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Il Rahmenbedingungen
1. Aufgabenstellung

Das Ziel des Vorhabens bestand in der Anwendung des ,Hot-Wall* Chemical Vapour Depo-
sition (CVD)-Verfahrens zur Herstellung von defektarmen, hochreinen und p-Typ leitenden
Epitaxieschichten aus Siliciumcarbid (SiC) fur elektronische Bauelemente. Zur Erreichung
des Zieles war es notwendig, fur die horizontale Hot-Wall Niederdruck- CVD Anlage die
Abscheideparameter (Temperatur, Arbeitsdruck, Partialdampfdriicke der Prozessgase und des
Dotierstoffes, Tragergasflul?) zu ermitteln, um Epitaxieschichten mit definierter Schichtdicke
und homogener Ladungstragerkonzentration abscheiden zu kdnnen. Der Schwerpunkt des
Vorhabens lag in der Erforschung der Zusammenhange zwischen den technologischen Para-
metern, der Konzentration der eingebauten Dotierelemente und den elektrischen und struktu-
rellen Eigenschaften der abgeschiedenen Schichten. Im Ergebnis dieser Untersuchungen soll-
ten technologische Ablaufe zur Abscheidung von reinsten und p-Typ leitenden Schichten
entwickelt werden. Ausgehend von der Bestimmung der Parameter zur Abscheidung von
hochreinen SiC-Schichten mit einer Grunddotierung<dmx10“ cm® und geringen Defekt-
dichten auf Substraten von 35 mm Durchmesser bestand die Aufgabe p- leitende Schichten
mit gezielt eingestellter Akzeptorkonzentratiom{Np = 5x13° cm® — 2x13° cm®) auf SiC-
Substraten bis 51 mm Durchmesser abzuscheiden und zu charakterisieren.

Im Verlaufe des Vorhabens sollten p-Typ Epitaxieschichten an den Industriepartner SICED
GmbH & Co. KG, Erlangen, zur Charakterisierung und zur Wertung ihrer Eignung in neuarti-
gen Bauelementen tUbergeben werden.

Ein Ziel in diesem Vorhaben bestand darin, dem Industriepartner einen Vergleich zwischen
dem Hot-Wall CVD Verfahren mit dem bei ihm eingesetzten Cold-Wall CVD- Verfahren zu
ermdglichen. Dies sollte erreicht werden durch die Abscheidung und Charakterisierung von
dicken Epitaxieschichten. Das Ergebnis der Charakterisierung gestattet eine Aussage uber die
Verwendbarkeit der Hot-Wall Schichten fir die Bauelementeentwicklung. Es liefert grund-
satzliche Aussagen Uber die Potenz des CVD-Verfahrens mit dem Ziel eine Entscheidungs-
unterstitzung bei der Anwendung von CVD Techniken zur Herstellung von Schichten fur
Hochvoltbauelemente zu geben.

2. Voraussetzungen

Die Hot-Wall Variante bei der CVD von SiC wurde 1997 erstmals publiziert [1] und 1998
waren die ersten kommerziellen Anlagensysteme verfluigbar. Zum Zeitpunkt der Antragstel-
lung und zu Beginn der Arbeiten am Projekt war die Hot-Wall Anlage VP508 das einzige
System dieser Art in Deutschland.

Von groRem Vorteil fur die Projektbearbeitung waren die umfangreichen SiC Materialkennt-
nisse, welche im vorausgegangenen Projekt zur SiC Einkristallziichtung im IKZ erarbeitet
worden sind. Zur Umsetzung der Zielsetzung stand die vielfaltige analytische Ausstattung und
das personelle know how im IKZ zur Verfugung.

Da das IKZ einer der ersten Nutzer der Hot-Wall Technologie war, konnte nur in begrenztem
Umfang auf Erfahrungen anderer Gruppen und auf Literaturquellen zurtckgriffen werden.



3. Planung und Ablauf

Das Vorhaben wurde weitgehend entsprechend der Zeitplanung des Antrages bearbeitet. Die

Hot-Wall CVD-Anlage wurde zur Bearbeitung zweier Projekte benutzt. Zeitgleich zum Pro-

jekt des IKZ nutzte die SICED GmbH die Anlage, um n-leitende Schichten fur ihr BMBF
Projekt zu entwickeln. Im letzten Projektjahr wurden die Arbeiten, in Abstimmung mit dem
Projekttrager, fur 10 Wochen ausgesetzt, da die SICED einen zuséatzlichen dringenden Bedarf
an der Hot-Wall CVD-Kapazitat an das IKZ herangetragen hatte. Um diese Zeit ist das IKZ-
Projekt kostenneutral verlangert worden.

Zu Beginn des Vorhabens mufdten die Parameter zur Abscheidung von reinen Schichten und
die Moglichkeiten der Hot-Wall Technologie hinsichtlich Abscheiderate, Schichtdickenho-
mogenitat und Hintergrunddotierung ermittelt werden.

Die Charakterisierung der Oberflachenstruktur der SiC Substrate und die Entwicklung einer
Technologie zur Erzeugung storschichtfreier Oberflachen war eine Voraussetzung zur Ab-
scheidung defektarmer Schichten.

Nach den Einbau der Aluminium-Quelle und der Konditionierung der CVD-Anlage wurden
p-leitende Schichten abgeschieden sowie der Dotierungseinbau und die Homogenitat mit
elektrischen und spektroskopischen Methoden untersucht. Es wurden verschiedene Methoden
zur rontgenografischen Charakterisierung auf ihre Eignung und Aussagefahigkeit untersucht.
Eine Anzahl von Schichten wurden beim Industriepartner elektrisch charakterisiert und auf
ihre Bauelementeeignung getestet.

Mit der Abscheidung und Charakterisierung von hochdotierten p-Schichten wurden Aussagen
Uber die feste Loslichkeit von Aluminium und die kristalline Perfektion erzielt. Es wurde ver-
sucht eine Korrelation zwischen den technologischen Parametern bei der Abscheidung und
der Lebensdauer von Minoritatsladungstragern herzustellen.

4. Internationaler Entwicklungsstand

Wahrend der Bearbeitungszeit des Vorhabens fanden jahrlich internationale SiC- Konferen-
zen statt. Auf den Spezialistentreffen wurde deutlich, daf3 die Hot-Wall CVD eine Schlissel-
technologie zur Herstellung von Epitaxieschichten darstellt. Die Abscheidung von p-leitenden
Schichten und von p-n-Ubergéngen fiir zukiinftige bipolare Bauelemente im Hochvoltbereich
(U>3 kV) waren dabei ein Schwerpunkt. Neben den Aktivitaten am Institut fur Kristallziich-
tung wurden zu dieser Problematik umfangreiche Arbeiten an der Universitat in Linkoping,
den Firmen ACREO AB, OKMETIC AB in Schweden, am Institut National Polytechnique de
Grenoble, Frankreich, bei der Firma CREE, USA, und der Kyoto Universitat, Japan, durchge-
fuhrt. Die Tendenzen bei der Epitaxie gehen dabei eindeutig zur Hot-Wall Technologie in
horizontalen multiwafer- Anlagen (AIXTRON, EMCORE) und vertikalen Reaktoren
(-.Chimney“-Reaktoren) (Universitat Linkdping, Kyoto Universitat). Um die fir hohe Sperr-
spannungen erforderlichen dicken Schichten in vertretbaren Zeiten abscheiden zu kdnnen,
wird durch die Erh6hung der Abscheidetemperaty T600°C die Abscheiderate auf Werte

> 20 um /h eingestellt. Wahrend sich der internationale Entwicklungsstand bei der Abschei-
dung von n-leitenden Schichten, die CVD- Anlagenentwicklung und der Stand bei unipolaren
Bauelementen seit der europaischen SiC Konferenz ICSCRM2002 dynamisch entwickelt hat
(Produktionseinfihrung von Schottky-Dioden, durch Infineon und CREE), hat sich der Stand
bei der Entwicklung p-leitender Schichten fur bipolare Bauelemente nicht gravierend veran-
dert. Die Ergebnisse aus dem Projekt des IKZ bestimmen das internationale Niveau mit und
prasentieren den gegenwartigen Entwicklungsstand.
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5. Kooperationspartner

Um das Gesamtziel des Vorhabens zu erreichen sind intensive Kooperationen mit der SICED

GmbH, der Universitat Erlangen, Angewandte Physik, Dr. G. Pensl, der Universitat Pitts-
burgh, Fak. fir Physik und Astronomie, Prof. W.J. Choyke, der Friedrich-Schiller-Universitat
Jena, Inst. fir Festkorperphysik, Dr. U. Kaiser, und der Brandenburgischen-Technischen Uni-
versitat Cottbus, Physik-Sensorik, Prof. D. Schmeil3er, aufgebaut worden.

Analytische bzw. technologische Fragestellungen wurden als Auftrége an Dritte vergeben:
RTG-Mikroanalyse, Berlin, SIMS- Untersuchungen

Labor fur Elektronenmikroskopie, Halle —-TEM- Untersuchungen

NOVASIC, Frankreich, mechano- chemische Waferpraparation

Parallel zu dem Vorhaben wurde bei der SICED GmbH ein Projekt zur Entwicklung von n-
leitenden SiC Schichten fir elektronische Hochleistungsbauelemente bearbeitet. CVD-
Schichten flr dieses Projekt wurden zum Teil in der Hot-Wall CVD-Anlage des IKZ gewach-
sen. In einem Unterauftrag der SICED wurden diese Schichten im IKZ charakterisiert. Bei der
Untersuchung der Schichten und der Wertung der Mel3ergebnisse aus beiden Projekten fand
eine sehr enge Zusammenarbeit zwischen den Partnern statt.



[l.a Darstellung der Ergebnisse
1 Préaparation von 4H-SiC (0001) Substratoberflachen
1.1  Mechanische Substratpraparation

Als Substrate wurden 35 mm (SiCrystal AG, Erlangen) und 51mm 4H-SiC Wafer, (CREE,

STERLING, beide USA), Si-Seite mit 8° Fehlorientierung in 0%, Stickstoff dotiert,
verwendet.

Da die Substratwafer ein kostenintensiver Faktor in diesem Projekt waren, wurden sie
mehrfach als Substrate eingesetzt. Dazu war es erforderlich, nach der Charakterisierung der
Schichten, diese durch Lappen und Polieren wieder zu entfernen. Im Rahmen dieses Projektes
ist eine Technologie zum Recycling von SiC Wafern entwickelt worden. Durch die Aufein-
anderfolge von Lapp- und Polierschritten mit verschieden grof3en Lapp- und Polierkdrpern
und reduzierten Driicken bei der Bearbeitung sind Waferoberflachen mit einer Rauhigkeit von
Rs=0,3t0,1nm und einer Stoérschicht < 20 nm erzeugt worden. Die Storschichten, die bei den
einzelnen Praparationschritten entstanden sind, wurden mit electron channeling pattern (ECP)
im Rasterelektronenmikroskop (REM) charakterisiert. Durch Abbildungen im Transmissions-
elektronenmikroskop (TEM) wurden den entsprechenden ECP-Kontrasten Stérschichtdicken
zugeordnet. Die Abbildungen 1.1 a-d zeigen ECP- Kontrast- und TEM-Abbildungen von
unterschiedlichen Praparationsschritten. Die entsprechenden Bearbeitungsparameter sind in
Tabelle 1.1 zusammengestellt.

s

(a) (b) (c) (d)
Abb.1.1 a-d: ECP- Kontrast- und TEM Bilder (Querschittspraparation) von 4H-SiC Wa-
feroberflachen nach unterschiedlichen Praparationsschritten (Tab. 1.1)

Aus der Gegenuberstellung der ECP-Kontrastverhaltnissen mit den im TEM bestimmten
Storschichtdicken an identischen Proben, konnte das Kontrastverhalnis in Abhangigkeit von
der Storschichtdicke geeicht werden.

Wie sich das Kontrastverhaltnis einer bearbeiteten Oberflache zu einer storschichtfreien,
gewachsenen Oberflache mit den einzelnen Praparationsschritten verandert, ist in Abbildung
1.2 dargestellt. Die Differenz im ECP Kontrast zwischen der gewachsenen und, der H
geatzten Oberflache ist auf die h6here Rauhigkeit der geatzten Oberflache zurtickzufihren.
Die als Ergebnis dieser Untersuchungen erhaltene Eichkurve, ECP-Kontrastverhaltnis zu
Storschichtdicke, zeigt Abbildung 1.3.



Tabelle 1.1: Bearbeitungsparameter und Oberflachencharakteristik von 4H-SIiC Substraten

(siehe Abb. 1 a-d)

a b c d
Diamantkorn 1pum 1pum 0,25 um 1pum
Pressdruck 80 pcny? 40 peny? 40 peny? 40 pcny?
H.,/CsHs-Atzen ; ; ; T: 1550°C, t: 30 min.
max. Stor- <40 nm <30 nm <20 nm nicht sichtbar
schichtdicke
ECP- 44 % 48 % 58 % 95 %
Intensitatsver-
haltnis
100

ECP Kontrast (%)

80
60
40
20 I I

SiC

lpm

Ium 0,25 pym H2 atzen

(as grown) (80 p/cm2) (40 p/cm2) (40 p/cm2) (1550 °C)

Bearbeitungsschritt

Abb. 1.2: ECP- Kontrast von 4H-SiC (0001) Substratoberflachen als Funktion der
Praparationsschritte im Vergleich zu einer gewachsenen, ungestorten 4H-SiC Oberflache
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Abb. 1.3: Experimentelle Eichkurve, ECP- Kontrastverhaltnis als Funktion der Stor-

schichtdicke auf 4H-SiC (0001) Substraten



Die Abbildung von ECP Mustern im REM ist ein zerstérungsfreies Charakterisierungs-

verfahren, das bei Raumtemperatur und mit geringem experimentellen Aufwand durchgefuhrt
werden kann. Im Ergebnis dieser Untersuchungen wurde ein Werkzeug erhalten, mit dem
innerhalb dieses Projektes auf einfache Weise, in kurzer Zeit und ohne die fur TEM-

Untersuchungen erforderliche aufwendige Materialpraparation, eine quantitative Aussage
Uber die kristalline Perfektion von Substratoberflachen getroffen werden konnte.

1.2. Mechano- chemische Praparation

Das Atzen der Substrate mit Wasserstoff hat den Nachteil, daR auch die SiC- Oberflachen der
Suszeptorbauteile geétzt, und damit deren Lebensdauer reduziert wird. Da der Suszeptor ein
sehr kostenintensiver Faktor beim CVD ProzeR ist, wurde versucht, auf das AtzgcimsH
Gasgemisch weitgehend zu verzichten. Durch eine Kombination aus mechanischer und che-
mischer Oberflachenpréaparation (MCP) sollte eine weitere Reduzierung der Rauhigkeit sowie
der Oberflachenstorschicht erreicht werden.

Im AnschluB an den Polierschritt mit 1 um Diamantkorn und 40 %pAmpressdruck wurde
versucht, die Oberflache unter Ausnutzung chemischer Reaktionen weiter zu glatten und die
Storschicht vollstandig zu entfernen.

