Aufdampfen und Molekularstrahlepitaxie 1

Eine der klassischen Methoden frische, saubere Oberflachen im UHV zu
préaparieren ist das Aufdampfen und Kondensieren diinner Filme.

a)

a)

Polykristalline Filme

Polykristalline Metallfilme aus Pt, Pd, Ni, Au, Cu, Al, .. kénnen leicht auf
diese Weise hergestellt werden. Auf Halbleitermaterialien dienen
diese als Ohm’sche Kontakte bzw. als sperrende Schottky- oder
Gatekontakte ( FET, HEMT, ...)

Polykristalline dielektrische Schichten oder Spiegel dienen z.B. zur
Verglitung von Glaseren,...

a) Thermisches Verdampfen aus Schmelztiegel
b) Elektronenstrahlverdampfen
c) Sputtern (Zerstéduben)

Einkristalline Schichten

Ubertragen kristalline Struktur auf abgeschiedene Schichten (Epitaxie)
a) LPE (Flussigphasenepitaxie)

b) MOCVD (= MOVPE) (Metallorganic chemical vapor deposition)

c) MBE (Molekularstrahlepitaxie)
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Thermisches Verdampfen 2

(mdoglich fur Materialien mit niedriger Schmelztemperatur)

Substrat

o I |

Schmelztiegel

/

Das Beschichtungsmaterial wird von einem die Schmelze haltenden
Trager (Tiegel, Wendel) verdampft. Der Trager wird groR3flachig durch
Strahlung, direkten Stromdurchgang, Induktion oder Elektronenstrahl
aufgeheizt.

Die mittlere kinetische Energie E~ 0.5 eV) der Beschichtungsteilchen
entspricht der Oberflachentemperatur T (E ~ (T / 11400 K))
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Elektronstrahlverdampfen 3
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Fig.2.22. Silicon electron bent-beam heated MBE source [2.74,75]

Eignet sich auch fur Materialien mit
hohen Schmelzpunkten
(Te> 1000°C)
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Sputtern 4

(Sputtern = lonenzersteubung)

| Substrat

__ aufzudampfendes
Material

-
aoa

—
=k

Die Atome des Beschichtungsmaterials werden durch energiereiche
(positive) lonen, die auf die Targetoberflache auftreffen,
herausgeschlagen. Dazu erhélt das Target eine negative Vorspannung,
es wird als Kathode geschaltet. Im Unterschied zum Bedampfen mit
kollektiver energetischer Anregung erfolgt hier die Energielibertragung
durch individuelle Stol3prozesse.

Die mittlere kinetische Energie ist mit €= 5 eV deutlich héher als beim
Bedampfen und ermdglicht entsprechend dichtere Schichtstrukturen.
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Verdampfungstabelle 1

Table 2.2. Evaporation source table. For a number of materials the melting points

