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Kurzfassung

Versetzungen sind linienhafte Storungen in Kristallen und beeinflussen die mecha-
nischen, elektrischen und optischen Eigenschaften des Halbleitermaterials. In dieser
Arbeit werden die optischen Eigenschaften von Versetzungen in Silizium anhand des
Studiums ihrer charakteristischen Lumineszenz, der sogenannten D-Linien, unter-
sucht. Dabei wurden die Versetzungen in einkristallinen Siliziumproben verschiedener
Orientierung in einem einstufigen Prozess mittels plastischer Verformung bei hohen
Temperaturen erzeugt und ggf. in einem zweiten Schritt durch Hochlastverformung
bei tieferen Temperaturen modifiziert. Als Methoden zur Untersuchung der optischen
Eigenschaften der Versetzungen werden Photolumineszenz (PL)- und Kathodolumi-
neszenz (KL)-Spektroskopie verwendet. Gleitstufen an der Probenoberfliche werden
mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM), die Versetzungsanordnungen im Pro-
benvolumen mittels Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) abgebildet.

Die Versetzungsstruktur der auf Einfachgleitung orientierten Proben ist durch rela-
xierte Versetzungen (einstufige Verformung) bzw. gerade Versetzungen (zweistufige
Verformung) gekennzeichnet. In der auf Vielfachgleitung orientierten Probe werden
mehrere Gleitsysteme gleichartig aktiviert. Es bildet sich ein Zellmuster aus, wobei
das Innere der ca. 1 um grofien Zellen im Wesentlichen versetzungsfrei ist und die
Zellwénde eine hohe Versetzungsdichte aufweisen. Generell sind die mittleren Ver-
setzungsdichten aller Proben hoch. Sie betragen zwischen 5 - 107 und 1 - 10° cm™2.
Die Lumineszenz der einstufig verformten Proben ist durch das Auftreten von vier
Linien (D1 bis D4) im Spektrum gekennzeichnet. In den zweistufig verformten Pro-
ben dominieren die Linien D5 und D6 die Lumineszenz. Die spektralen Positionen
aller D-Linien entsprechen den aus der Literatur bekannten Daten. Die integrale Lu-
mineszenzintensitat im Bereich der D-Linien nimmt mit wachsender mittlerer Ver-
setzungsdichte zu. Zusétzlich kann in den zweistufig verformten Proben eine bisher
nicht identifizierte Lumineszenzlinie bei einer Energie von 1,090 eV festgestellt wer-
den. Fiir diese Linie wird in dieser Arbeit die Bezeichnung P?SP verwendet.

In den KL-Abbildungen wird fiir alle D-Linien und die P?SP-Linie im Wesentlichen
eine ortlich homogene Lumineszenzverteilung festgestellt. Dies wird auf eine im Malfs-

stab des KL-Wechselwirkungsvolumens homogene Versetzungsverteilung zuriickge-
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fithrt. Die lokalen Schwankungen der KL um die mittlere Intensitét betragen maxi-
mal 15 %. Diese Schwankungen dufern sich in hellen und dunklen Lumineszenzstrei-
fen, deren Breite deutlich grofier als der mittlere Versetzungsabstand ist. Aus dem
Vergleich von KL-Bildern mit Riickstreuelektronenbildern der Oberflachengleitstufen
ergeben sich folgende Aussagen: Die KL-Intensitdt der D3- und D4-Linie ist auf mar-
kanten Gleitbandern im Vergleich zur Umgebung verringert, wogegen die Intensitét
der Linien D1 und D2 auf markanten Gleitbdndern erhoht ist. Fiir die D5-Bande,
die D6-, und die P?SP-Linie kann kein allgemeiner Zusammenhang zwischen der Lo-
kalisierung der Lumineszenz und der Gleitaktivitit festgestellt werden.

Anhand der experimentellen Ergebnisse kann die D3-Linie als TO-Phononenreplik
der D4-Linie identifiziert werden. Fiir die D4-Lumineszenz werden zwei Rekombina-
tionsmodelle diskutiert. Zum einen kann sie durch die exzitonische Rekombination
an eindimensionalen Energiebéndern erkldart werden, die durch das Verzerrungsfeld
der Versetzungen von den jeweiligen Volumenenergiewerten abgespalten sind. Zum
anderen kann auch die Rekombination eines tief gebundenen Elektrons mit einem
schwach gebundenen Loch fiir die D4-Lumineszenz verantwortlich sein. In jedem Fall
ist das Auftreten der D4-Linie an die Existenz von relaxierten 60 °- und Schrauben-
versetzungen gebunden.

Die D1-Linie wird als OI'-Phononenreplik der D2-Linie vorgeschlagen. Die D2-Linie
selbst kann als ein strahlender Ubergang zwischen zwei gebundenen Zustéinden eines
zweidimensionalen Potentialtopfs endlicher Tiefe modelliert werden. Die Abmessun-
gen dieses Potentialtopfs sind dabei durch die Ausdehnung von Kinken und Jogs auf
der Versetzungslinie gegeben. Allerdings kénnte auch ein interner Ubergang zwischen
den Niveaus eines tiefen Defekts innerhalb der Bandliicke als Erklarung herangezogen
werden. Wegen der Zunahme der Lumineszenzintensidt der D2-Linie durch thermi-
sche Behandlungen sollten Kinken, Jogs, und Punktdefekte im Verzerrungsfeld der
Versetzungen als Ursache der D2-Lumineszenz in Frage kommen.

Auch die P?SP_Linie kann mithilfe von zwei unterschiedlichen Rekombinationsmo-
dellen erklirt werden (free-to-bound Ubergang oder exzitonische Rekombination an
zweidimensionalen Energiebdndern). Punktdefekte, die wihrend des zweistufigen Ver-

formungsprozesses entstehen, konnten die P?SP-Linie hervorrufen.



Abstract

Dislocations are one-dimensional defects in crystals. They influence the mechanical,
electrical and as well as optical properties of the host material. This work focuses on
the characterization of the optical properties of dislocations in silicon by studying
the dislocation-related luminescence, the so called D-line luminescence. In order to
generate the dislocations single crystalline silicon samples of different orientations
were plastically deformed at elevated temperatures. For some samples, the plastic
deformation was continued in a low temperature-high stress process to modify the
dislocation arrangement.

In this thesis, the optical properties of dislocations were investigated by photolumi-
nescence (PL) and cathodoluminescence (CL) spectroscopy. Slip slines on the sample
surface were imaged in a scanning electron microscope whereas the dislocation pat-
tern in the sample volume was recorded by transmission electron microscopy.

The samples oriented on single slip show relaxed dislocations (single-stage deforma-
tion) and straight dislocations (two-stage deformation), respectively. In the sample
oriented on multiple slip four equivalent slip systems are activated. There, the dis-
locations form a cell pattern. The cell core with a diameter of about 1 pm is nearly
free of dislocations. In contrast, the cell walls exhibit a high dislocation density. The
mean dislocation density of all samples varies in the range from 5x107 to 1x10° cm™2.
The luminescence spectra of the single-stage deformed samples show four lines (D1 -
D4), whereas the D5- and D6-lines dominate the spectra of the two-stage deformed
samples. The spectral positions of all D lines coincide with the data known from
literature. The integrated intensity of the luminescence of the D-lines rises with
increasing the mean dislocation density. Additionally, in the two-stage deformed

P2SD was observed at an energy of 1.090 eV.

samples a new luminescence line labeled
The CL images show basically homogeneous spatial luminescence distribution for
all D-lines and the P?SP-line which is explained by the homogenous dislocation dis-
tribution on the scale of the CL interaction volume. The maximum local deviation
of the luminescence intensity amounts to 15 % of the mean luminescence intensity.
Due to these variations dark and bright luminescence stripes are observed in the CL

images. The width of these stripes is significantly larger than the mean dislocation

3
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distance. The following statements can be obtained from the comparison of the CL
images with the corresponding images of the slip slines by backscattered electrons.
The intensity of the lines D3 and D4 is reduced on prominent slip bands. In con-
trast, the intensity of the lines D1 and D2 is increased on prominent slip bands. At
present, for all the lines D5, D6 and PSP there is no hint for a correlation between
the localization of the luminescence and the slip activity.

As a result of the experiments, the D3-line is identified as the TO phonon replica
of the D4-line. Two recombination models are discussed for the line D4. On the
one hand, the D4-luminescence is modeled as a recombination of an exciton bound
to a defect in one-dimensional energy bands which are caused by the strain field
of relaxed dislocations. On the other hand, the line D4 could be described by the
recombination of a deeply bound electron with a weakly bound hole. Definitely, re-
laxed screw - and 60 °-dislocations are the sources of the D4 luminescence.

The D1-line is supposed to be the OI' phonon replica of the D2 line. The D2-
luminescence itself is described by the radiative transition between two bound states
in two-dimensional finite potential well. The dimensions of the potential well corre-
spond to the dimension of kinks and jogs on the dislocation line. However, an internal
transition of a deep center within the band gap could also explain the D2-line. Due
to the increase of D2-line intensity by annealing kinks, jogs and point defects in the
strain field of dislocations could be sources of the line D2.

Two models are also proposed for the P25P-line (free-to-bound transition or excitonic
recombination at two-dimensional energy bands). The P?SP-line could be explained

via a recombination at point defects formed only during the two-stage deformation.



Kapitel 1
Einleitung

Halbleiter sind aus unserem heutigen Leben nicht mehr wegzudenken, was u.a. an
deren Verwendung in der Mikroelektronik (z.B. Computerchips) und der Optoelek-
tronik (z.B. LASER, Leuchtdioden) liegt. Fiir ihre hauptséichliche Anwendung wer-
den sie in einkristalliner Form mit regelméfiger Gitterstruktur, die jedoch Stérungen
enthalten kann, genutzt. Durch die Verwendung extrem diinner Schichten bzw. von
Bauelementstrukturen im Nanometerbereich spielen diese Stérungen im Kristallgit-
ter eine immer grofere Rolle. Versetzungen als linienhafte Storungen des perfekten
Kristalls beeinflussen sowohl die mechanischen als auch die elektrischen Kristallei-
genschaften. In der Regel wird durch die Anwesenheit von Versetzungen die Lei-
stungsfiahigkeit von Bauelementen stark verringert [3|. So erhthen Versetzungen z.B.
den Sperrstrom in pn-Dioden deutlich.

Versetzungen haben auch Einfluss auf die strahlende Rekombination in Halbleitern.
So zeigen III-V-Verbindungshalbleiter (z.B. GaAs, InP) eine deutliche Reduktion
der bandkantennahen Lumineszenz [4,5] beim Vorhandensein von Versetzungen. Dies
wird in diesen Féllen mit zuséatzlichen, durch die Versetzungen gebildeten, nichtstrah-
lenden Rekombinationszentren erklart. Dagegen wird in II-VI-Verbindungen (z.B.
CdTe, ZnSe) charakteristische Lumineszenz an Versetzungen beobachtet [6,7]. In den
Elementhalbleitern Silizium und Germanium kann in versetzungshaltigem Material
ebenfalls charakteristische Lumineszenz nachgewiesen werden [1,8|. Da sich speziell
Silizium sehr rein herstellen lésst (mit Konzentrationen elektrisch aktiver Verunrei-
nigungen kleiner als 102 cm=3), bietet sich hier die Méoglichkeit, den Einfluss von
Versetzungen bei Minimierung der Storungen durch elektrisch aktive Verunreinigun-
gen zu untersuchen.

Im Zentrum der Untersuchungen dieser Arbeit soll die sogenannte D-Linien-Lumi-
neszenz stehen, mit dem Ziel, einen Beitrag zur Identifikation der physikalischen
Ursachen der einzelnen D-Linien zu leisten. Dazu werden plastisch verformte Sili-

ziumproben mittels Photolumineszenz- (PL) und Kathodolumineszenzspektroskopie

5
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(KL) untersucht. Ergénzende Untersuchungen stellen Oberflichenabbildungen und
Riickstreuelektronenbeugung im Rasterelektronenmikroskop (REM) sowie Transmis-
sionselektronenmikroskopie (TEM) dar. Durch die Verwendung von PL und KL kénnen
die Vorteile der beiden Methoden (hohe spektrale Auflosung bei PL und hohe Ortsauf-
16sung bei KL) genutzt werden, um Versetzungen zerstorungsfrei zu charakterisieren.
Dabei ist zu beachten, dass, selbst wenn es gelingt, Versetzungen ohne Kontamina-
tion mit Fremdatomen zu erzeugen, immer intrinsische Defekte (z.B. Kinken, Jogs,
angelagerte Leerstellen oder Zwischengitteratome) auf der Versetzungslinie vorhan-
den sind. Es ist somit schwierig, zwischen den Eigenschaften der ungestorten Verset-
zungslinie einerseits und Punktdefekten im Versetzungskern bzw. im Spannungsfeld
der Versetzung andererseits zu unterscheiden. Um den Einfluss der Punktdefekte auf
die D-Linien-Lumineszenz zu bestimmen, werden die in dieser Arbeit verwendeten
Proben zusétzlich gezielten Temperaturbehandlungen unterzogen. Abschliefsend wer-
den Vorschldge der D-Linien zur lokalen Defektstruktur und zur energetischen Lage
der strahlenden Uberginge in der Bandstruktur geliefert. Dazu werden die in der
Literatur vorgestellten Modelle zur D-Linien-Lumineszenz diskutiert und bewertet

sowie ein auf die Ergebnisse dieser Arbeit angepasstes Modell vorgestellt.

Diese Arbeit gliedert sich wie folgt: Im Anschluss an diese Einleitung liefert Kapitel
2 die zum Verstindnis dieser Arbeit benétigten Grundlagen: Es gibt einen Uberblick
iiber Versetzungen in Silizium, die bandkantennahe Lumineszenz in Silizium und
schildert die teils kontroversen Ergebnisse zur Versetzungslumineszenz in Silizium.
Im darauffolgenden Abschnitt werden die in dieser Arbeit verwendeten experimen-
tellen Messmethoden vorgestellt. Kapitel 4 gibt Auskunft {iber die untersuchten Pro-
ben und deren unterschiedliche Behandlungen. Der Abschnitt 5 stellt den Hauptteil
dieser Arbeit dar. Hier werden die erzielten experimentellen Ergebnisse vorgestellt:
Zuerst werden die Ergebnisse der PL-Untersuchungen prasentiert, gefolgt von denen
der KL-Untersuchungen. Diesem Kapitel schliesst sich eine ausfiihrliche Diskussion
der Messergebnisse an. Dabei werden die erzielten Ergebnisse bewertet und mit de-
nen anderer Autoren verglichen. Weiterhin werden Vorschlége zu den physikalischen
Ursachen der einzelnen D-Linien vorgestellt und ein Modell zur energetischen Lage
der strahlenden Uberginge in den Bindermodellen erldutert. AbschlieRend werden

die erzielten Ergebnisse zusammengefasst und ein kurzer Ausblick gegeben.



Kapitel 2

Grundlagen

2.1 Versetzungen

Versetzungen als linienhafte Storungen des perfekten Kristalls lassen sich von anderen
Gitterfehlstellen iiber den Grad ihrer rdumlichen Dimension abgrenzen. Neben Ver-
setzungen, die zu den eindimensionalen Defekten gezahlt werden, unterteilt man noch
in nulldimensionale bzw. Punktdefekte (z.B. Leerstellen, Zwischengitteratome oder
auch Fremdatome auf Gitter- bzw. Zwischengitterplédtzen), zweidimensionale Defekte
(z.B. Korngrenzen in einem polykristallinen Material, Stapelfehler) und dreidimen-
sionale Defekte (z.B. Poren bzw. Hohlrdume oder auch Prézipitate im Kristall).

Ein einfaches Beispiel fiir eine Versetzung stellt eine eingeschobene Halbebene in
einem einfach kubischen Kristallgitter dar [siehe Abbildung 2.1(b)]. Die Kante der
Halbebene gibt dabei die Richtung der Versetzungslinie I vor. Neben der Richtung
der Versetzungslinie [ ist der s.g. Burgersvektor b eine wichtige Kenngréfe der Verset-

zung. Dieser ergibt sich wie folgt: In Abbildung 2.1(a) ist ein geschlossener Umlauf in

b
e 6 6 6 o6 o o o o o ®© 6o 0606 0 0 0 0 o
® 6 ¢ 6 6 o o o o o e 6 6 ¢ 06 06 o o o o
o o .—>.—>.—>.—>.—>t o o o & 060000 o o
o o e o o o o O ® ) o l e 6 0 0 O o O
o o o O o o t o o o O l o o o o ? o o
o o ~0+—0-—0-—0—90 0 o o O 1<—0<—O<—0<—0<—. o o
e 6 6 06 6 o o o o o e 6 6 6 o6 o o o o o

(a) (b)
Abbildung 2.1: Burgers-Umlauf im (a) ungestorten und (b) gestorten Gitter (mit
Stufenversetzung)
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einem ungestorten einfachen kubischen Gitter dargestellt. Fiithrt man diesen Umlauf
nun im gestorten Kristall (dabei die Versetzungslinie einschliefend) durch, bendtigt
man zur Schlieftung des Umlaufs einen Vektor. Dieser wird als Burgersvektor b be-
zeichnet.