Da die in der Literatur [4-6] vorgestellten Puffergemische (pH 10-12) auf der Basis von
NaOH-Citrat unter Zugabe von,8, bei htheren Temperaturen instabil sind, wurden Expe-
rimente mit 0,1 n Natron- und Kalilauge durchgefuhrt. Als Poliermittel wurde Nalco 2360
(Fa. Bucher) mit einer SKX6rnung von 200 nm eingesetzt. Als Parameter bei der Praparati-
on wurden pH-Wert, Temperatur, Anpressdruck und Rotationsgeschwindigkeit variiert.

Eine zufriedenstellende Atzpolitur wurde in einem alkalischen Medium von pH 12 unter Zu-
gabe von HO, im Temperaturbereich von 30°C-50°C erzielt. Die Parameter Geschwindigkeit
und Anpressdruck sind in weiten Grenzen wahlbar. Bei zu hohem Anpressdruck scheint die
Reibungswérme an der Substratoberflache einen erheblichen Temperaturbeitrag zu liefern.
Die Ergebnisse der Praparationsversuche haben gezeigt, das mit einer optimierten MCP-
Bearbeitung eine wesentliche Verbesserung der Oberflachenqualitat von 4H-SIiC Substraten
im Vergleich zur mechanischen Préparation erreicht werden kann.

Abb. 1.4 a: Lichtmikroskopische Abb. 1.4 b: Lichtmikroskopische
Aufnahme (NDIK) einer Aufnahme (NDIK) einer

4H-SiC (0001) Oberflache 4H-SiC (0001) Oberflache

nach MCP- Prgaration nach mechanischPr&aration

In Abbildung 1.4 a, b sind lichtmikroskopische Aufnahmen im Nomarski- Kontrast (NDIK)
von SiC Oberflachen nach der MCP und mechanischen Praparation dargestellt. Die im Er-
gebnis der mechanischen Bearbeitung entstandenen Polierriefen sind nach der MCP-
Bearbeitung nicht mehr vorhanden.



Da die erforderliche chemieresistente Bearbeitungsausristung nicht zur Verfigung stand,
wurde diese Praparation im IKZ nicht weiter durchgefihrt und als Auftrag an Dritte (Firma
NOVASIC, Frankreich) tGbertragen.

Vor der Epitaxie werden die Wafer im Ultraschallbad mit Iso-Propanol und Aceton entfettet,
in Sauregemischen aus$0,:H,0, (3:1) und HCI:HO,:H,O (1:6:1) geétzt und in Reinst-
wasser gespult. Unmittelbar vor dem Einsetzen in den Suszeptor wird mit einem HF dip das
naturliche Oxid von der Oberflache entfernt.

Das Substrat wird mit Hilfe eines SiC beschichteten Graphittragers in den Suszeptor, welcher
nur zur Reinigung nach ca. 20-30 Stunden Epitaxiezeit aus der Reaktionszelle entfernt wird,
Uberfuhrt. Wahrend der Be- und Entladung des Suszeptors wird das Reaktionsrohr mit reinem
Argon gespllt.

Das epitaktische Wachstum unterteilt sich in zwei Prozel3schritte, den Oberflachenpraparati-
onsschritt und die Schichtabscheidung. Beide Schritte laufen unmittelbar hintereinander in der
Reaktionszelle ab.

1.3 In-situ Oberflachenpraparation

Die Oberflachenmorphologie und im Besonderen die kristalline Perfektion des oberflachen-
nahen Bereiches des Substrates haben eine primare Bedeutung fir die Generation von Defek-
ten und die Defektdichte in der wachsenden Epitaxieschicht.

Kommerziell verfugbare 4H-SiC Wafer werden bei ihrer Herstellung einer Reihe von mecha-
nischen ProzeRRschritten unterworfen (Sagen, Lappen, Polieren). Im Ergebnis dieser mechani-
schen Praparation sind die Oberflachen mit Polierriefen versehen und haben eine Oberfla-
chenstorschicht von ca 15-25 nm. Diese Storschicht wird in-situ vor der Schichtabscheidung
durch chemisches Atzen mit Wasserstoff abgetragen [7]. Der Abtrag von SiC durch Wasser-
stoff Uber die Bildung von SiHund Kohlenwasserstoffe ist isotrop. Im Ergebnis erhalt man
eine Oberflache ohne Stdrschicht. Die Polierriefen bleiben jedoch erhalten und die Rauhigkeit
der Oberflache nimmt zu. Um den AtzprozelR anisotroper zu gestalten und Oberflachen mit
geringerer Rauhigkeit zu erhalten, wird dem Wasserstoff eine definierte Menge Propan zuge-
geben. Dadurch wird das Gleichgewicht bei der Reaktion vwouond SiC zur Bildung von

SiH,4 verschoben und die Entstehung von Si- Tropfchen verhindert. In Abb. 1.5 sind AFM-
Aufnahmen von 4H-SiC Oberflachen nach der Atzung mit reinem Wasserstoff und mit einem
Propan- Partialdampfdruckdg,) von 9x10° mbar bzw. 2x18 mbar abgebildet.
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Abb.1.5 (a-c): AFM-Abbildungen von 4H-SiC (00@4) Oberflachen nach Atzen in
Wasserstoff/ Propan, (a) ohne Propags R5 nm, (b) pg = 9x10° mbar, R< 0,8 nm,

(C) Pegtg = 2x10° mbar, R< 1 nm



Im Ergebnis der H,/C3Hg Atzung erhdlt man eine Substratoberflache, die frei von einer
Storschicht ist und eine homogene Oberflachenmorphologie zeigt. Defekte in den Substraten
(“micropipes”, Versetzungen, Stapelfehler) konnen auf diese Weise nicht beseitigt werden
und setzen sich im Allgemeinen in die wachsenen Schicht fort [8].

Die Abbildungen 1.6 a-d zeigen die electron cheanneling pattern (ECP) (a, ¢) und die Ront-
gen-Rocking Kurven (XRD) (b, d) von einem 4H-SiC Substrat vor und nach dé&fgHd

Atzen. Ein Vergleich der Rocking Kurven zeigt eine Verringerung der Halbwertsbreite
(HWB) um 15 %. Interessanter ist jedoch die erhebliche Erh6hung des Kontrastes im ECP-
Bild der geéatzten Oberflache. Aus systematischen Untersuchungen des Zusammenhanges
zwischen dem Kontrast in ECP- Bildern und der Dicke der Oberflachenstdrschicht und ver-
gleichenden Untersuchungen mit dem Transmissionselektronenmikroskop (TEM) wurde her-
ausgearbeitet, dal3 eine 45 nm dicke Storschicht nur 37 % Kontrast im ECP Bild (a) im Ver-
gleich zu einer gewachsenen Oberflache liefert. Nach einer Atzzeit von 4 Minuten bei 1550
°C und einer definierten Menge Propan im Wasserstoff erhalt man ein ECP Bild mit 98 %
Kontrast (c) im Vergleich zu einer ungestérten, gewachsenen SiC Oberflache. Die Atzrate
betragt dabei 10 — 15 nm/min.

Die Reduktion der HWB in den Rockingkurven nach dem Atzschritt bei 1550 °C ist das Er-
gebnis einer Verbesserung der kristallinen Struktur der Oberflache. Zeitgleich werden bei der
hohen Temperatur die Spannungen im Wafer abgebaut. Die Zunahme des Kontrastverhaltnis-
ses im ECP Bild auf fast 100 % im Vergleich zu einer gewachsenen, ungestorten SiC Ober-
flache dokumentiert, daf} die Oberflachenstérschicht entfernt ist. Die Differenz zu 100% im
Kontrastverhaltins ist auf die zunehmende Rauhigkeit in Folge des Atzvorganges zuriickzu-
fuhren. Durch diesen Praparationschritt ist eine Voraussetzung fur ein ungestortes epitakti-
sches Wachstum realisiert.
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Abb. 1. 6: Electron channeling pattern (ECP) und XRD- Rockingkurven von einem 4H-SiC
Substrat vor (a, b) und nach/BsHg- Oberflachenatzen (c, d)



In Abbildung 1.7 a-c sind die Ubergange Substrat- Schicht von unterschiedlich praparierten
Substratoberflachen abgebildet. Die undotierten Epitaxieschichten von ca. 20 um sind trans-
parent, so da man die Grenzflache des dotierten n- Substrate¥ @Gxfpund der Epita-
xieschicht sieht. In Abb. 1.7 (a) ist eine Grenzflache nach Atzen mit Wasserstoff abgebildet.
Erkennbar sind die Uberreste der Polierriefen aus der mechanischen Politur und die daraus
resultierenden Rauhigkeit. In Abb. 1.7 (b) ist eine Grenzflache nach AtzesiGgHgl (t:20

min) abgebildet. Durch die Zugabe von Propan wurde die Atzrate und die Oberflachenrauhig-
keit der Grenzflache optimiert. Durch eine mechano- chemische Politur der Substratoberfla-
che werden Oberflachen ohne Storschichten erzeugt. Ein kurzer Atzschritt/@4iH# (c)

(t:4 min) fuhrt zu einer atomar sauberen, ebenen Oberflache (mit NDIC nicht auflésbar) und
minimalen Atzangiff der Suszeptorbeschichtung (Abb. 1.7 (c)).

Abb. 1.7 : NDIC- Abbildung der

Grenzflache Substrat-Schicht von

4H-SIiC Epitaxieschichten (Dicke:

20pum) auf verschieden préparierten

4H-SiC Substraten

a) mechanische Politur, Hitzen

b) mechanische Politur, 34C3Hg
atzen (t:20 min)

c) mechano-chemische Politur
H./C3Hg atzen (t:4 min)

a)




2. Epitaxie von 4H-SiC Schichten
21  Hot-Wall Chemical Vapour Deposition

Far die Abscheidung von 4H-SiC-Schichten wurde das Hot-Wall Chemical Vapour
Deposition (CVD)-Verfahren und eine CVD-Anlage VP508 der Firma EPIGRESS
(Schweden) verwendet (Abb. 2.1 a).

Das Hot-Wall CVD-Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, da® das Substrat, welches sich in
einem Suszeptor aus SiC beschichteten Reinstgraphit befindet, von vier Seiten gleichmalig
erwarmt wird (Abb. 2.1 b) [1]. Im Ergebnis dieser Heizeranordnung entstehen sehr geringe
radiale und axiale Temperaturgradienten Uber der Substratoberflache und der Reaktionsraum
hat ein raumlich begrenztes, definiertes Volumen [2, 3]. In diesem Reaktionsraum findet eine
effiziente Pyrolyse der Prozel3gase statt. Als Siliciumquelle wird Silang)(Sikd als
Kohlenstoffquelle Propan ¢Eg), verdinnt in Wasserstoff, verwendet. Die geringen
Temperaturgradienten im Suszeptor filhren zu einer hohen Schichtdicken- und
Dotierungshomogenitat und, im Zusammenspiel mit der SiC Beschichtung des Suszeptors, zu
einer geringen Hintergrunddotierung der gewachsenen Schichten.

a)
Abb. 2.1: Hot-Wall CVD- System VP508 mit zwei Reaktorrohren, fir n-Tyg) @¢hichten
und p-Typ (Al) Schichten (a), Hot-Wall Suszeptor und Induktionsheizung (b)

Die Hot-Wall CVD-Anlage VP508 gestattet es, in zwei separaten Reaktionszellen, n-leitende
bzw. p-leitende Epitaxieschichten abzuscheiden. Als Donator wird Reinststickstoff
verwendet, der in beiden Reaktionszellen als Dotiergas benutzt werden kann. Als Akzeptor
wird Aluminium in Form von Trimethylaluminium (TMA) verwendet. Das TMA kann nur in
Zelle 2 geleitet werden. Um definiert dotierte Schichten mit niedriger
Ladungstragerkompensation zu erhalten wurde die Zelle 1 zur Abscheidung von undotierten
sowie Stickstoff dotierten (n-Typ) Schichten und die Zelle 2 zum Wachsen von p-Typ
Schichten verwendet. Das Gasleitungs- und Vakuumsystem in der Anlage ist derart
konstruiert, daf3 keine gegenseitige Beeinflussung der beiden Zelle auftritt.

In Tabelle 2.1 sind die bei den Abscheidungen benutzten Zichtungparameter
zusammengestellt

Tab. 2.1 Verwendete Abscheideparameter bei der Homoepitaxie von 4H-SiC

Silan- Propan C/Si- Temperatur| Systemdruck| Tragergasfluf3
2% in H 5% in H, Verhaltnis Ts (°C) Psys (Mbar) H> (sl/min)
(sccm) (sscm)
300 - 1200 60 - 240 05-2 1500 - 1600 50 - 500 20 - 5(
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Um den Einflu der Zichtungsparameter wie ;Sftdrtialdruck (gns), Abscheidetemperatur

(Te), Systemdruck bei der Abscheidunggdp Kohlenstoff/Silicium Verhaltnis in der
Gasphase (C/Si) auf die Abscheiderate (R), die Schichtdickenhomogenitat und die
Hintergrunddotierung in den Schichten zu untersuchen, wurden SiC Schichten ohne definierte
Zugabe von Dotierelementen gewachsen.

2.2 Wachstumsrate

Bei konstantem Systemdruck,pund Temperatur d ist die Wachstumsrate R vom Silan
Partialdampfdruck g, abhangig (Abb. 2.2).

14

12

R [um/h]

e
-

|

/(

0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12
SiH, Partialdampfdruck [mbar]

Abb. 2.2 Abhangigkeit der Wachstumsrate R (um/h) vom Baitialdampfdruck,
Psys = 150 mbar, § = 1550 °C

Bis zu einem SiPartialdampfdruck von 0,12 mbar{E 1550 °C) besteht ein linearer
Zusammenhang zur Abscheiderate und die Epitaxieschichten haben spiegelnde, glatte
Oberflachen mit Rauhigkeiten,Ron 0,30,1 nm. In diesem Bereich wird das Wachstum
vom Antransport der siliciumhaltigen Spezis bestimmt. Bei gro3erepkRiRzentrationen in

der Gasphase nimmt die Oberflachenrauhigkeit der Schicht zu und es setzt polykristallines
Wachstum ein. Die Kinetik an der Wachstumsflache wird dominierend. Der regulare
StufenfluB wird durch die hohe Ubersattigung gestort, es kommt zur Bildung von
Makrostufen und zur isolierten Keimbildung auf den Stufen [9, 10]. Diesem Prozel3 kann
durch eine Erhdhung der Abscheidetemperatur entgegengewirkt werden. Eine hohere
Abscheidetemperatur hat aber neben einem hdheren Energieeinsatz bei der Zichtung auch
eine Verringerung der Lebensdauer des Suszeptors (verstarktes Sublimieren der SiC-
Beschichtung und Ausdiffusion von Verunreinigungen) zur Folge. Aus diesem Grund sind die
Epitaxieexperimente, bis auf Einzelfalle, bei 1550 °C durchgefihrt worden.
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2.3 Druck und Temperatur

Es wurde nur ein geringer Einflu der Abscheidetemperatur zwischen 1500°C und 1600 °C
auf die Abscheiderate festgestellt. Die Anderung lag im Bereich der Schichtdickenanderung
Uber dem Wafer. Eine Verringerung des Druckes von 250 mbar auf 150 mbar fihrte in diesem
Temperaturbereich zu einer Erhéhung von R um 5% (Abb. 2.3)

® 150 mbar
1 ® 250 mbar |]
6
5
47 1 ¢ :
= J
= 3
[ad J
2
1
0

1500 1520 1540 1560 1580 1600
T, [°C]
Abb. 2.3 Wachstumsrate R al's Funktion der Abscheidetemperatur,
Psia= 0,032 mbar

2.4. Tréagergasflu®

Durch die Menge des Tragergases)(dnd den Systemdruck bei der Schichtabscheidung
wird die Gasgeschwindigkeit in der Reaktionszelle bestimmt. Die Gasgeschwindigkeit
bestimmt axial die Konzentrationsverteilung der Si- und C-haltigen Spezis im Suszeptor und
damit den Ort der maximalen Abscheiderate. Experimentell wurde der Gasflul3 ermittelt, bei
dem die maximale Konzentration von Si- und C-haltigen Molekilen in der Gasphase mit der
Substratposition im Suszeptor Ubereinstimmen. In Abbildung 2.4 ist der EinfluR des
Tragergasflusses auf die Schichtdicke und deren Homogenitat dargestellt.

