachstum bzw. die Facettenstabilitdt zu untersuchen. Im Ergebnis blieb, wie
zu erwarten war, die Kernfacettenbreite fur die Kristalle mit vr = 2 mm/min stabil (Beispiel s. Abb. 2.9).

Abb. 2.9: IR-Ubersichtsaufnahmen eines polierten und gedtzten <111>-Kristalls, prozessiert mit vr = 2 mm/min im MESO, die
Breite der Kernfacette bleibt tiber den Ziichtungsverlauf stabil.

Dagegen sind bei den Zichtungen mit vr = 0,5 mm/min die aperiodischen Schwankungen der
Kernfacettenbreite deutlich zuerkennen (s. Abb. 2.10).

Abb. 2.10: IR-Ubersichtsaufnahme eines polierten und geédtzten <111>-Kristalle, prozessiert im MESO bei vr = 0,5 mm/min. Die
Kernfacette lduft durch den gesamten Kristall, allerdings unterliegt die Breite aperiodischen Schwankungen.

Bei der Probe in Abb. 2.10 weist die Kernfacette zu Beginn der Zlichtung eine relativ geringe Breite von
ca. 1 mm auf, die schnell auf eine Breite von ca. 3 mm anwachst, ein stabiles Wachstum der Facette
wird allerdings nie erreicht, die Breite schwankt wahrend des gesamten Zichtungsverlaufs. Noch
massivere Schwankungen weist der Kristall in Abb. 2.11 auf. Hier bildet sich lber ca. zwei Drittel des
Kristallwachstums im Schnitt Gberhaupt keine Kernfacette aus, die dann entstandene Kernfacette
erscheint dann nur duBerst instabil. Dies kann einem instabilen Wachstum liegen oder an einer
extremen Verkippung der Kernfacette, die erst spat vom Randbereich her ins Zentrum des Kristalls
wachst. Dieser Fall ist allerdings eher unwahrscheinlich, da die Kernfacettenbreite beim Erscheinen
sehr starken Schwankungen unterworfen ist, die dann plotzlich und ohne erkennbaren Grund
verschwinden und sich im letzten mm des gewachsenen Kristalls eine stabile Kernfacette ausbildet.
Wahrscheinlicher erscheint, dass die dunkle, konkav gebogene Linie die PG darstellt und {iber einen
langen Zeitraum diese PG-Form stabil blieb, die das Ausbilden einer Kernfacette verhindert.
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Abb. 2.11: IR-Ubersichtsaufnahme eines polierten und geditzten <111>-Kristalle, prozessiert im MESO bei vr = 0,5 mm/min. Die
Kernfacette bildet sich erst spét im Kristallwachstum aus und unterliegt bis ca. 1 mm vor Kristallende sehr starken
Schwankungen.

Abbildung 2.12 zeigt einen Kristall, der ebenfalls eine instabile Kernfacette ausgebildet hat. Diese ist
zwar Uber das gesamte Wachstum, aber stark dezentriert ausgebildet. Dieses Phdnomen ist aus der
Literatur bekannt und liegt ursachlich in einer stark asymmetrischen Form der PG, die durch eine
ungenaue Zentrierung der Probe im Ofen hervorgerufen wurde.

Ein sehr dhnliches Bild ergeben die Ergebnisse der Zichtungsversuche mit vr = 1 mm/min. Auch hier
sind die Heizerpulse sehr gut zu erkennen (s. Abb. 2.13). Lediglich eine einzelne Probe aus dieser
Experimentserie mit jeweils identischen Ziichtungsparametern weist eine stabile Kernfacettenbreite
Uber die gesamte Kristalllange auf (Abb. 2.13a). Hier konnte die Facettenbreite durch die Heizerpulse
nur minimal beeinflusst eine Instabilitdt nicht hervorgerufen werden. Dagegen zeigt die Probe in Abb.
2.13b keinen Einfluss der Heizerpulse auf die Facettenbreite, die allerdings, wie typisch fiir diese vr,
Uber den gesamten Ziichtungsverlauf stark schwankt. Der Kristall in 2.13c bildet -dhnlich zum Kristall
in Abb. 2.11- erst spat im Wachstum eine Kernfacette aus und dann nur mit groen Schwankungen der
Breite und duRerst instabil. Die fir das Facettenwachstum bendtigte Unterkiihlung der Schmelze
konnte also nicht permanent aufgebracht werden. Die Dotierstoffstreifen belegen hier allerdings
eindeutig, dass die PG konvex geformt war, die PG-Form kann also nicht ursachlich fiir das Ausbleiben

der Kernfacette sein. Eine Bestimmung der vorliegenden Unterkiihlung bei den hier geziichteten
Kristallen wurde vom Projektpartner [ISB durchgefiihrt. Auf die Auswertung sei an dieser Stelle auf den
Abschlussbericht des Projektpartners verwiesen.

Abb. 2.12: IR-
Ubersichtsaufnahme  eines
polierten und  gedtzten
<111>-Kristall im
Ldngsschnitt, die
Kernfacettenbreite  nimmt
iiber den Kristallverlauf zu,
allerdings  unterliegt  sie
grofien Schwankungen und
bildete sich nicht mittig aus,
dies liegt an einer schlechten
Zentrierung der Probe im
Ofen. Daraus resultiert eine
stark asymmetrische Form
der PG.
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Abb. 2.13: IR-Ubersichtsaufnahmen polierter und gedtzter <111>-Kristalle, die gelben Késten markieren die Orte der
Heizerpulse; (a) zeigt stabiles Wachstum der Kernfacette, die Heizerpulse haben einen geringen Einfluss auf die Facettenbreite;
(b) die Breite der Kernfacette schwankt stetig und aperiodiscch, ein Einfluss der Heizerpulse kann nicht eindeutig festgestellt

werden; (c) zeigt ebenfalls Schwankungen der Facettenbreite bis hin zu einem kompletten Verschwinden und erneuten
Erscheinen der Kernfacette.
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2.1.6 Arbeitspaket 2: Vorbereitung, Durchfiihrung und Auswertung des Flugexperiments

Die Experimente, die im Rahmen der APs 1 und 3 durchgefiihrt und ausgewertet wurden dienen in
ihrer Gesamtheit als Grundlage des Flugexperiments. Da der Starttermin der TEXUS zu
Vorhabenbeginn nicht bekannt war und um so flexibel wie moglich agieren zu kénnen, wurden die
Experiment so geplant, dass in moglichst kurzer Zeit ein moglichst grofer Parameterraum abgedeckt
werden kann und damit moglichst viele Erkenntnisse gewonnen werden kdénnen.

Wie bereits oben erldutert, traten bei niedrigen vr von Imm/min oder weniger Fluktuationen in der
Breite der Kernfacette auf. Mit den Experimenten hier soll nun untersucht werden, was diese
Fluktuationen ausldst und beeinflusst. In erster Instanz wird die Zonenhdhe alles Ursache in den Fokus
genommen. Es wird angenommen, dass durch sich unterschiedliche Héhen die Stromungsmuster und
-geschwindigkeiten innerhalb der Zone @ndern. Durch die langsamen Ziehgeschwindigkeiten befindet
sich das System thermodynamisch in einem stabileren Zustand als bei hoheren Ziehraten, und es
kénnen daher Parameter gefunden werden, in denen Eingriffe in den Ziichtungsprozess vermieden
werden kdnnen. Eingriffe wie Leistungsanderungen zur Kontrolle der Zonenhéhe dndern immer die
thermischen Verhaltnisse und damit auch die tatsachlichen Wachstumsraten und Phasengrenzform.