Wenn die Versetzung durch den Kristall gleitet, bewegt sie sich in einer wohl defi-
nierten Ebene, der sogenannten Gleitebene G. Diese wird durch den Linien- und den
Burgersvektor der Versetzung aufgespannt (G = b x l; Gleitebene und Burgersvektor
bilden zusammen das Gleitsystem).

Wie auch in Abbildung 2.1(b) erkennbar ist, stehen im Fall der eingeschobenen
Halbebene der Burgersvektor b und die Richtung der Versetzungslinie I senkrecht
aufeinander. Dieser Spezialfall der Versetzung wird Stufenversetzung genannt. Sind
dagegen der Burgers- und der Linienvektor einer Versetzung parallel zueinander,
spricht man von einer Schraubenversetzung. Im Allgemeinen kann der Winkel zwi-
schen dem Burgers- und dem Linienvektor der Versetzung einen beliebigen Wert
aufweisen. Entspricht der Burgersvektor keinem ganzen Gittervektor, spricht man

von einer unvollstdndigen Versetzung bzw. Partialversetzung.

Versetzungen lassen sich im Festkorper z.B. durch plastische Verformung erzeugen.
Durch Anlegen einer duferen Zug- oder Druckspannung o (siehe Abbildung 2.2)
wird in der Gleitebene folgende Schubspannung 7 in Richtung des Burgersvektors b

erzeugt:
T =0-C0SP-CosY (2.1)

Dieser Zusammenhang wird auch als SCHMIDsches Schubspannungsgesetz bezeich-
net. Der Winkel zwischen der Druckspannungsachse und dem Normalenvektor der
Gleitebene wird mit ¢ beschrieben, der Winkel zwischen der Druckachse und der Glei-
trichtung mit . Der Faktor cos (- cos ¢ wird auch SCHMIDfaktor 1 genannt. Je nach
Orientierung der Druckachse und der moglichen Gleitsysteme variiert der Wert des
ScHuMIDfaktors. Sein maximaler Wert betrégt 0,5. Das Gleitsystem mit dem grofsten
ScHMIDfaktor wird zuerst aktiviert. Hat ein Gleitsystem im Vergleich zu den mogli-
chen anderen einen deutlich groferen SCHMIDfaktor, wird dieses bevorzugt aktiviert.
In diesem Fall spricht man von Einfachgleitung. Haben dagegen mehrere Gleitsyste-
me den identischen SCHMIDfaktor bzw. unterscheiden sich die SCHMIDfaktoren nur
minimal, werden diese gleichberechtigt aktiviert. Dieser Fall wird als Vielfachgleitung

bezeichnet.
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Abbildung 2.2: Zusammenhang zwischen dufserer Druckspannung und der
Schubspannung in der Gleitebene

2.2 Versetzungstopologie in Silizium

Im Silizium, welches in der Diamantstruktur [Abbildung 2.3(a)| mit seinen zwei in-
einander verschachtelten kubisch-flachenzentrierten Untergittern (KFz) kristallisiert,
ist die Versetzungsstruktur komplexer. Die Ebenen dichtester Packung, die sich als
Ebenen vom Typ {111} mit der Stapelfolge AaBbCc ergeben, wobei die Grofbuch-
staben die Ebenen des 1. Untergitters und die Kleinbuchstaben die des 2. Untergitters
bilden [Abbildung 2.3(b)|, sind auch die Hauptgleitebenen in Silizium.

Vollsténdige Versetzungen haben Burgersvektoren der Art §<110> und sind ent-
weder 60 °- oder Schraubenversetzungen. Aufgrund der zweiatomigen Basis des Sili-
ziumgitters ist die Lage der Gleitebene nicht eindeutig. Durch Herausschneiden der
Atome entlang der Oberfliche 1-2-3-4 in Abbildung 2.3(b) kann eine 60 °-Versetzung
gebildet werden. Dazu muss pro Atom nur eine Bindung aufgebrochen werden. Die-
ser Typ wird mit shuffle set (s) bezeichnet. Dabei endet die Extracbene von Atomen
zwischen Schichten mit gleichem Index (z.B. B und b).

Erfolgt dagegen der Schnitt entlang der Oberflache 1-5-6-4, miissen drei Bindun-
gen pro Atom aufgebrochen werden. Hier endet die zusétzliche Atomebene zwischen
Schichten mit verschiedenem Index (z.B. @ und B). Dieser Typ wird mit glide set
(g) bezeichnet.

Abweichungen von der Stapelfolge der {111}-Ebenen werden als Stapelfehler be-

zeichnet. Die einfachsten Stapelfehler entstehen durch Einfiigen oder Herausnehmen
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Abbildung 2.3: (a) Elementarzelle des Siliziumgitters mit Gitterkonstante a (nach [9])
und (b) Projektion des Gitters senkrecht zur (110)-Ebene; das Symbol o beschreibt die
Atome in der Bildebene und das Symbol + stellt die Atome in den Ebenen oberhalb bzw.
unterhalb der Zeichenebene dar [10]
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B —
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Abbildung 2.4: (a) Intrinsischer Stapelfehler (I) und (b) extrinsischer Stapelfehler (E)
in der Projektion senkrecht zur (110)-Ebene

eines Atomlagenpaars des gleichen Index (z.B. Aa). Dabei wird der durch Heraus-
nehmen einer Atomlage entstandene Defekt als intrinsischer Stapelfehler bezeichnet
[sieche Abbildung 2.4(a)|. Ein extrinsischer Stapelfehler, gebildet durch eine zusétzli-
che Atomlage, ist in Abbildung 2.4(b) dargestellt. Beide Stapelfehlertypen erzeugen
keine Bindungsverschiebungen zu den vier nachsten Nachbarn im Gitter.

Neben dem Burgersvektor ist auch die Gesamtenergie eine wichtige Kenngrofe der
Versetzung. Nach FRANK ist diese Energie proportional zum Betragsquadrat des
Burgersvektors. Somit kann die Aufspaltung einer vollsténdigen Versetzung in zwei
Partialversetzungen, auch SHOCKLEY-Partialversetzungen genannt, energetisch giin-

stig sein [10]. So ist folgende Versetzungsaufspaltung fiir eine Schraubenversetzung
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Abbildung 2.5: Darstellung der verschiedenen Versetzungsrichtungen in der (11 1)-Ebene

im Siliziumgitter moglich:

b1 =bz + b3

3[011]:%[121]+ 112 (2.2)
Abbildung 2.5 zeigt einen geschlossenen Versetzungsring mit den mdéglichen Verset-
zungen und deren Aufspaltungsmoglichkeiten fiir ein spezielles Gleitsystem, (111)-
Ebene und |01 1]-Burgersvektor: So zerfillt eine 60 °-Versetzung immer in eine 30 °-
und eine 90 °-Versetzung. Eine Schraubenversetzung dagegen spaltet in zwei 30 °-
Versetzungen auf. Die Winkelangabe kennzeichnet dabei jeweils den Winkel zwi-
schen dem Burgersvektor der Partialversetzung und der Versetzungslinie. Zwischen
den Partialversetzungen bildet sich ein intrinsischer Stapelfehler im Siliziumgitter
aus. RAY und COCKAYNE [11] bestimmten dabei in plastisch verformtem Silizium die
Aufspaltungsweite im Gleichgewicht zu 4 nm (Schraubenversetzung) bzw. 7 nm (60 °-
Versetzung). Durch eine zusétzliche Hochlastverformung bei niedrigen Temperaturen
[12] dndern sich die Aufspaltungsweiten. Sie betrugen 6 nm (Schraubenversetzung)
und fiir die 60 °-Versetzungen 13 nm (90 °-Partialversetzung aufen, d.h. fithrend; vgl.
Abbildung 2.5) bzw. 4 nm (90 °-Partialversetzung innen, d.h. nachfolgend). Die Ver-
grokerung der Weite im Fall der Schraubenversetzung und der 60 °-Versetzung, wenn
die 90 °-Partialversetzung fithrend ist, wird mit unterschiedlichen Beweglichkeiten
der Partialversetzungen erklart. Gleiches gilt fiir die Verkleinerung der Weite im
Fall des anderen 60 °-Versetzungstyps (90 °-Partialversetzung nachfolgend). So un-
terscheiden sich nicht nur die Beweglichkeiten einer 90 °-Partialversetzung und ei-
ner 30 °-Partialversetzung, sondern auch die Beweglichkeiten einer fithrenden 90 °-

Partialversetzung und einer nachfolgenden 90 °-Partialversetzung [12].
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Abbildung 2.6: Zerfall einer (a) Scheibe von Leerstellen, die zur (b) Bildung eines
intrinsischen Stapelfehlers fithrt, der von einem Ring aus FRANK-Partialversetzungen
berandet wird; (c) Querschnitt des Ringes; aus [10]

Neben den SHOCKLEY-Partialversetzungen kénnen noch andere Arten von Parti-
alversetzungen im Silizium auftreten, z.B. die FRANK-Partialversetzung mit einem
Burgersvektor von §<111>. So entsteht durch den Zerfall einer Scheibe von Leerstel-
len [Abbildung 2.6(a)] ein intrinsischer Stapelfehler, der von einem Ring aus solchen
FRrRANK-Partialversetzungen berandet wird [Abbildung 2.6(b)|. Beim Einschieben ei-
ner Scheibe von Zwischengitteratomen entsteht analog ein extrinsischer Stapelfehler

mit einem Ring aus diesen FRANK-Partialversetzungen.

Versetzungen als linienhafte Stoérungen kénnen auch noch weitere Defekte aufwei-
sen: So werden Anderungen der Versetzungslinie von atomarer Dimension innerhalb
der Gleitebene als kinks (Kinken) bezeichnet. Diese Kinken kénnen z.B. fiir die Be-
wegung von Versetzungen in der Gleitebene wichtig sein. So ermdglicht die thermisch
aktivierte Ausbildung von Doppelkinken und das anschliefsende Auseinanderwandern
der beiden Kinken die Bewegung der Versetzung innerhalb der Gleitebene (Abbil-
dung 2.7).

Bewegungen der Versetzung aus der Gleitebene heraus werden als Klettern bezeich-
net. Dabei miissen Punktdefekte angelagert oder emittiert werden. Die dabei ent-
stehenden Spriinge von atomarer Dimension in der Versetzungslinie werden als jogs
bezeichnet. Diese konnen z.B. entstehen, wenn sich Versetzungen schneiden. Neben
der Quell- und Senkenwirkung von Versetzungen fiir Leerstellen und Zwischengitter-
atome konnen sie auch als Senke fiir Verunreinigungen dienen.

Durch Versetzungsreaktionen kénnen aber auch unbewegliche Versetzungen entste-
hen. Begegnen sich zwei jeweils aufgespaltene Versetzungen mit paralleler Verset-
zungslinie, aber unterschiedlichen Gleitebenen und Burgersvektoren, bildet sich aus
einer der Partialversetzungen der ersten Versetzung und einer der Partialversetzun-
gen der zweiten Versetzung eine neue Versetzung. Diese ist in keiner der beiden
Gleitebenen beweglich. Damit ist eine sogenannte LOMER-COTTRELL-Versetzung
entstanden. Durch die Unbeweglichkeit stellt sie ein Hindernis fiir die Bewegung an-
derer Versetzungen dar.

Verformt man auf Einfachgleitung orientiertes Silizium bei hohen Temperaturen
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Abbildung 2.7: Versetzungslinie mit Kinken: das Segment AB ist durch einen
Doppelkinken begrenzt, wiahrend die durchgezogenen und gestrichelten Linien die Minima
und Maxima des PEIERLS-Potentials kennzeichnen; aus [13]

(T = 650 — 800°C), werden hauptsichlich relaxierte Versetzungen gebildet, die durch
gekriimmte Versetzungslinien, hervorgerufen durch Kinken und Jogs, gekennzeichnet
sind. Des Weiteren sind fast alle (90 %) Versetzungen vom Typ aufgespaltener 60 °-
Versetzungen [14]. Schraubenversetzungen und LOMER-COTTRELL- Versetzungen ha-
ben jeweils einen Anteil von ca. 5 %. Schlieft man bei auf Einfachgleitung orientier-
ten Siliziumproben der Hochtemperaturverformung einen zweiten Verformungsschritt
(sogenannte Hochlastverformung) bei deutlich niedrigeren Temperaturen (T & 420°C),
aber dafiir deutlich hoheren Spannungen (7 &~ 300 MPa) an, dndert sich die Ver-
setzungsstruktur deutlich: Nahezu alle Versetzungen sind parallel zu den <110>-
Richtungen der priméren Gleitebene ausgerichtet. Der Anteil der Schraubenver-
setzungen erhoht sich auf ca. 40 % [14] und die Aufspaltungsweiten der 60 °- und
Schraubenversetzungen dndern sich, wie vorhin erwéhnt. Verformt man dagegen auf
Vielfachgleitung orientiertes Silizium mit mehreren gleichberechtigten Gleitsystemen,
werden Versetzungen aller dieser Gleitsysteme gebildet. Die Wahrscheinlichkeit fiir
Versetzungsreaktionen ist sehr hoch. Daher kann man eine hohe Anzahl an Kinken,
Jogs als auch LOMER-COTTRELL-Versetzungen erwarten. Desweiteren sollten viele

kurze Versetzungssegmente entstehen.

Versetzungen lassen sich auch gezielt anordnen. So lassen sich durch direct wafer
bonding [15,16] regulére Versetzungsnetzwerke erzeugen. Dabei werden zwei Silizi-
umwafer in Kontakt gebracht, wobei einer gegeniiber dem anderen eine gewisse Ver-
drehung und Verkippung aufweist. Dadurch stimmen die beiden Kristallgitter nicht
genau iiberein. Eine anschliefsende Temperaturbehandlung fiihrt zu einer dauerhaften
Verbindung der beiden Wafer. An der Grenzfliche der beiden Wafer bildet sich ein
Versetzungsnetzwerk aus, um die Fehlanpassung der beiden Kristallgitter auszuglei-
chen. Dieses Netzwerk ist durch ein quadratisches Netz aus Schraubenversetzungen
(zum Ausgleich der Drehfehlanpassung) und einer Anordnung aus 60 °-Versetzungen

(zum Ausgleich der Verkippung) gekennzeichnet [17].
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Abbildung 2.8: ww-Produkte des Elektronenstrahls mit der Probe, nach [18]

2.3 Wechselwirkung von Elektronen mit Materie

Treffen Elektronen auf die Oberflache eine Festkorpers, wechselwirken sie mit dessen
Atomen. Dabei treten u.a. elastische Streuung am CouLOMB-Potential der Atomker-
ne (RUTHERFORDstreuung) als auch inelastische Streuung auf. Erstere hiangt quadra-
tisch von der Kernladungszahl Z des Festkorpers ab und erzeugt u.a. Riickstreuelek-
tronen (RE). Letztere fiithrt zur kontinuierlichen Verringerung der Energie der Primér-
elektronen und zur Erzeugung weiterer Wechselwirkungsprodukte (ww-Produkte)
wie z.B. Sekundér-, Augerelektronen, Rontgenstrahlung, Elektron-Loch-Paaren [elec-
tron-hole pair (EHP)| und Kathodolumineszenz (siehe Abbildung 2.8). Dabei wird
zwischen den folgenden Prozessen unterschieden, die sich durch die Grofe des Ener-

gieiibertrages AL unterscheiden lassen:
1. Anregung der Rumpfelektronen (AE > 40¢V)
2. Anregung einzelner Valenzelektronen (0,3 eV < AE < 10¢€V)
3. Phononenstreuung (AE < 0,3 ¢eV)

Der Energieverlust der Elektronen lasst sich nichtrelativistisch tiber die BETHE-
Formel [19] beschreiben:

2.-m-e* Ny-Z- 1 E
= 2T AT S PR 1y (1,166 - (2.3)
4-m-€-€)2-my FE Eion

dF
dz
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Abbildung 2.9: Abhéingigkeit der Eindringtiefe von Elektronen in kristallinem Silizium
von der Primérenergie der Elektronen nach (a) [20], (b) [21] und (c) [22]

Dabei stellen N4 die AvoGaDROkonstante und ¢y die Dielektrizitatskonstante dar.
Z, €r, myr, pri und Fip,, sind die Kernladungszahl, die dielektrische Permittivitat,
die molare Masse, die Dichte und die Ionisationsenergie der Atome des Festkorpers.
Die sténdige Anderung der Bewegungsrichtung in Folge der fortlaufenden Streupro-
zesse fiihrt zu einer Aufweitung der Elektronenbahn. So ergibt sich eine Trajektorie
der Elektronen innerhalb einer Wechselwirkungsbirne (Abbildung 2.8). Die Berech-
nung der moglichen Elektronenbahnen kann per Monte-Carlo-Simulation erfolgen.
Die Eindringtiefe der Elektronen R, in den Festkorper hidngt von der Energie der
Primérelektronen Epgr und der Kernladungszahl, der molaren Masse sowie der Dich-
te des Festkorpers ab. Eine allgemeine Darstellung dieser Abhéngigkeit zeigt die
empirische Gleichung (2.4): Dabei sind die Werte fiir Epg (in keV), my (in %)

und prg (in %) einzugeben, um R, (in pm) zu erhalten.