[ [TTTT 132 @10.50-11.50 { = H 32 02021 32 0185195
1] T 09.50-10.50 019-20 017.5-185
1] [ M8.50-9.50 mr LT, M18-19 e m16.5175
i u EEEE T I
! [16 MM 1 . [1gmm 16 mm
i / [ I
[ I\ [ [
“lg - 18 Ls
i | | |
| — ol L. Il
8 16 24 32 8 16 24 32

mm mm mm

Abb. 2.4: Schichtdicke d (um) und Homogenitat als Funktion des Tragergasflusses,
von links nach rechts zunehmend (20 sl/min, 30 sl/min und 35 sl/min).
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Bel einem Tragergasfluld von 20 sl/min ist die Konzentration von Si- und C-haltigen Spezis
am Anfang des Suszeptors am groRten. Demzufolge erreichen die Abscheiderate und die
Schichtdicke dort ihr Maximum. Mit zunehmenden Tragergasfluld kann der Bereich der
maximalen Konzentration im Suszeptor in FluRrichtung verschoben und der Ort der
maximalen Abscheiderate mit der Position des Substrates im Suszeptor in Ubereinstimmung
gebracht werden [11].

Die Abbildung 2.5 stellt die mittlere Abscheiderate an der Substratposition im Suszeptor als
Funktion des Tragergasflusses dar. Aul3er von der Tragergasgeschwindigkeit wird der Ort der
maximalen Abscheiderate von der Abscheidetemperaguiudd dem Systemdrucksp
bestimmt. Die Abscheideparameteg 3150 mbar ,§=1550 °C, Tragergasfluld = 34 sl/min)
wurden so optimiert, dal3 bei der Epitaxie auf 2 Zoll SiC Wafern die Standardabweichung

o/min der Schichtdicke 2% ist (Abb. 2.6).

8
6 Me.
g / T~
E 4
=
S &
2
O T T

0 20 40 60
Tragergas (sl/min)

Abb. 2.5: Mittlere Abscheiderate als Funktion der Tragergasflusses Uber der
Substratposition im Suszeptor (¥ 1550°C, gs = 250 mbar, gns = 0,06 mbar).
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Abb. 2.6: Schichtdickenverteilung auf einem 35 mm und einem 2 Zoll SiC Substrat,
H>= 34 sl/min, g,s=150 mbar, €=1550°C, gin4=0,087 mbar, R=10 pum/h.
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2.5  Morphologie und Defektstruktur in 4H-SiC Epitaxieschichten
Epitaxieschichten, die mit den in Tabelle 2.1 angegebenen Parametern abgeschieden worden

sind, hatten eine glatte und spiegelnde Oberflache. Die Rauhigkeit in ungestdrten Bereichen
betragt R = 0,3+ 0,1 nm. Der Ubergang Substrat- Schicht ist scharf und eben. (Abb. 2.7).

__ Schicht

50 um

Substrat

Abb.2.7: Spaltflache einer Epitaxieschicht, d=18 um, auf 4H-SiC Substrat
(NDIK- Kontrast)

Die Beschaffenheit der Waferoberflache, d. h. die kristalline Perfektion und die Rauhigkeit,

haben einen groRBen Einflul auf die Defektdichte in den Epitaxieschichten. Gestorte
Oberflachenbereiche und Polierriefen kdnnen Ursachen fir die Generation von Defekten in
den Schichten sein. Andere Defekte, wie Mikropipes, Versetzungen, Kleinwinkelkorngrenzen

und Polytypwechsel wachsen aus dem Substrat in die Schicht hinein [7]. Durch die

Minimierung der Oberflachenstérschicht bei der mechanischen Praparation der Wafer und
eines in-situ Atzschrittes vor der Schichtabscheidung koénnen Bedingungen fur ein

stérungsarmes Wachstum der Schichten eingestellt werden (siehe 1.)

Die Defektdichte in der Epitaxieschicht wird wesentlich von der Defektstruktur des Substrates
bestimmt. In den Schichten findet man eine grof3e Anzahl von Defekten, welche vom Substrat
in die Schicht weiterwachsen (Abb. 2.8). Zuséatzlich konnen Defekte an der Grenzflache als
Folge einer hohen Rauhigkeit oder einer Reststdrschicht entstehen.
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(d)

Abb. 2.8: Epitaxieschicht- Oberflachen mit vom Substrat induzierten Defekten (a)
growth pits, (b) micropipes, (c) ,Karotten“, (d) Stapelfehler (NDIK Aufnahmen)

Wiahrend ,Karotten“- Defekte und Stapelfehler in geringer Anzahl (1-3)cin den
Schichten auftreten, ist die Dichte der growth pits sehr inhomogen verteilt (Abb. 2.9) und
kann bis zu 10 cm? betragen. Die Verteilung dieser Defekte ahnelt sehr der
Versetzungsverteilung in den Substraten. Um eine Reduzierung der growth pits Dichte in den
Schichten zu erreichen, ist die Senkung der Versetzungsdichte in den Substraten erforderlich.

Abb. 2.9: Schichtoberflache mit inhomogener growth pits- Verteilung (NDIK-Aufnahme)
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Eine weitere Quelle fur Defekte in den Epitaxieschichten stellt die Substratoberflache dar.
Wenn im Ergebnis der Waferpréaparation eine zu dicke Oberflachenstdrschicht vorhanden ist,
und diese im in-situ AtzprozeR nicht vollstandig beseitigt wurde, dann wachsen Defekte von
der Grenzflache in die Epitaxieschicht hinein. In Abbildung 2.10 sind die Oberflachen von

Epitaxieschichten mit einer hohen Defektdichte abgebildet, deren Ursache eine nicht
vollstandig entfernte Storschicht (a) oder Polierriefen (b) auf dem Substrat sind.

b)

Abb.2.10: Defekte in 4H-SiC Epitaxieschichten, die von Stérungen an der
Waferoberflache ausgehend durch die Schicht wachsen, Stapelfehler (a), ,Karotten® (b)
(NDIK-Abbildung)

Ein Defekt, der eine VergréRerung der Oberflachenrauhigkeit von Epitaxieschichten um bis
zu einer GrolRenordnung zur Folge hat, sind Stapelfehler der Si-C-Doppelschichten im SiC
Gitter des Substrates. Das Auftreten der Stapelfehler in den Substraten ist von Wafer zu

Wafer und auf den Substraten sehr inhomogen. Da zur Schichtabscheidung 816 (»
orientierte Substrate eingesetzt werden, treten die Stapelfehlen in diesem Winkel an die
Oberflache. Unterschiede in der Wachstumskinetik an den durch Stapelfehler entstandenen
SiC Lamellen haben einen ungleichen Stufenflul? zur Folge. Es kommt zu einem ,step
bunching® und damit zu einer Aufrauhung der Oberflache. In Abbildung 2.11 ist die
Oberflache einer Schicht mit Stapelfehlern im Lichtmikroskop und eine AFM-Abbildung der
Oberflachentopographie dargestellt. Die abgebildeten Stufen haben eine Hohe von 20-25 nm.
Der Einflul3 von Stapelfehlern in den Schichten auf die Eigenschaften von SiC Bauelementen
wird zur Zeit international intensiv untersucht. Sie sind als leistungsbegrenzender Defekt
erkannt worden [12, 13]. Die Bildung und das Hineinwachsen von Stapelfehlern in die
Epitaxieschicht konnte in diesem Projekt nicht beeinflu3t bzw. verhindert werden. Eine
Klarung dieser Fragestellung ist jedoch fir die Entwicklung und den erfolgreichen Einsatz
von SiC Bauelementen unerlaflich.

Die Defekte, welche die Flache von SiC- Bauelementen und damit die Stromdichte
begrenzen, sind die micropipes, ihre Dichte und Dimension in den Substraten. Neben der
Forderung, die micropipe-Dichte in den Substraten zu reduzieren besteht die Aufgabe,
Maglichkeiten zu suchen, um das Einwachsen von micropipes in die Schicht zu verhindern
oder sie zu schlie3en. In der Literatur [14, 15] werden mogliche Losungsansatze beschrieben.
In ersten orientierenden Experimenten wurde durch die Anderung des C/Si- Verhaltnis in der
Gasphase versucht, das Weiterwachsen von micropipes in den Schichten zu beeinflussen. Es
konnte gezeigt werden, dal3 bei einem C/Si- Verhéltnis <1 wahrend der Epitaxie das
micropipe geschlossen werden kann und sich als narbenartiger Defekt auf der
Schichtoberflache markiert. In Abbildung 2.12 a, b ist die Oberflache einer Schicht mit dem
geschlossenen Defekt und das Substrat mit dem micropipe abgebildet. Fir die weitere
Verbesserung der Oberflachenstruktur der SiC- Substrate und die Defektstruktur in den
Epitaxieschichten zur Herstellung grof3flachiger Leistungsbauelemente ist es erforderlich, die
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Mechanismen der micropipe Bildung und die Moglichkeiten zur Reduzierung bzw.
Vermeidung weiter intensiv zu erforschen.

21 nm ! 1 T T
| 1 i I
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Abb. 2.11: Vergroberung der
Oberflache einer 4H-SiC-
Epitaxieschicht durch Stapelfehler,
durchgewachsen aus dem Substrat,
AFM (a), Linienprofil (b) und
Oberflachenabbildung (NDIC)(c),

a) b)

Abb. 2.12: Abbildung eines micropipe im Substrat (Durchlicht) (a) und auf der Oberflache
der Epitaxieschicht, d = 20 um, (NDIC), C/Si- Verhaltnis = 0.6 (b),
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3. Einfluld der Zichtungsparameter auf die Nettodotierung

3.1  Bestimmung der Nettodotierung

» Kapazitats-Spannungs-Messung (C-V)

Die (C-V)- Messung hat sich als Routinemethode zur Bestimmung der Nettodotierung be-

wabhrt. Die fur die Messung erforderlichen Raumladungsstrukturen wurden durch die Prapa-

ration von Schottky-Kontakten mittels Elektronenstrahlverdampfung von Ni im Hochvakuum
unter Verwendung von Schattenmasken hergestellt. Die Ni-Kontakte wurden in einem Ab-
stand von 0,8 mm auf die as-grown CVD-Schichten aufgebracht, wobei vorrangig ein

Durchmesser von 0,8 mm und eine Dicke von 20 nm verwendet wurden.

Die C-V Messungen wurden mit einem Kapazitatsmeter BOONTON 7200 (Messfrequenz

1 MHz, Spannung bis 100 V) oder einem LCR-Meter HP 4284A (20 Hz - 1MHz, 40 V)

durchgefiihrt. Ein SUSS AP6-Prober diente der Abrasterung der iiber die gesamte Pro-

benoberflache verteilten Kontakte zur Aufnahme von C-V Mapps. Die Mess- und Auswer-
teroutine waren in HP VEE programmiert worden. Da jeweils komplette C-V-Kurven aufge-

nommen wurden, lagen flr jeden Kontakt in gewissen Grenzen Tiefenprofile der Nettodotie-
rung vor. Die Darstellung der Netto- Donatorkonzentration erfolgte mit ORIGIN fur ausge-

wabhlte Tiefen als x-y-Map.

Die Vorteile der C-V-Methode (z. B. gegenuber temperaturabhéngigen Hall-Effekt- und Leit-

fahigkeitsmessungen) sind:

1. Die Nettodotierungskonzentration kann auch fur flache Stdrstellen mit lonisierungsener-
gien gréRRer als 50 meV bei Raumtemperatur bestimmt werden, wenn man die Messfre-
guenz geeignet erniedrigt.

2. Es lassen sich Epitaxieschichten auf hoch leitfahigen Substraten des gleichen Leitungstyps
messen.

3. Eine von der Schottky-KontaktgroRe abhéngige, in vielen Féllen ausreichende laterale
Ortsauflésung ist erzielbar.

4. Tiefenprofile der Nettodotierung lassen sich ermitteln.

5. Das Verfahren ist nicht zerstérend und die Schicht kann weiter prozessiert werden, da
unter bestimmten Bedingungen (z.B. durch Wahl eines geeigneten Kontaktmetalls) die
Beeinflussung der Oberflacheneigenschaften nach Ab&tzung der Kontakte vernachlassig-
bar ist.

» Sekundarionen-Massenspektroskopie (SIMS)

Die SIMS Untersuchungen zur Bestimmung der chemischen Konzentration von Dotierungen
wurden im Auftrag an Dritte durch die RTG-Mikroanalyse, Berlin, durchgefuhrt. Fur die
Messungen wurde eine CAMECA IMF-4F mit Sauerstoff als Sputterion verwendet. Die 4H-
SiC- Kalibrierstandards wurden durch das IKZ bereitgestellt und von der Firma zur qualitati-
ven Bestimmung der Al- und B- Konzentration benutzt. Zur Analyse der chemischen Kon-
zentrationen muRR aus dem Wafer ein ca. 2 x 2 mraRes Probenstiick heraus prépariert
werden.

» Temperaturabhangige Hall-Effekt Messungen

An Al- dotierten Schichten wurden temperaturabhéangige Hall-Effekt Messungen an der Uni-
versitat Erlangen, Angewandte Physik, durchgefuhrt. Fur diese Untersuchungen wurden die
Wafer gespalten und ca. 5 x 5 fgroRe MeRproben prapariert. Im Ergebnis der umfangrei-
chen Hall-Effekt Untersuchungen an den im Projekt hergestellten Epitaxieschichten wurde
von der Arbeitsgruppe Dr. Pensl der Hall-Streufaktor fir Lécher in SiC neu bestimmt und
publiziert.
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» Tieftemperatur- Photolumineszenz

In Zusammenarbeit mit der Universitat Pittsburgh, Prof. W.J. Choyke, wurden nominell un-
dotierte und Aluminium dotierte Epitaxieschichten mit Tieftemperatur- Photolumineszenz bei
2K untersucht. In Ergebnis dieser Untersuchungen wurde die Stickstoff-Hintergrunddotierung
unter Ausnutzung der an der Universitat Pittsburgh erarbeiteten Zusammenhange zwischen
den Intensitaten ausgewahlter Spektrallinien in den Spektren bestimmt. Zum ersten mal wur-
den in den untersuchten Spektren ,anormale” Intensitaten im Wellenbereich um 500 nm den
Stapelfehlern in Hot-Wall SiC-Epitaxieschichten zugeordnet. Diese Ergebnisse wurden 2001
publiziert [19].