Folgende Experimentparameter wurden aus diesem Grund festgelegt: Ziehraten von 0,5mm/min und
1mm/min bei 12 Umdrehungen pro Minute, Zonenhohen zwischen 14-16mm fir die eine Halfte der
Experimente und 10-12mm fiir die andere Halfte der Experimente, Experimente ohne weiteres
Eingreifen nach Start der Translation, sowie Experimente mit Variation der Heizleistung. Bei der
Heizleistungsvariation wurde teilweise moglichst graduell variiert und teilweise in gréberen
Inkrementen. Die Experimentserie an Kristallen mit den tatsachlichen Prozessparametern ist in Tabelle
1 zusammengefasst.

Tab. 2.1: Kristalle, die zur Auswertung des Kernfacettenwachstums herangezogen werden.

Ifd. Nr & ID | Zonenhéhe | Translation | Rotation | Eingriff wihrend der Ziichtung

201 14-16mm 1 12 Nein
202 14-16mm 1 12 Nein

Fir 10min -1W alle 30s, dann fir
203 14-16mm 1 12 10min +1W alle 30s

Fir 10min -1W alle 30s, dann fir
204 14-16mm 1 12 10min +1W alle 30s
205 14-16mm 0.5 12 Nein
206 14-16mm 0.5 12 Nein

Fir 20min -1W alle 60s, dann fir
207 10-12mm 0.5 12 20min +1W alle 60s

Fir 20min -1W alle 60s, dann fir
208 10-12mm 0.5 12 20min +1W alle 60s

Fir 10min -5W alle 150s, dann fiir
209 10-12mm 1 12 10min +5W alle 150s

Fir 10min -5W alle 150s, dann fiir
210 10-12mm 1 12 10min +5W alle 150s

Fir 20min -5W alle 300s, dann fiir
211 10-12mm 0.5 12 20min +5W alle 300s

Fur 20min -5W alle 300s, dann fir
212 10-12mm 0.5 12 20min +5W alle 300s
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Da sehr hohe Zieh- und damit auch Wachstumsgeschwindigkeiten mit zlichterischen und apparativen
Limitationen behaftet sind wurde das Augenmerk der Untersuchungen auch auf sehr langsame
Wachstumsgeschwindigkeiten gelegt. Es wurden hierzu ergidnzend Kristalle mit 0.5mm/min und
1mm/min geziichtet. Auch wenn diese Wachstumsraten zundchst wenig vielversprechend fir den
TEXUS-Flug erscheinen, da hier in der zur Verfigung stehenden Experimentdauer nur sehr wenig
auswertbares Kristallvolumen geziichtet werden kann, konnten fiir den weiteren Projektverlauf
bedeutende Beobachtungen gemacht werden. Neben den Parametern fir die Ziehgeschwindigkeit
wurde auch die Zonenhohe variiert. Bei Ziehraten von 2mm/min und hdher wurde in der
Vergangenheit beobachtet, dass die Zonenhéhe bei Nichteingreifen, also ohne Anderungen der
Heizleistung, kontinuierlich abnimmt. Um dies flir die hier verwendeten niedrigen Ziehraten zu
untersuchen, wurden auch Versuche gefahren, bei denen nach dem Starten des Vorschubs nicht mehr
in die Zlichtung eingegriffen wurde. Im Gegensatz hierzu wurden bei anderen Zlichtungen die Leistung
angepasst, um einen stabileren Verlauf der Zonenhdhe zu erhalten. Dazu wurde die Leistung erst
zuriickgefahren und anschlieBend wieder auf das Ausgangsniveau angehoben. Dies wurde sowohl so
kontinuierlich wie moéglich in den kleinstmdglichen Inkrementen vorgenommen, als auch in groReren
Leistungs- und Zeitinkrementen. Exemplarisch wurden hierzu die ZiichtungenS_201,S_205,S 207 und
S_212 in Abbildung 1.14 dargestellt.
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Abbildung 1.14: Exemplarischer Verlauf von Ziichtungen ohne Eingriff in die Ziichtung nach Start der Translation bei den
Proben S_201 und S_205. Die Proben S_207 und S_212 reprdsentieren die Gruppe der Proben, bei denen die Die Leistung
angepasst wurden, um den Verlauf der Zonenhéhe zu stabilisieren. Der Verlauf mit mdglichst kleinen und kontinuierlichen
Inkrementen wird von S_207 reprdsentiert, die gréberen Inkremente von S_212.
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Um die in Abbildung 1.14 dargestellten Ziichtungsverldufe auf die reelle Zonenhéhe zu untersuchen,
wurden aus den Zlichtungsvideos Einzelbilder extrahiert und die Zonenhohe vermessen. Dabei hat sich
gezeigt, dass bei Zlichtungen ohne Eingreifen die Zonenhohe viel héher als erwartet ausfallt. Nach
kurzem Einknicken zu Beginn des Ziehens steigt die Zonenhdhe im folgenden Verlauf stark an und
Ubersteigt den urspriinglich eingestellten und anvisierten Wert. Als Folge dieser Beobachtung wurde
fir die Zlichtungen mit Eingreifen beschlossen die Leistung zunachst zu senken und anschlieRend
wieder zu steigern. In Abbildung 2.15 werden die Verlaufe der Leistung mit den Verldufen der
Zonenhdhen aus der Videoauswertung gegeneinander geplottet. Fir S_201 und S_205, ohne
Eingreifen, ist der Anstieg der Zonenhdhe zu erkennen. Es wird hierbei die gewiinschte Zonenhdhe
zwischen 14-16mm deutlich Gberschritten und erst gegen Ende der Ziichtung wird der Zielwert
erreicht. Im Gegensatz dazu wird der Zielwert von 10-12mm Zonenhohe bei den Ziichtungen S_207
und S_212 deutlich besser eingehalten, wobei vordergriindig die groben Anderungen bei S_212 zum
besten Ergebnis gefiihrt haben.
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Abb. 2.15: Darstellung der Verldufe der Zonenh6he geplottet gegen die anliegende Lampenleistung. Bei S_201 und S205 ist
gut erkennbar, dass die Zonenhéhe nicht im gewiinschten Héhenintervall lag, die Proben S_207 und S_212 mit optimiertem
Leistungsprofil zeigen dagegen, dass der Zielwert von 10-12mm eingehalten werden kann, wobei die groben Anderungen als
beste Losung erscheinen.

Nach der Auswertung der Atzbilder konnte gezeigt werden, dass die reine Hohe der Zone nicht zu den
erwarteten Fluktuationen der Facettenbreite flihrt und dass ein Eingreifen gar die Fluktuationen weder
unterbindet noch verstarkt. Basierend darauf sollte weiterhin untersucht werden, ob und welcher Art
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der Effekt der variierenden Zonenhdhe ist und auch ob dies in irgendeiner Weise Fluktuationen der
Kernfacettenbreite beeinflusst.