Cadmiwm 321 W W W,Ta Ao Heat crocible with external basket heaters.
(M.P.) are given as well as different possible means (including material) for evapora- (ca (Sub- Mo @ Evapotule Cd rapidl o lusee corkdesa Hors
tion [2.2] (W: Tungseen, Ta: Tantalum, Mo: Molybdenum, Ao: Alumina, Bo: Times) on substrate. Sputters moderately, May
Beryllium oxide, Q: Quartz, P: Porcelain, C: Carbon, Fe: Iron, Bn: Boron nitride) contaminate vacuum system. =
Calcium 310 W Ao Use external heaters with crucible.
{Ca)
—
. rbon 3650 Carbon rods poméed and pressed together
Evaparation MP Basket Filamest Boat Crucible Remarks and techniques ) ummmmtm
material ra RF Sputiermg wechaique.
Chromium 1900 W W W Elecireieposit Cr on filamenis. Use chips
% (© (Sub- in tapered baskets and dimpled boats.
Alominom 660 W W W Bn,C  Weisand aloys readily with {ungsicn, limes) Sputters well,
(A1) stranded wirt SUPE(iof 0 fingle strand.
Aluminum 99.9% : pure is necessary for Cobalt 1478 W AoBo  Cobaltalloys readily with rafvaciory
good optical films. Sputters very slowly. (o) meials, nmerm evaporant should not
waight of source. Uss
Alumina 050 W w Recommend RF spultering. :mlmidea heater with crucible (H type).
o reactive sputtering Sputiers well.
{Al304) Corper 1083 W W W,Ts Ao Cuevaporates well from all refraciory
pper f
Antimony 630 Mo,Ta Mo, AoC  Evaporates readily from all sources. Use (©u) Mo sources. Sputters well, Ao Coated Boat.
{56) Ta external heater with crucibles, Tosic. Galum 30 #o,0.80 nm_::m m=|.lm w;::lm
crucibles above i
Arsenic 613 (Sub- A0,C Sublimes, use external heatess with oy oI ek v bernal st A
(As) limes) crucible. Toxic. Boat
Barium nT W W W,Ta Readily evaporates from refractory metals Germaniom 959 W W W.Ta Ao,C  Ge Weis W, Ta and Mo. Densified
(B3} Mo without alloying. Chips must be scraped (Ge) Mo graphite resistance source recom-
clean of oxides. Sputters moderntely, mended. Sputters fair.
; R imilar to SiO. Use
Heryllium 1284 W w TaW Bo,C  Wets refractory metals. Heat Bo crucible Germanium (115 W w W,Ta Evaporates simil
{Bo) Mo with electron bombardment, Sputters Oxide. Mo coerptl Bodlarbok an Al
moderately. Yery toxic,
1063 W w Wiio Ao Goid wow W and Mo, Filament should
Bismuth 271 W W . AoC  Heat crucibles with external heater. be wrapped tightly with fine wire,
(Bi) WMo Vapors ore toxis Sputters well. Ao Coated Boat.
Boron (B) 2000 & Carbon resistance heated boat or strips. 5T W WMo Use Mo for boats.
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ST EM;] Daskel Filiment Boat Crucible Remarks and techniques (T T . i e s
PY) and must be evaporated rapidly.
Tad) oxide P Use platinum sources, Reactively T . Sewtiess weht.
(Ing ;) sputter, Selenium 217 Ma, Ao, Mo Wets all sources and may
Trog TR TR~ et (5¢) Ta TaQ contaminate vacuum system. Toxic.
2 304
(Fe) refractory metal source. Use ¥
canbedied W heater with cruibles. o
oo el steel
:-:;l n w w WMo AofFe ml.—ll;::‘-:i;- refraciory (sél’.m.. 1420 Bo.C  Use only small amounts with
e 2 eimcanl Swmtons 2 i) crucible source. Use external
. with crucibles. Sputters well. Toxic. heater. Difflicult to evaporate
) FeQ  Use external heater for crucible free of Si0. Use RF Sputtering
Attacks Q. technique
651 W w WMo C Mg sublimes from refractary sources. 1800 Use RF or reactive Sputtering B
(wb-  Ta Produces high reflective coating. technig
limes) Sputters very siow.
1244 W W WMo Aa  Wets refraciory metals well, U 961 Ta,Ma Wing Ag wire tightly on filament,
Ta either internal or external crucible heaters. Sputters well, Ao Coated Boats.
2996 Sputters well. Evaporation
[Nickel 1455 w w Ao,Bo  Electroplated coating on heavy source mal Getters O; .
(i) x?mm B Tellorium 452 W W AoQ  Wets without alloying refractory
dimple type boat. Sputiers very wel. (Te) metals. Heat crucible externally.
= =i M.yumummau vacuum system.
:L.f;g;m 1360 W Ao Reacts with refractory source. Toxie.
i/ Ce) Use 20% or less. Fractionates. e T—yE— N - -
. .Q  Wets without alloying Ta, Use
x Spotters well, deposic as the alloy. (T external heater with crucible,
Paliadiom 1555 W W AaBo Eviporis rpily Aoy vit Tmid =
(Pa) ry metals. Sputters well. Thorium 1827 W W Wets tungsien readily.
e - = E..) 37 MoTa Mo Mo, Ao.C  Wels Mo readily. Sputters well
n Ta
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Weitere phys. Dampfphasenabscheidungen