3.2 Nominell undotierte Schichten

Das Ziel dieser Experimente bestand darin, die Moglichkeiten der Hot-Wall CVD-Anlage in
Hinsicht auf niedrige Hintergrunddotierungen in den Epitaxieschichten zu ermitteln. Die Un-
tersuchungen konzentrierten sich dabei auf die Elemente Stickstpfigtit sich als Donator

auf einem Kohlenstoff- Gitterplatz ein) sowie Aluminium (Al), Bor, als Akzeptor auf einem
Silicium- Gitterplatz.

Die Quellen fir N, Al und B sind die entsprechenden Konzentrationen der Elemente in den
verwendeten Graphitbauteilen und der thermischen Isolierung, die wahrend der Schicht-
abscheidung freigesetzt werden. Eine weitere Stickstoffquelle ist die Kontamination der Bau-
gruppen wahrend des Be- und Entladens des Wafers in der staubreduzierten Laboratmospha-
re.

Der Einbau dieser Elemente in die Epitaxieschicht wurde in Abhéangigkeit vom Systemdruck
und dem Kohlenstoff/ Silizium- Verhaltnis (C/Si) in der Gasphase untersucht. Die netto La-
dungstragerkonzentrationen wurden durch C-V-Messungen bestimmt. Die funktionellen Zu-
sammenhange zwischen den elektrisch aktiven Dotierkonzentrationen und dem Druck bzw.
dem C/Si- Verhaltnis sind in den Abbildungen. 3.1 und 3.2 dargestellt.
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Abb. 3.1: Abhangigkeit der Hintergrund- Abb. 3.2: Abhangigkeit der Hinter-
dotierung (N) vom Systemdruck, grunddotierung (B vom C/Si — Ver-
Tg: 1550 °C, C/Si: 1, Tg: 1550 °C, haltnis, Ty: 1550 °C, Systemdruck:
C/Si: 1,5 ¢: n-Leitung,s: p-Leitung) 150 mbar, {; n-Leitung,s: p-Leitung)

Nominell undotierte SiC-Schichten haben im allgemeinen einen n- Leitungstyp, verursacht
durch den Einbau von Stickstoff. Die Reduzierung des Systemdrucks wéahrend der Abschei-
dung fuhrt zu einer Verringerung deg-Rartialdampfdruckes in der Gasatmosphare, was eine
Abnahme der netto Donatorkonzentration zur Folge hat.
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Die Einbaukinetik des Stickstoffs auf Kohlenstoff- Platze im SiC-Gitter wird wesentlich vom
C/Si- Verhaltnis in der Gasphase bestimmt. Ein Uberschu® an C in der Gasatmosphére hat
eine Unterdriickung des Stickstoffeinbaus als Folge des reduzierten Angebotes an freien
Kohlenstoff - Platzen im wachsenden SiC-Gitter zur Folge (site competition Effekt) [16].

In nominell undotierten Schichten nimmt mit zunehmender Schichtdicke bei konstanter
Wachstumsrate die Konzentration der Stickstoffverunreinigungen mit wachsender Zich-
tungszeit ab (Selbstreinigungseffekt). Bei dicken Schichten kann dadurch die Donatorkon-
zentration unter die Hintergrunddotierung von Al und B absinken, was ein Umschlagen des
Leitungstyps in den Schichten vom n-Typ zum p-Typ zur Folge hat.
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Abb.: 3.3: Verteilung der netto Dotierung Abb.: 3.4: Bor- und Aluminium- Tiefen-
in einer Tiefe von 10 um in einer 4H-SIiC profil (SIMS) in einer SiC-Epitaxieschicht,
Epitaxieschicht, C/Si=2;4p=150 mbar Te=1550 °C, C/Si= 1,5; 3 150 mbar

In Abbildung 3.3 ist die Verteilung der netto Ladungstragerkonzentration in einer 4H-SiC
Epitaxieschicht, in einer Tiefe von 10 um, abgebildet (C-V Messung). Der Leitungstyp in der
Schicht ist von n zu p umgeschlagen. Im zentralen Bereich erreicht die netto Akzeptorkon-
zentration einen Wert von 1-2x£@&m?®, mit ansteigenden Konzentrationen im Randbereich.
Die chemische Konzentration von Bor und Aluminium wurde durch SIMS- Messungen be-
stimmt. SIMS —Messungen im Zentrum der Schicht ergaben eine mittlere Al- Konzentration
von 2x13* cm® und fir Bor von 8x18 cm® (Abb.3.4) und lagen damit deutlich Gber der
Nachweisgrenze von 2x¥ocm® bzw. 6x18° cmi® des verwendeten Spektrometers.

Solche niedrig dotierten Schichten sind hoch kompensiert. Wahrend die Akzeptorkonzentrati-
on Uber der Schichtdicke relativ konstant isgNb= 9-20 x13° cm®) kann in Abhangigkeit

von der Zichtungsdauer, dem Ausheizregime der gesamten Zichtungszelle, dem System-
druck und dem C/Si- Verhaltnis in der Gasphase die netto Donatorkonzentration im Bereich
der Schichtoberflache bis auf Werte um 3X16m° reduziert werden (Tieftemperatur-PL-
Messungen, Universitat Pittsburgh).

Ein Anstieg der netto Akzeptorkonzentration ist zu verzeichnen, wenn in Folge langer Nut-
zungszeiten die SiC- Beschichtung der Suszeptorbauteile sublimiert ist und freie Graphitfla-
chen mit den Prozessgasen in Kontakt kommen. Aus den offenen Graphitflachen dampft
hauptséachlich Bor ab und baut sich in die wachsende Schicht ein. Unter solchen Bedingungen
gewachsene Schichten kénnen netto Akzeptorkonzentration von bi¥ amfGenthalten.

3.2.1 Tieftemperatur- Photolumineszenz (LTPL)
Die Bestimmung der Stickstoff- Hintergrunddotierung in den Schichten mit Photolumines-

zenz bei 2 K erfolgte durch die Gruppe von Prof. Choyke an der Universitat Pittsburgh. Die
Schichten wurden mit einem He-Cd Laser325 nm, 15 mW) angeregt. Zur Aufnahme
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der Spektren wurde ein Czerny-Turner Spektrometer mit gekthlter CCD Kamera benutzt. Mit
dem verwendeten Gitter (1800 I/mm) wurde eine Auflosung von 0,1 nm erreicht. Als Mal3 fur
die Stickstoffkonzentration in den Schichten wurde das Intensitatsverhaltnis der an Stickstoff
gebundenen Null- Phononen LinieojQur intrinsischen Null- Phononen Liniesd)l ausge-
wertet. Diesem Intensitatsverhaltnis wurden Stickstoffkonzentrationen, entsprechend der in
der Arbeitsgruppe erstellten Eichkurve, zugeordnet. Abbildung 3.5 zeigt ein einen Ausschnitt
aus einem LTPL- Spektrum von einer 30um dicken nominell undotierten 4H-SiC-Schicht.
Aus dem Verhaltnis g5 ergibt sich eine NKonzentration von ca. 4xtocm®,

photon energy (eV)
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Abb. 3.5: Ausschnitt aus einem Tieftemperatur-Photolumineszenzspektrum einer
4H-SIiC Schicht, (T= 2KA=325 nm)

In Abbildung 3.6 sind die netto Donatorkonzentrationen als Funktion des Quotiegitgn Q

der untersuchten nominell undotierten Schichten aufgetragen. Die Abnahme der Stickstoff-
Konzentration in undotierten Schichten von 2X18* auf 2x13° cm? ist das Ergebnis der
Optimierung der Abscheideparameter, wie Prozel3driicke, C/Si-Verhéltnis und das Ausheizre-
gime vor der Abscheidung.
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Abb. 3.6: Netto Donatorkonzentration vs. Intensitatenverhaltnis ¢)s fur nominell
undotierte dotierte 4H-SiC Schichten

Zusammenfassung

Die Reinheit der in der Hot-Wall CVD abgeschiedenen Schichten bezuglicAlNind B
wird bestimmt von:
dem Ausheizregime (Ausheizzeit und Temperatur) der Zichtungszelle, einschlief3lich
Suszeptor und SiC-Wafer,
dem Systemdruck bei der Abscheidung,
dem C/Si- Verhaltnis in der Gasatmosphare,
der Zichtungszeit,
der Qualitat des fur den Suszeptor verwendeten Graphits und der Dichtheit der SiC-
Beschichtung des Suszeptors.
Die Hintergrunddotierung in nominell undotierten 4H-SiC Schichten Ial3t sich fur Donatoren
(N2) auf No-Na= 3x10° cmi® und fiir Akzeptoren (B, Al) auf NNp = 2x10*cm’® einstellen.

3.3 Aluminium dotierten SiC Schichten

Als Aluminium (Al)- Quelle wurde Trimethylaluminium (TMA) verwendet. Der Dampfdruck
von TMA |43t sich berechnen nach:

Logiop (MmHQ) = 8,22 - 2134/T (K) (3.1)

Die TMA Quelle wurde bei einer Temperatur von 19 °C betrieben. Der entsprechende TMA-
Dampfdruck in der Quelle betrugt 10,8 mbar. Bei den Experimenten wurde der TMA- Par-
tialdampfdruck, durch Verdiinnen mit Wasserstoff, zwischen 7 xdar und 2 x 16 mbar
eingestellt. Die dabei erzielten chemischen Aluminium- und die netto Akzeptorkonzentratio-
nen [Na-Np ] bei Raumtemperatur umfaiten den Bereich von #xaoi® — 1,5x16° cm*

bzw. 3x16* cmi®bis 5x103° cmi®,
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Der Einbau von Aluminium wird im wesentlichen bestimmt von:
e  TMA-Partialdampfdruck (prma)

» Kohlenstoff/Silicium- Verhaltnis in der Gasphase (C/Si)
» Abscheidetemperatur §J

» Abscheiderate (R)

3.3.1 TMA-Partialdampfdruck
Der Zusammenhang zwischen dem TMA- Partialdampfdrugis pnd der chemisch einge-

bauten Al- Konzentration ist in Abbildung 3.7 dargestellt. Es wurden Epitaxieschichten mit
einer [Al]- Konzentration von 4x1tcmi® bis 2 x16° cm® charakterisiert.

1021
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Abb. 3.7: [Al] als Funktion von{ma, T=1550 °C, C/Si= 1,5,4a= 150 mbar,
(SIMS-Messungen).

Das Verhéltnis von [Al] und der netto LadungstragerkonzentratioiNiNin Abhé&ngigkeit

von prva ist in Abb. 3.8 dargestellt. Die Kapazitats-Spannungs-Messungen konnten bis zu
einer maximalen Dotierung von 2x2@m durchgefiihrt werden. Aus Abbildung 3.8 ergibt
sich fiir [Al] bzw. Na-Np ~ (prma)™>. Der absolute Wert von [Al] tibersteigt den der netto Ak-
zeptorkonzentration um ca. einen Faktor von 2,5. Aluminium wird zu 30% bis 70% als elek-
trisch aktiver flacher Akzeptor auf Si- Gitterplatzen eingebaut. An ausgewéhlten Schichten
wurden temperaturabhangige Hall-Messungen durchgefihrt. Die erzielten Ergebnisse stim-
men sehr gut mit den C-V-Messungen Uberein. In Tabelle 3.1 sind die SIMS-, Hall- und C-V
Ergebnisse von drei Schichten mit jeweils einer Gré3enordnung Unterschied in der Akzeptor-
konzentration zusammengestellt.
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Tabelle 3.1: Vergleich von Hall- Effekt, C-V- und SIM S Ergebnissen
Schicht | pa | AE(ADY | N(AD? | Neamp=Np” | (Na-Np)? | [AI]

mbar meV | x10Y em® | x10* em® | x10Y em® | x10Y cm?
1 1,1 230 0,2 0,6 0,2 0,3
2 5,4 226 2,0 2,5 2 3
3 20 213 10 6 10 18
Ycv
2 gIMS
3 Hall-Effekt
10* 1E21
102° ; e " ° 1E20
10*° ] vl - 1E19

; /1//7 AA
] ®
B (]
10"° < » 1E18

[Al], N,-N_[cm ]
\«'

1017; 1E17
< 3 /:/ m C-V
16 ] ® SIMS
1075 < A Hal | |'F°
1015; = 1E15
1014_....?.. —rrrr—rrrrr———rrrrr————rrrr———rrrr] 1E14
107 10° 10° 10™ 10° 107
Pua [Mbar]

Abb. 3.8: [Al] und Akzeptorkonzentration als Funktion des prua Partialdruckes,
Te= 1550 °C, C/Si=1,5,4p= 150 mbar

Die MelRkurven der temperaturabhéngigen Hall-Effekt Messungen der in Tabelle 3.1 aufge-
fuhrten Schichten sind in Abbildung 3.9 a, b dargestellt. Mit ansteigender Konzentration der
frei beweglichen Locher nimmt die Konzentration der kompensierenden DonatgrgnnN

den Schichten zu. Ein Anstieg der netto Akzeptorkonzentration von®2xt8® auf

2x10® cm® hat eine Zunahme der Konzentratiog %bn 6x13% cm® auf 6x13* cm® zur

Folge. Die Ursache dafir lag in der verwendeten Al- Quelle. Beim Hersteller der Quelle wur-
de das TMA unter Stickstoff abgefullt und ausgeliefert. Dieser Stickstoff l6ste sich im TMA
und baute sich simultan in die Schichten ein. Mit steigendem Al- Konzentration in den
Schichten nahm auch die Hintergrunddotierung an Stickstoff zu.
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Abb. 3.9: Hall-Effekt Daten von drei Al- dotierten 4H-SiC Schichten, @) freie Locher-
konzentratiorp (1/T), b) Hall Bewenlichkeit p(T)

Durch den Einsatz einer alternativen TMA-Quelle, die ohne Stickstoff abgefullt und unter
Vakuum ausgeliefert wurde, konnte dieser Kompensationseffekt verhindert werden. In Ta-
belle 3.2 sind die Hall-Effekt- und C-V Daten von drei mit detffdien Quelle gewachsenen
Schichten zusammengestellt. Die Konzentration der kompensierenden Ladungstrager
(Neomp=Np) betragt in diesen Schichten 3x1@m* (Na-Np= 1,6x16° cm® — 4,5x16° cni®

bei 300 K).