Die Praparation der Proben S_201-212 auf der fiir u.a. dieses Vorhabens beschafften Poliermaschine
war erfolgreich. Die Qualitat der Politur flr die rontgentopographische Untersuchung (XRT) am [ISB
wurde fiir gut befunden, die Probenoberflichengiite vor und nach der Atze mit Wright-Jenkins
Defektatze entspricht den Anspriichen. Oszillationen der Facettenbreite konnten ebenfalls erfolgreich
beobachtet werden. Es wurde jedoch kein eindeutiger Zusammenhang zwischen
Leistungsverringerung in grolRen oder kleineren Schritten pro Zeiteinheit und beginnender Schwanken
der Facettenbreite festgestellt werden (s. Abb. 2.16). Trotz fehlenden externen Eingreifens beginnt die
Facette im oberen Bild zu oszillieren. Im mittleren und unteren Bild sind ebenfalls Oszillationen der
Facettenbreite zu beobachten, diese sind allerdings nicht mit den Zeitpunkten der Eingriffe zu

korrelieren.

fil ”“ fll ‘
(T

Abb. 2.16: Vergleich der Proben S_205 (oben, kein Eingreifen beim Ziichten), S_204 (Mitte, Anderungen in vielen kleinen
Schritten) und S_209 (unten, Anderungen in wenigen grofien Schritten). Trotz fehlenden externen Eingreifens beginnt die
Facette im oberen Bild zu oszillieren. Im mittleren und unteren Bild sind ebenfalls Oszillationen der Facettenbreite zu
beobachten, diese sind allerdings nicht mit den Zeitpunkten der Eingriffe zu korrelieren.
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Additiv wurde untersucht, ob die Durchbiegung der Phasengrenze, sowie deren Asymmetrie Einfluss
auf die beobachteten Oszillationen haben. Letzteres konnte an den vorliegenden Proben nicht
zweifelsfrei geklart werden. Es konnte jedoch am Ubergang von facet- zu off-facet-Bereich an einigen
Stellen dokumentiert werden, dass die Striations nicht dquidistant mit der Zahnung der Facette
zusammenlaufen (s. Abb. 2.17). Ob diese geometrische Abweichung zu Spannungen im Kristallgitter
und damit zu Defektbildung fiihrt muss ebenfalls weiter untersucht werden. Die beobachtete
Aufweitung der Striations im Bereich der Zahnung des Facettenrands fand unabhéangig von den
Oszillationen statt und kénnte somit ein unabhangiges Phanomen darstellen.
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Abb. 2.17: Ausschnitt der Probe S_210 im Bereich der Kernfacette. Im Bereich der Schwankungen der Facettenbreite laufen
die Striations aus dem off-facet-Bereich nicht dquidistant zur Zahnung der Kernfacette. Dies deutet auf Schwankungen in der
Wachstumsrate hin, die Untersuchung,ob diese Anderung ein Ausloser fiir die hier zu untersuchenden Defekte darstellt oder
getrennt gesehen werden muss, steht noch aus.

Im Rahmen von mehreren Vorversuchen und in enger Absprache mit der Projektleitung des Fraunhofer
IISB wurde der Parameterraum fiir das Flugexperiment auf TEXUS 59 bzw. die Bodenversuche in der
Flug-ELLI definiert. Es wurde entschieden, dass die erste Minute der Ziichtung mit 3mm/min, 4mm/min
oder 5mm/min gezogen werden. AnschlieBend wurde vr auf Imm/min reduziert. Durch die Phase
schnellen Ziehens zu Beginn der Ziichtung soll der Kristall moglichst schnell zu einem stabilen
Wachstumszustand gezwungen werden, da wahrend des Fluges nur eine sehr begrenzte
Experimentierzeit von insgesamt maximal 6 Minuten zur Verfligung steht. In der restlichen
Zuchtungszeit sollte mit Imm/min geziichtet werden, da nur hier oder mit langsameren Ziehraten in
den Vortests eine Oszillation der Facettenbreite beobachtet wurde. Es ist nicht moglich mit
langsameren Ziehraten oder ausschlieRlich mit 1mm/min zu ziichten, da in diesem Fall durch die Kiirze
der Mikrogravitationsphase zu wenig analysierbarer Kristall entstehen wiirde. Die Festlegung der
finalen Parameter fiir den Flug fand dann nach den PI-Tests im Januar 2023 in Oyten statt.

Aufgrund der angespannten politischen Lage in Europa sorgte eine Quarzglas-Knappheit fir
Verzogerungen in der Experimentvorbereitung sowie fiir Qualitatseinbullen beim Ampullenbau. Das
bezog sich weitestgehend auf die alleinige Verfligbarkeit von QG-Rohre mit HSQ-100-Qualitat anstatt
der sonst verwendeten HSQ-Reinheit. Diese Reinheitsangabe bezieht sich auf Restverunreinigungen
im QG, eine Reihe von Vortests in unserem Haus haben allerdings keine Einschrdankungen fir das
Experiment bei Verwendung von HSQ-100-QG gezeigt. Aus diesem Grund kann von einer
uneingeschrankten Vergleichbarkeit aller Experimente beider Vorhaben ausgegangen werden.
Wahrend den Vorbereitungen zu den Vor- bzw. sogenannten Pl-Tests in Oyten sowie zum
Ampullenbau fiir Experimente in Freiburg, musste festgestellt werden, dass samtliche Lieferanten fir
QG-Rohre und Prazisionsteile aus Glas, Lieferschwierigkeiten fir ebenjene haben. Um die
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Vorbereitung und Durchfiihrung des Flugexperiments aufgrund dessen nicht zu gefahrden, wurden
zunachst samtliche Restbestdnde des Standardlieferanten aufgekauft und im Rahmen der Pl-Tests
verbraucht. Durch die Knappheit des Ausgangsmaterials ist eine Selektion nach Qualitat der Rohre
nicht mehr moglich, was zu Schonheitsfehlern wie Schlieren, aber auch zu Ausschuss auf Grund
falscher Male jenseits der Toleranz fiihrt. Gleichzeitig wurde Material bei alternative Lieferanten
beschafft, qualitatsgeprift und verwendet.

Die zunachst fur Juli 2022 geplanten Pl-Tests in Oyten wurden kurzfristig durch Airbus D&S abgesagt
und zunachst in den Oktober und dann in den November 2022 verschoben. Im November ergab sich
vor Ort ein technisches Problem und die Flug-ELLI war damit nicht einsatzfdhig. Aus diesem Grund
mussten die Tests erneut verschoben werden und wurden letztendlich im Januar 2023 erfolgreich
durchgefiihrt.

Zwischen Juli und November konnten am KIF keine Experimente fiir SaFari Il durchgefiihrt werden, da
ein haustechnisches Problem groReren AusmaRes vorlag. Durch den Ausfall des primaren
Warmetauschers stand im gesamten Haus kein Kithlwasser zur Verfligung. Die Dauer des Ausfalls ist
begriindet in der Lieferkette der Ersatzteile, wurde der Auftrag der Reparatur Gber das technische
Gebaudemanagement an eine externe Firma vergeben.