R, — K -m$; B

= 2.4

Die Konstante K und die Exponenten «, 8 und = sind durch EVERHART und
HOFF [20] sowie KANAYA und OKAYAMA [21] theoretisch ermittelt worden. Die Re-
sultate spiegeln die experimentellen Ergebnisse gut wider. Weitere Werte zu den oben
genannten Parametern wurden durch SCHILLER et al. [22] verdffentlicht. In Tabelle
2.9 sind die Parameterwerte von Gleichung (2.4) fiir die drei genannten Quellen auf-
gelistet. Abbildung 2.9 zeigt die Abhéngigkeit der Eindringtiefe von Elektronen R,
in Silizium von der Primérelektronenenergie fiir die drei genannten Literaturquellen

unter Verwendung der Parameterwerte aus Tabelle 2.10.
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Tabelle 2.10: Parameter zur Berechnung der Eindringtiefe

Autoren Kla|B |y
EVERHART und HOFF [20] 398-1072[T[0]0
KANAYA und OKAYAMA [21] | 2,76 - 1072 % 511
SCHILLER et al. [22] 2,10-1072 [ 2|00

2.4 Bandkantennahe Lumineszenz in Silizium

Lumineszenz beschreibt die von einem Halbleiter aufgrund der Rekombination freier
Ladungstrager bzw. EHP emittierten Photonen.

In indirekten Halbleitern, wie z.B. Silizium, kénnen EHP in der Regel nur unter Betei-
ligung von Phononen strahlend rekombinieren. Da die Wahrscheinlichkeit fiir diese
Ubergiinge deutlich geringer ist im Vergleich zu konkurrierenden nichtstrahlenden
Prozessen, sind indirekte Halbleiter ineffiziente Emitter.

Im Rahmen der strahlenden Rekombination lassen sich Band-Band-Uberginge, ex-
zitonische Ubergiinge als auch defektkorrelierte Ubergiinge beobachten.

Beim Band-Band-Ubergang rekombinieren Elektronen, die sich am Leitungsband-
minimum befinden, mit Lochern im Valenzbandmaximum. Um die Impulserhaltung
zu gewéhrleisten, sind zwingend Phononen nétig, da der Impuls der Photonen (ca.
10° ecm™1) im Vergleich zum benétigten Impuls (ca. 10% cm™1) viel zu klein ist. Dabei
héngt die Rekombinationsrate R(E) (in Abhéngigkeit der Photonenenergie E) linear

mit dem Absorptionskoeffizienten «(E) zusammen:
a(E) - E?
exp (%) —1

Dies wurde erstmals durch VAN ROOSBROECK und SHOCKLEY mit Hilfe des Prin-

R(E) x (2.5)

zips des detaillierten Gleichgewichts unter Verwendung der PLANCKschen Strah-
lungsdichte fiir die Photonen hergeleitet [23]. Der Absorptionskoeffizient hangt im
indirekten Halbleiter an der Bandkante wie folgt von der Energie ab [24]:

o(E) « (E F Eq — Eg)? fiir E > (¥Fq + Eg) (2.6)

Dabei stellen Eq die Energie des am Prozess beteiligten Phonons und Eg die Band-
liicke des indirekten Halbleiters dar. Aus der Formel ist ersichtlich, dass sowohl die
Erzeugung (Symbol ,—) als auch Vernichtung (Symbol ,,+*) eines Phonons moglich
ist. Da es aber nicht nur einen Phononentyp gibt, miissen alle Phononen mit ihrem

jeweiligen Anteil beriicksichtigt werden.

In vielen Halbleitern ist die CouLOMBwechselwirkung durch die Valenzelektronen



2.4. Bandkantennahe Lumineszenz in Silizium 17

iber die dielektrische Permittivitat e, stark abgeschirmt. Trotzdem ist es moglich,
dass ein Elektron und ein Loch bei tiefen Temperaturen {iber die CoOuLOMBanziehung
einen gebundenen Zustand eingehen. Dieser wird als Exziton bezeichnet und &h-
nelt stark den gebundenen Zusténden des Elektrons im Wasserstoffatom. Photonen,
welche durch die Rekombination von Exzitonen entstehen, haben eine Energie, die
grofer bzw. gleich der Bandliicke ist, vermindert um die Bindungsenergie des Exzi-
tons (Eppg; dabei bedeutet FE freies Exziton, da dieses an keinen weiteren Defekt

gebunden ist) und die Energie eventuell beteiligter Phononen (Egq):
E > FEg— Erg — Eq (2.7)

Die Linienform der Lumineszenz freier Exzitonen lésst sich folgendermaifsen beschrei-
ben [25]:

E — (Eq — Erg — Eq)
kg-T

Ipr(E) x /E — (Eg — Erg — Eq) - exp | —

(2.8)

Der Wurzelterm hat seinen Ursprung in der exzitonischen Zustandsdichte fiir ver-
schiedene Energien und der BoLTzZMANNfaktor beschreibt die relative Besetzungs-
wahrscheinlichkeit dieser Zustéande.

Bei hohen Anregungsdichten tritt z.B. in Si und Ge der Effekt auf, dass die EHP iiber
die exzitonische Rekombination nicht schnell genug abgebaut werden. Somit sammeln
sich Elektronen bzw. Locher im Leitungsbandminimum bzw. Valenzbandmaximum
an. In Silizium werden z.B. Elektron-Loch-Dichten von 3 - 10 cm™3 erreicht [25].
Dieser Zustand wird auch als Elektron-Loch-Tropfchen [electron hole droplet (EHD)]
bezeichnet. Aufgrund der hohen Dichte ist der dominante Rekombinationsprozess
ein nichtstrahlender AUGERprozess: Ein EHP rekombiniert strahlungslos, wobei die
gesamte Energie an ein anderes Elektron oder Loch iibertragen wird, das dadurch ins
Bandkontinuum angeregt wird. Ein geringer Anteil der EHP rekombiniert strahlend
und erzeugt eine breite Lumineszenzbande, welche gegentiber der FE-Lumineszenz zu
niedrigeren Energien verschoben ist. Im Silizium liegt das Maximum der EHD-Bande
ca. 15 meV unterhalb der FE-Lumineszenz.

Sind zusétzlich im Halbleiter neutrale Storstellen (Donatoren und Akzeptoren) vor-
handen, kénnen sich die FE an die Storstellen binden. Die Bindung erfolgt wiederum
iber die CouLoMBwechselwirkung zwischen dem FE und dem Elektron (Loch) des
Donators (Akzeptors). Der dabei entstehende Komplex wird als gebundenes Exziton
[bound exciton (BE)| bezeichnet. Dadurch reduziert sich die Energie des bei Rekom-

bination eines BE generierten Photons um die Bindungsenergie des Exzitons an die
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neutrale Storstelle (Epg):
E =FEq — Erp — Epp(—Eq) (2.9)

Die Phononenenergie steht dabei in Klammern, da bei der Rekombination eines BE
nicht zwangslaufig ein Phonon bendtigt wird. Der zur Erhaltung benétigte Impuls
kann auch durch die Storstelle geliefert werden, die 6rtlich sehr stark lokalisiert ist.
Bei der Rekombination eines BE besteht die Moglichkeit, dass das Elektron bzw. Loch
des Donators bzw. Akzeptors aus dem 1s-Grundzustand in einen hoheren Zustand
angeregt wird. Die Energie des emittierten Photons ist dadurch um diese Energie-
differenz nochmals abgesenkt. Solch ein Ubergang wird als Zweielektroneniibergang
bzw. two electron satellite (TES) bezeichnet.

Ein Beispiel fiir die defektkorrelierten Uberginge stellt der Donator-Akzeptor-Uber-
gang dar. Enthéalt ein Halbleiter sowohl Donatoren als auch Akzeptoren in grofen
Mafen, wird er als kompensiert bezeichnet, da einige der Elektronen durch die Ak-
zeptoren eingefangen werden. Dadurch sind im Gleichgewicht sowohl ionisierte Do-
natoren (D7) als auch Akzeptoren (A~) vorhanden. Durch optische Anregung gebil-
dete Elektronen und Locher kénnen nun an den Dt-Zentren (Elektronen) und den
A~ -Zentren (Locher) eingefangen werden und neutrale Zentren bilden. Bei der Riick-
kehr ins Gleichgewicht rekombinieren die Elektronen der Donatoren mit den Léchern
der Akzeptoren. Dieser als Donator-Akzeptor-Ubergang bezeichnete Vorgang erzeugt

Photonon der Energie:

e2

E=FEs—-FE4q—F 2.10
¢ A D+4-7r-eo-er-RDA ( )

Dabei stehen Ep bzw. E4 fir die Bindungsenergie des Donators bzw. Akzeptors.
82

Tre g beschreibt die durch die COULOMBanziehung abgesenk-
‘€0€r-ipA

Der letzte Term

te Energie des Endzustands, wobei Rp4 den Abstand Donator-Akzeptor beschreibt.

Abbildung 2.11 zeigt das Lumineszenzspektrum einer mit Phosphor-dotierten Sili-
ziumprobe (Si:P), gemessen bei tiefen Temperaturen (a) und bei Raumtemperatur
(b). Bei tiefen Temperaturen dominieren die spektral sehr schmalen exzitonischen
Ubergiinge, speziell die Rekombination von an Phosphoratomen gebundenen Exzito-
nen. Es lassen sich der Ubergang ohne Phononenbeteiligung [BENT (P)] und mehrere
Phononenrepliken [z.B. BETA(P)] beobachten, wobei die TO-Replik [BETO(P)] die
starkste Intensitat aufweist. In Tabelle 2.12 sind die Energien der wichtigsten Pho-
nonen, welche sich mittels PL in Silizium nachweisen lassen, aufgelistet.

Der Zweielektroneniibergang [2s(P)] am Phosphordonator und dessen TO-Phono-

nenreplik sind auch beobachtbar. Die strahlende Rekombination des EHD und dessen
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Energie (eV)
1,25 1,2 1,15 1,1 1,05 1

Intensitéat (willk. Einheiten)

1000 1050 1100 1150 1200 1250

Wellenlange (nm)

Abbildung 2.11: pPL-Spektren einer Si:P-Probe, (a) gemessen bei tiefen Temperaturen
(T=4,2K) und (b) gemessen bei Raumtemperatur

Tabelle 2.12: Ubersicht zu den Phononen in Silizium.

Phonon Energie in (meV), Energie in (meV),

aus PL, 28] | aus Neutronenstreuung, |29
TA 184+03 1844023
LO 56,2 + 0,3 56,2+ 1,1
TO 58,0 & 0,3 577+ 1,4
or 64,44 0,4 64,2+ 1,0

Phononenrepliken lassen sich ebenfalls im Tieftemperaturspektrum erkennen.

Bei Raumtemperatur sieht das Spektrum der Si-Probe deutlich anders aus. Es iiber-
lagern sich stark die Ubergéinge der Phononenrepliken von freien Exzitonen und von
Band-Band-Rekombinationen zu einer breiten Bande. Die Erlauterung des gesamten
Spektrums ist sehr aufwendig. Deshalb sei hier auf weiterfithrende Literatur verwie-
sen [26,27].

2.4.1 Temperaturabhingigkeit der Lumineszenz in Silizium

Neben der Form des Lumineszenzspektrums kann auch die Intensitét einzelner Lu-
mineszenziibergéinge temperaturabhéngig sein. Dies ist in Abbildung 2.13 in Form
eines Dreiniveausystems fiir den oberen Lumineszenzzustand dargestellt: Teilabbil-
dung (a) zeigt einen strahlenden Ubergang zwischen den Zustéinden A und G. Durch
thermische Anregung konnen die angeregten Zustéinde A’ und A” besetzt werden,
wodurch sich die Besetzung des Zustands A und somit die Intensitdt des strahlenden

Ubergangs von A nach G verringert (Die Entleerung der Zustinde A’ und A” erfolgt
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- A// A//

Abbildung 2.13: Bandschema fiir thermisches Loschen

strahlungslos.). Dies lisst sich mit folgender Formel beschreiben:

Iy

Ipr(T) = o o
Lt+gi-exp (=7 ) +92-exp(—5.77

(2.11)

Dabei steht Iy fir die Intensitit beim absoluten Nullpunkt. 4y und Es beschreiben
die Energieabstdnde vom oberen Lumineszenzniveau zu den angeregten Zustéinden
dieses Niveaus. In die Parameter g; und go geht im Wesentlichen das Verhéltnis der
Entartungsfaktoren von Anregungs- und Lumineszenzniveau ein.

Lésst sich einer der angeregten Zusténde als Energieband beschreiben [wie in Abbil-
dung 2.13(b)|, &ndert sich Gleichung (2.11) wie folgt ab:

Iy

IPL(T) - * 3 £y Es
L+gy -T2 -exp|—57) T 92 exp (=57

(2.12)

Die Parameter haben hier die gleiche Bedeutung wie bei der Formel (2.11). Der
Term T3 gibt dabei die Temperaturabhéngigkeit der Zustandsdichte und damit die

Bandartigkeit des angeregten Zustands wider.

2.4.2 Zeitabhangigkeit der Lumineszenz in Silizium

Die Rekombinationsraten im Halbleiter sind mit der Ladungstragerdichte der Elek-

tronen und Locher verkniipft, welche sich aus der Kontinuitdtsgleichung ermitteln
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ldasst. Diese ist folgend dargestellt:

gtn:G—R—veJ (2.13)
Dabei beschreibt n die Ladungstragerdichte. G und R stellen die Generations- und
die Rekombinationsrate dar. j ist die Stromdichte und e markiert die Elementarla-
dung.

Der zeitliche Verlauf der Lumineszenzintensitat ergibt sich aus der Rekombinati-
onsrate R. Uber die zeitabhingige Losung von Gleichung (2.13) kann mittels der
Ladungstriagerzusatzkonzentration die Lumineszenztransiente ermittelt werden. Bei
schwacher Anregung ist die Zusatzkonzentration dn klein gegeniiber der Gleichge-
wichtskonzentration ng und die Rekombinationsrate ist proportional zur Zusatzkon-

zentration, was folgendermafsen geschrieben werden kann:

_on

R= (2.14)

70
mit 7y als Lebensdauer. Hieraus folgt ein exponentielles Abklingen der Lumines-

zenzintensitat I :

I0(t) = Ag - exp (—t> (2.15)

mit Ag als Amplitude der strahlenden Rekombination.
Uberlagern sich z.B. zwei unabhéngige exponentielle Rekombinationszentren, ergibt

sich folgender Intensitatsverlauf:

T0(t) = Ay - exp (-i) + As-exp <—t> (2.16)

72

A7 und A, stellen die Anteile des ersten bzw. zweiten Rekombinationszentrums an
der Gesamtrekombination dar. 7 und 75 sind die Lebensdauern des jeweiligen Re-

kombinationszentrums.