Tabelle 3.2: Hall- Effekt und C-V Daten von Al-dotierten Schichten bei Verwendung einer N
freien Al- Quelle

Schicht & (meV) Na (cm®)(Hall) | Neomp= Np (cm®) | Na-Np (cmi®)(C-V)
P22-74 242 1,6x18 2,5x10° 1,8x10°
P22-76 240 2x1% 3x10° 2x10%°
P22-75 228 4,5x18 3x10° 4x10°
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Abb. 3.10: Temperaturabhangige Hall-Effekt Messungen, Hall-Beweglichkeit (a) und
Widerstand (b) in Al- dotierten 4H-SiC-Epitaxieschichten-fNb=1,6x10> cni® bis
4,5x10° cm®), Te=1550, C/Si=1,5, =150 mbar, TMA Bubbler Mfrei (siehe Tab. 3.2)

Die Abbildungen 3.10 a und b zeigen die MelR3kurven fur pu(T)pfhdr) der temperaturab-
hangigen Hall-Effekt Messungen flr die in Tab. 3.2 aufgeflhrten Schichten. Im dort angege-
benen Dotierungsbereich wurden Hall- Beweglichkeiten von 80-160/srbei Raumtempe-

ratur gemessen.

Bei Konzentration von [Al]> 4x18 cm® nimmt der Unterschied zwischen der Al - und der
Akzeptorkonzentration NNp auf tber eine GroRenordnung zu. Der spezifische Widerstand
sinkt auf 0,06Qcm und die Ladungstragerbeweglichkeit auf Werte um Z\¢sn In Tabelle

3.3 sind Hall- Effekt- und SIMS-Ergebnisse fiir drei Schichten mit [Al] > 2k&én® zu-
sammengefafit.

Tab.3.3: Hall- Effekt und SIMS Daten von Al-dotierten Schichten mit [Al] > 2a61°

Schicht| [Al] (cmi®) SIMS Na-Np (cmi®) Hall Ey (MeV) p (Qcm)
P16 7x16° 4x10® 200 0.08
P17 9x16° 7x10° 178 0,07
P20 1,2x18 1x10° 142 0,06

Die temperaturabhangigen MelR3kurven fur die in Tabelle 3.3 aufgefuhrten Schichten sind in
den Abbildungen 3.11 a-c dargestellt.
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Abb. 3.11: a) Freie Locherkonzentration, b) Hall-Beweglichkeit, ¢) Schichtwiderstand in Al-
dotierten 4H-SiC Epitaxieschichterd1550 °C, C/Si=1,5,4=150 mbar

3.3.2 Dotierungshomogenitat

Die Homogenitat der Dotierungsverteilung in der Schicht Uber die gesamte Waferflache hangt
stark vom TragergasfluR gHund damit von der Gasgeschwindigkeit ab. Durch eine Erho-
hung des Tragergasflusses kann die Homogenitat in der horizontalen Verteilung der Dotie-
rung verbessert werden. Gegenlaufig dazu verhalt sich die Verteilung der Schichtdickenho-
mogenitat (siehe 2.2).

H>

P22_54: N,-N,(1um) [cm”] P22_55: N,-N(1.4um) [cm’]

4E15
7E15
1E16
1,3E16
1,6E16
1,9E16
2,2E16
2,5E16

x [mm] X [mm]
a) b)
Abb. 3.12: Verteilung der netto LadungstragerkonzentratigiNpl (C-V) in 4H-SiC-
Schichten auf 2 SiC Wafern, a),H 34 I/min, b) H=37 |/min. T=1550 °C, C/Si= 1,5,

Prva=8,6x10’ mbar

Die Abbildungen 3.12 a und b stellen die Homogenitat der Dotierung in Schichten dar, die auf
zwei 2" Wafern bei einer TragergasfluR von 34 I/min. bzw. 37 I/min gewachsen sind. Bei
einem FluR von 34 I/min andert sich die Dotierung um den Faktor 3 7xt®® bis
2,5x10° cm®). Bei einem FluR von 37 I/min variiert die Dotierung in der Schicht um einen
Faktor von ca. 2 (0,7x1dcm® — 1,3x16° cmi®).
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3.3.3 [Al] und Na-Np als Funktion des C/Si-Verhaltnis

Das Verhaltnis der Anzahl von Kohlenstoff- zu Siliciumatomen wurde, durch Anderung des
Propanflusses bei konstantem Silanflul3, auf Werte zwischen 1 und 2,5 eingestellt. Da der
Silanflufl3 die Abscheiderate bestimmt, sind die Schichten bei gleicher Abscheiderate gewach-
sen. Die Si-Seite der Substrate ist bei einem UberschuRR von Kohlenstoff in der Gasphase
(C/Si>1) im wesentlichen mit Kohlenstoff- Atomen besetzt. Durch die erh6hte Konzentration
von Kohlenstoff an der Wachstumsfront und der Vakanzen an Si- Atomen kann sich Alumi-
nium begunstigt auf diesen stabilen Gitterplatzen einbauen. Eine Erh6hung des C/Si- Verhalt-
nisses in der Gasphase filhrt dem zu Folge zu einer Zunahme der Al-Konzentration in der
wachsenden Schicht bis, in Abhangigkeit von der Al-Konzentration in der Gasphase, eine
Sattigung einsetzt. Dies ist in Ubereinstimmung mit dem in der Literatur publizierten Verfah-
ren der ,site competition* Epitaxie [16] (Abb. 3.13).

1,0E+17
—~ t n
S
% n
Z 1,0E+16 < * SIMS
s i " C-V
E []

1,0E+15

0 0,5 1 1,5 2 2,5
C/Si Verhaltnis

Abb. 3.13: [Al], Na-Np as Funktion von C/Si in der Gasphase
(Te=1550 °C, gs=150 mbar, R=5 pm/h;pa= 1,1x10° mbar)

3.3.4 [Al] und Nv-Np als Funktion der Abscheidetemperatur

In Abbildung 3.14 ist der Zusammenhang zwischen [Al] bzyN¥ und der Abscheidetem-
peratur & (prma=konst.) dargestellt. Bei einer Erh6hung van(I500 °C auf 1620 °C) ver-

ringert sich sowohl die Al- als auch die freie LadungstragerkonzentratidibNim ungeféahr

eine GroRenordnungen. Dieser Effekt wird mit einer zunehmenden Desorption von Al-
haltigen Spezis von der wachsenden Oberflache mit steigender Temperatur erklart. Die Ab-
nahme der Al-Konzentration kann entsprechend der Temperaturerhéhung durch eine Erho-
hung des TMA-Partialdruckes kompensiert werden. Gegen eine Erhdhung der Abscheidetem-
peratur spricht jedoch der starkere Verschleild des Suszeptors mit steigender Abscheidetempe-
ratur und der zunehmende Verbrauch an TMA. Uber den EinfluR y@ufTdie Strukturper-

fektion und die Verteilungshomogenitat der Dotierung in den Schichten kénnen zur Zeit keine
Aussagen gemacht werden. Dazu sind weitere temperaturabhéngige Ziuchtungsexperimente

erforderlich.

28



Te [°C]

1600 1550 1500
1,0E+18 ' ' ‘
/
S P
£ 1,0E+17
9, 7S =
Zo ¢ SIMS
< o e = C-V
=z
— 1,0E+16 — /
$ h 4
7~
y
pdl
1,0E+15
5,2 5,3 5,4 55 5,6 57
10%/Ts [1/K]

Abb. 3.14: [Al], N\s-Np als Funktion der Abscheidetemperatdr T
(Psss = 150 mbar, €Si = 1,5,prma = 1,1x10° mbar, R = Sum/h)

3.3.5 [Al] und Na-Np as Funktion der Abscheiderate

Mit zunehmendem Silan- und Propan- FluR3, bei konstantem C/Si- Verhéakwnisde die Ab-
scheiderate von 2,5 pm/h auf 10 um/h erh6ht. Mit steigender Rate R, bei konstamntem p
nimmt auch die Aluminiumkonzentration zu. BerR pm/h wird eine Sattigung erreicht.
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Abb. 3.15: [Al] als Funktion der Abscheiderate R, Tc=1550°C,
prwa= 1,1x10° mbar, ps= 150 mbar, C/Si=1,5
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Die Wachstumsrate wird im wesentlichen durch die Siliciumkonzentration in der Gasphase
beeinflul3t. Bei einem konstanten C/Si- Verhéltnis in der Gasphase erhdht sich mit ansteigen-
der SiH,- Konzentration auch die Kohlenstoffkonzentration. Die Abbildung 3.15 zeigt, das bis
zu einer kritischen Wachstumsrate von ca. 5um/h der Einbau von Aluminium von der
Wachstumsrate, d.h. vom Stofftransport der Si- haltigen Spezis, und von der C- Konzentration
an der Wachstumsfront bestimmt wird. In diesem Bereich ist der Einbau von Aluminium ki-
netisch begrenzt. Bei hoheren Wachstumsraten stellt sich, bei gleichbleibenden C/Si- Verhalt-
nis, eine Sattigung in der C- Konzentration an der Phasengrenze ein und der weiter Einbau
von Al ist diffusionskontrolliert.

Zusammenfassung:

* [AI]l und Na-Np in den Epitaxieschichten lassen sich als Funktion des TMA-Partial-
dampfdrucks, des C/Si Verhaltnisses in der Gasphase, der Abscheidetemperatur und des
Systemrucks definiert einstellen.

* Durch ein C/Si- Verhéltnis > 1 wird der Einbau von Stickstoff als unerwiinschte Co- Do-
tierung unterdriickt und damit der Kompensationsgrad in den Schichten verringert.

* Bei Teg= 1550 °C, gs=150 mbar und C/Si=1,5 lassen sich in Hot-Wall 4H-SiC CVD-
Schichten chemische Al-Konzentrationen im Bereich von #xd®i- 1,5x16° cm® und
eine netto Ladungstragerkonzentration von 3%&63-5x10"° cm?® einstellen.

« [Al] bzw. Na-Np sind proportional (gua)™>.

» Die laterale Homogenitat der Dotierungsverteilung andert sich auf 2 Wafern um bis zu
50 %.

e Aluminium wird bei der Hot-Wall CVD zu 30% bis 70% als elektrisch aktiver Ladungs-
trager auf Si- Gitterplatzen eingebaut.

* Der Einbau von Aluminium ist im Bereich 1500°Cs.620°C) indirekt proportional zur
Abscheidetemperatur.

» Bei einer Abscheiderate kleiner 5 um/h ist der Al-Einbau vom Stofftransport zur und der
Kinetik an der SiC-Oberflache abhangig. Bei einer Abscheiderate >5 pm/h ist die Diffusi-
on der Al- Spezis aus der Gasphase zur SiC-Oberflache bestimmend.

» Die im Projektverlauf erhaltenen Ergebnisse tber den Al- Einbau in den Schichten werden
durch Ergebnisse bestétigt, welche zeitgleich in der Literatur publiziert worden sind [17].
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4, Strukturelle Charakterisierung von 4H-SiC Epitaxieschichten
4.1  Oberflachenrauhigkeit R

Mit dem Atom-Kraft-Mikroskop (AFM) wurde die Oberflachenrauhigkeif ¥Yon p- Typ
4H-SiC Schichten mit [Al] = 4x18cm>- 1,5x13° cm® untersucht. Bis zu Konzentrationen
von [Al] < 4x10" cm® haben die Schichten glatte, spiegelnde Oberflachen mit einer Rauhig-
keit R, = (0,3t0,1) nm. Mit zunehmender Al- Konzentration nimmt die Rauhigkeit zu, es

kommt zur Bildung von Makrostufen in Richtung <20@> und Stufenstrukturen mit Stufen-
hohen von >15 nm. In Abbildung 4.1 ist die Zunahme der OberflachenrauhigkiaitAR-
hangigkeit von der Al-Konzentration in den Schichten dargestellt. Die Abbildung 4.2 zeigt die
Oberflachen von drei Schichten mit zunehmender Dotierung. Die dazugehdrigen Rauhig-
keitswerte sind in Tabelle 4.1 zusammengefal3t.
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Abb. 4.1: Abhangigkeit der Oberflachenrauhigkeit von der Al-Konzentration in 4H-SiC
Epitaxieschichten, = 1550 °C, C/Si = 1,5,sp = 150 mbar

Im Bereich von [Al] = 4x18" cm® — 4x10d° cm® ist der Anstieg der Al- Konzentration pro-
portional pma’> (Prma< 3x10% mbar, Abb. 3.5). Dies ist ein Hinweis dafiir, das der Einbau
von Aluminium unter diesen Bedingungen ein durch Massentransport kontrollierter Prozel}
ist. Bei pma > 3x10* mbar wechselt der Al-Einbau in einen kinetisch kontrollierten ProzeR.
Die Kinetik der Al-Spezis auf der wachsenden Oberflache wird zum wachstumsbestimmen-
den Faktor in deren Ergebnis das Wachstum im ,StufenfluR* Modus gestort wird. Es kommt
zu einer Ausbildung von Makrostufen und zur zweidimensionalen Keimbildung auf den
Stufenterrassen [12]. Die Oberflachenrauhigkeit nimmt stark zu. Bei Al —Konzentrationen
> 8x10° cm® deutet sich fiir die angewendeten Ziichtungsparametep{J R) eine begin-
nende Sattigung der Al- Léslichkeit in 4H-SiC (0001) an.
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Abb. 4.2: Oberflachen- (Mikroskop, NDIC-Kontrast, links) und AFM- Abbildung (rechts)
von Al-dotierten 4H-SiC Schichten, [Al]=3,6xTm?® (a), 9,1x16° cm* (b),
1,5x16° cmi® (c)

Tab. 4.1: Rauhigkeiten ¢R [Al]-Konzentrationen und Schichtdicken (d) der in Abb. 3.2
dargestellten Epitaxieschichten.

Schicht d (um) [Al] (cn) Ra (nm)
a 7,8 3,6x16° 0,3
b 7,5 9,1x1¢ 6,3
C 8,0 1,5x16° 16,7
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4.2  Elektronenoptische Untersuchungen

Um Aussagen uber die feste Loslichkeit von Aluminium in 4H-SiC zu bekommen, wurden
hochdotierte Epitaxieschichten {NNp> 1x10° cm?®) im Hochstspannungs (HV)- TEM (La-

bor fur Elektronenmikroskopie, Halle/Sa.) untersucht. Das Ziel bestand im Nachweis von Al-
Ausscheidungen oder von Al-induzierten Defekten in Abhéngigkeit von der chemischen Al-
Konzentration. Es wurden drei Proben mit [Al]=7x" 0cm®, 1x1¢° cm?® und

1,5x1G° cm?® furr die Untersuchungen prépariert.

In keiner der Proben konnten Al-Ausscheidungen bzw. Al-induzierte Strukturdefekte nach-
gewiesen werden. Es wird deshalb davon ausgegangen, dalR die maximale feste Loslichkeit im
bisher untersuchten Konzentrationsbereich noch nicht erreicht worden ist bzw. nicht sichtbar
gemacht werden konnte. Zitat aus dem Untersuchungsbericht: “Alle Praparate der Chargen
wurden intensiv nach Besonderheiten abgesucht. Da sich keine Gitterbaufehler, Ausscheidun-
gen oder andere Kontrastfiguren zeigten, muf3ten die Proben unter Zuhilfenahme aller niedri-
gindizierten Beugungsreflexe weitrdumig abgesucht werden. Abgesehen von Spannungen in
den oberflachennahen Bereichen und seltenen Stérungen direkt an der Oberflache wurden
keine nennenswerten Unregelmafigkeiten gefunden.”