Wahrend der Vorversuche hat sich, wie bereits oben mehrfach erlautert, herausgestellt, dass sich
Fluktuationen der Kernfacettenbreite vornehmlich bei Wachstumsraten von 1mm/min und darunter
ausbilden. Diese Wachstumsraten sind wahrend Laborversuchen ohne zeitliche Einschrankung
problemlos einzuhalten und es kénnen reproduzierbar auswertbare Kristalle geziichtet werden.
Einschrankend gilt jedoch, dass wahrend des Flugexperiments sehr wohl eine zeitliche Einschrankung
auf 6 min Mikrogravitationsphase existiert. Bei den erwdhnten niedrigen Wachstumsraten wiirde
unter TEXUS-Bedingungen nur sehr wenig auswertbares Kristallvolumen geziichtet werden. Des
Weiteren muss sichergestellt sein, dass sich das System zuverladssig in einem Zustand befindet, in dem
auch Kristallwachstum stattfindet. Aus diesem Grund missen die Ziichtungsparameter so gewahlt
werden, dass einerseits schnell Kristallwachstum erreicht wird, andererseits muss die Wachstumsrate
zuverlassig auf 1mm/min verringert werden kénnen damit Kernfacettenfluktuationen auftreten
konnen. Geringere Wachstumsraten als 1Imm/min wurden im Vorfeld schon ausgeschlossen, da
hierbei wie bereits erwahnt zu wenig Kristallvolumen wachst, um auswertbar zu sein. Um den
Parameterraum auszutesten wurden Experimente geplant, bei denen mit hohen vy begonnen wird und
nach einem gewissen Zeitraum die vt verringert und Uber die restliche Experimentzeit konstant
gehalten wird. Ebenso soll untersucht werden, ob das Zuschalten des rotierenden Magnetfelds eine
Stérung des Wachstumsprozesses darstellt, die zur Fluktuation der Kernfacettenbreite fiihrt. Als
gesamte Prozesszeit, in der Kristallwachstum stattfinden kann, stehen zwischen T=+160s und T=+440s,
also 280s Gesamtwachstumszeit zur Verfligung. Als Startwerte fir vr wurden 5, 4 und 3 mm/min
gewahlt, welche jeweils fiir 60s gehalten werden, bevor fiir die restlichen 220s des Experiments mit
1mm/min gezogen wird (Probe 1-3). Ob mehr Wachstum bei héheren Raten notwendig ist soll mit den
Proben 4-6 Uberprift werden. Der Einfluss des Magnetfelds auf die Kernfacette soll getestet werden,
indem fir 60s mit hohen Ziehraten geziichtet, dann fir die halbe verbleibende Zeit (110s) ohne
Magnetfeld und die restliche Prozesszeit von T=+330s bis T=+440s mit rotierendem Magnetfeld
geziichtet wird. Die Experimentparameter sind in Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden
werden..2 zusammengefasst und in Tabelle 2.3 mit den laufenden Probennummern verkniipft, sowie
Besonderheiten bei den Ziichtungen vermerkt.
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Tab. 2.2: Zusammenfassung der Experimentparameter vy, Dauer und Dauer sowie Zeitpunkt des Einsatzes eines RMF

Probe | Translation Start | Dauer [s] | Translation Ziichtung | Dauer Rot. Magnetfeld
[mm/min] [mm/min] [s] an/aus

1 5 60 1 220 aus

2 4 60 1 220 aus

3 3 60 1 220 aus

4 5 90 1 190 aus

5 4 90 1 190 aus

6 3 90 1 190 aus

7 5 60 1 110+110 | T:330s-440s
8 4 60 1 110+110 | T:330s-440s
9 3 60 1 110+110 | T:330s-440s

Tab. 2.3: Verkniipfung der Experimentparameter mit laufenden Probennummern, sowie Bemerkungen zum Verlauf der
jeweiligen Ziichtung

Probe | ID | Translation | Dauer | Translation | Dauer Rot. Bemerkung
Start [s] Ziichtung [s] Magnetfeld
[mm/min] [mm/min] aus/an
1 226 5 60 1 220 aus Zu viel Leistung,
EEPROM angepasst
2 232 5 60 1 220 aus ok
3 233 4 60 1 220 aus ok
4 234 3 60 1 220 aus ok
5 228 5 90 1 190 aus Fehler im Timerplan,
Leistung nicht
konstant
6 229 5 90 1 190 aus ok
7 230 4 90 1 190 aus ok
8 231 3 90 1 190 aus ok
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9 227 5 60 1 110+110 | T: 330s- | ok
440s

10 215 4 60 1 110+110 | T: 330s- | ok
440s

11 217 3 60 1 110+110 | T: 330s- | Ok, Vakuum-Intern-
440s Test

Nach dem Prozessieren der Proben und nach dem sie aus den Ziichtungsampullen entfernt wurden,
ist als Auffalligkeit gegenlber fritheren Ziichtungen ersichtlich, dass bis auf zwei Kristalle, alle an der
Nahtstelle gebrochen sind, an der die letzte untere und obere Phasengrenze bei der Resterstarrung
zusammengewachsen sind (s. Abb. 2.18). Des Weiteren sind die Kernfacetten auf den Bruchflachen als
kreisformige Strukturen erkennbar. Zusatzlich ist zu beobachten, dass sich die Facetten nicht immer
im Zentrum des gewachsenen Kristalls befinden.

e
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Abb. 2.18: Wihrend des Pl-Tests in Oyten bei Airbus D&S in der Flug-ELLI prozessierte Proben, nachdem sie aus den Ampullen
entfernt wurden. Fast alle Proben sind an der Nahtstelle, an der die obere mit der unteren Phasengrenze bei der Resterstarrung
zusammenwdchst, gebrochen. Bei allen gebrochenen Proben sind die Kernfacetten als Kreise erkennbar. Dabei beinhalten die
ldngeren Stabteile die gewachsenen und zu untersuchenden Kristallbereiche.

Zur Praparation der Kristalle wurden nur die Stabteile mit den gezlichteten Kristallbereichen
ausgewahlt, da auch in den industriellen Prozessen das Vorratsmaterial nach der Zichtung
verworfen/recycled wird. Der Sdgeschnitt wurde dabei so gelegt, dass die Kernfacette immer so prazise
wie moglich halbiert wurde. Dies war dank der sauberen Bruchflaiche gut erkennbar, was -im
Umbkehrschluss- nicht moglich gewesen ware, wenn die Kristalle nicht gebrochen waren. Die weiteren
Praparationsschritte, wie Planschiff, mechanische Politur und mechano-chemischen Politur sowie das
anschlieRende defektselektive Atzen machten dann die Wachstums- und Rotationsstreifen sichtbar.