2.5 Versetzungskorrelierte Lumineszenz in Silizium

Lumineszenz im Zusammenhang mit Versetzungen in Silizium wurde erstmals 1976
durch DROZDOV et al. [1] nachgewiesen. Abbildung 2.14 zeigt die Spektren der PL-
Messungen bei tiefen Temperaturen der durch 4-Punkt-Biegeversuch bei 850°C pla-
stisch verformten Siliziumproben. Darin lassen sich vier charakteristische Linien bei
812meV (D1), 875 meV (D2), 934 meV (D3) und 1000 meV (D4) beobachten. In
der Probenmitte, wo die Versetzungsdichte p = 4 - 10" cm ™2 betrug, war die Lumi-

neszenzintensitat der D-Linien deutlich starker als an den Probenrdndern, wo die
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Abbildung 2.14: DRODZDOVs PL-Spektren plastisch verformter Siliziumproben: 1 -
PL-Spektrum von der Probenmitte (p = 4 - 107 cm~2) und 2 - PL-Spektrum vom
Probenrand (p = 1-10° cm™2) [1]

Versetzungsdichte ca. 1 - 10° cm™2 betrug. Dem gegeniiber zeigt die Intensitit der
Lumineszenz gebundener Exzitonen (in der Abbildung mit BE 1 bezeichnet) ein um-
gekehrtes Verhalten. Weiterhin wurde eine sublineare Abhéngigkeit der Intensitét
der D-Linien () von der Anregungsleistung (P) ermittelt, d.h. eine Anpassung der
Form I « P™ ergab fir den Exponenten 0 < m < 1. Versetzungskorrelierte Lu-
mineszenz wurde nicht nur in Siliziumproben nachgewiesen, in denen Versetzungen

mittels plastischer Verformung erzeugt wurden, sondern auch in folgenden Féllen:

e UEBBING et al. fanden die D-Linien-Lumineszenz in Silizium, welches nach Io-
nenbestrahlung mittels Laserbehandlung rekristallisiert worden war [30]. BAUM-
GART et al. konnten in solchen Proben mittels TEM Versetzungen nachwei-
sen [31]. WERONEK fiithrte Untersuchungen zur Versetzungslumineszenz eben-

falls an laseraufgeschmolzenen Proben durch [32].

e TAJIMA konnte in sauerstoffreichen Siliziumproben mit Versetzungsschleifen
ebenfalls die D-Linien nachweisen [33]. Durch Temperaturbehandlungen bei
700°C in trockener Sauerstoffatmosphére iiber grofe Zeiten wurden zuerst Sau-
erstoffprézipitate [34] erzeugt. Durch das grofsere Volumen des Siliziumdioxids
im Vergleich zum Silizium bilden sich durch die Prézipitate Siliziumzwischen-

gitteratome, welche durch Diffusion Versetzungsschleifen bilden.

e HIGGS et al. und WATSON et al. konnten in Proben mit Fehlanpassungsverset-
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zungen (misfit dislocations) die D-Linien-Lumineszenz nachweisen [35,36]. Sol-
che Versetzungen entstehen z.B. bei der Abscheidung einer Si;_,Ge,-Schicht
mittels Molekularstrahlepitaxie (MBE) auf einem Siliziumsubstrat durch die

unterschiedlichen Gitterkonstanten.

e In Siliziumproben, in denen durch wafer bonding Versetzungsnetzwerke erzeugt

wurden, konnten die D-Linien nachgewiesen werden [37-39].

Allen vorgestellten Arbeiten ist gemein, dass die Siliziumproben Versetzungen, deren
Struktur und Erzeugung jedoch sehr stark variieren, enthalten. Dennoch ist die Lu-
mineszenz der Proben in Form der D-Linien-Lumineszenz iiberall nahezu identisch.
Dies konnte ein Hinweis darauf sein, dass die Ursache fiir die D-Linien-Lumineszenz
in dem fiir die Versetzungen typischen Verzerrungsgfeld zu finden ist. Im Folgenden
werden die bisherigen Arbeiten zum Ursprung der D-Linien-Lumineszenz zusammen-
gefasst, wobei dabei der Schwerpunkt auf Untersuchungen an plastisch verformtem
Silizium gelegt wird. Urséchlich hierfiir ist, dass die Mehrheit der bisherigen Arbei-
ten zur D-Linien-Lumineszenz an plastisch verformtem Silizium erfolgte sowie die in
dieser Arbeit untersuchten Proben ebenfalls einer plastischen Verformung zur Ver-
setzungserzeugung unterzogen wurden. Des Weiteren wurde bereits ausgefiihrt, dass
die Art der Versetzungserzeugung keine bzw. eine sehr untergeordnete Rolle fiir das
Auftreten der D-Linien im Lumineszenzspektrum spielt.

DRrozDOVs Ergebnisse regten eine Vielzahl weiterer Untersuchungen an. So zeigten
SAUER et al. [2| spéiter, dass die Lumineszenzintensitit der D-Linien mit steigender
Versetzungsdichte zunimmt. Bei hohen Versetzungsdichten tritt ein breites Unter-
grundband im Lumineszenzspektrum im Spektralbereich 0,75 bis 1eV auf, das fiir
Versetzungsdichten grofer als 10°%cm™2 deutlich dominiert. Es konnte nachgewiesen
werden, dass dieses Lumineszenzband instabil gegen Ausheilen fiir 30 min bei 850°C
ist und nach dem Ausheilen die vier D-Linien im Spektrum der Lumineszenz sichtbar
sind.

SAUER et al. untersuchten auch die Lumineszenz hochlastverformter Siliziumpro-
ben (2,40, 41]. In deren Lumineszenzspektren (siche Abbildung 2.15a) tauchen an-
stelle der Linien D3 und D4 die D5-Bande bei einer Energie von 953 meV und die
D6-Linie bei 1014 meV auf. Diese Lumineszenzbanden sind jedoch nicht stabil gegen-
tiber einer Temperaturbehandlung (= 400°C, 1 h), sodass danach die Linien D3 und
D4 (siehe Abbildung 2.15b) wieder an die Stelle der D5-Bande und D6-Linie treten.
Ebenso ndhern sich die Aufspaltungsweiten der Partialversetzungen den Gleichge-
wichtswerten nach Hochtemperaturverformung an und die Versetzungsstruktur ist
auch durch deutlich mehr Versetzungen mit gekriimmten Versetzungslinien gekenn-
zeichnet.

HIGGS et al. [42] untersuchten den Einfluss von Ubergangsmetallen auf die D-Linien-
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Abbildung 2.15: SAUERs PL-Spektren hochlastverformter Siliziumproben: (a)
pL-Spektrum nach Hochlastverformung und (b) PL-Spektrum der hochlastverformten
Probe nach anschlieffender Temperaturbehandlung fiir 1 h bei 390°C [2]

Lumineszenz. Hochreines Fz-Silizium zeigte nach plastischer Verformung keine bzw.
nur eine sehr geringe D-Linien-Intensitat. Erst nach zusétzlicher Verunreinigung mit
kleinen Mengen an Ubergangsmetallen (z.B. Cu, Fe, Ni) konnte eine starke D-Linien-
Lumineszenz beobachtet werden, die fiir héhere Metallkonzentrationen wieder stark
unterdriickt war. Fiir Kupfer wurde eine Oberflichenkonzentration von 4 - 10'? cm ™2
fiir die maximale D-Linien-Intensitit ermittelt. Die entsprechende Volumenkonzen-
tration von ~ 10" cm ™2 und eine Versetzungsdichte von =~ 10% cm™2 ergeben unter
der Voraussetzung, dass alle Kupferatome an den Versetzungen gegettert sind, einen
mittleren Abstand der Kupferatome von 100 nm. WERONEK |[32] fithrte ebenfalls Ex-
perimente zum Einfluss von Ubergangsmetallen auf die D-Linien-Lumineszenz durch.
Er diffundierte u.a. Cu, Fe und Ni in laseraufgeschmolzene Siliziumproben. Wéhrend
nach Ni-Eindiffusion keine Anderung der D-Linien-Lumineszenz auftrat, war im Fall
von Cu und Fe eine starke Reduktion der D-Linien-Intensitét zu beobachten. WERO-
NEK gab keine Konzentrationen fiir die eindiffundierten Ubergangsmetalle an. Jedoch
kann man davon ausgehen, dass die Konzentration im Fall von Cu deutlich grofier
war als die von HIGGS fiir die maximale D-Linien-Lumineszenz Angegebene. Durch
Entfernen eines Grofsteils der Kupferverunreinigung mittels HCl-Festgasextraktion
konnte durch WERONEK die Lumineszenzintensitat auf das Niveau vor der Eindiffu-

sion gebracht werden.
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Es folgt eine Zusammenstellung von Aussagen zu den physikalischen Urspriingen der
einzelnen D-Linien, die die bis heute unbefriedigende Situation bei der Interpretati-
on der D-Linien-Lumineszenz veranschaulichen soll. Dabei ist zu beachten, dass die
Eigenschaften der Lumineszenzlinien wie z.B. die Linienbreite von den Eigenschaften

der Versetzungsstruktur beeinflusst werden konnen.

Ursprung D1 WERONEK ermittelte fiir den Energieabstand zwischen der D1- und
der D2-Linie einen Wert, welcher ziemlich genau dem Wert des optischen Pho-
nons am I-Punkt entsprach, und identifizierte daher die D1-Linie als OI'-
Phononenreplik der D2-Rekombination [32]. Dem widersprachen SEKIGUCHI
et al. [43,44] und ARGUIROV [45|. Erstere zeigten mit ortsaufgelosten KL-
Untersuchungen an plastisch verformten Proben, dass das Intensitétsverhéltnis
zwischen der D1- und der D2-Linie entlang der Gleitlinien nicht konstant war.
Letzterer fand in multikristallinem Silizium in unterschiedlichen Ko6rnern ein
sehr stark variierendes Intensitatsverhaltnis zwischen den Linien D1 und D2.
LELIKOV et al. [46] beschreiben die Versetzungslumineszenz als strahlende
Ubergéinge an eindimensionalen Energiebindern, die durch das Spannungs-
feld der Versetzungen vom Volumenleitungsband und -valenzband abgespal-
ten sind. Dabei ist die Energie der optischen Ubergiinge in Niaherung mit dem
Quadrat der Stufenkomponente der Versetzungslinie beziiglich des Burgersvek-
tors verkniipft. Die D1-Linie wird der Rekombination an LOMER-COTTRELL-
Versetzungen zugeordnet. SEKIGUCHI et al. [43,44] nennen auch LOMER-COTT-
RELL-Versetzungen als mogliche Quelle der D1-Lumineszenz. Dagegen schliefst
WERONEK [32] diesen Versetzungstyp als Ursprung der D1-Lumineszenz aus,
was er mit polarisationsabhéngigen Lumineszenzmessungen belegt und schlagt
stattdessen als Ursprung der D1-Lumineszenz die Rekombination am intrin-
sischen Stapelfehlerband zwischen den Partialversetzungen einer dissoziierten
60 °-Versetzung vor.

SHRETER [47| verwendet das gleiche Modell wie LELIKOV und nennt zusétzlich
FrANK-Partialversetzungen und durch Zwischengitteratome gebildete prisma-
tische Versetzungsschleifen als D1-Ursprung.

SUEZAWA und SUMINO [48] ordneten die D1-Lumineszenz geometrischen Ver-
setzungskinken zu, da die D1-Intensitét nach Vorverformung (=~ 800°C) und
Hochlastverformung (=~ 500°C) deutlich reduziert war im Vergleich zu einer
Probe, wo nur die Vorverformung durchgefiihrt wurde. Laut WESSEL und
ALEXANDER [12] verlaufen die Versetzungen nach der Hochlastverformung
entlang der <110>-Téler des PEIERLS-Potentials, wodurch sich die Konzen-
tration geometrischer Kinken entlang der Versetzungen merklich verringert.
WATSON et al. verkniipften die D1-Lumineszenz auch mit Versetzungskinken

[36]. Sie untersuchten verschiedene auf Siliziumsubstrat abgeschiedene SiGe-
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Epitaxieschichten und konnten mittels PL-Messungen nur eine merkliche D1-
Intensitdt nachweisen, wenn die Proben eine hohe Kinkendichte aufwiesen.

SEKIGUCHI et al. |43, 44| detektierten im Rahmen ihrer KL-Untersuchungen
an plastisch verformten Siliziumproben (sowohl auf Einfach- als auch Vielfach-
gleitung orientiert) an den Kreuzungspunkten verschiedener Gleitsysteme eine
deutlich erhohte D1-Lumineszenzintensitit und nannten daher auch elektroni-
sche Uberginge an Jogs als Ursprung der D1-Lumineszenz. IKEDA et al. [37]
erwahnen auch Jogs als mogliche Ursache fiir die D1-Lumineszenz. Sie unter-
suchten durch Wafer bonding hergestellte Versetzungsnetzwerke. Mittels TEM
konnte ein Netzwerk von verschiedenen Schraubenversetzungen nachgewiesen
werden und in den KL-Untersuchungen nur die D1-Linie detektiert werden.

Nach SAUER et al. [2] ist die D1-Linie mit durch gekriimmte Versetzungslinien

gekennzeichneten relaxierten Versetzungen verkniipft.

Ursprung D2 SuEzZAWA und SUMINO [48] liefern fiir den Ursprung der D2-Lumine-

szenz die gleiche Erklarung wie fiir die D1-Lumineszenz: geometrische Verset-
zungskinken.

SAUER et al. 2], WERONEK [32], LIGHTOWLERS und HIGGS [49] sowie SEKI-
GUCHI et al. [43,44] geben fiir die D2-Lumineszenz die gleichen physikalischen
Ursachen wie fiir die D1-Lumineszenz an.

LELIKOV [46] schreibt die D2-Lumineszenz der Rekombination an FRANK-Par-
tialversetzungen zu.

WATSON [36] und ARGUIROV [45] erkldren, dass die D2-Linie anderen Ur-
sprungs als die D1-Linie ist. Sie nennen jedoch keine weiteren moglichen Re-

kombinationspfade der D2-Lumineszenz.

Die iiberwiegende Anzahl der Autoren [2,32,43,44,48,49| beschreiben die D1- und

die D2-Linie als Linienpaar und nennen fiir beide die gleiche physikalische Ursache.

Andere Autoren [36,45,46] erkliren, dass die beiden Linien verschiedenen Ursprungs

sein miissen.

Ursprung D3 Die D3-Linie wird in [2] von SAUER et al. mit durch gekriimmte Ver-

setzungslinien gekennzeichneten relaxierten Versetzungen verkniipft und bildet
mit der D4-Linie ein Linienpaar.

In [50] untersuchen SAUER et al. das Ausheilverhalten hochlastverformter Sili-
ziumproben intensiv mittels PL-Messungen. Dabei stellen sie fest, dass sich die
D3- und die D4-Linie als Rekombination an dissoziierten 60 °- bzw. Schrauben-
versetzungen ergeben, deren Partialversetzungen ihren Gleichgewichtsabstand
erreicht haben. Weiterhin wird erwahnt, dass die D3-Lumineszenz die TO-

Phononenreplik der D4-Lumineszenz sein konnte [50].
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WERONEK [32] identifiziert die D3-Linie als TO-Phononenreplik der D4-Lumi-
neszenz. Hauptgrund ist der energetische Abstand der beiden Linien, welcher
dem des TO-Phonon entspricht. Des Weiteren weisen beide eine vergleichbare
Dublettstruktur auf und auch die Intensitétsverhéltnisse der Dubletten beider
Linien sind gleich.

KVEDER et al. [51] fithrten PL-Messungen an Silizium nach Hochlastverformung
durch. Die D3- und D4-Lumineszenz wird als Rekombination an 60 °-Verset-
zungen erklart, wobei die Linienlage vom Abstand der Partialversetzungen ab-
héangt. Experimentell beobachtet wird jedoch im Gegensatz zu [50] nur D3-
und D4-Lumineszenz fiir die Félle, dass der Abstand der Partialversetzungen
kleiner oder gleich dem Gleichgewichtswert ist.

WEBER und ALONSO identifizieren die D3-Linie auch als TO-Phononenreplik
der D4-Linie [52].

HiGGs et al. [35,42] detektieren mit ihren ortsaufgelosten KL-Untersuchungen
fiir die Linien D3 und D4 eine hohe Intensitdt auf den Gleitlinien. Sie ordnen
die Linien daher elektronischen Ubergéingen im Versetzungskern zu.
SEKIGUCHI et al. [43,44] stellen mit ihren KL-Messungen fiir die D3- und D4-
Lumineszenz ebenfalls eine starke Intensitdt entlang der Gleitlinien fest. Zu-
satzlich untersuchen sie das Intensitéatsverhéaltnis der D3- und D4-Linie entlang
der Gleitlinien, welches nicht konstant ist. Daraus wird geschlossen, dass die
D3-Linie keine Phononenreplik der D4-Linie sei.