In Abbildung 4.3 a-c sind typische TEM- Aufnahmen der drei unterschiedlich hoch dotierten
Proben abgebildet. Die Kontraste in Bild 4.3 a und ¢ sind durch Spannungen verursacht, wel-
che beim Abdiinnen der Praparate entstanden.

Abb. 4.3: HV-TEM Aufnahmen
(Querschnittspraparation) von hoch-
dotierten 4H-SiC Epitaxieschichten,
a) [Al]= 7x10° cm®

b) [Al]= 1x10%° cm®

c) [All= 1,5x10° cm®

200 nm
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Um auszuschliel3en, das die ortliche Auflosung des verwendeten TEM der begrenzende Fak-
tor bei der Charakterisierung der hochdotierten Schichten ist, wurden Untersuchungen mit
einem hochauflosendem TEM an der Universitat Jena (Inst. f. Festkorperphysik, Dr. U. Kai-
ser) durchgefuhrt. Die Al- Konzentrationen in den untersuchten Schichten lagen zwischen
3x10° cm® und 1,5x16 cnr. In den Abbildungen 4.4 a-d sind Hellfeld- und Hochauflé-
sungsaufnahmen von den unterschiedlich dotierten Epitaxieschichten abgebildet.

(@) [All = 1,5 x 16° cm®

(c) [A] = 3,6 x 13° cm® (d)

Abb. 4.4: HR-TEM Aufnahmen von Al- dotierten 4H-SiC Epitaxieschichten (a,c = Hellfeld,
b,d = Hochauflosung)



Bei Al-Konzentrationen < 1x 10%°° cm™ konnten keine Al-induzierten Defekte bzw. Al-Aus-
scheidungen nachgewiesen werden (C).

Die Kontraste in Abbildung 4.4 (c) haben ihre Ursache in Spannungen, welche bel der Prépa-

ration der Proben fur die HR-TEM Untersuchungen entstehen.

In der Hochauflésung ist eine perfekte Anordnung von Silicium- Kohlenstoff-Doppel-
schichten vom 4H- Polytyp zu erkennen (d). Schichten mi¢ A|5x13° cm® zeigten eine

hohe Dichte an Stapelfehlern (a) und Defekten. In der Hochauflosung (b) sind Wechsel vom
4H- zum 3C Polytyp zu erkennen.

Auch mit energiedispersiver Rontgenbeugung (EDX) im HR-TEM konnten bei Al-Konzen-
trationen bis 1,5x18 cmi® keine Al-Ausscheidungen detektiert werden. Daraus kann man
schlul3folgern, dal3 die Loslichkeitsgrenze fur Al, bei den verwendeten Abscheideparametern,
noch nicht erreicht worden ist. Diese wird in der Literatur, onne Angebe einer Abscheidetem-
peratur, mit 2x1& cm® angegeben [18]. Durch den hohen Aluminiumgehalt wird allerdings
die Polytypstabilitéat in den Schichten reduziert und die Bildung von Stapelfehlern begunstigt.
Stellt man die hochauflésenden TEM-Beobachtungen den AFM-Messungen der Oberflachen-
rauhigkeit gegentuber, kann man die Hypothese aufstellen, dal3 die zunehmende Rauhigkeit
bei einer Al-Konzentration > 5x ¥bcm® nicht nur durch die Bildung von Makrostufen son-
dern auch durch das Auftreten von Stapelfehlern verursacht wird.
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5. Roéntgenographische Charakterisierung von SiC-Wafern und Schichten

Ziel der Untersuchungen war es, die Kristallqualitatt von homoepitaktischen 4H-SiC-
Schichten mittels Rdntgenbeugungsmethoden zu charakterisieren. Dabei wurden zwei als
geeignet erscheinende Methoden verwendet.

1) Rontgendiffraktometrie :

Die Kiristallqualitat sollte anhand der Breite der Reflexionskurven bestimmt werden. Dazu
wurde ein Doppelkristall-Diffraktometer verwendet.

2 ) Rontgentopographie :

Mit dieser bildgebenden Rontgenbeugungsmethode sollten die Art und die Konzentration von
Kristalldefekten untersucht werden.

5.1 Reflexionskurvenmapping

Mit Hilfe des Doppelkristall-Diffraktometers DCDM (Mapping Double Crystal Diffrakto-
meter) der Firma Philips kbnnen Uber die gesamte Waferoberflache die Réntgenreflexions-
kurven gemessen werden.

Den prinzipiellen Aufbau des Doppelkristall-Diffraktometers zeigt die Abbildung 5.1. Die
Rontgenstrahlung einer Cu-Anode wird mit einer Einkristallreflexion an einem perfekten Sili-
ciumkristall (0 0 4 Reflex) monochromatisiert (CuiKA=1,5406 A) und trifft auf die zu un-
tersuchende Epitaxieschicht. Dabei ist die Mel3fleckgrofRe und damit die Ortsauflosung auf
der Probe ca. 0,7 x 6 ifmMit einem Szintillationszahler bestimmt man die Reflektivitat der
Schicht in Abhangigkeit vom Einfallswinkel der Roéntgenstrahlung (,Rockingkurve®). Die
Rotationsachse der Schicht liegt dabei parallel zu den Netzebenen und senkrecht zum einfal-
lenden Strahl. Es wurde der (008)- Reflex von 4H-SiC (Bragg WinBg+75,39°) unter-

sucht. Die Orientierung der Wafer ist (0001) mit einer Fehlorientierung von ca. 8° in Richtung

[11200 Ein gesteuerter x-y-Probentisch erlaubt es, daf die Rocking-Kurven (RK) auf der
gesamten Schichtoberflache gemessen werden kénnen.

Kollimator Azimut-
Monochromator winkel
(S 400 Reflex) etektor

/ symmetrischer
Blende / \ Reflex (008)
I

MeRfleck )‘

Rbntg”en- / TIIthnkeI
quelle Probe Achse

v
Rocking-
kurven Trandation

Achse

Abb. 5.1: Experimentelle Anordnung beim ,Doppelkristalldiffraktometer Mapping*

Mit dieser Methode erhalt man eine Reihe von Informationen tber die Probe:

» Halbwertsbreite der Rockingkurve (RKB) Kristallqualitat und -perfektion

* Lage der Maxima> Krimmung der Netzebenen, Gitterkonstantenanderung

Unter den gegebenen Bedingungen tragt eine oberflachennahe Schicht von ca. 25 um Dicke
zur reflektierten Intensitét bei (Informationstiefe).
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Die Form der Reflexionskurve wird durch die kristalline Perfektion des Kristallgitters beein-

flult. Eine Verbreiterung der Reflexionskurve erfolgt durch:

« Spannungen und Kriimmung des Krista¥sAnderungen der Gitterkonstante

» starke Gitterstérungen durch hohe Versetzungsdichte, ,micropipes” und andere Kristall-
baufehler.

Befinden sich innerhalb des Mel3fleckbereiches mehrere Doméanen unterschiedlicher Kristall-
orientierung oder gar verschiedene Polytypeinschliisse, so auf3ert sich das in einer starken
Verbreiterung der Reflexionskurven bis hin zum Aufspalten in mehrere Intensitdtsmaxima.

In Abbildung 5.2 a, b sind die Ergebnisse eines Rocking-Kurven Maps in farbcodierter Dar-
stellung gezeigt. Jede Farbe entspricht einem bestimmten Werteintervall der Halbwertsbreite
bzw. des Einfallswinkels und deren prozentuale Verteilung (rechte Bildhélfte). Der Mittelwert
der Rockingkurvenbreite (RKB) betragt ca. 14 arcsec. Im Zentrum ist ein stark gestorter Be-
reich zu sehen mit wesentlich grof3erer RKB.
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Abb. 5.2: Farbcodierte Darstellungen der ortlichen Verteilung der a) Halbwertsbreite der Re-
flexionskurven und b) Peaklagen, Wafer vor der Epitaxie

Eine prazise Unterscheidung der einzelnen Einflisse auf die Form der Reflexionskurve kann
nur mit Hilfe aufwendigerer Methoden getroffen werden, wie zum Beispiel der hochauflésen-
den Dreikristall-Diffraktometrie.

Beim Abrastern von SiC-Substraten mit dem Doppelkristall-Diffraktometer beobachtet man
typischerweise eine Halbwertsbreite der Reflexionskurven von ca. 10 .. 30 arcsec oder mehr.
Die theoretische Kurvenbreite fir den (008) - Reflex betragt 2,5 arcsec. Die Verbreiterung
der Reflexionskurve hat mehrere Ursachen:
» die Krimmung der Wafer aufgrund makroskopischer Spannungen, verursacht durch die
Kristallbearbeitung oder durch innerer Spannungen aufgrund von Probeninhomogenitaten,
» lokale Gitterspannungen verursacht durch Kristallbaufehler und Domé&nengrenzen.
Es ist bekannt, daf} die Breite der Rockingkurve sehr stark von der Einstellung des sog. ,Tilt-
winkels“ (Abb.5.1) abhangt. Dieser wird durch die Achse eingestellt, die sowohl senkrecht
zur Achse der Rockingkurve als auch zum Azimut steht. Bei Wafern hoher Perfektion ist die-
ser Tiltwinkel Uber groRe Probenbereiche konstant. Bei den untersuchten SiC-Wafern sieht
man jedoch enorme Anderungen des optimalen Tiltwinkels (ber die untersuchte Oberflache
bis zu einigen Grad. Beim Abrastern der Proben bei einem festen Tiltwinkel wechseln deshalb
Gebiete geringer RKB (>15 arcsec) und Gebiete hoher RKB (>25 arcsec) je nach Verschwen-
kung der Domanen. Daraufhin wurden die Messungen so durchgefuhrt, daf3 der Tiltwinkel an
jedem einzelnen Probenort so optimiert wurde, dal? tberall die minimale RKB bestimmt wur-
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de. Die Werte der RKB von ca. 15 arcsec waren Uber den gesamten Probenbereich hinweg
relativ konstant. Ausgenommen davon sind nur wenige Bereiche mit bereits visuell sichtbaren
Stérungen oder Einschlisse anderer Polytype. Das folgende Beispiel eines relativ gering ge-
storten SiC-Wafers (Abb. 5.3) verdeutlicht den Einflul} des optimalen Tiltwinkels auf das
Melergebnis. Der vergleichsweise geringe Unterschied beider Maps deutet auf eine gute Per-
fektion der Kristallstruktur hin.

:_"'_Ql'.._l:-\;__.l SR Sl '-'.:- ah -'.'.il.a-'l-a"llu s FHL R CSIE 04 | £ i el Pk Wb i Hol Ban [PV M LEL
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Abb. 5.3: Vergleich von RKB-Map, a) Gesamter Wafer von 50 mm Durchmesser, ohne Til-
toptimierung, b) zentrales Gebiet von (30 x 30)’ it Tiltoptimierung.

Bei anderen Proben geringerer Kristallperfektion war der gemessene Unterschied zwischen
den RKB bei ,konstantem* und bei ,optimalem Tilt* mit 30 arcsec wesentlich grofier.

Die Abbildung 5.4 zeigt zwei RKB — Maps die vor bzw. nach der Epitaxie aufgenommen
wurden. Die mittlere RKB im untersuchten Gebiet betragt ca. 22 arcsec vor und ca. 14 arcsec
nach der Epitaxie d.h. es wurde eine deutliche Verringerung durch die Epitaxie erzielt. Die
Differenz beider Maps und der Quotient sind im unteren Teil der Abbildung 5.4 zu sehen.
Vergleicht man die in Abbildung 5.5 gezeigte Probenkrimmung vor und nach der Epitaxie so
stellt man eine deutliche Reduzierung der Krimmung von ca. 12 arcsec/mm auf 1 bis
2 arcsec/mm nach der Epitaxie fest. Beide Male ist die Probe konkav gekrimmt. Diese deutli-
che Entspannung nach der Epitaxie tragt nattrlich auch zur Verringerung der RKB bei.

Substrat- und Epitaxieschicht im Vergleich
FWHM - Map (Z0420-4)
Substrat Epischicht

= IR
q!ll F I -

Abb. 5.4: Vergleich der RKB
vor und nach der Epitaxie sowie
Quotienten- und Differenzmap.
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Abb. 5.5: Krimmung des Wafers aus Abb. 5.4, a) vor der Epitaxie b) nach der Epitaxie.

Die Untersuchung der Halbwertsbreite allein erlaubt bei diesen Messungen nur bedingt eine
Aussage uUber die Kristallqualitat. Der Einflu3 der Probenkrimmung auf die Halbwertsbreite
muld daher genauer untersucht werden. Auch die genaueren Zusammenhénge zwischen der
Krimmung eines Wafers in Folge der Waferpréaparation sowie der Einflul3 der haufig vorhan-
denen unerwiinschten SiC-Abscheidung auf der Waferriickseite nach der Epitaxie sind noch
nicht untersucht worden.

Um die Auswirkung einzelner Bearbeitungszyklen auf die Waferkrimmung zu werten, wurde
die Krimmung und die RKB an einem Wafer in drei verschiedenen Bearbeitungszustanden
untersucht. Zuerst das polierte Substrat, dann nach 15 Minuten Atzen-AtrHosphére bei
1600°C und zuletzt nach der Beschichtung mit einer ca. 40 um dicken 4H-SiC Schicht. In
Abbildung 5.6 erkennt man, daf} die Krimmung des Substrates konkav ist (14,5 arcsec/mm).
Nach dem H-Atzen wurde die Probenkriimmung sehr stark auf ca. 2 arcsec/mm reduziert.
Nach der Epitaxie kehrt sich die Krimmung in konvex um und sie erreicht mit ca.
13 arcsec/mm etwa den gleichen Wert. In Abbildung 5.6 b sind zusétzlich fur die drei Prozel3-
schritte die gemessenen Halbwertsbreiten jeweils entlang der gleichen Mef3linie gezeigt. Man
erkennt eine Verringerung der RKB nach dem Wasserstoffatzen von ca. 14 arcsec auf
10 arcsec und nach der Epitaxie verringert sich die RKB trotz Zunahme der Krimmung wei-
ter auf ca. 8,5 arcsec.
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Abb. 5.6: Peaklage (a) und RKB (b), am Substrat, nach Wasserstoffatzen und nach der Epita-
xie gemessen

Im folgenden soll der Einflu3 der makroskopischen Probenkrimmung auf die Breite der Re-
flexionskurve genauer betrachtet und die drei Messungen unter diesem Gesichtspunkt mitein-
ander verglichen werden.

Man kann vereinfacht annehmen, dafl3 sich die experimentell bestimmte Breite der Rocking-
kurve aus mehreren Anteilen zusammensetzt:

* Aus dem Beitrag des ungestorten Kristalls,

* aus dem Anteil der makroskopischen Krimmung der Probe,

» einem Anteil,der auf Fehljustierung zurtickzufuhren ist und

» einem Anteil, der durch lokale Stérungen des Kristallgitters bedingt ist.

Der letztgenannte Anteil ist der eigentlich interessante fir die Bestimmung der lokalen Kri-
stallperfektion und kann bei Kenntnis der drei anderen Anteile ermittelt werden.