In den folgenden drei Abbildungen (Abb. 2.19-2.21) sind die jeweils korrespondierenden drei Proben
der Vorversuchsreihe der Pl-Tests gemeinsam abgebildet. Dabei ist jeweils die héchste Start-vr (5
mm/min) als ,,A“-Probe abgebildet ist, die geringste (3 mm/min) als ,,C“-Probe. Die DIK-Bilder wurden
zudem lateral so platziert, dass jeweils die erste untere Phasengrenze fiir alle drei Proben auf einer
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Linie liegt. Alle Kristalle folgten der Erwartung insofern, dass die gewachsenen Bereiche kiirzer sind, je
geringer die anfangliche vr gewahlt wurde. Die langsten gewachsenen Bereiche entstanden, siehe auch
Abbildung 2.20, wenn anfangs tber 90s mit hoher vt geziichtet wurde. Ausgleichend sind allerdings
Bereiche mit niedriger vr kiirzer. Des Weiteren ist in Abbildung 2.20 auch bei keinem Kristall eine
Oszillation der Kernfacettenbreite erkennbar, vergleichbar zu Run 1, ,,A” in Abbildung 2.19. Dies wird
damit erklart, dass die anfanglich hohe Wachstumsgeschwindigkeit aufgrund der Tragheit des Systems
nur langsam abgebaut werden konnte und damit -trotz reduzierten Werten fiir vi- die ver auch im
spateren Verlauf des Kristallwachstums noch zu hoch fiir die Ausbildung der Fluktuationen war.

Der Einfluss des rotierenden Magnetfelds auf den wachsenden Kristall ist in Abbildung 2.21 dargestellt.
Hier wurde fir die halbe Dauer der niedrigen Ziehratenphase das rotierende Magnetfeld (RMF)
aktiviert, was in der Erwartung eine bessere Durchmischung der Schmelze, ein Abflachen der
Phasengrenzdurchbiegung und eine massive Stérung des Stromungsmusters beim Drehsinnwechsel
zur Folge haben sollte. Wahrend das Einschalten des Feldes durch eine sehr helle Linie in den
Dotierstoffstreifen eindeutig zu erkennen ist, sind die anderen erwarteten Effekte nicht zu
beobachten. Als Beispiel fiir die erwarteten Auswirkungen des Magnetfeldes sei hier auf Abbildung
2.22 verwiesen. Bei dieser Probe handelt es sich aus einem Kristall eines vergangenen ParSiWal-
Projekts, bei dem Partikeleinbau in Silizium untersucht wurde. Bei dieser konkreten Ziichtung wurde
durchgangig mit rotierendem Magnetfeld geziichtet, wobei der Drehsinn des Felds alle 8 Sekunden
geandert wurde. Dies ist durch den extrem starken Kontrast der Dotierstoffstreifen ersichtlich, ebenso
wie durch die Veranderung der Phasengrenzform von konvex hin zu einer ,W“-Form. Da diese
Erwartungen im aktuellen Projekt nicht erkennbar sind, jedoch auch kein offensichtlicher Grund hierfir
hervorsticht, wurde damit die Verwendung des Magnetfelds wahrend des TEXUS-Flugs
ausgeschlossen, da weder Oszillationen aufgetreten sind noch vollstdndig verstanden ist, warum das
Wachstum so stark vom Erwartungshorizont und vergangenen Ergebnissen abweicht.

Abbildung 2.19: Run 1 (A), 2 (B), und 3 (C). Es ist zu beobachten, dass erwartungsgemdfs mehr gewachsenes Kristallvolumen
entsteht, wenn initial mit héherer vr geziichtet wird. Ebenso ist in Run 1 (A), die zu untersuchende, gewiinschte Oszillation der
Kernfacettenbreite aufgetreten.
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Abb. 2.20: Run 4 (A), 5 (B) und 6 (C). Bei diesen Kristallen wurden initial fiir 90s statt 60s mit hoher vr geziichtet, wodurch im
Vergleich zu Run 1-3 mehr Kristallvolumen gewachsen ist. Allerdings steht damit im Vergleich zu Run 1-3 weniger Zeit fiir die
Phase niedriger vr zur Verfiigung, was sich in einem spdéteren Stabilisieren der geringeren Wachstumsrate éufSert, und ein
Grund sein kénnte, aus dem hier keine Oszillationen erkennbar sind.
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Abb. 2.21: Run 7 (A), 8 (B), und 9 (C). Wie bei den vorangegangenen Experimenten folgen die Kristalle auch hier der Erwartung
zum gewachsenen Volumen, jedoch verhilt sich der, wihrend der Magnetfeldphase gewachsen Kristall zwar zwischen den
Experimenten konsistent, aber weder eine Anderung im Strémungsverhalten noch Drehsinnwechsel des Felds sind ersichtlich.
Das Einschalten des Feldes ist, wie erwartet, deutlich durch die einzelne, krdftig helle Linie in den Dotierstoffstreifen zu
erkennen.

Abb. 2.22: PT_27 aus einem der ParSiWal-Vorhaben: gut sichtbare Dotierstoffstreifen (links) verursacht durch das rotierende
Magnetfeld und insbesondere dessen Drehsinnwechsel alle acht Sekunden. Die urspriinglich konvexe Phasengrenze flacht sehr
schnell ab und dndert ihre Gestalt zu einer , W“-Form.
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Basierend auf den gewonnenen Erkenntnissen aus diesen Vorversuchen wurden zusammen mit dem
Projektpartner die in Run 1 verwendeten Versuchsparameter fiir den Flugversuch gewahlt:

Beginn der Ziichtung mit 5mm/min fir 60s, danach 1mm/min fur die restliche Prozessdauer.

Da der Einfluss des Magnetfelds nicht komplett verstanden ist und sich auch nicht mit den
Beobachtungen aus friiheren Experimenten deckt, wurde beschlossen auf den Einsatz des rotierenden
Feldes wahrend der Zlichtung zu verzichten.

Die erste Missionsplanung fir TEXUS 59 sah den Start der Rakete fiir April 2023 vor. Mit dem dann
doch recht engen Zeitplan wurden die 10 bendtigten Proben bis zu ihrer Fertigstellung am 22.3.23
hergestellt. Die Proben in den Ampullen wurden wie in den Jahren zuvor per Spedition zu Airbus D&S
nach Oyten und anschlieBend weiter nach Esrange, Kiruna, Schweden transportiert. Vor Ort sollten sie
Ampullen dann in Halter von Airbus D&S eingesetzt, justiert und eingeklebt werden. Die Beschaffung
des Keramikklebers und das Einkleben in die Edelstahladapter selbst war immer Aufgabe von Airbus
D&S. Da der sonst verwendete Keramikkleber nicht mehr verfligbar war wurde ein neuer,
einkomponentiger Kleber auf Esrange getestet. Der neue Kleber besitzt zwar den Vorteil, dass er als
gebrauchsfertige Masse verfligbar ist, der alte Kleber musste aus Komponenten angemischt werden,
was ein gewisses Fehlerpotential besalR. Andererseits ist ein enormer Nachteil des neuen Klebers, dass
er im Gegensatz zum alten nicht in einer Hartereaktion fest wird, sondern physikalisch trocknen muss,
bevor er im Ofen fertiggehartet werden kann. Damit verbunden sind ein Ausquellen des Klebers, wenn
Restwasser beim finalen Harten verdampft, was bis hin zu Sprengungen des Klebers aus den Stahlteilen
fihren kann, wenn der generierte Wasserdampf nicht entweichen kann. Leider wurden wir seitens
Airbus D&S vor Kampagnenbeginn nicht Gber den Einsatz eines neuen, ungetesteten Klebers informiert
und Vortests zur Handhabung wurden ebenfalls nicht durchgefiihrt. All dies fiihrt zu einer enormen
Verlangerung der Vorbereitungsdauer, da nur Gber Zeit und unter leichtem Unterdruck das Trockenen
und Ausharten des Klebers stattfinden konnte.