Vakuumbodenabscheidung

=

I = 100A
V=2V

Das Beschichtungsmaterial wird im eng
begrenzten kathodischen Brennfleck

eines Vakuumlichtbogens von der Oberflache
eines festen, leitfahigen Targets verdampft.
Tréger der Gasentladung ist der Dampf, der
vom Lichtbogen selbst erzeugt wird. Im
Vergleich zum Sputtern sind die Stromstarken
deutlich héher und die Spannungen deutlich
niedriger.Im Lichtbogen wird der Dampf
vollstéandig oder zumindest Giberwiegend
ionisiert. Die lonen besitzen kinetische
Energienvon einigen zehn Elektronenvolt. Sie
kénnen durch Anlegen einer negativen
Substratvorspannung (Bias) noch weiter
erhoht werden.

Laserpulsdeposition (LPD)

d)

Durch intensive, fokussierte, kurze Laserpulse
wird das feste Targetmaterial lokal verdampft.
Bei geringeren Leistungsdichten (< 10 W/cm?)
entspricht der Teilchenstrom einem ublichen
Bedampfungsprozess.

Bei hohen Leistungsdichten (> 108 W/cm?), die
insbesondere mit kurzen Laserpulsen

(< 1 ps, vorzugsweise = 10ns) erreicht werden,
erfolgt eine zusatzliche Anregung im
elektromagnetischen Feld der Laserstrahlung.
Sie fuhrt zu vollstéandig ionisierten
Beschichtungsplasmen (&hnlich denen bei der
Vakuumbogenabscheidung).
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LPE (Kipp- und Tauchverfahren)

Kippverfahren

thermocouple quarz
furnace

substrate solution

graphite crucible

(a)

Eintauchverfahren

$ quarz
|~ furnace
tube
- clamp
T~ substrate
™~ solution
j | thermo-
couple

(b)
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LPE (Gleitverfahren) 9

Multikomponenten Gleitverfahren
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(c)

Ermdglicht die Herstellung von Multilagenstrukturen wie:
a) GaAs/AlGaAs Heterostukturen
b) pund n dotierte Schichten (p-n Dioden, LEDs und LD)

Mit LPE sind bisher die reinsten GaAs Schichten hergestellt worden
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MOCVD 10

Aixtron 200 (Forschungsanlage) MOCVD ... Metall organic chemical vapor deposition

Gase sind meist Metallorganika

heatable
substrate
suseepion

~

teangpert
chem reaction

adsarpten —e (LTSS
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MOCVD - fundamentale Prozesse 11

Fundamentale Prozesse die bei der MOCVD beteiligt sind

Saurce Keactions
Homogencaus Napor Prase Reacioas|
Surface Reactives
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apl.Prof. Dr. D.J. As
MOCVD - Reaktionen 12

Table 2.1 Gas-phase and surface reaction mechanism for growth of GaAs from TMGa and arsine. S, refers to an arsenic
site. Sg refers to a gallium site (after Jensen et al 1991). (An asterisk refers to surface adsorption.)

Gas-phase reactions Surface reactions
(Gl) Ga(CH;); — Ga(CHj); + CH;- (1) H-+Sg — Hy
(G2) Ga(CH,); — GaCHj; + CHj- (S2) H-+5, — H},
(G3) CHs - + AsH; — AsH, + CH, (83) CH; - +Sg « (CH3)g
(G4) CHj - +H; = CHq + H- (S4) CH; - + S, < (CHy),
(G5) H-+H-+M—> H; +M (S5) GaCH; + Sg < GaCH;j
(G6) CH3;+H-+M— CH; +M (S6) Ga(CHs); + Sg — GaCHj + CHj3-
(G7) CHj + +CH3: — C;Hg¢ (87 Ga(CH3)3 + Sg — GaCH;3 + 2CH;-
(G8) GaCHs + + CH3+ — GaCH, + CH,4 (88) GaCH; + Sg + Sa = GaC + H,
(G9) GaCH; + H- — GaCH3; (89) Ga(CH3)CH; + Sg + Sa = GaC + CH;3 - + H,
(G10) Ga(CHj3)3 + CH3» — Ga(CH3);CHz + CH,4 (S10) Ga(CH3);CH; + S + Sa — GaC +2CH; - + H»
(G11)  Ga(CH;);CH; +H- — Ga(CH;); (11 AsH + S5 & AsH*
(G12)  Ga(CH;);CH, — Ga(CH;)CH, + CH; (S12) AsH; + Sa © AsH* +H-
(G13)  Ga(CH3)CH; — GaCH, + CH; (813) AsH; + S, & AsH* +H,
(G14)  Ga(CHs); + H- - Ga(CHs), + CH, (S14)  CH;-+Hg — CHy + So
(G15)  Ga(CHs); + H- - Ga(CH;) + CH, (815)  CHs -+Hj} — CHy+ S,
(G16)  Ga(CH3), + CH;- — Ga(CH;)CH, + CH, (S16)  H-+(CH)§; - CH, + S¢
(G17)  Ga(CH3)CH; + H- — Ga(CH3), (S17)  H:+(CH3)} = CH4 + Sa