Die RKB des perfekten Kristalls kann mit verschiedenen Programmpaketen berechnet werden
und die jeweiligen Krimmungsradien der Proben lassen sich aus den experimentellen Pro-
benkrimmungen durch einfache geometrische Beziehungen ermitteln. Unter der Vernachlas-
sigung des Einflusses der Probenfehljustierung kann nun der Anteil der lokalen Kristallsto-
rungen auf die RKB durch einfache Subtraktion ermittelt werden. In Tabelle 5.1 sind die ent-
sprechenden Winkelwerte zusammengestellt.

Tabelle 5.1:  Berechnete und gemessene Halbwertsbreiten (RKB)
Krimmung | Krimmungsradius theoret. | gemessene| Differenz
[arcsec/mm] [m] RKB RKB [arcsec]
[arcsec] [arcsec]

Substrat 1 14,5 14 6 14 8
Geétzte Probe 2 >100 2,5 10 7,5
Epitaxie 1 13 15 6 8 2
Substrat 2 16,5 13 5,5 13,5 8
Epitaxie 2 1,7 >100 2,5 8,7 6,2
Substrat 3 14 14 6,5 14 7,5
Epitaxie 3 1,0 >100 2,5 9 6,5

Beim betrachten der letzten Spalte fallt auf, da? die Abweichungen von der theoretischen
RKB bei den ersten beiden Messungen gleich grof3 sind und nur bei der Messung an der Epi-
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taxieschicht eine merkliche strukturelle Verbesserung erkennbar ist. (Bei den Uberlegungen
wurde von einer homogenen Probenkrimmung ausgegangen.)

5.2  Rontgenbeugungstopographie

Bei der Rontgenbeugungstopographie wird die Intensitatsverteilung der von einer kristallinen
Probe gebeugten Rontgenstrahlung abgebildet. Bereits sehr geringe Gitterverzerrungen

(<10% in der Umgebung von Kristalldefekten atomarer Dimension bilden sich unter geeig-
neten experimentellen Bedingungen auf einem Rontgenfilm als Intensitéatsunterschiede ab.
Die erreichbare ortliche Auflésung betragt dabei wenige Mikrometer. Die Topographie wird
deshalb zur Abbildung von Kristalldefekten (z.B. Versetzungen, Zwillingen, Domé&nen, Ein-
schliissen) verwendet.

Fur diese Rontgenuntersuchungen stand eine Molybdéandrehanode zur Verfigung, welche bei
ca. 7 kW Leistung betrieben wurde.

5.2.1 Topographie in Transmission

Bei der Topographie in Transmission (Lang-Topographie) werden die innerhalb des durch-
strahlten Probenvolumens befindlichen Defekte auf dem Film abgebildet. Die Information
Uber die raumliche Verteilung der Defekte in der Probe geht dabei verloren. In Abbildung 5.7
ist das Transmissionstopogramm eines 4H-SiC - Wafers abgebildet.

Abb. 5.7: Lang — Topogramm (]_7_’0) Reflex
(Wafer 30 mnil; Neigung de{ 000%}

Netzebenen ifl112 00Richtung )

Der inhomogene Kontrast in dem Topogramm ist das Ergebnis der gekrimmten Oberflache
des Wafers. Bei der Belichtung befindet sich nicht die gesamte Probe in Reflexionsstellung.
Als schwarze Kontraste sind Versetzungsnetzwerke und ,micropipes” zu erkennen.

Als Routinemethode zur SiC-Wafer- und Schichtcharakterisierung eignet sich die Lang-

Topographie jedoch nicht, da eine doppelseitig polierte Probe erforderlich ist und die Metho-

de nicht oberflachenempfindlich ist. Sie eignet sich jedoch als Ergéanzung zur nachfolgend
beschriebenen Reflexionsgeometrie.

5.2.2 Topographie in Reflexion

Die Topographie in Reflexionsgeometrie wird vorwiegend dann angewendet, wenn man die
Eindringtiefe der Rontgenstrahlung in die Probe gering halten will. Dadurch wird gewéahrlei-
stet, dal3 die Strukturinformation im reflektierten Strahl nur aus einer oberflachennahen
Schicht kommt. Durch geeignete Auswahl der Reflexion und der Wellenlange kann man die
Eindringtiefe der Rontgenstrahlung in die Probe und damit die Informationstiefe ,einstellen*.
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In der Abbildung 5.8 sind als Beispiel das Reflexionstopogramm des (2 24 6) Reflexes eines

4H-SIC- Wafers (CREE, USA) vor und nach der Epitaxie dargestellt. Die Abbildung 5.8 a

zeigt das Reflexionstopogramm des gesamten 2 Zoll Wafers. Man erkennt in Abb. 5.8 b am

deutlich ausgepragten Orientierungskontrast (weil3e und schwarze Linien) ein Gebiet starker
Kristallverschwenkung (AusschnittsvergréRerung in der Probenmitte).

Die Ausschnittsvergrof3erungen in Abbildung 5.8 ¢ und d zeigen jeweils den gleichen Pro-
benbereich vor und nach der Abscheidung einer undotierten 20 um dicken Epitaxieschicht.

In Abbildung 5.8 ¢ sieht man deutlich Versetzungskontraste als helle Linien. Es werden in
diesem Topogramm nur Versetzungen abgebildet, die sich in dem obersten ca. 20 um dicken
Bereich der Probe befinden — (Informationstiefe). Diese relativ kontrastreichen Strukturen
sind im Topogramm vom gleichen Probengebiet nach der Epitaxie nicht mehr zu sehen. Es

bilden sich nur diffuse Strukturen und gerade Linien senkrechfiz@0] Richtung ab.

Der Kontrast mit denen gleichartige Kristalldefekte im Topogramm abgebildet werden ist auf
Grund von Inhomogenitaten in den Proben unterschiedlich. Einige Probenbereiche z.B. die
Probenmitte sind auf maximale reflektierte Intensitét eingestellt, wahrend andere Bereiche am
Rande der Reflexionskurve stehen. Im letzteren Fall sind die erzielbaren Kontraste der Ver-
setzungen durch die gréReren Intensitatsunterschiede an der “Flanke des Reflexes" wesentlich
deutlicher.

Jie

0) | d)

Abb. 5.8: a) Reflexions— Topogramm (2 26) - Reflex (Wafer 50mri; Neigung der

{000%L. Netzebenen in [120] Richtung nach rechts.

b) VergréRerung der MittB x H ca. 8 x 5 mr)

c) Ausschnitt ca. 8 mm unterhalb der Mitte (B x H ca. 3,8 x 2,5 )nm
d) gleicher Ausschnitt wie c) nach der Epitaxie
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5.2.3 Topographie mit Synchrotronstrahlung

Bel den Experimenten an der Topographie Beamline ID19 an der Europaischen Synchrotron
Strahlungsquelle (ESRF, Grenoble) bestand die Mdglichkeit mit polychromatischer Strahlung
eines Wigglers oder monochromatischer Strahlung zu arbeiten (Si (111) Doppelmonochro-
mator).

Die wesentlichen Vorteile bei Experimenten mit Synchrotronstrahlung sind die hohe Strah-
lintensitat, die geringe Strahldivergenz, die geringe QuellgréRe des Synchrotronstrahls sowie
der relativ grol3e Abstand zwischen Quellpunkt und Experiment von bis zu 150 m. So kann
beispielsweise bei der Weilllichttopographie ohne wesentliche Verringerung der geometri-
schen Auflosung der Abstand zwischen Probe und Film so grof3 gewahlt werden (bis 100 cm),
dalR3 sich benachbarte Reflexe nicht gegenseitig Uberlagern auch wenn die beleuchtete Probe-
flache bis zu 4 x 4 cfrgroR ist.

Die Abbildung 5.9 zeigt Topogramme von der Mitte des Wafers in Abbildung 5.8 a. Zum
Vergleich ist sowohl ein Lang-Reflexionstopogramm als auch ein Synchrotron Weif3lichtto-
pogramm gezeigt. Das Weil3lichttopogramm zeigt wesentlich mehr Details wie z.B. einzelne

Versetzungen. Beides sind Topogramme ded (58) Reflexes beA=0,7 A. Der Einfallswin-
kel betragt jeweils 23°.

a) b)
Abb. 5.9: Reflexions-Topogramm (226) - Reflex
Bildausschnitt: 9 x6 mn¥; a) Lang-Topogramm, b) WeiRlichtopogramm.

In beiden Topogrammen sichtbare Defekte:

» Schraubenversetzungen mit Burgersvektor (0001) senkrecht zur Oberflache, Diese er-
scheinen als kleine dunkel umrandete wenige pm grof3e Kreise. Sie sind einzeln als auch in
Gruppen angeordnet und kénnen gré3ere Defekte dekorieren.

* mit Schraubenversetzungen dekorierte Linien (Korngrenzen)

» einzelne Versetzungen und im Bild vertikal verlaufende Terrassen

In den Abbildungen 5.10 a-d sind die Weililichttopogramme eines 4H-SiC-Wafers und der
darauf gewachsenen Schicht (d= 9 um) abgebildet. Die Abbildungerudfc zeigen die
Epitaxieschicht auf der Vorderseite und die Abbildungero idd die polierte Waferrick-
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seite des gleichen Probengebietes. Der Vergleich von Abbildung 5.10 ¢ und d bei hoherer
VergroRerung zeigt die kontrastreiche Abbildung von Schraubenversetzungen. Die Reflexion-

stopogramme ((2 216 )- Reflex) wurden unter identischen experimentellen Bedingungen
aufgenommen und zur Vergleichbarkeit in gleicher Orientierung gezeigt.

Abb. 5.10: Epitaxieschicht (a, c) und polierte Rickseite des 4H-SiC Substrates (b, d)
(Bildausschnitt: a, b: 96 mnt; c, d: 3,7x 2,5 mnf)



Der Vergleich von Schicht- und Ruckseitentopogramm zeigt einen besseren Kontrast in der
Epitaxieschicht. Im Schichttopogramm sind wesentlich feinere Details erkennbar.

In den Abbildung 5.10 c, d sind die Anordnungen der meisten Defekte auf der Schicht- und

der Ruckseite gleich. Es handelt sich offenbar in den meisten Fallen um Defekte die den ge-
samten Wafer durchdringen (Waferdicke ca. 350 um) und in die Epitaxieschicht weiterwach-

sen.

Zusammenfassung

Die Bestimmung der RKB ist bei der zur Zeit existierenden Qualitat der untersuchten 4H-SiC
Wafer experimentell sehr aufwéandig. Die RKB erlauben nur eine eingeschrénkte und tenden-
ziose Wertung hinsichtlich der kristallinen Gite der Epitaxieschichten. Die Halbwertsbreiten
der RK von Epitaxieschichten hatten im Mittel nur den halben Wert im Vergleich zu den
Halbwertsbreiten der Substrate. Insbesondere die intrinsischen Spannungen in den Wafern
bzw. der mdgliche zusétzlich Auf- oder Abbau von Spannungen wahrend der Epitaxie ma-
chen eine quantitative Wertung schwierig. Um quantitative Aussagen zu erhalten, sind me-
thodische Entwicklungen der analytischen Verfahren und weitere Untersuchungen notwendig.
Durch die Anwendung der Réntgentopographie in Reflexion kdnnen Aussagen uber die
Dichte und Verteilung von Strukturdefekten (Korngrenzen, Schraubenversetzungen, Cluster)
in SIC-Wafern und Epitaxieschichten gemacht werden. Mit dem Einsatz von Synchrotron-
strahlung kann die Belichtungszeit erheblich verringert werden. Durch einen Vergleich der
Topogramme von 4H-SiC Substraten und darauf gewachsenen Epitaxieschichten lassen sich
Aussagen uber die Reduktion bzw. Multiplikation von Defekten in Abh&ngigkeit von den
Wachstumsbedingungen ableiten. Damit bildet diese Methode ein wichtiges Hilfsmittel zur
Verbesserung der kristallinen Qualitat von SiC-Material, sowohl fur die Verbesserung der
Keime fur die Einkristallziichtung, als auch eine qualitative Verbesserung von Schichten fur
die Bauelementeentwicklung.
Bei der Anwendung rontgenographischer Methoden innerhalb des Vorhabens lag der Schwer-
punkt in der Erprobung der einzelnen Methoden und der Interpretation der Mel3ergebnisse.
Eine systematische Untersuchung speziell mit topographischen Verfahren zur Defektanalyse
und Defektgeneration in den Epitaxieschichten konnte wegen des hohen praparativen und
zeitlichen Aufwandes im Rahmen des Projektes nicht durchgefihrt werden.
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6. Lebensdauer von Minoritatsladungstragern in SiC-Epitaxieschichten

Die Untersuchungen zum Einflul3 der verschiedenen Zichtungsparameter auf die Lebensdauer
der Minoritatsladungstrager und deren Korrelation mit den elektronischen Eigenschaften der
Epitaxieschichten stellen eine wichtige Aufgabe bei der Optimierung der Schichten fir Bau-
elementeanwendungen dar. Das Ziel der Experimente bestand darin, mégliche Zusammen-
hange zwischen den Abscheideparametern und der Lebensdauer herauszufinden und Schich-
ten mit moglichst hoher Lebensdauer der Minoritdten und homogener Verteilung der Dotie-
rung abzuscheiden.

Die Lebensdauer wurde aus der Messung der Abklingzeit einer durch einen Laser angeregten
Raumtemperatur-Photolumineszenz (RTPL) bestimmt. Die Abklingzeiten der RTPL werden
im wesentlichen durch die Lebensdauer der Minoritatsladungstrager bestimmt. Dabei muf3 die
Anregung durch den Laser im Niedriginjektionsbereich erfolgen. Mit wachsender Laserinten-
sitat nimmt die gemessene RTPL- Abklingzeit in der Regel ab. Das exponentiell abklingende
Signal der Photolumineszenz wurde nach einem Fit mit einer Abklingkonstaptdwrre-

liert. Die untere Mel3grenze des Laserfluoreszenzspektrometers (LFS) fur die Abklingzeiten
liegt bei etwa 10 ns.

Die fur die Messungen verwendete Apparatur wurde von der Firma Lasertechnik Berlin
(LTB) entwickelt. Mit dieser Apparatur kénnen Oberflachen automatisch abgerastert werden
(Ortsauflosung: 1 bzw. 2 mm in X- und Y-Richtung).

Bei dem zur Anregung genutzten, Maser (Leistung 10 kWA=337,1 nm, Eindringtiefe

ca.1l4 um) hat das Substrat und die Grenzflache einen starken Einflu3 auf die Lebensdauer.
Die Lebensdauer in den als Substrate verwendeten 4H-SiC-Wafeia(Ra. 5x16° cm®)

wurde mit 20 ns¥y: < 30 ns bestimmt (Abb. 6.1).