Im Gegensatz dazu fand ARGUIROV [45] bei seinen Messungen an multikristal-

6 cm~2) lokal ein nahezu konstantes

linem Silizium (Versetzungsdichte 10 — 10
Intensitatsverhaltnis der Linien D3 und D4 von etwa eins. Daraus schloss er

einen gleichen Ursprung fiir die D3- und die D4-Linie.

Ursprung D4 Alle fiir die D3-Lumineszenz vorgeschlagenen Rekombinationsmo-
delle werden auch fiir die D4-Lumineszenz genannt. Es gibt keine Veroffentli-
chung, die die D3-Lumineszenz einem anderen strukturellen Defekt zuordnet
als der D4-Lumineszenz. Die D3- und die D4-Linie werden immer als Linien-

paar beschrieben.

Ursprung D5 SAUER et al. |2] verkniipfen die D5-Lumineszenz mit geraden Ver-
setzungen. Die spektral identische Lumineszenzbande taucht bereits in [40,41]
auf, wird dort jedoch nicht als D5-Linie identifiziert.

Wie bereits bei der D3-Lumineszenz erwéhnt, wurde in [50] das Ausheilverhal-
ten hochlastverformter Siliziumproben untersucht. Aus der Analyse der kom-

plexen Linienverinderung beim Ubergang von der D5- und D6-Lumineszenz zur
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D3- und D4-Lumineszenz konnte festgestellt werden, dass sich die D5-Bande
aus mindestens elf Linien zusammensetzt. Deren spektrale Lage wird mit ver-
schiedenen Abstédnden der Partialversetzungen verkniipft.

KVEDER [51] beobachtet Lumineszenz fiir Nichtgleichgewichtszusténde des Ab-
stands der Partialversetzungen (siehe D3-Lumineszenz). Die Bezeichnung D5

wird allerdings nicht verwendet.

Ursprung D6 SAUER et al. [2] konnten eine starke D6-Lumineszenzintensitit in

Proben feststellen, die eine zweistufige Verformung entlang [2111] erhalten
hatten. Durch die spezielle Verformung wurde eine hohe Dichte an Stapelfeh-
lern erzeugt [53]. Daher wird die D6-Linie als Rekombination an Stapelfehlern
erklart.
SHRETER et al. beobachteten in Si-Epitaxieschichten, welche auf geschidig-
tem Si-Substrat abgeschieden wurden, eine Dublettstruktur (D6’ und D6”) der
D6-Linie. Dabei wird als Ursprung von D6” ein an der Versetzung gebundenes
Exziton (DEX) vorgeschlagen und D6 als Komplex aus einem DEX und einem
Elektron erklért [47].

Zusammenfassend kann man nach bisherigem Stand sagen, dass die versetzungskor-
relierte Lumineszenz im Wesentlichen aus den vier Linien D1 bis D4 besteht. Dabei
treten die D3- und die D4-Linie immer gemeinsam auf. Am stérksten etabliert ist
das Modell der Rekombination an 60 °-Versetzungen. Weiterhin wird die D3-Linie oft
als TO-Phononenreplik der D4-Linie beschrieben.

Durch Hochlastverformung kann die Versetzungsstruktur dahingehend geéindert wer-
den, dass hauptséchlich gerade Versetzungen entstehen und der Abstand der Partial-
versetzungen gegeniiber dem Gleichgewichtswert vergrofert werden kann. Dies duflert
sich im Lumineszenzspektrum so, dass anstelle von den Linien D3 und D4 zwei neue
Linien D5 (verkniipft mit geraden Versetzungen) und D6 (Stapelfehlern zugeordnet)
treten. Durch eine Temperaturbehandlung (T =~ 400°C) fiir mindestens 1 h relaxiert
die Versetzungsstruktur zum Gleichgewichtszustand und die D3- und die D4-Linie
erscheinen wieder im Spektrum.

Fiir die D1- und die D2-Linie ist der Ursprung weniger klar. Es gibt kein vorherr-
schendes Modell. Die Linien D1 und D2 kénnen gemeinsam auftreten. Ist dies der
Fall, gibt es eine Korrelation zwischen den beiden Linien, die vom Probenmaterial,
dem genauen Verformungsprozess und gebildeten Punktdefekten abhéngen kann. Es
ist aber z.B. auch mdoglich, die D1-Lumineszenz ohne Anwesenheit der D2-Linie zu
detektieren [37,54].
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Experimentelle Messmethoden

3.1 Photolumineszenzspektroskopie (PL)

Abbildung 3.1 zeigt den prinzipiellen Aufbau der in den Experimenten verwendeten
Photolumineszenz-Apparatur. Als Anregung der Lumineszenz dienten verschiedene
Laserlinien: die 514,5 nm Linie des Ar*-Lasers, die 647,1 nm Linie des KrT-Lasers
und die 325,0 nm Linie des HeCd-Lasers. Details zur Eindringtiefe der Linien in Si-
lizium zeigt Tabelle 3.2. Durch ein Warmeabsorptionsfilter (KG3) werden storende
Gaslinien des Lasers im infraroten Spektralbereich unterdriickt. Das mit einer Fre-
quenz von 70 Hz mechanisch (per Chopper) modulierte Anregungslicht wird {iber
mehrere Spiegel durch ein Fenster in einen Kryostaten der Firma Oxford eingekop-
pelt, in dem sich die zu untersuchende Probe befindet. Die Temperatur der Probe im
Kryostaten lasst sich zwischen 2 und 300 K variieren. Das emittierte Lumineszenz-
licht wird mittels einer Linse auf den Eintrittsspalt eines Monochromators der Firma,
SPEX abgebildet und im Monochromator spektral zerlegt. Ein weiteres Rotglasfil-
ter dient zur Unterdriickung des gestreuten Laserlichts. Als Gitter kommt eines mit
600 Strichen/mm und 1,3 pm Blazewellenlédnge zum Einsatz, welches mittels eines
Schrittmotors gesteuert wird. Zur Detektion des Lumineszenzlichtes werden ein mit
fliissigem Stickstoff gekiihlter Germanium-Dioden-Detektor (Modell EO-817L) der
Firma North Coast bzw. ein per Peltier-Element gekiihltes Photomultiplier-Modul
(PMT-Modul H10330B-45) der Firma Hamamatsu verwendet. Die Detektoren werden
iiber einen Lock-In-Verstarker (Modell SRS 830 DSP) der Firma Stanford Research
Systems ausgelesen. Ein PC iibernimmt die Aufnahme der Messdaten und die Steue-
rung des Schrittmotors.

Durch verschiedene Verluste (z.B. Spiegel, Chopper und Reflexion an der Probeno-
berflache) werden nur ~ 30 % der Ausgangslaserleistung von der Probe absorbiert.
In den PL-Untersuchungen betrug dieser Anteil typischerweise 3 mW (fiir Ubersichts-

messungen) und maximal 150 mW. Bei Annahme einer von der Probe absorbierten

29
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Abbildung 3.1: Schema des Photolumineszenzaufbaus (aus [55])

Tabelle 3.2: Ubersicht der verwendeten Laserlinien und deren Eindringtiefe in Silizium
der Temperatur 7=4,2 K [56]

Wellenlénge | Energie | Absorptionskoeffizient | Eindringtiefe
A/nm | E/eV a/ cm™! 1/ pm
647,1 1,916 1927 5,188

514.5 2,410 6341 1,577

325,0 3,815 1,237 - 106 0,008

Laserleistung Prgser = 3 mW der 647,1 nm Linie und einer Fliche des Lichtflecks
von A = 0,8 mm? entspricht das einer Photonenflussdichte Npporon ~ 1018 s em™2.
Unter Verwendung der Eindringtiefe aus Tabelle 3.2 und der Annahme, dass ein
Photon im Mittel ein EHP erzeugt, erhdlt man eine Generationsrate der EHP Gep)p ~
2.10%' s~ tem™3.

Die spektrale Empfindlichkeit des Messsystems (Monochromator mit Gitter und De-
tektor) ist wellenlingenabhéngig. Um den genauen Zusammenhang zu ermitteln,
werden PL-Messungen mit einer Kalibrierlampe (Osram HLX Xenophot), deren Spek-
trum dem eines Schwarzkorperstrahlers mit einer Temperatur von 3300 K entspricht,
durchgefiihrt. Die spektrale spezifische Abstrahlung F'(A,T), die einer Leistungsdich-
te entspricht, betrégt nach dem PLANCKschen Strahlungsgesetz:

2.7-h-c?

FO\T) = o (AZT) Y

(3.1)

Dabei stellen h (PLANCKsches Wirkungsquantum), ¢ (Lichtgeschwindigkeit) und kp
(BorrzmANNkonstante) Naturkonstanten dar. 7' beschreibt die absolute Temperatur



3.2. Rasterelektronenmikroskopie 31

und A die Wellenlédnge der Photonen. Durch den Vergleich des gemessenen Spektrums
mit dem theoretisch zu erwartenden Spektrum, lésst sich die Korrekturfunktion fg,,
ermitteln, um die spektral variierende Empfindlichkeit des Messsystems auszuglei-

chen.

I(A\) = fapp(/\) - Fn(\T) (3.2)

I, bzw. F),, bezeichnen die normierte gemessene Lumineszenzintensitat bzw. normier-
te spektrale Leistungsdichte. Alle in dieser Arbeit gezeigten PL-Spektren sind mit der

Korrekturfunktion f,,, bearbeitet worden.

3.2 Rasterelektronenmikroskopie

3.2.1 Kathodolumineszenzspektroskopie (KL)

Die KL-Untersuchungen in dieser Arbeit wurden am Rasterelektronenmikroskop (REM)
Ultra 55 der Firma Zeiss durchgefiihrt. Daher wird im Zusammenhang mit dem KL-
Setup zuerst der Aufbau des REM erldutert. Abbildung 3.3 zeigt schematisch das ver-
wendete Mikroskop mit den Strahlfiihrungskomponenten, Detektoren und der Appa-
ratur zum Nachweis der KL bei Tieftemperaturversuchen. Als Elektronenquelle dient
eine thermische Feldemissionskathode, die aus einer feinen Wolframspitze mit einer
Filamentheizung besteht. Diese Kathodenart ermdglicht ein hohes Auflésungsverma-
gen bei Probenstrémen von bis zu 60 nA. Die aus der Kathode austretenden Primér-
elektronen (PE) werden mittels einer variablen Beschleunigungsspannung (bis max.
30kV) zur Anode beschleunigt und durchlaufen eine Aperturblende auswéhlbarer
Grofe (fiir KL-Experimente die Blende mit 240 pm Durchmesser). Eine Kombination
aus Magnet- und elektrostatischen Linsen, die einen kreuzungsfreien Strahlengang
erlauben, fokussiert die Elektronen auf die Probenoberflache. Der Abstand zwischen
Polschuh und Probenoberfliache wird als Arbeitsabstand, working distance (WD), be-
zeichnet. Durch Ablenkspulen kann der Strahl iiber die Probe gerastert werden. Zur
Bildentstehung werden die ww-Produkte (siehe Abbildung 2.8, S. 14) der PE mit der
Probe genutzt, die von den jeweiligen Detektoren nachgewiesen werden: Sekundar-
elektronen [(SE), mit SE2- und Inlens-Detektor|, Riickstreuelektronen, backscattered
electrons [(BSE), mit ASB-Detektor (angle selective backscatter)| und KL (mit PMT).
Dabei ist zu beachten, dass das Rekombinationsvolumen (Kreisform) aufgrund der

Diffusion deutlich grofer sein kann als das Generationsvolumen (Birnenform).

Abbildung 3.3 zeigt den KL-Aufbau: Die aus der Probe ((2)) austretende KL wird
mittels eines elliptischen Spiegelsegments ((I), Raumwinkel kleiner als 0,57 [18]) ge-

sammelt und durch ein Fenster auf den Eintrittsspalt ((3)) eines Monochromators
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Abbildung 3.3: Schema des Rasterelektronenmikroskops Zeiss Ultra 55 mit den
zusétzlichen Teilen fiir Kathodolumineszenzmessungen, nach [18]

((®) fokussiert. Das fiir die Untersuchungen verwendete Gitter hat 300 Striche/mm
und eine Blazewellenldnge von 1,0 pm. Als Detektoren wurden das bereits beim PL-
Aufbau genannte PMT-Modul verwendet sowie ein weiterer mit fliissigem Stickstoff
gekiihlter PMT (R5509-73) der Firma Hamamatsu genutzt. Im Falle des Letzteren
wird das aus dem Monochromator tretende Licht mittels eines optischen Linsensy-
stems ((6)) auf die aktive Fliache des Detektors abgebildet.

Die Anregungsdichte auf der Probe bei gleichbleibender Elektronenstrahlleistung
lasst sich durch Anderung des elektronisch eingestellten WD bei gleichbleibendem
tatsdchlichen Abstand Probenoberfliche-Polschuh variieren. Ist der elektronisch ein-
gestellte WD gleich diesem wahren Abstand, sprechen wir von fokussierter Anregung.
Ist dagegen der elektronische WD grofer bzw. kleiner (im Extremfall gleich Null) als
der Abstand, handelt es sich um defokussierte Anregung. Die Fliache des Elektronen-
strahls auf der Probenoberfliche entspricht im fokussierten Fall Ay, ~ 10713 ecm™2
bzw. im defokussierten Fall Ageror =~ 5 - 1073 cm~2. Die Generationsrate der EHP

lasst sich tiber folgende Formel [57] abschétzen:

Ibeam'UB'(l_k;'n)
Eepp -V

Genp = (3.3)

Standardwerte fiir die durchgefiihrten KL-Untersuchungen sind Ipeq, = 45 nA und
Up = 20 keV. Das Produkt k-7 entspricht dem Anteil der riickgestreuten Elektronen
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und betrégt fiir Silizium ~ 0,1 [57|. Die Bildungsenergie fiir ein EHP Fp, kann iiber

folgende Formel berechnet werden [58]:
Eehp =28-FEg+w- FEor (3.4)

Dabei beschreiben Eor die Energie des OI'-Phonons und w das Verhéltnis der mitt-
leren freien Wegléngen fiir EHP-Erzeugung und OI'-Phononenemission. Fiir w wird
in [58] ein Wert von 8 angegeben. Man erhélt als Abschétzung Eep, ~ 4 €V [58,59].
Das Volumen V lésst sich mit Hilfe der bereits genannten tiberstrahlten Flachen und
der Eindringtiefe aus Abbildung 2.9 bestimmen. Dabei ist im Fall fokussierter Anre-
gung zu beachten, dass die Querschnittsfliche des Wechselswirkungsvolumen in der
Tiefe deutlich grofier ist als an der Probenoberflache. Daher wird in diesem Fall das
Volumen durch eine Kugel mit der Eindringtiefe als Durchmesser angenéhert (siche
Abbildung 2.8, S. 15). Man erhélt bei fokussiertem Elektronenstrahl Gepp =~ 2 - 10%
bzw. bei defokussiertem Elektronenstrahl Gep, ~ 5 - 10?° stem™3. Die Anregungs-
dichten fiir PL und KL bei defokussierter Anregung unterscheiden sich nur um den
Faktor 4, sind also annéhernd gleich.

Mithilfe eines Kiihltisches, der in die REM-Kammer eingebaut wird, kann wahrend
der KL-Untersuchungen die Probentemperatur variiert werden. Dieser Kiihltisch ist
mit einem Durchflusskryostaten (Abbildung 3.3,(4)) der Firma CryoVac verbunden,
der mit fliissigem Helium gekiihlt werden kann. Mit dem Kryostaten lassen sich Tem-
peraturen bis zu 4,3 K realisieren (Anzeigetemperatur der Temperaturregeleinheit).
Die tatsachliche Probentemperatur liegt hoher: zum einen erwarmt sich die Probe
durch den Elektronenstrahl und zum anderen gibt es Warmeiibergangswiderstande
zwischen der Probe und dem Kryostaten. Um die Temperaturunterschiede zu mini-
mieren, wird die Probe mittels einer diinnen Indiumfolie auf dem Probentréger des
Kihltischs fixiert. Indium ist bei Raumtemperatur bereits sehr duktil und hat eine
hohe elektrische und thermische Leitfahigkeit bei tiefen Temperaturen. In [18] wurde
durch KL-Messungen an Al-dotiertem Silizium gezeigt, dass die Temperaturerh6hung
bei tiefen Temperaturen (7" < 20K) durch den Elektronenstrahl bei fokussierter An-
regung weniger als 5 K, im Fall der defokussierten Anregung sogar nur im Bereich von
1 K liegt. Dies wurde durch Simulationrechnungen von HASSLER (Quelle 51 in [18])
bestétigt.