(S18) Hg + (CH)} - CHy + 8o + Sg

(S19) Hj + (CH);; = CHy + Sa + S

(5200 Hi+H; — Ha+ S + S

S21) (CH3)}, + (CHy)g = CaHg + Sa + Sc
(522)  GaCH; + AsH® — GaAs + CH, + S + Sg
(S23)  AsH" + AsH* — As; +H; +2Sa

(529) CH; - + AsH® — As® + CH,

(825) As™ + As® — As; + 25,

(826) GaCHj + As” — GaAs + CH; - +Sg + Sa
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MOCVD - Ausgangsmaterialien 13
(Metallorganika)
Name of compound Acronym  Purpose
Trimethylgallium TMGa 111 element
Tricthylgallium TEGa 111 element
Trimethylaluminium TMAI 11T element
Triethylaluminium TEAI 111 element
Trimethylindium TMIn III element
Triethylindium TEIn 111 element
Ethyldimethylindium EDMIn 111 element
Trimethylantimony TMSb V element
Triethylantimony TESb V element
Trimethylarsine TMAs V element
Triethylarsine TEAs V element
Diethylarsinehydride DEAs V element
tert-Butylarsine TBAs V element
tert-Butylphosphine TBP V element
Arsine AsH; V element
Phosphine PH, V element
Hydrogen selenide H,Se n dopant
Hydrogen sulphide H,S n dopant
Silane SiH; n dopant
Disilane SizHg n dopant
Tetramethyltin TMSn n dopant
Tetraethyltin TESn n dopant
Dimethylzinc i DMZn p dopant
Diethylzinc DEZn p dopant
Diethylberyllium DEBe p dopant
Dimethylcadmium DMCd p dopant
Bis-cyclopentadienyl magnesium BCP;Mg p dopant
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MBE-Apparaturen 14
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MBE (Molekularstrahlepitaxie) 15

Zir
imer

e
Analysen

Epitaxie mit Molekul- bzw. Atom-
strahlen aus verschiedenen Quellen

auf demselben Material als Substrat:

Homoepitaxie
ij: z.B. GaAs auf GaAs Substraten
s | auf unterschiedlichem Substrat:
MRS | | syciiot T Heteroepitaxie

z.B. ZnSe auf GaAs Substraten

siehe auch:

Spezialvorlesung von Dr. Schikora
(Dunne Schichten)
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MBE von Halbleitermaterialien 16

Oberflachen dieser mit MBE hergestellten Schichten wachsen unter UHV Bedingungen,
sodass sie ideal fur Oberflachenuntersuchungen sind

d.h. sie sind: a) rein
b) monokristallin
c) stoichiometrisch (Zusammensetzung kann durch
Herstellung kontrolliiert werden)
= Halbleitermaterialien:
a) Si, Si/Ge, SIC
b) IlI-V Halbleiter (GaAs, AlAs, InAs, ...GaP,InP, ...,
InSb, Gasb,..., GaN, AIN, InN,.. und deren Mischungen)
c) Il-VI Halbleiter (ZnSE, ZnS, CdTe, ....)
d) Bleisalze (PbS, PbSe, PbTe,...)

MBE erlau.k.Jt Herstellung von atomar scharfen
a) Heterolibergangen (HJ, QW, Superlattices,...)
b) Dotierprofile (p-n Ubergéngen, nipi, 5-Dotierung,..)