501 2 -3400 Abb. 6.1:1qy -Verteilung in einem 2*

' / /_/m&\ e  AH-SiC-Substratwafer

40 [ 27,63
25,50
T 23,38
304 L 21,25
19,13
1 '& 17,00
204 : L 14,88
12,75
i 10,63
8,500
4,250
e -

T

Abbildung 6.2 zeigt digqy. —Verteilung in zwei Schichten mit unterschiedlicher Dicke und
sonst identischen Parametern bei der Abscheidung. Die Schichtdicke ist ein wichtiger Para-
meter bei der Bestimmung der Lebensdauer. Sie sollte mehr als 40 um betragen, um den Ein-
fluld des Substrates und der Grenzflache Substrat- Schicht auf die Abklingzeiten zu minimie-
ren (Abb. 6.3).

mm
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P22_20: PL-L ebensdauer in ns (394 nm/4H) P22_34: Zeitkonstante fiir PL-Abfall in ns (394 nm)
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Abb. 6.2: Vergleich der Verteilung von toy. €iner 38 um (a) und einer 25 pm dicken (b)
4H-SIiC Epitaxieschicht, abgeschieden bei identischen ProzeRparametern.

Die mittlere Lebensdauern der Minoritateny, wurde in undotierten Schichten mit
160-180 ns (N-Na = 1-4x1G* cm®) und in niedrig dotierten p- Schichten mit 100-120 ns
bestimmt (M-Np = 2-4x16° cm?).

In Abbildung 6.3 sind die in p-dotierten Schichten bestimmten Lebensdegem Abhan-

gigkeit der Schichtdicke aufgetragen. Die starke Streuung der Mel3punkte beruht darauf, daf3
bei der Abscheidung einzelner Schichten neben der Schichtdicke auch andere Parameter va-
riiert worden sind.
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Abb. 6.3: EinfluR der Schichtdicke auf die mittlere Lebensdauer der Minoritatsla-
dungstrager ..

Um den Einflu? der Abscheideparameter auf die Lebensdauer zu untersuchen, wurde eine
Serie von Epitaxieschichten abgeschieden, in der als Parameter entweder der Tragergasflul3
(H2), das (C/Si)- Verhaltnis oder der TMA-Partialdampfdruciu@), bei sonst konstanten
Bedingungen, variiert wurde. In Tabelle. 6.1 sind experimentelle Zusammenhange zwischen
den unterschiedlichen Abscheidebedingungentyadusammengestellt.
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Tabelle 6.1: Abscheideparameter (Ho-Flul3, C/Si, pwa), Netto-Ladungstragerkonzentrationen
Na-Np, und Lebensdaueg:, (Te: 1550 °C, gs: 150 mbar, d = 362 pm)

Nr. H, quss C/Si- _ Ptma Na-Np Topt. Tau ,
p22- (sl/min) |Verhéltnis| (mbar) | (cm-3), C-V (ns) LFst| (ns), LTPL
54 34 15 1,94E-06 1,6E+16 97 98
55 37 15 1,79E-06 | 1,3E+16 105 107
57 40 15 1,65E-06 | 2,5E+15 86 88
59 31 15 2,13E-06 | 2,5E+15 71 73
60 34 15 1,94E-06 | 7,0E+15 98 101
61 34 25 1,93E-06 | 5,5E+15 90 92
64 34 1 1,95E-06 | 2,5E+15 123,5 123
65 34 25 1,93E-06 | 2,0E+16 100 102
66 34 2 1,94E-06 | 2,0E+16 94 96
73 34 15 3,90E-07 | 1,4E+15 93,2 95
74 34 15 7,80E-07 | 2,5E+15 104,9 105
75 34 15 3,80E-06 | 4,0E+16 124,5 124
76 34 15 1,90E-06 | 1,4E+16 112,7 114

!_aserfluoreszenzspektrometer, “Low Temperature Photolumineszenz

Es konnten noch keine endgultigen Aussagen Uber den Einfluld der Abscheidebedingungen
auf die Lebensdauer gemacht werden. Ein tendenzieller Zusammenhang zwigghendd

der Lebensdauer deutet sich in Abbildung. 6.4 an. Die Schichtdicken liegen im Bereich von

32um bis 38 um. In wieweit dabei die Eigenschaften der Grenzflache Substrat- Epitaxie-

schicht und die elektrischen Eigenschaften des Uberganges vom n-Typ Substrat zur p-Typ-
Epitaxieschicht die Lebensdauer beeinflussen, ist nicht untersucht worden. Ein weiterer wich-

tiger Aspekt ist der Einflul3 der in den Substraten und Schichten vorhandenen Defekten wie
Stapelfehlern, Versetzungen und tiefe Storstellen. Dies zu klaren mul3 Gegenstand weiterer
Untersuchungen sein.

Tau (ns)

160
140
120 L

100 73 ¢
LF
80 ®LFS

= LTPL
60

40
20

1,0E-07 1,0E-06 1,0E-05

Prma (Mbar)

Abb. 6.4: Abhangigkeit der Lebensdauer der Minoritatsladungstrggeom
TMA Partialdampfdruck (LFS: Laserfluoreszenz- Spektrometer,
LTPL: Tieftemperatur- Photolumineszenz)
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Die bisher langste mittlere Lebensdauer in einer 43 pm dicken Schichtp@Nx10'° cni®)
wurde mitte =164 ns gemessen £H 34 sl/min, C/Si=1,5 undpa= 1,9x10° mbar, Abb.
6.5).
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Abb. 6.5: Laterale Verteilung des Abfalls der PL-Intensitat in ns, d= 43 pum,
Na-Np=1x10" cm®,
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7. Zusammenfassung der Projektergebnisse

Wahrend der Bearbeitung des Projektes sind die wesentlichen Ziele des Vorhabens erreicht
worden.

1. Es wurden hochreine und p-dotierte 4H-SiC Epitaxieschichten abgeschieden.
Die Hintergrunddotierung in nominell undotierten Schichten betragt fur Stickstoff
> 3x10° cm?, fir Bor und Aluminiun® 4x 10 cm?.
Die technologischen Prozel3schritte bei der Epitaxie wurden fur 35 mm Substrate entwik-
kelt und weiterfihrend an 2 Zoll Wafer angepal3t.

2. Bei Tg= 1550 °C wurden glatte Epitaxieschichten mit einer RauhigkgitGR3t0,1 nm
und bis zu 50 um Schichtdicke bei Wachstumsgeschwindigkeiten bis zu 14 um/h abge-
schieden. Die Standardabweichung von der Schichtdicke ist kleiner 2%.

3. Abscheidung und Charakterisierung von Aluminium- dotierter SiC Epitaxieschichten
unter Verwendung von Trimethylaluminium (TMA) als Al-Quelle.

Die Dotierungen wurden im Bereich\NNp = 4x103* cni® bis 1,5x18° cmi® eingestellt.

4. Die chemische Al- und die netto Akzeptorkonzentration verhalten sich im Konzentrati-

onsbereich [Al], M-Np = 1x10**-5x10® cm® proportional pua>2

Es sind 30%-70% des eingebauten Al elektrisch aktiv.

Bis zu [Al] < 4x10"° cm?® konnten Schichten mit spiegelnder Oberflache und einer Ober-

flachenrauhigkeit B 0,3t0,1 nm abgeschieden werden.

7. Im Konzentrationsbereich vonaNNp = 2x10° cm*- 2x10® cm® werden Hall- Beweg-
lichkeiten von 70-100 cffiVs erreicht. Der Widerstand in hoch p-dotierten Schichten
(Na-Np > 8x10° cm®) ist < 100 n@/cm.

8. Bei [Al] > 4x10"° cm® wechselt das Wachstum vom diffusionskontrollierten zum kine-
tisch kontrollierten Modus. Die Oberflachen der Schichten vergrébern und eine Tendenz
zur Bildung von Makrostufen und Stapelfehlern wird beobachtet.

9. Es konnte maximal [Al] = 1,5xf®cmi® in den Schichten eingebaut werden.

10. Die Halbwertsbreite von Roéntgen-Rocking-Kurven in den Schichten war bis zu 50%
kleiner im Vergleich zu der in Substraten. Dies wird auf eine Verbesserung der kristalli-
nen Struktur und geringere Spannungen in den Schichten zurtckgefuhrt.

11. Es wurden mittlere Lebensdauern von Minoritaten in undotierten n-Schichtenyvan
180 ns und in Al-dotierten Schichten vog < 140 ns (M-Np= 1x10° cm®) gemessen.

12. Mit der zeitgleichen Bearbeitung eines Unterauftrages durch den Industriepartner an der
Hot-Wall CVD- Anlage wurde diesem die Mdglichkeit gegeben, das Hot-Wall CVD-
Verfahren hinsichtlich der erreichbaren Materialqualitat, Wirtschaftlichkeit und Skalier-
barkeit der Prozesse mit bei der SICED vorhandenen Cold Wall CVD- Anlagen zu ver-
gleichen.

13. Der SICED wurden im Bearbeitungszeitraum 32 Epitaxieschichten zur Testung der tech-
nologischen Relevanz fur die Bauelementeentwicklung zur Verfiigung gestellt.

14. In Kooperation mit den Universitaten in Erlangen, Pittsburgh und Cottbus wurden Bei-
trage zum besseren Verstandnis physikalischer Phanomene im SiC geleistet.

15. Im Zusammenhang mit der Projektbearbeitung wurden insgesamt 15 Publikationen als
Autor bzw. Co-Autor veroffentlicht und 16 Vortrage bzw. Poster prasentiert.

o o
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Offene bzw. neu entstandene Fragestellungen

1.

Zur Charakterisierung der kristallinen Struktur der Schichten mit rontgenografischen
Methoden konnte auf Grund der Vielzahl von nicht reproduzierbarer EinfluRgréRen (De-
fektstruktur und Oberflacheneigenschaften der Substrate, Spannungen in Substrat und
Schicht) nur qualitative Aussagen gemacht werden. Die erforderlichen methodischen und
experimentellen Arbeiten fur quantitative Aussagen konnten in diesem Projektrahmen
nicht erbracht werden.

Fur die Entwicklung von bipolaren Bauelementen mit gewachsenen p-n-Ubergangen ist
es erforderlich, die laterale Homogenitat der p-Dotierung zu erh6hen. Neben der weiteren
Optimierung der Prozel3parameter ist der Einsatz von alternativen Al- Quellen zu testen.
Eine wesentliche Aufgabe bei der Qualifizierung von SiC-Epitaxieschichten fir Anwen-
dungen in der Leistungselektronik besteht in der Vermeidung von Stapelfehlern. Es sind
technologische Schritte zu finden, um das Weiterwachsen von Defekten aus dem Substrat
in die Schicht zu reduzieren bzw. zu verhindern.

Wahrend der Projektbearbeitung ist deutlich geworden, dal3 Probleme beim Aufwachsen
von p- leitenden Schichten auf n-leitenden Schichten bestehen. Der Zusammenhang zwi-
schen den Abbruchbedingungen bei der Epitaxie und den elektrischen Eigenschaften der
Schichtoberflachen und die Struktur sowie elektrischen Eigenschaften der epitaktisch
gewachsenen p-n-Ubergange miissen untersucht und optimiert werden.

Um die Lebensdauer der Minoritaten in den Epitaxieschichten zu erhdhen, sind die be-
grenzenden physikalischen und technologischen Ursachen herauszufinden und zu opti-
mieren. Dazu sind umfangreiche physikalische Untersuchungen (DLTS, LFS, C-V) an
Epitaxieschichten erforderlich.
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[I.b  Nutzen
1. Verwertbarkeit der Ergebnisse

Die wesentlichen wissenschaftlichen Projektziele wurden erfillt. Mit der Entwicklung der
CVD zur Abscheidung von hochreinen und p-leitenden Schichten wurde ein Beitrag zur Ent-
wicklung von SiC basierenden Hochvoltbauelementen geleistet. Die Schichten wurden hin-
sichtlich ihrer Relevanz fur Bauelementeanwendungen getestet und weitere Fragestellungen
zur Optimierung abgeleitet.

Der Industriepartner konnte einen Vergleich zwischen dem Hot-Wall CVD-Verfahren mit
dem bei ihm eingesetzten Cold-Wall CVD- Verfahren durchfihren und das Hot-Wall CVD-
Verfahren bewerten. Die Ergebnisse der Charakterisierung von Epitaxieschichten gestatteten
eine Aussage Uber die Verwendbarkeit der Hot-Wall Schichten fir die Bauelementeentwick-
lung. Es wurden grundsatzliche Aussagen uber die Potenz des CVD-Verfahrens geliefert. Da-
durch wurde eine Entscheidungsunterstitzung bei der Anwendung von CVD Techniken zur
Herstellung von Schichten flr Leistungsbauelemente gegeben. Der Industriepartner hat die
Hot-Wall CVD-Anlage zur Abscheidung von n-leitenden Schichten im Rahmen seines wis-
senschaftlichen Projektes genutzt. Zwischen dem IKZ und der SiCED sind Nutzungsvereinba-
rungen zur Anwendung der Hot-Wall CVD und ein Materialaustausch vereinbart und reali-
siert worden.

2. Fortschritte bel anderen Stellen

Die Firmen Infineon und Cree, USA, haben die Serienproduktion von SiC-Schottky Dioden

aufgenommen [20, 21]. Die Firma AIXTRON/EPIGRESS hat eine Multiwafer-Hot-Wall

Anlage entwickelt, mit welcher bei Infineon Bauelemente produziert werden. Durch die Ver-

fugbarkeit von 3" 4H-SIiC Wafern der erforderlichen Qualitat (Cree) wird die Epitaxie auf

diese Substratgro3e Uberfuhrt. Cree hat angekundigt, die Produktion vollstandig auf 3* Wafer

umzustellen. Daraus ergibt sich die Notwendigkeit auch den Epitaxieprozel3 mittelfristig an

diese Substratgrof3e anzupassen. Um die fur Hochvoltbauelemente dicken Schichten (d >50

pum) in 6konomisch vertretbaren Zeiten abzuscheiden, wird die Epitaxie zu immer héheren

Abscheideraten entwickelt (R>20 um/h, [28, 29])

International wird intensiv an der Entwicklung von bipolaren SiC-Bauelementen gearbeitet.

Diese Bauelemente sind fiir einen SpannungsbereBiY vorgesehen [22, 23]. Als Lebens-

dauer begrenzender Faktor hat sich dabei die Entstehung von Stapelfehlern in den Schichten

erwiesen, wenn die Bauelemente in FluRrichtung betrieben werden. [22, 24]. An den Ursa-

chen der Stapelfehlergeneration und den Mdglichkeiten zur Vermeidung dieser Defekte wird

intensiv geforscht. In ca. drei Jahren wird mit der Einfihrung von bipolaren Bauelementen fir

Spannungen von 3-20 kV gerechnet.

Die Entwicklung von p-dotierten Schichten als p-Emitter oder als niederohmige Kontakt-

schicht durch Implantation, CVD- oder Sublimationsepitaxie ist dabei international ein For-

schungsschwerpunkt [23, 25, 26, 27].

In Diskussionen mit der SICED GmbH wurden folgende Fragestellungen als Schwerpunkte

fur zukinftige Untersuchungen benannt:

e Erh6hung der Lebensdauer von Minoritatsladungstragern in den Schichten

* Verhinderung von Stapelfehlern beim Wachstum der Schichten bzw. Verhinderung des
Einwachsens von Stapelfehlern aus dem Substrat

« Abscheiden von epitaktisch gewachsenen p-n-Ubergangen, Verbesserung der Dotierungs-
homogenitat in p-dotierten Schichten

» Untersuchung und Charakterisierung von tiefen Storstellen in Epitaxieschichten.
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