Um einen sinnvollen Vergleich mit den PL-Spektren zu gewéhrleisten, sind alle in
dieser Arbeit gezeigten KL-Spektren beziiglich der nicht konstanten spektralen Emp-
findlichkeit des Detektorsystems korrigiert worden. Die Korrekturfunktion hinsicht-
lich der spektralen Empfindlichkeit wurde von SAAGER [18| bestimmt. Dabei zeigte
sich, dass die spektrale Empfindlichkeit im Bereich von 1150 bis 1475 nm um max.
10 % vom maximalen Wert bei 1300 nm abfallt. Selbst im Wellenlangenbereich 1050
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bis 1600 nm betrigt die Abweichung der Empfindlichkeit maximal ein Drittel des
Wertes bei 1300 nm. Oberhalb einer Wellenldnge von 1600 nm nimmt die Empfind-
lichkeitskurve des Detektorsystems aufgrund des exponentiellen Abfalls der Quan-
tenausbeute des Detektors deutlich ab [60].

3.2.2 KL-Abbildung

Die von der Probe ausgesandte KL kann auch zur Bilderzeugung genutzt werden.
Durch Kopplung des momentanen PMT-Ausgangssignals mit der aktuellen Positi-
on des iiber die Probe rasternden Elektronenstrahls wird jeder Probenstelle eine
KL-Intensitit in Form eines Grauwertes im 16 bit-Format (0 entspricht schwarz, 21¢
entspricht weifs) zugeordnet.

Im Monochromator kann neben dem Gitter auch ein planparalleler Spiegel ausge-
wahlt werden, der das gesamte Licht auf den Austrittsspalt abbildet. So kénnen
neben monochromatischen (Gitter) auch polychromatische (planparalleler Spiegel)
KL-Abbildungen durchgefiihrt werden. Fiir die monochromatischen KL-Abbildungen
wurden, wenn nicht anders erwdhnt, die Spalte des Monochromators maximal getff-
net, um eine moglichst grofte Intensitét zu erzielen. Dadurch ergibt sich eine spektrale
Breite von 35 nm fiir die monochromatischen KL-Bilder.

Die Amplitude des PMT-Ausgangssignals ldsst sich auf zwei Arten beeinflussen: Zum
einen kann durch Anderung der am Detektor anliegenden Hochspannung das An-
sprechvermégen bzw. die Empfindlichkeit (sogenannte Kontrastregelung) veréndert
werden. Zum anderen kann das PMT-Ausgangssignal kiinstlich angehoben oder ab-
gesenkt werden (sogenannte Helligkeitsregelung), um die Grauwerte des aufzuneh-
menden KL-Bildes sinnvoll zu gestalten. Folgende Prozedur beschreibt, wie aus dem
Grauwert einer beliebigen Probenstelle die zugehorige KL-Intensitat ermittelt werden

kann:

e Jedes KL-Bild [Schema in Abbildung 3.4(a)] wird mit einer Auflésung von
1024x768 Bildpunkten (Pixel) aufgenommen. Fiir alle KL-Bilder wurde die Ver-
groferung 200 ausgewahlt. Dadurch umfasst der im Bild dargestellte Proben-
bereich eine Fliche von 570 x 430 pm?.

e Parallel zum Bildeinzug wird fiir die Dauer des Bildeinzuges die mittlere KL-
Intensitit am Detektor aufgenommen. Dabei ist die Zeitauflosung programm-
bedingt auf ca. 0,1 s begrenzt. Dies entspricht in etwa der Zeit, die im Rahmen
des Bildeinzuges fiir eine Zeile ben6tigt wird. Daher werden die Grauwerte zei-
lenweise gemittelt. Der zeitliche Verlauf der KL-Intensitét und die zeilenweise
gemittelten Grauwerte zeigen qualitativ das gleiche Verhalten [siehe Abbildung
3.4(b)].
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e Um eine direkte Zuordnung zwischen dem Grauwert und der KL-Intensitéit zu
erhalten, wird fiir jedes Bild ein mittlerer Grauwert GW durch Mittelung iiber
alle Bildpunkte und die mittlere KL-Intensitit PMT durch Mittelung aller KL-
Intensitiaten wihrend des Bildeinzuges bestimmt. In Abbildung 3.4(c) sind die
Wertepaare fiir alle aufgenommenen KL-Bilder (mit verschiedenen Helligkeits-
werten bei maximalem Kontrast) dargestellt. Es ist ersichtlich, dass man fiir
verschiedene Helligkeiten nahezu die identischen Zuordnungen von Grauwert
zu Detektorsignal erhélt. Somit lasst sich iiber alle Wertepaare eine Kalibrier-
kurve fiir den Zusammenhang zwischen dem Grauwert und der KL-Intensitét
ermitteln, welche mit Ausnahme der Randbereiche eine lineare Abhéngigkeit
(speziell im Grauwertbereich 10000 bis 50000) zeigt.

Um die Intensitatsunterschiede zweier benachbarter Probenstellen eines Ki-Bildes
[Schema in Abbildung 3.4(d)] zu bestimmen, miissen die Grauwerte der beiden Pro-
benstellen festgestellt werden. Dabei wird jeweils iiber eine Fliche von 6x6 jm?
bei einer Vergroferung von 200 gemittelt, was einem Feld von 11x11 Pixeln ent-
spricht. Der {iber diese Mittelung bestimmte Grauwert wird dem Pixel in der Mitte
der Probenstelle zugeordnet. Dies tragt der Ausdehnung des Wechselwirkungsvolu-
men und der teilweise starken statistischen Schwankung des Grauwertes von Pixel
zu Pixel Rechnung. Im Vergleich dazu ist der Bereich, aus dem das elliptische Spie-
gelsegment die KL sammelt, mit einen Durchmesser von ca. 1 mm deutlich grofer.
Uber die Kalibrierkurve wird den Probenstellen eine KL-Intensitit zugeordnet. Die

Intensitétsunterschiede werden in Form eines KL-Kontrasts quantitativ ausgewertet:

N IKL(hell) — IKL(dunkel)
Ixp —Io

CkL (3.5)
Dabei stehen I (hell) und Ik (dunkel) fir die KL-Intensitét der hellen bzw. be-
nachbarten dunklen Probenstelle [Abbildung 3.4(d)]. Ik und Iy sind die mittlere
KL-Intensitdt bzw. die Dunkelstromintensitédt des zugehorigen KL-Bildes.

Unter der Annahme, dass sich die Grauwerte der hellen bzw. dunklen Probenstel-
le am oberen bzw. unteren Rand des linearen Bereichs befinden [siche Abbildung
3.4(c)], ergibt sich ein Wert von ca. 0,5 fiir den maximalen KL-Kontrast. Grofsere

Werte sind fiir C'ik 1, nicht zu erwarten.

3.2.3 Zeitaufgeloste KL-Untersuchungen

Fiir die zeitaufgelosten KL-Untersuchungen wird eine pulsférmige Anregung bend-
tigt. Dazu wird mittels eines Pulsgenerators die Pulsform und -abfolge vorgegeben
[sieche Abbildung 3.5(a); Die Flankenzeit liegt dabei unter 10 ns.] und an den Beam-

blanker weitergeleitet. Dieser steuert den Elektronenstrahl und lasst diesen nur fir
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die Pulsdauer durch die ausgewéahlte Blende der 6-Loch-Apertur. Fiir die restliche
Zeit der Periodendauer wird der Elektronenstrahl abgelenkt, so dass er nicht durch
die Blende gelangen kann. Abbildung 3.5(b) zeigt die schematische Pulsform und
-abfolge des Elektronenstrahls. Dabei betragen die Flankenzeiten des Beamblankers
zur Strahlablenkung 20 bis 30 ns und die maximale Wiederholfrequenz 1 MHz im
Dauerbetrieb (dies entspricht einer minimalen Periodendauer von 1 ps). Die pulsfor-
mige Anregung der Probe erzeugt eine zeitabhingige Lumineszenz der Probe, welche
mittels eines der beiden verfiigbaren PMT detektiert und an einen Photonenzéhler
mit hoher Zeitauflosung weitergeleitet wird. Dieser erhéalt jeweils zum Beginn der
Periode ein Triggersignal zur Synchronisierung der Messzeit. Der Photonenzéhler
unterteilt das zeitabhéngige Messsignal fiir eine Periode in Intervalle fester Breite
[sieche Abbildung 3.5(c)|] und summiert die Ereigniszahlen fiir jeden Kanal iiber alle
Wiederholungen auf. Die Intervallzahl ist auf 2'° begrenzt und die minimale Kanal-

breite betragt 5 ns. Somit sind maximale Periodendauern von ca. 2,6 ms erlaubt.

3.2.4 Oberflichenabbildung

Der Anteil der Riickstreuelektronen hiangt vom Winkel zwischen dem PE-Strahl und
der Oberflichennormale ab (Flachenneigungskontrast): je grofer der Winkel, desto
grofer der Riickstreukoeffizient [19]. Somit kénnen Hohenstufen auf der Probenober-
fliche besonders hell erscheinen. Desweiteren ist es moglich, dass Vertiefungen Ab-
schattungseffekte zeigen und dadurch dunkler wirken. Beide Effekte werden fiir die
Abbildung der Probenoberflichen am REM mittels des sogenannten ASB-Detektors
genutzt. Dieser Riickstreuelektronendetektor befindet sich unterhalb des Polschuhs
(sieche Abbildung 3.3) und besteht aus vier einzeln anwéhlbaren Halbleiterdioden
(sowohl Addition als auch Subtraktion der Einzelsignale ist moglich). Je nach Kom-
bination der einzelnen Dioden erscheinen die Erhebungen bzw. Vertiefungen aus der
jeweiligen Richtung beleuchtet. Der AsB-Detektor eignet sich somit speziell zur Ab-
bildung der Probentopographie.

3.2.5 Riickstreuelektronenbeugung

Riickstreuelektronenbeugung |electron backscattered diffraction (EBSD)| wird in die-
ser Arbeit ausschlieflich zur Bestimmung der Orientierung einkristalliner Proben ge-
nutzt. Die PE treffen unter einem festen Winkel (70 °) auf die Probe. Durch die Wech-
selwirkungsprozesse entsteht eine diffuse Streuung der Elektronen in alle Richtungen,
die sich als interne punktférmige Elektronenquelle beschreiben ldsst [61]. Somit er-
fiillen einige Elektronen immer die BRAGG-Bedingung fiir eine jeweilige Netzebene
und werden unter dem BRAGG-Winkel zuriickgestreut. Sie interferieren konstruktiv

auf einem Fluorenzschirm. Durch Uberlagerung der Beugung an allen Netzebenen
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der Probe entsteht ein Beugungsmuster, welches auch als KIKUCHI- Pattern bezeich-
net wird (das fiir jede Netzebene entstehende Band heift KikucHI-Band). Durch
Auswertung der Geometrie der KIKUCHI-Bénder mit dem Programm Channel 5 der

Firma hkl kann die Probenorientierung bestimmt werden.

3.3 Versetzungscharakterisierung durch Transmissions-

elektronenmikroskopie

Zur Bestimmung der Art, Anordnung und Dichte der Versetzungen wurden Un-
tersuchungen mittels Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) durchgefiihrt. Die
Probenpréaparation zur TEM-Analyse wird im folgenden Kapitel Probencharakteri-
sierung beschrieben. Fiir die TEM-Untersuchungen wurde ein Mikroskop vom Typ
JEM 4000 FX der Firma JEOL am Max-Planck-Institut fiir Mikrostrukturphysik
in Halle (Saale) genutzt. Die Beschleunigungsspannung betrug 200 kV. Es wurden
sowohl Abbildungsaufnahmen durchgefiihrt als auch Beugungsbilder aufgenommen.
Die bei den Aufnahmen verwendete Vergroferung lag zwischen 4000 und 20000. Bei
bekannter Orientierung der TEM-Folie kann bei sogenannter Zweistrahlanregung iiber
das Untersuchen des Kriteriums g - b fiir verschiedene Werte von g auf den Typ der

beobachteten Versetzung geschlossen werden [62].
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Kapitel 4

Probenmaterial und

-behandlungen

4.1 Versetzungsbildung durch plastische Verformung

Vor der Verformung wurden Rohlinge der Proben mit entsprechender Orientierung
in Stdbchenform gesdgt. Die Stdbchen hatten eine Lénge von 10 bis 20 mm und
die Abmessungen der Grundfliche betrugen 3,5x 3,5 mm?. Anschliefend wurden alle
Seitenflachen poliert. Dabei wurde besonders darauf geachtet, dass die Stirnflachen
planparallel sind. Nach Reinigung der Proben wurden sie in die Verformungsappa-
ratur eingebaut. Dabei wurden zwischen den Quarzstempeln und der Probe noch
Keramikplattchen aus Aluminiumoxid gebracht (Abbildung 4.1). Die Verformung
fand unter Luftabschluss und Schutzatmosphére statt, um eine Oxidation der Pro-
be zu vermeiden. Hatte die Probe nach dem Aufheizen die gewiinschte Temperatur
erreicht, wurde die Druckspannung mittels einer Last, die iiber einen Hebel angreift,
angelegt. Nach vollendeter Verformung wurde die Probe entlastet, abgekiihlt und

konnte abschlieffend entnommen werden.

4.2 Probenmaterial

In Abbildung 4.2 ist die Geometrie der in dieser Arbeit untersuchten plastisch ver-
formten Siliziumproben dargestellt. Im Fall der Einfachgleitung ist die Lastachse
vom Typ [123]. Fiir die Vielfachgleitung waren die Proben eckorientiert (Lastachse
[001]). In der Tabelle 4.3 sind weitere Informationen zu den untersuchten plastisch

verformten Siliziumproben aufgelistet. Die Probenbezeichnung erklart sich wie folgt:

e S bzw. M steht als Abkiirzung fiir single slip (Einfachgleitung) bzw. multiple
slip (Vielfachgleitung).

41
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Hebel

rQuarzstempsl
I Einkristall

—Schutzatmosphare

Abbildung 4.1: Schema der Verformungsapparatur aus [1§]

(a) (b)

Abbildung 4.2: Probengeometrie der plastisch verformten Proben: Orientierung auf (a)
Einfachgleitung bzw. (b) Vielfachgleitung
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Tabelle 4.3: Ubersicht und Charakterisierung der verschiedenen Proben

43

’ Dotand und Konzentration

| SiP,n=8-10" cm™®

| SiP,n=1-10" cm™®

’ Kristallzucht

‘ Float zone (Fz)

‘ Czochralski (Cz

)
Orientierung der Lastachse [123] [001]
Priméres Gleitsystem (PGS) (111),[101] (111),[101]
(111),[101]
(111),[011]
(111),[011]

ScHMID-Faktor =047, Ap=0,11 w=041; Ay =
Einfachgleitung Vielfachgleitung auf
auf PGS 4 verschiedenen Gs
Uniaxiale Verformung einstufig einstufig
12 MPa bei 800°C 113 MPa bei 680°C
Probenzustand nach Verfor- sl M1

mung

Zustand nach Behandlung 6 h sit MlT

bei 850°C

Dotand und Konzentration

| Si:B, p=2-10" cm™®

‘ Si:B,p=1-10% cm™3

Kristallzucht

‘ Float zone (Fz)

‘ Float zone (Fz)

Orientierung der Lastachse

[123]

[123]

Priméres Gleitsystem (PGS)

(111),[101]

(111),[101]

ScHMID-Faktor

=047, Ap=0,11

=047, Ap=0,11

Einfachgleitung Einfachgleitung
auf PGS auf PGS
Uniaxiale Ver- zweistufig zweistufig

formung

8 MPa bei 800°C
300 MPa bei 420°C

16 MPa bei 800°C
295 MPa bei 420°C

Probenzustand nach Verfor- S2

mung

Zustand nach Behandlung 1h S2E
bei 385°C

Zustand nach Behandlung 6 h S2T S2ET

bei 850°C
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< Metallgehause
«———— Faserisolierung

Keramikrohr

/ mit Heizelement

Argon - Quarzrohr
—_—
N <! Quarzschiffchen

mit Probe

Abbildung 4.4: Langsschnitt des Rohrofens

e Der Zusatz 1 bzw. 2 kennzeichnet die Anzahl der Stufen der Verformung.

e Der Zusatz E bzw. T beschreibt die zusétzliche Temperaturbehandlung der
Probe bei 385°C bzw. 850°C.