Nach dem erfolgreichen Einkitten konnten die Vorversuche zur Lampenjustage vor Ort wie geplant
durchgefiihrt werden und die finalen Parameter fir das Flug-Timerprofil, sowie das 1g Referenzprofil
wurden festgelegt. Somit war von Pl-Seite am 20.04.2023 flight-readiness erreicht. Aufgrund der
politischen Folgen nach der Landung der Nutzlast der TEXUS 58 in Norwegen wurde kurzfristig
entschieden die TEXUS 59-Kampagne abzubrechen. Da das SaFari-Experiment bereits in
Flugkonfiguration war, ein baldiger Start allerdings unwahrscheinlich, baten wir darum, die ELLI in ihrer
flugfertigen Konfiguration vor Ort stehen lassen zu kénnen, um die Wiederholung aller Vorversuche
vor Ort zur Lampenjustage verhindern zu kdnnen. Leider wurde das seitens SSC abgelehnt. Das
Bewegen des ELLI-Moduls nach Oyten zurlick hatte zur Folge, dass ein komplettes neues Set an Proben
hergestellt werden musste. Das bedeutete, dass neue Kristalle vorbereitet und oxidiert werden
mussten und -ebenso wie die Kristalle fiir die Vorexperimente- musste auch Ersatz fiir das verbrauchte
Quarzglasmaterial beschafft werden. In der immer noch schwierigen Lage mit der Beschaffung von QG-
Teilen war dies mit 16 Wochen Lieferzeit verbunden. Da zu diesem Zeitpunkt als neuer Starttermin
September 2023 im Raum stand, wurde das zuséatzliche Material sofort bestellt um die Durchfiihrung
der Kampagne nicht zu gefahrden. Im Sommer wurde dann das Frithjahr 2024 als wahrscheinlicherer
Starttermin genannt. Nachdem das Material Anfang Oktober geliefert wurde, konnten die Ampullen
flir die nachste TEXUS-Kampagne erfolgreich zum 09.11. fertiggestellt werden. Aufgrund der
Erfahrungen mit dem unberechenbaren Keramikkleber vom April wurde entschieden, die Ampullen
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bereits im November bei Airbus D&S in Oyten zu zentrieren, um diese bereits dort mit Kleber zu fixieren
und damit die zeitlichen Ablaufe auf Esrange optimieren zu kénnen und planbarer zu machen.

Entgegen der Absprache mit Airbus D&S wurden wir am 22.12. 2023 dariiber informiert, dass unsere
Anwesenheit auf Esrange nicht erst ab dem 17.1.2024 erforderlich ist, sondern wir bereits am 8.1.
anreisen missten. Grund hierfir war die zeitliche Umstrukturierung der TEXUS 59 und 60 Fliige. Trotz
der sehr knappen Zeitspanne und der Weihnachtsfeiertage konnten wir eine Dienstreise ab dem
8.1.2024 nach Esrange organisieren. Aus Kostengriinden wurde die DR allerdings mit einer
Unterbrechung geplant, da unsere Vorversuche nur fiir den 9. und 10.1. angesetzt waren und eine
weitere Aktion zum SaFari-Experiment nicht vor dem 20.1. erwartet wurde. Aus diesem Grund wurde
die urspriingliche Dienstreise auf dem 17.1. belassen. Die kurzfristige Buchung der Fliige nach Kiruna
war allerdings mit erheblichen ungeplanten Kosten verbunden, vor allem da eine zweite und dritte
Reise nach Kiruna im Projektbudget eigentlich gar nicht vorgesehen war. Aufgrund der spaten
Rechnungsstellung seitens Reisebiiro und SSC Esrange kann die Uberschreitung des Gesamtbudgets
des Vorhabens zum Projektzeitpunkt noch nicht abgesehen werden.

Mit der Anreise am 8.1.2024 auf Esrange wurden die Vorbereitungen und die Durchfiihrung der TEXUS
59 Kampagne wieder aufgenommen. Bedingt durch den o.g. Transport des Equipments zuriick nach
Oyten und wieder nach Kiruna, musste die bereits im April 2023 justierte Lampe, auf deren
Leistungscharakteristik die 1g und ug Prozessparameter damals festgelegt wurden, durch eine neue
Lampe ersetzt werden, was eine Neubestimmung der Parameter notwendig machte. Hierflir wurden
mit den bereits im November bei Airbus D&S vorbereiteten Proben insgesamt 5 Prozessldufe
durchgefiihrt, wovon jeweils eine Probe als 1g Bodenreferenz und als 1g Bodenreferenz mit pg
Prozessparametern definiert wurde. Es wurden folgende Parameter definiert:

e Vorheizen vor Lift-off mit 475W

e Durchschmelzen und Ziichtungsstart mit 800W

e Nachheizen mit 250W, um ein zu schnelles Resterstarren der letzten Schmelzzone zu

verhindern.

Unverandert blieben:

e die Translationsrate mit 5mm/min fiir 60s (ab T +160s)

e Imm/min fur die restliche Experimentdauer (T +220s bis T+ 440s)

e die Rotationsrate mit konstant 12rpm

e die Starke und Dauer des Magnetfelds mit 7mT (aktiv von T +110s bis T +140s)

Diese Vortests zum Erreichen der flight readiness, wurden am 9.1. und 10.1. erfolgreich durchgefiihrt
und das KIF-Team konnte bis zum Hot Countdown wieder abreisen. Das einzige Ereignis, das jenseits
der Erwartungen stattfand, war die Zerstérung der Probenampulle wahrend der Vorheizphase des
dritten Vortests. Die zerstorte Ampulle ist in Abbildung 2.23 dargestellt. Im Bild A sind Ampullenteile,
sowie der Siliziumkristall zu sehen, an dessen oberen Ende ist ein hellerer Bereich zu beobachten ist,
an welchem die Siliziumoxidhaut abgeplatzt ist. Die vielen Einzelteile der Ampulle verdeutlichen mit
welcher Gewalt diese explodiert ist. Anhand der Bilder B bis D wird der Ubergang des Ampullenfusses
zum Rest des Hillrohrs aus verschiedenen Winkeln gezeigt, hierbei ist nichts offensichtlich, was
eindeutig zur Zerstorung der Ampulle gefiihrt haben koénnte. Im Bild E ist ein Bereich des
Ampullenfusses rot eingerahmt, der andere Lichtbrechung aufweist als das umgebende Material. Hier
lasst sich nur vermuten, dass bei der Herstellung der Ampulle aus nicht geklarten Griinden,
Restspannungen im Glas zuriickblieben, welche unter dem thermischen Stress des Aufheizens zum
Reilen der Ampulle gefiihrt haben kénnte. Als Konsequenz aus der Ampullenexplosion wurde die
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Flugprobe einem thermischen Stresstest unterzogen, um eine Explosion im Flug zu vermeiden. Nach
den Vorversuchen wurde flight readiness erreicht und es wurden auch keine durch die Explosion
verursachten Schaden an der Anlage gefunden, die den Flug hatten verhindern kénnen.