In-situ Analyse:
a) RHEED
b) RAS und Ellipsometrie
c) X-ray

apl.Prof. Dr. D.J. As




Knudsenzelle 17

FluB F:

__PMa . 5.
= 7 L*\|2r mk,T [cm ]

.. Offnung der Knudsenzelle

.. Distanz zum Substrat

.. Zelltemperatur

. Masse des zu verdampfenden
Materials

P(T)... Druck [Torr]

3 4o
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Schmelztemperatur und BEP 18

Element Q"& é’.'ﬂ{'{%] Element in‘;& P’rler::lt"gc 102 J } /f/ /r %4 /
® Melting /y )
Boron 8 2075 Caleium ca 842 - e 47 oA
Rhodium Rh 1964 Yterbium Yb 824 - 1! LA
Chromium cr 1907 Europium Eu 822 s A /! 7_
Pratinum Pt 1769 Arsenic As 817 = [/ Vi
Thanium Ti 1668 Cerium Ce 799 w 10° IDA/ATA 1
Pailadium Pd 1555 Strontium Sr 777 o (:3
Scandium sc 1541 Barium Ba 727 a " | : I/ )
ron Fe 1538 Aluminum Al 660 o 10 I I {
Erbium Er 1529 Magnesium Mg 650 o 27[—7[7%#7[7%#
Yttrium Y 1526 Antimony sb 631 a sl
Cobalt Co 1495 Tellurium Te 450 @ 0T /] //V /{ I(A 5/‘{ % /
Nicke! Ni 1455 Zine Zn 420 e J "‘/U'/ I‘/V“, . /‘ T
silicon si 1414 Lead Pb 327 g 108 1 = o) e [ 14 |
oo | B oy o1 comn || e o TR
Gadolinium cd 1314 Thallium Tl 304 ol / ///l ]/ / [ /
Beryllium Be 1287 Bismuth Bi 271 10 ; T -
Manganése Mn 1246 Tin sn 232 j// / f/ :/; [/ [ / |
Copper Cu 1085 Selenium Se 221 200 L00 600 8001000 1500 2000
Samarium Sm 1072 Lithium Li 181 TEMPERAIURE [Kl
Gold Au 1064 Indium In 157
Heodmiim Nd 1018 Sitle s ns Material Melting temp. Source temp. Tg [*C]
Silver Ag 962 Sodium Na 98 T, 1°C for P(Ts) = 10-2 Torr
Germanium Ge 938 Potassium K 64 m
Lanthanum La 920 Gallum Ga 30 — S— S
Al 660 1220
Cu 1084 1260
Ge 940 1400
Si 1410 1350
~ Ga 30 1130
Up to 2000°C Up to 900°C As 613 100
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Gleichgewichtsdampfdruck

19

Vapor Pressure in Torr (mm Hg)

200 250 300 350 400 450 500 600 700

200 250 300 350 400 450 500 800

Temperature in Degrees Centrigrade

700

800 900 1000 1100 1200 1300

800 900 1000 1100 1200 1300

1eg ul ainssald Jodep
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Gleichgewichtsdampfdruck

20

Vapor Pressure in Torr (mm Hg)

900 1000 1500

900 1000 1500

Temperature in Degrees Centigrade

JIeg Ul ainssald Jodep
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Postgrowth Charcterization Methods

21

Object feature being characterized

Method

Structural Surface morphology
Crystalline quality
Dislocation density
Interface roughness
Layer thickness (quantum well}
Strain or stress
Layer composition
Abrupt interfaces

SEM, RHEED, TEM

XRD, TEM, RBS

TEM, PL, EPD

TEM, PL, RBS

IRS, Ellipsometry, PL

XRD, PL, RBS

EMA, Ellipsometry, XRD, AES, SIMS
IV, C-V, TEM, PL

Electrical Carrier density and mobility Hall effect, C-V
Deep defect distribution DLTS
Band discontinuity at the interface EBIC, UPS, I-V, XPS, PL
Dagme af' eman Hall effect, PL
Two-dimensional electron gas Hall effect, PL
Cﬂa’m&u refractive index ‘Ellipsometry
Band gap and composition PL, Absorption
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