4.3 Temperaturbehandlung im Rohrofen

Die Temperaturbehandlungen der Proben fanden in einem Rohrofen statt, welcher
schematisch in Abbildung 4.4 dargestellt ist. Wahrend der gesamten Behandlung
stromte Schutzgas (Argon) durch das Quarzrohr des Ofens, um eine Oxidation der
Probenoberfliche zu vermeiden. Die Probe selbst befand sich in einem Quarzschiff-
chen, welches mittels eines Glasstabs ins Quarzrohr gebracht und positioniert wurde.
Nach aufien ist der Ofen durch eine Faserisolation thermisch und durch ein Metall-

gehause elektrisch abgeschirmt.

4.4 Probenbehandlung fiir Atzgriibchendichte-

bestimmung

Vor der eigentlichen Strukturédtzbehandlung wurden die Proben zuerst 1h lang in
Aceton gereinigt und anschliefsend wurde durch das Eintauchen in verdiinnte Flusssau-
re flir 30 s die SiOg-Schicht auf der Probenoberfliche entfernt. Zur Erzeugung der
Atzgriibchen wurden die verformten Siliziumproben fiir eine Dauer von 15 min einer

DAsH-Beize 63| ausgesetzt und anschliefslend nochmals gereinigt.
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Probenpraparation zur TEM-Analyse

Im Folgenden wird kurz die Prédparation der Proben fiir die Analyse der Verset-

zungsstruktur mittels TEM beschrieben. Bis auf den ersten Punkt erfolgten alle Pra-

parationsschritte am Interdisziplindren Zentrum fiir Materialforschung (1zM) in Halle
(Saale):

Herauspréparieren eines Probenrohlings in der erwiinschten Orientierung mit

einer Dicke von ca. 500 pm durch Sdgen mittels einer Diamantdrahtséige

Ausbohren eines Zylinders mit 3 mm Durchmesser mit Hilfe eines Ultraschall-

bohrers

Dimpeln einer Mulde in die Probe, so dass im Zentrum der Mulde die Proben-

dicke noch ca. 10 pm betragt
weiteres Nachdiinnen des Muldenzentrums durch Ionenétzen

Fixierung der Probe auf einem Kupfer-Stiitzring
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Kapitel 5

Experimentelle Ergebnisse zu

Versetzungen in Silizium

5.1 Versetzungsanordnung und -dichte

Zur Bestimmung der Versetzungsanordnung der verformten Siliziumproben wurden
TEM-Folien, wie im Abschnitt 4.5 beschrieben, prapariert. Abbildung 5.1 zeigt typi-
sche Aufnahmen der Versetzungsanordnung der verschiedenen Probentypen, wobei

die Versetzungen als dunkle Linien erkennbar sind:

e In der TEM-Aufnahme des Probenzustands s1 [Abbildung 5.1(a)] sind sowohl
gerade als auch gekriimmte Versetzungen erkennbar. Aus dem zugehorigen Beu-
gungsbild konnte die Folienebene als Ebene vom Typ {211} bestimmt werden.
Es ist ersichtlich, dass nicht alle Projektionen der Versetzungslinien zu den Pro-
jektionen der drei <110>-Richtungen des priméren Gleitsystems (PGS) passen
(siehe Inset; Wére die Probenebene eine {11 1}-Ebene, ergében die <110>-
Richtungen ein gleichseitiges Dreieck.). Es gehoren also auch einige Versetzun-
gen zu anderen Gleitsystemen. Der Anteil von priméren Schraubenversetzungen
an der Gesamtheit ist kleiner als 40 %. Bezieht man sich jedoch nur auf die Ver-
setzungen des PGS ergeben sich wiederum 40 %. Makroskopische Stapelfehler
sind nicht zu beobachten. Die Linge der Versetzungssegmente in der Folien-
ebene betragt 1 bis 2 pm. Da die Versetzungen die Folienebene durchstofien,
ist die tatséchliche Lange der Versetzungssegmente in der priméren Gleitebene

sicher grofer.

e Im Gegensatz zu den anderen Probenzusténden gibt es beim Zustand M1 vier
gleichberechtigte Gleitsysteme. Die TEM-Aufnahme [Abbildung 5.1(b)| zeigt
kurze, gerade Segmente von Versetzungen aus diesen verschiedenen Gleitsy-

stemen. Gekriimmte Versetzungen sind dagegen kaum zu beobachten. Viel-

47
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(a)

(411)

(c) (d)

Abbildung 5.1: Versetzungsstruktur der verschiedenen Probenzustinde der verformten
Siliziumproben: (a) s1, (b) M1, (c) s2 und (d) S2E; in den Insets sind jeweils die
Richtungen der Versetzungslinien des PGS dargestellt, wobei bei den auf Einfachgleitung
orientierten Proben die Richtung der Schraubenversetzung rot gekennzeichnet ist



5.1. Versetzungsanordnung und -dichte 49

mehr bildet sich ein Muster der Versetzungsanordnung aus Zellen von ca. 1 pm
Durchmesser, die im Inneren weitgehend versetzungsfrei sind und Zellwénde
einer Dicke von etwa 0,2 pm mit hoher Versetzungsdichte aufweisen. Makro-

skopische Stapelfehler treten nicht auf.

e Die Versetzungsanordnung des Probenzustands $2 [Abbildung 5.1(c)] ist durch
lange, gerade Segmente von 60 °- und Schraubenversetzungen dominiert. Die
Folienebene ist vom Ebenentyp {41 1}. Daher bilden die drei <11 0>-Richtun-
gen des PGS wiederum kein gleichseitiges Dreieck. Es sind nur sehr wenige
gekrimmte Versetzungen zu erkennen. Aufgrund der kleinen Kriimmungsra-
dien miissten beim Ubergang von einer geraden Versetzung zu einer anderen
hohe lokale Spannungen auftreten. Der Schraubenanteil an der Gesamtheit der
Versetzungen betriagt genau 40 %. Im Gegensatz zu s1 sind makroskopische

Stapelfehler nachweisbar (in dieser Teilabbildung nicht gezeigt).

e Die TEM-Aufnahme des Probenzustands s2E [Abbildung 5.1(d)| zeigt gerade
Stiicke von 60 °- und Schraubenversetzungen. Im Vergleich zum Zustand s2
ist der Anteil von gekriimmten Versetzungen héher. Daher sollten die auftre-
tenden lokalen Spannungen beim Ubergang einer Versetzung zu einer anderen
Versetzung geringer ausfallen. Der Anteil der Schraubenversetzungen an der
Gesamtheit betragt wie bei s2 genau 40 %. Ebenfalls ist ein makroskopischer
Stapelfehler im oberen Bereich sichtbar. Die Folienebene ist in diesem Fall
vom Typ {111}, wodurch sich fiir die drei <110>-Richtungen des pGs das
gleichseitige Dreieck ergibt.

Die Versetzungsdichte der verschiedenen Probenzusténde wurde iiber zwei verschie-
dene Methoden bestimmt. Zum einen wurde eine Linienschnittmethode auf die TEM-
Aufnahmen angewandt [62|. Zum anderen wurden, wie im Kapitel 4.4 beschrieben,
Atzgriibchen auf der Probenoberfliche erzeugt. Mithilfe von Riickstreuelektronenbil-
dern der Probenoberflichen konnte dann die Atzgriibchendichte bestimmt werden.
Dann wurde die Versetzungsdichte fiir jeden Probenzustand als arithmetisches Mittel
aus Linienschnittmethode und Atzgriibchendichte berechnet. Jede Methode fiir sich
liefert ahnliche Werte fiir die Versetzungsdichte. Die Abweichungen des Wertes einer
Methode vom Wert der anderen Methode betrugen fiir jede Probe maximal 20 %. In
Tabelle 5.2 sind die ermittelten Versetzungsdichten dargestellt. Zusétzlich ist noch
der mittlere Versetzungsabstand d = % dargestellt.
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Tabelle 5.2: Versetzungsdichten der verschiedenen Probenzusténde, Arithmetisches
Mittel aus Linienschnittmethode und Atzgriibchendichtebestimmung

s1 S2 S2E M1
Mittlere Versetzungsdichte 0,5+0,1 3,0£0,5 5,0£1,0 10,0 £ 2,0
p (in 108 cm™2)
Mittlerer Versetzungsab- | 1,41 £0,18 | 0,58 £ 0,05 | 0,45 + 0,05 | 0,32 40,03

stand d = ﬁ (in pm)

5.2 Ergebnisse zur Oberflachenabbildung der Proben -

Nachweis der Gleitsysteme

Zum Nachweis der verschiedenen aktivierten Gleitsysteme wurden Oberflachenab-
bildungen der verschiedenen Probenzustinde am REM unter Verwendung des ASB-
Detektors durchgefiihrt. Diese sind in Abbildung 5.3 dargestellt:

e Wie in Abschnitt 4.2 beschrieben, hat das PGS des Probenzustands sl die
Gleitebene (111). Treten die withrend der plastischen Verformung gebildeten
Versetzungen an der Probenoberfliche aus, entstehen Gleitstufen. Es bilden
sich parallele Gleitlinien als Spur der Gleitebene auf der Oberflache aus. Die
Richtung des in Abbildung 5.3(a) erkennbaren Systems paralleler Linien (rot
markiert) stimmt mit der Richtung {iberein, welche man fiir die Gleitlinien
des priméren Gleitsystems (PGS) auf einer (111)-Oberfliche erwarten wiirde.
Besonders gut erkennbare Linien werden in der vorliegenden Arbeit als Gleit-
bénder bezeichnet. In diesen Probenbereichen tritt eine Lokalisierung der pla-
stischen Verformung in Form von dicht nebeneinander liegenden Gleitebenen

auf.

e Der Probenzustand M1 hat im Gegensatz zu den anderen Proben eine an-
dere Geometrie. In Abbildung 5.3(b) sind vier verschiedene Systeme paralle-
ler Linien (rot markiert) auf der Probenoberfliche, welche vom Typ {210}
ist, sichtbar. Diese werden als Spuren der Gleitebenen der vier verschiedenen

gleichberechtigten Gleitsysteme identifiziert.

e Der Probenzustand s2 hat die gleiche Probengeometrie wie Zustand s1 und be-
sitzt daher auch das gleiche PGs. Die in Abbildung 5.3(c) dargestellte Oberfla-
che entspricht auch der (111)-Ebene. Die Gleitbénder des PGS sind erkennbar,

jedoch sind sie nicht so markant wie beim Probenzustand s1.

e Abbildung 5.3(d) zeigt die Oberfliche des Zustands S2E, welche einer (54 1)-
Ebene entspricht. Man erkennt zwei Systeme paraller Linien, wobei das eine

System (rot markiert) eine deutlich hohere Liniendichte aufweist als das andere
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[531]

(b)

[531]

(c) (d)

Abbildung 5.3: Oberflichenabbildung der verschiedenen Probenzustdnde der verformten
Siliziumproben: (a) s1, (b) M1, (c) s2 und (d) s2E; die Gleitbander des PGs sind rot
markiert, die des sGs blau

System (blau markiert). Sie lassen sich mit den Gleitbandern des PGS (rot) und

des sekundéaren Gleitsystems (sGs, blau) identifizieren.

5.3 Ergebnisse der PL-Untersuchungen

Alle in diesem Abschnitt dargestellten integrierten Intensitéten bzw. Linienintensi-
taten sind Flachenintensitdten. Gegebenenfalls auftretende Lumineszenzuntergriin-
de werden bei Bestimmung der Linienintensitdten beriicksichtigt. Dazu wird fiir den
Lumineszenzuntergrund im Bereich der Lumineszenzlinie in der Regel ein linearer

Verlauf angenommen.

5.3.1 D-Linien-Lumineszenz

Abbildung 5.4 zeigt die PL-Spektren der verschiedenen Proben nach der Verformung
und nach der Temperaturbehandlung fiir 6 h bei 850°C:

e Im pL-Spektrum des Probenzustands s1 [Teilabbildung(a)| sind die Linien D1

bis D4 deutlich erkennbar. Ihre spektralen Positionen und ihre Halbwertsbrei-
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ten stimmen gut mit den Werten von SAUER et al. [2] und WERONEK [32] iiber-
ein (siehe Tabelle 5.6, S.57). Es ist auch ersichtlich, dass die Linien D3 und D4
eine Dublett-Struktur aufweisen. In Abbildung 5.5(b) ist die Feinstruktur der
D3- und D4-Linie detailliert dargestellt: jeweils die D~ und D~-Komponente
sowie zusitzlich noch die Linien D4F bzw. D4™. Diese Feinstruktur wurde schon
in [32] beobachtet.

Das PL-Spektrum nach der Temperaturbehandlung (Zustand s1T) zeichnet sich
durch eine Verringerung der Intensitdt der Linien D3 und D4 aus. Des Weite-
ren ist eine Verstarkung der Intensitit bei den Linien D1 und D2 festzustellen,
wobei die D2-Linie die grofte absolute Intensitét aufweist. Dies stellt eine Be-
statigung der Ergebnisse aus [32] dar.

Neben der versetzungskorrelierten Lumineszenz sind auch Signale geringer In-
tensitéat der Rekombination von an Phosphordonatoren gebundenen Exzitonen
[BE(P)| sowie die Rekombination von freien Exzitonen zu beobachten [Abbil-
dung 5.5(a)|. Weiterhin konnte im Spektralbereich der D4-Linie im PL-Spektrum
des Zustands S1T die Lumineszenz kupferkorrelierter Defekte nachgewiesen
werden: die Linien Cuf bzw. Cu} stellen den Nullphononiibergang bzw. die
Phononenreplik der Rekombination eines Exzitons, gebunden an eine isoelek-
trische Storstelle dar [64]. Mit PL-Untersuchungen an isotopenangereicherten
28Si-Proben konnte gezeigt werden, dass an dem Defektkomplex mindestens 4

Kupferatome beteiligt sind [65].

Das pL-Spektrum des auf Vielfachgleitung orientierten Probenzustandes M1
[Teilabbildung(b)| wird im Gegensatz zu den Zustdnden S1 und S2E von den
Linien D1 und D2 dominiert, deren Intensitdt deutlich grofser im Vergleich zu
den Linien D3 und D4 ist. Weiterhin féllt auf, dass die spektrale Position der
D1-Linie um 5meV im Vergleich zum Zustand S1 zu groferen Energien ver-
schoben ist und eine deutlich grofere Halbwertsbreite aufweist (siehe Tabelle
5.6, S.57, Linie wird hier als D1* bezeichnet). Eigene pPL-Untersuchungen an
auf Einfachgleitung orientiertem verformtem cz-Silizium zeigen ebenfalls eine
Verschiebung des D1-Maximums um ca. 5 meV zu héheren Energien. Ahnliche
Beobachtungen wurden auch von LEONT et al. fiir auf Vielfachgleitung orientier-
tes plastisch verformtes Cz-Silizium erzielt [66]. In Abbildung 5.4(b) zeigt das
PL-Spektrum des Zustands M1 auch einen breiten Lumineszenzuntergrund im
gesamten Spektralbereich der D-Linien. Die Dublett-Struktur der D3- und D4-
Linie konnte nicht beobachtet werden. Jedoch sind die Maxima beider Linien
im Vergleich zum Zustand S1 zu kleineren Energien verschoben. Eine spektrale
Verschiebung der D3- und D4-Linie um ca. 10 meV zu kleineren Energien bei

auf Einfachgleitung orientiertem verformtem Cz-Silizium im Vergleich zum Zu-
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stand s1 konnte in eigenen PL-Untersuchungen beobachtet werden. WERONEK
stellte ebenfalls eine Rotverschiebung der Linien D3 und D4 von ca. 10 meV
bei auf Einfachgleitung orientiertem verformtem cz-Silizium im Vergleich zu
Fz-Silizium fest [32].

Nach der Temperaturbehandlung (Probenzustand M1T) hat sich die Intensitét
des breiten Untergrundes verringert. Die Intensitat der D3- bzw. D4-Linie ging
ebenfalls zuriick. Weiterhin vergrofierte sich die Lumineszenzintensitiat der D2-
Linie deutlich. Bei der D1-Linie ist eine spektrale Verschiebung der Lage des
Maximums zu kleineren Energien von 5 meV und eine Verringerung der Halb-
wertsbreite zu erkennen. Die Position des Maximums entspricht jetzt in etwa
der spektralen Lage der D1-Linie des Zustands S1. Zusétzlich lasst sich bei ei-
ner Energie von ca. 780 meV eine weitere Linie erahnen. In Zusammenhang mit
der D-Linien-Lumineszenz wurde bei einer Energie von 780 meV bereits eine
Linie von STEINMAN und GRIMMEISS [67] sowie KENYON et al. [68] und BI-
NETTI et al. [69] gefunden. WERONEK konnte in plastisch verformten Proben
nach Eindiffusion von Zink bei einer Temperatur von 1075°C an identischer

spektraler Position eine Linie nachweisen [32].