Abb. 2.23: Die explodierte Ampulle nach dem Entfernen aus der Anlage. Bild A zeigt den Kristall und die gréfsten Ampullenteile.
Am Kopfende des Kristalls ist zu erkennen, dass beim Zerbrechen auch die Oxidhaut des Kristalls stellenweise abgeplatzt ist.
Die Bilder B bis E zeigen den Ampullenfuf8 aus verschiedenen Blickwinkeln. Bereiche, bei denen unter Umstédnden
Restspannungen im Glas vermutet werden kénnten sind in Bild E rot markiert.

Das Ergebnis der Vortests und das tatsachliche Leistungsprofil wahrend des Fluges sind in Abbildung
2.24 aufgefiihrt. Ersichtlich sind die unterschiedlichen Leistungsverlaufe fiir Flug und Bodenreferenz.
Wahrend die Bodenreferenz eine Rampe zum Verringern der Lampenleistung aufweist, besitzt das pg
Leistungsprofil zwei Rampen. Zudem ist die erste Rampe ist mit -2,5 W/s steiler als die des Bodenprofils
mit 2,18 W/s. Die zweite Rampe des Flugprofils mit 0,1W/s dient zur Stabilisierung der Zonenhéhe
wahrend des Flugs, welche ohne diese Rampe konstant Uber die Dauer zunehmen wiirde. Die
unterschiedlichen Leistungsvorgaben fir 1g und pg sind notwendig, da aufgrund der fehlenden
Konvektion im Glaskolben der Lampe, diese unter pg heller brennt und signifikant mehr Warme
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produziert. Um diesen Effekt auszugleichen und Boden- und Flugprobe vergleichbar zu machen, muss
die Lampenleistung unter ug stetig reduziert werden.

Lampenleistung 1g vs. pgvs. Flug
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Abb. 2.24: Leistungsprofile des Experiments fiir 1g (blau), ug (orange) und der tatscichliche Verlauf wdhrend des Flugs (grtin).
Der Verlust der Lampenleistung und damit des Experiments bei T +175s ist deutlich erkennbar im Drop der Leistungskurve.

Der Start der TEXUS 59 verlief aus unserer Sicht, trotz langerer Holds im Hot Countdown, gut. Vor dem
Start und nach Erreichen von ug lief das ELLI-Modul nominell und unauffallig. Kurz bevor vr angelegt
werden sollte, ging allerdings die Lampe aus und die zuvor stabile Zone kristallisierte unkontrolliert.
Ein erneutes Starten der Lampe war nicht moglich. Der Leistungsverlust der Glihbirne und damit der
Abbruch des Experiments wahrend des Flugs ist im dritten Leistungsgraphen dargestellt. Aus zum
Berichtszeitpunkt nicht bekannten Griinden stieg der Strom bei T +175s so stark an, dass die beiden
Sicherungen des Hochvoltbatteriepacks durchbrannten, was den totalen elektrischen Leistungsverlust
und somit auch das Scheitern des Experiments zur Folge hatte. Durch den Abbruch des Experiments
zu diesem Zeitpunkt steht kein kontrolliert gewachsenes Kristallmaterial zur Charakterisierung zur
Verfligung. Die Resterstarrung der Zone ohne Heizleitung, bevor der Kristall wachsen konnte, ist flr
eine Auswertung nicht nutzbar, da aus dem bisherigen Projektverlauf bekannt ist, dass die zu
untersuchenden Phdanomene nur bei sehr langsamen, kontrollierten Wachstumsraten vorkommen und
nicht bei den hohen Wachstumsraten die entstehen, wenn der Kristall so schnell erstarrt wie es
physikalisch moglich ist, dem Zustand der beim Resterstarren der Zone herrscht. Es ist daher nicht mit
weiteren Ergebnissen aus dem Flugexperiment zu rechnen.

Aufgrund der Stilllegung der Labore am KIF in der Zeit der Durchfiihrung der TEXUS 59 Mission, konnten
nach der Riickkehr des wissenschaftlichen Teams von Esrange am 19.2.2024 auch keine Laborarbeiten
in Freiburg mehr durchgefiihrt werden. Das betrifft sowohl die préparative Bearbeitung der bereits auf
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Esrange prozessierten Proben, was eine Analyse bzw. Charakterisierung derer unmaoglich macht, als
auch die Durchfiihrung weiterer Bodenexperimente zur Klarung der wissenschaftlichen Fragestellung
des Vorhabens. Eine genauere Erlduterung hierzu ist in Kapitel 4 dieses Berichts zu finden.

2.2 Wichtige Positionen des zahlenmaBigen Nachweises

Die Personal- und Sachmittel erklaren sich aus den in den vorhergehenden Abschnitten beschriebenen
Experimenten und deren erzielten Ergebnissen sowie den Dienstreisen. Die Reisemittel wurden
maRgeblich und wie im Antrag beschrieben fiir die Vorbereitung und Durchfiihrung des TEXUS-
Experiments eingesetzt. Die umfassende Teilnahme an Konferenzen, im Besonderen internationale
Tagungen, war durch die anhaltende, pandemische Lage aufgrund CoVid-19 nicht umsetzbar.

Die mehrfache Verschiebung der TEXUS-Kampagne hat zusatzliche Kosten in den Positionen Personal
(0812), Verbrauchsmittel (0843) und Dienstreisen (0846) in signifikanter Héhe verursacht.

Eine detaillierte Aufstellung der verausgabten Mittel ergibt sich aus dem Verwendungsnachweis. Zum
Berichtszeitpunkt war die bewilligte Laufzeit des Vorhabens noch nicht abgeschlossen, d.h. das
Projektende zum 31.5.2024 noch nicht erreicht. Aufgrund der personellen Situation musste neben dem
fachlichen Abschluss auch mit den Arbeiten zum administrativen Abschluss inkl. der finanziellen
Nachweise, bereits vor Projektende begonnen werden. Buchungen in den Positionen 0812 (Personal)
und 0846 (Dienstreisen) standen zum Berichtszeitpunkt noch aus. Aus diesem Grund konnte die
Projektleitung die Beleglisten und den Verwendungsnachweis nur fiir Buchungen bis zum 15.04.2024
prifen. Alle spateren Buchungen missen von noch zu bestimmenden Personen der
Universitatsverwaltung geprift und in die Beleglisten und Nachweisdokumente eingetragen werden.

2.3 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Die erreichten Fortschritte zum Verstindnis der Facettenbildung und Defektentstehung in
hochdotierten Siliziumkristallen sind erst durch die Durchfiihrung des Vorhabens ermdéglicht worden,
da das KIF ohne die finanzielle Forderung des DLR/BMWHK die Forschungsarbeiten nicht hatte
durchfiihren kdnnen.

Die detaillierte Verwendung der Mittel ergibt sich ebenfalls aus dem Verwendungsnachweis.

24 Verwertung der Ergebnisse

Das hier durchgefiihrte Vorhaben SaFari Il hat wesentlich dazu beigetragen, das grundsatzliche
Verstandnis zur Bildung von Facetten wahrend des Kristallwachstums von Halbleitern zu vertiefen und
technologische Vorschlage zu erarbeiten, um eine Kostensenkung bei der Kristallherstellung Gber eine
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Ausbeuteerhdéhung zu erreichen. Basierend auf den hier erzielten Erkenntnissen konnten Diskussionen
mit den einschlagigen deutschen Halbleiterfirmen gefiihrt werden. Diesen Part hat federfiihrend unser
Projektpartner IISB ibernommen.

2.5 Fortschritte an anderer Stelle

Im Vorhabenzeitraum wurden keine wissenschaftlich-technischen Erkenntnisse in Form von
Publikationen, Patenten oder Konferenzbeitragen bekannt, die sich mit der Bildung, Fortpflanzung,
Oszillation, usw. von Facetten oder dem Defekthaushalt im Zusammenhang mit Facetten beschaftigen.

2.6 Erfolgte und geplante Veroffentlichungen

Aufgrund der SchlieBung des Lehrstuhls und damit verbundenen Auflésung der Arbeitsgruppe sind
keine Kapazitdten mehr in Freiburg vorhanden die Ergebnisse des Vorhabens zu veroéffentlichen. Das
Scheitern des Flugversuchs beschrankt des wissenschaftlichen Outputs auf die Bodenexperimente. Die
Veroffentlichung dieser wird unser Verbundpartner und -fliihrer Fraunhofer 1ISB Gibernehmen.
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3. Erfolgskontrollbericht

Die Ergebnisse des Projektes sind im Bereich der Grundlagenforschung an angewandten, industriell

wichtigen Materialien mit Proben im LabormaRstab gewonnen worden.

3.1 Schutzrechte
Es wurden keine Schutzrechte beantragt.

3.2 Wirtschaftliche Erfolgsaussichten

Direkte Einnahmen aus Lizenzen etc. gab es nicht und sind nicht zu erwarten, da es sich um
Grundlagenforschung handelt. Eine Priifung der Ubertragung auf die Produktion verkauflicher
Produkte ist Bestandteil der Arbeitspakete des Projektpartners 1ISB und daher deren Abschlussbericht
zu entnehmen. Des Weiteren sind die veroffentlichten Ergebnisse als Grundlage fir zukinftige
industrielle Methoden nutzbar.

33 Wissenschaftliche und technische Erfolgsaussichten

Es ist geplant, die Ergebnisse des Projekts in Beitrdgen auf wissenschaftlichen Konferenzen sowie
referierter Veroffentlichungen der Offentlichkeit zuginglich zu machen. Zusitzliche sollen
wissenschaftliche Ergebnisse aus dem Projekt in Veroffentlichungen und Vortrdagen in den nachsten
Jahren publiziert werden. Aufgrund der SchlieBung der Kristallographie an der Universitat Freiburg mit
Ende dieses Vorhabens ist die Teilnahme an Tagungen und damit der Ergebnisprdsentation nicht mehr
vorgesehen. Die Ergebnisvorstellung wird der Verbundfiihrer Fraunhofer 1ISB libernehmen. Prinzipiell
sollen die Ergebnisse aber im Rahmen mehrerer nationaler und internationaler Konferenzen und
Seminare veroffentlicht werden.

3.4 Wissenschaftlich-technische Ergebnisse

Die wissenschaftliche-technischen Ergebnisse bilden die Grundlage bzw. kénnen bericksichtigt
werden fir weiterflihrende Projekte in den Bereichen der Kristallzlichtung technologisch wichtiger
Halbleiter.
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4. Arbeiten, die zu keiner Losung gefiihrt haben

Der Bewilligung des Projekts zu SaFari Il war die erfolgreiche Evaluation des SaFari-Experiments im
Rahmen der ESA-Kampagne CORA vorangegangen. Damit war Teilnahme an einer ESA-TEXUS-Mission
mit einem Experiment geplant. Im Laufe des Vorhabens wurden alle Arbeiten insofern erfolgreich
durchgefiihrt, so dass die Planung, Vorbereitung und Durchfiihrung des Flugexperiments auf TEXUS 59
im Februar 2024 ermoglicht wurde. Aufgrund eines technischen Problems des ELLI-Moduls wurde das
Experiment frih im Flugverlauf ungewollt abgebrochen und liel§ sich nicht wieder starten. Damit war
das Flugexperiment nicht erfolgreich.

Alle Arbeiten zur Vorbereitung des Fluges wurden seitens KIF erfolgreich durchgefiihrt.

Nach der Riickkehr von Esrange nach Freiburg am 18.2.2024 standen uns an der Kristallographie der
Uni Freiburg Uberraschenderweise sowohl die Labore zur Probenpraparation als auch zur
Probenprozessierung nicht mehr zur Verfligung. Aufgrund des Platz- bzw. Laborbedarfs einer anderen
Professur der Fakultdt wurde die Poliermaschine von ihrer Labor-Infrastruktur (Druckluft, Wasserzu-
und -ablauf, Abscheidebecken) in unserem Praparationslabor getrennt und im abgebauten Zustand in
einen anderen Raum ausgelagert. Hier war die Maschine allgemein und fir die Vorhabenzwecke nicht
mehr nutzbar. Die Flugprobe selbst war zwar nicht auswertbar, allerdings konnten so auch keine
Referenz- und Bodenproben mehr prapariert und ausgewertet werden. Zudem wurden auch die
Netzteile und die gesamte Steuerung der Boden-ELLI ohne Absprache entfernt, so dass damit weder
eine Prozessierung der restlichen Proben, noch die Herstellung neuer Proben, noch eine Praparation
derer moglich mehr.

In Absprache mit dem Dekanat wurden Projektpartner und Drittmittelgeber dariber informiert, dass
die Projektarbeiten unsererseits 3 Monate vor Projektende eingestellt werden mussten.

5. Prasentationsmaoglichkeiten fiir mégliche Nutzer

s. Abschnitt 3.2 und 3.3

6. Einhaltung der Ausgaben- und Zeitplanung

Die Zeitplanung fiir die Vorversuche zum Flugexperiment auf TEXUS 59 wurde vollumfanglich
umgesetzt und eingehalten.

Die Projektmittel wurden zweckgebunden eingesetzt, allerdings wurde das Budget fir die
Dienstreiseplanung vermutlich deutlich tUberzogen, da fiir die Durchfiihrung des Flugexperiments
insgesamt 3 Anreisen nach Esrange notwendig waren, sowie 3 Reisen nach Oyten zu Airbus D&S zur
Vorbereitung des Flugversuchs.

Da das Ende der Vorhabenlaufzeit zum Zeitpunkt der Berichtserstellung noch nicht erreicht war und
ebenso noch nicht alle Buchungen im Vorhaben abgeschlossen waren, kann die Projektleitung die
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Nachweise fiir die Verwendung der finanziellen Mittel nicht abschlieBen. Lediglich die Buchungen bis
15.4.2024 konnten von der fachlichen Projektleitung am KIF geprift werden. Den endgiltigen
Abschluss und damit die Erstellung der Verwendungsnachweise und Beleglisten muss die
Administration der Universitat Freiburg ibernehmen.

Wie bereits in Abschnitt 4 erwahnt, konnten sie Projektarbeiten aufgrund des Verfiigbarkeit der Labore
am KIF in den letzten 3 Monaten der Vorhabenlaufzeit nicht durchgefiihrt werden.
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