Das PL-Spektrum des Probenzustandes s2 [Abbildung 5.4(c)] zeigt drei brei-
te Lumineszenzbénder im Spektralbereich der D3- und D4-Lumineszenz. Die
spektralen Positionen der drei Banden stimmen mit denen der D5-, D5~ und
D6-Lumineszenz iiberein (siche SAUER et al. [2]). Die Linien D1 und D2 sind
dagegen im Spektrum des Zustands $2 nicht zu beobachten. Die in [2| darge-
stellten Ergebnisse legen nahe, dass das Auftreten der Linien D1 und D2 in
den PL-Spektren zweistufig verformter Proben von den Verformungsbedingun-
gen abhéngt. Jedoch kann keine genauere Angabe gemacht werden. Neben der
versetzungskorrelierten Lumineszenz kann im Spektrum des Zustands S2 eine
weitere, mit P25P bezeichnete, Linie nachgewiesen werden, welche im Kapitel
5.3.2 naher charakterisiert wird.

Nach der Temperaturbehandlung (Probenzustand s2T) ist das PL-Spektrum
deutlich verdndert. Anstelle der Bander D5, D5’ und D6 sind nun die Linien
D3 und D4 getreten. Die Ausléschung der D6-Lumineszenz und die komple-
xe Umwandlung der D5-Lumineszenz in die D3- und D4-Lumineszenz wird
im Kapitel 5.3.1.5 diskutiert und mit den Ergebnissen aus [2| verglichen. Die
Linien D3 und D4 zeigen die gleiche Dublettstruktur wie im Spektrum der
Zustande s1 bzw. s1T und die Linienpositionen stimmen auch iiberein. Des
Weiteren sind nach der Temperaturbehandlung nun auch die Linien D1 und
D2 iiber einem breiten Lumineszenzuntergrund im Spektrum zu beobachten.

Ihre spektralen Positionen entsprechen den Literaturwerten (siche Tabelle 5.6).
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Dabei ist zu erwéhnen, dass man bei der D1-Linie eine Feinstruktur erahnen
kann. Vergleichbare Ergebnisse wurden schon von BINETTI et al. [69] sowie
von STEINMAN et al. [70] vorgestellt. Ebenfalls ist eine Linie bei einer Energie
780 meV erkennbar, die schon im PL-Spektrum des Zustands M1T auftauchte.
Abschliefend ist noch zu erwdhnen, dass die P?5P-Linie aus dem Spektrum

verschwunden ist.

e In Abbildung 5.4(d) ist das PL-Spektrum des Zustandes s2E dargestellt. Die
entsprechende Probe ist in zwei Stufen verformt worden und hat eine Tempe-
raturbehandlung von 1 h Dauer bei 385°C durchlaufen. Aufgrund dieser Tem-
peraturbehandlung sind anstatt der D5- und D6-Lumineszenz die Linien D3
und D4, jeweils als Dublett, sichtbar. Die spektralen Positionen stimmen gut
mit den Werten der Zustande S1, s1T und S2T iiberein (siehe Tabelle 5.6).
Des Weiteren sind die D1-Linie (mit geringer Intensitit) und die D2-Linie (mit
sehr geringer Intensitét) tiber einem breiten Lumineszenzuntergrund vorhan-
den. Die bereits im Spektrum des Probenzustands s2 detektierte P25P-Linie
tritt hier mit deutlich groferer Intensitéat auf.

Nach der Temperaturbehandlung bei 850°C (Zustand S2ET) tritt wie auch beim
Zustand s1 eine Verringerung der Intensitdten der D3- und D4-Linie bzw. eine
Intensitatserhohung der D1- und D2-Linie auf. Die Intensitdt des Untergrunds
im Spektralbereich der D1- und D2-Linie steigt ebenfalls an. Fiir die D1-Linie
ist wie beim Zustand s2T eine Feinstruktur [siehe Abbildung 5.5(c): Linien D1?
und D1P] nachweisbar und die Linie bei 780 meV (D1g) ist auch im Spektrum
vorhanden. Die P?SP-Linie ist ebenfalls wie beim Zustand s2T nicht mehr im

Spektrum existent.

5.3.1.1 Einfluss der Versetzungsdichte und der Temperaturbehandlung

auf die integrale PL-Intensitat

Abbildung 5.7 zeigt die Abhangigkeit der integralen PL-Intensitit (Integration iiber
den gesamten in Abbildung 5.4 dargestellten Spektralbereich) von der mittleren Ver-
setzungsdichte. Dabei wurde die doppelt-logarithmische Darstellung gewahlt, um alle
Datenpunkte gut darstellen zu kénnen. Man erkennt sowohl fiir die Probenzustéan-
de nach der Verformung als auch fiir die Zustdnde nach der Temperaturbehandlung
bei 850°C einen kontinuierlichen Anstieg der PL-Intensitit mit steigender mittlerer
Versetzungsdichte. Eine Zunahme der gesamten Lumineszenzintensitat mit steigen-
der Versetzungsdichte aufgrund der Zunahme der Intensitdt der D-Linien kann auch
aus den PL-Spektren von DROZDOV et al. (Abbildung 2.14) [1] abgeleitet werden.
SAUER et al. zeigen in [2] PL-Spektren plastisch verformter Proben mit Versetzungs-

dichten zwischen 8 - 10° cm™2 und 3 - 10° cm™2. In diesen Spektren ist eine stetige
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Tabelle 5.6: Ubersicht der spektralen Positionen (E) und der Halbwertsbreiten (AE) der

verschiedenen D-Linien fiir die verschiedenen Probenzustédnde und Vergleich mit

Literaturwerten [2,32,67,69] (Energieangaben jeweils in meV)

| | Epi- [ AEpi- | Epis | AEpia | Epps | AEpys | Epig, | AEpy,, |
S1 806 3
S1T 807 5
M1 813 19
MI1T 808 13 780 12
S2T 807 17 803 778 15
S2E 806 12 801
S2ET 807 10 803 778 11
Literatur- 808 3 802 778 10
werte 780 20
’ | Ep2 | AEpy | Epgr | AEps+ | Epg- | AEps- | \
S1 874 4 942 5 934 11
S1T 873 3 941 5 935 13
M1 875 9 932 12
MI1T 874 7 929 14
S2T 873 6 941 6 934 12
S2E 871 14 940 5 934 13
S2ET 873 4 940 4 934 14
Literatur- 874 2 941 4 935 12
werte
y | Eps+ | AEpy+ | Epy- | AEpy- | Epyr | AEpye | Epy | AEpy- |
S1 999 4 992 11 985 3 973 6
S1T 999 5 993 13 986 3 972 8
M1 993 12 980 21
M1T 992 12 977 19
S2T 998 5 993 14 986 4 971 6
S2E 998 5 992 8 972 6
S2ET 998 4 992 12 972 6
Literatur- 999 5 994 8 987 6 974 36
werte

| Eps | AEps | Eps | AEps | Epy | AEpy | \
S2 951 19 | 1014 8 887 15
Literatur- 953 1013 ~ 900
werte
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Abbildung 5.7: pL-Intensitdt der Spektren, aufgenommen bei einer Temperatur 7=4,2 K
unter Anregung mittels der 647,1 nm Linie und einer Leistung von 3 mW, in Abhéngigkeit
der mittleren Versetzungsdichte

Zunahme der integralen Lumineszenzintensitit mit steigender Versetzungsdichte er-
kennbar. Die Ergebnisse von SHEVCHENKO et al. bestétigen ebenfalls diese Beobach-
tungen [71]. Eine mogliche Erklarung fiir die Zunahme der Lumineszenzintensitét
mit steigender Versetzungsdichte wére eine direkte Kopplung der Dichte strahlender
Rekombinationszentren mit der Versetzungsdichte.

Aus Abbildung 5.7 kann auch der Einfluss der Temperaturbehandlung von 6 h bei
850°C auf die integrale PL-Intensitét ermittelt werden. Die drei auf Einfachgleitung
orientierten Probenzustédnde (S1T, S2T und S2ET) zeigen eine erhéhte integrale pL-
Intensitdt nach der Temperaturbehandlung. Dies konnte mit dem teilweisen Aushei-
len von wahrend der Verformung erzeugter nichtstrahlender Rekombinationszentren
erklart werden. Dagegen verringert sich beim auf Vielfachgleitung orientierten Zu-
stand die PL-Intensitat nach der thermischen Behandlung. Dies ist im Wesentlichen
auf die Reduzierung der Intensitét des breiten Lumineszenzuntergrundes zuriickzu-

fihren.

5.3.1.2 Einfluss der Anregungswellenléinge auf die D-Linien-Lumineszenz

Den Einfluss der Anregungswellenlédnge auf die Intensitét der einzelnen D-Linien bzw.
der integralen PL-Intensitéit zeigen die Abbildungen 5.8 und 5.9. Dabei wurde der
teilweise in den PL-Spektren auftretende Lumineszenzuntergrund (siehe Abbildung
5.4) bei der Bestimmung der Intensitédten der D-Linien, wie zu Beginn des Kapi-
tels beschrieben, beriicksichtigt. In den linken Abbildungen sind die Intensitéten der
D-Linien jeweils auf die Intensitét der D4-Linie normiert, um die Intensitatsverhalt-

nisse der D-Linien untereinander fiir die jeweilige Anregungswellenldnge zu veran-
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schaulichen. In den rechten Abbildungen sind die Intensitdten auf die Werte bei der
Anregung mittels der 647,1 nm Linie normiert, um die Anderungen der Intensité-
ten beim Wechsel der Anregungswellenldnge zu visualisieren. Es ist ersichtlich, dass
die integrale PL-Intensitdt mit Verringerung der Anregungswellenldnge bei gleicher
Anregungsleistung absinkt. So betréigt sie fiir die auf Einfachgleitung orientierten
Probenzustiande bei Anregung mit der 514,5 nm Linie 70-80 % bzw. bei Anregung
mit der 325 nm Linie 30-40 % des Wertes bei Anregung mit der 647,1 nm Linie. Bei
den Probenzustédnden M1 bzw. MIT reduzieren sich die Werte auf 60 % (514,5 nm)
bzw. 15 %. Die Ursache liegt im Wesentlichen an der hoheren Photonenenergie des
kurzwelligeren Lichts und der damit geringeren Photonenflussdichte bei gleicher Lei-
stung. So betrigt die Photonenflussdichte nur noch ca. 80 % (514,5 nm Linie) bzw.
50 % (325 nm Linie) des Wertes der 647,1 nm Linie. Die geringere Eindringtiefe des
kurzwelligeren Lichts (siehe Tabelle 3.2) spielt daher nur eine untergeordnete Rolle
fiir die reduzierte Intensitét.

Weiterhin fallt auf, dass fiir alle Probenzustdnde aufter M1 und M1T die Intensitét
der D3-Linie etwa 40 bis 50 % der D4-Intensitdat betragt, unabhiangig von der An-
regungswellenliange. Beim Intensitatsverhéltnis der D1- zur D4-Linie ist kein klarer
Trend erkennbar. Wihrend es fiir die Probenzustédnde s1, M1T, s2T und S2E beim
Ubergang zu kiirzeren Anregungswellenlingen ansteigt, hat die Anregungswellenléin-
ge bei den Zustdnden M1 und S2ET keinen merklichen Einfluss. Beim Probenzustand
S1T ist dagegen eine Abnahme des Intensititsverhéltnisses beim Ubergang zu kiir-
zeren Anregungswellenldngen zu beobachten. Das Intensitdtsverhéaltnis der D2- zur
D4-Linie zeigt flir die verschiedenen Probenzustdnden keine Abh#ngigkeit von der
Anregungswellenlange.

Uber pL-Untersuchungen an plastisch verformtem Silizium mit verschiedenen An-
regungswellenldngen wurde auch schon von SUEZAWA [48] und SAUER [2] berich-
tet. Jedoch wurden in diesen Arbeiten andere Anregungswellenldngen verglichen:
In [48] zeigte sich, dass die Intensitit der Linien D1 und D2 bei Anregung mit einer
Wellenlédnge von 488 nm deutlich grofler ist im Vergleich zur Anregung mittels der
Wellenlénge von 1 pm. SAUER beobachtete ebenfalls eine Erhohung der D1- und D2-
Intensitét beim Wechsel der Anregungswellenlédnge von 1064 nm (Nd:YAG Laser) zu
647 nm (Kr Laser).

5.3.1.3 Einfluss der Anregungsleistung auf die integrale PL-Intensitit

Abbildung 5.10 zeigt die Abhéngigkeit der absoluten Intensitdten der D-Linien von
der Anregungsleistung fiir die Probenzusténde s1 (a) und s2 (b). In doppelt-logarith-
mischer Darstellung sind fiir alle D-Linien lineare Verlaufe beobachtbar. Daraus lasst

sich eine Abhéngigkeit der PL-Intensitét I von der Anregungsleistung P folgender
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Abbildung 5.10: pL-Intensitdt in Abhéngigkeit der Anregungsleistung fiir die
Probenzustinde s1 (a) und s2 (b), Messtemperatur 7=4,2 K

Form ableiten:
Ipp(P)=1Iy- P™ (5.1)

Die Anpassungen liefern fiir den Exponenten m Werte < 1 fiir alle D-Linien und so-
mit eine sublineare Abhéngigkeit der PL-Intensitdt von der Anregungsleistung. Die
einzelnen Werte fiir m sind in Tabelle 5.11 aufgelistet. Die Linien D1 - D4 haben einen
nahezu identischen Exponenten. Jedoch ist anzumerken, dass fiir die Linien D1 und
D2 oberhalb einer Anregungsleistung von 10 mW (entspricht einer Leistungsdichte
von 1 W-cm~2) eine S#ttigung der PL-Intensitit einsetzt und somit der Anstieg in
der Abbildung abflacht. Der Effekt ist bei der D2-Linie starker ausgepragt als bei der
D1-Linie. Bei hohen Anregungsleistungen erhoht sich der relative Anteil der Linien

D3 und D4 an der Gesamtintensitiat. Weitere Untersuchungen haben gezeigt, dass
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Tabelle 5.11: Werte fiir den Exponenten m der Abhéngigkeit der D-Linien-Intensitdt von
der Anregungsleistung

D1 D2 D3 D4
m | 0,51+0,01 | 0,54£0,02 | 0,54 £0,01 | 0,54 +0,01
D5 D6
m | 0,74+0,02 | 0,66 £0,01

auch beim Probenzustand M1, dessen Spektrum durch die D1-Linie dominiert wird,
eine Séttigung der D1- bzw. D2-Intensitét bei hohen Anregungsleistungen auftritt.
Daher kann eine die Rekombinationszentrendichte iibersteigende Anregungsdichte
als Ursache der zunehmenden Séttigung der D1- bzw. D2-Intensitéit bei Anregungs-
leistungen oberhalb von 10 mW ausgeschlossen werden.

Sublineare Abhéngigkeiten der D-Linien-Intensitdt von der Anregungsleistung fiir
die Linien D1 bis D4 wurden auch schon von DROZDOV et al. [72] und SUEZAWA [48§]
beobachtet. In [72| konnten Werte fiir m im Bereich von 0,33 bis 0,5 ermittelt wer-
den. Die Sattigung der D1- und D2-Intensitéit wurde bereits von WERONEK [32] bei
laseraufgeschmolzenen Siliziumproben nachgewiesen.

Eine sublineare Abhéngigkeit der PL-Intensitéit von der Anregungsleistung wurde von
SAUER [50] in zweistufenverformten Siliziumproben berichtet, jedoch mit Beschrén-
kung auf die elf verschiedenen Lumineszenzlinien, die mit ihren Phononenrepliken die
D5- bzw. D5’-Rekombination bilden. Eine Aussage zur D6-Linie findet sich in [50]
nicht.

SCHMIDT et al. [73] berechneten die Abhéngigkeit der Lumineszenzintensitidt von
der Anregungsleistung fiir verschiedene Lumineszenziibergidnge. Unter der Annahme
konstanter Konzentration neutraler Donatoren und Akzeptoren sowie dominanter ex-
zitonischer Rekombination ergaben sich eine wurzelférmige Abhéngigkeit der Dichte
freier Ladungstrager von der Anregungsleistung und somit sublineare Abhéngigkei-
ten fiir die Rekombination eines freien Elektrons und eines neutralen Akzeptors bzw.
eines freien Lochs und eines neutralen Donators. Ist die Dichte neutraler Storstellen
anregungsabhéngig (z.B. durch Photoneutralisation), ergibt sich eine sublineare Ab-
héngigkeit von der Anregungsleistung fiir die Lumineszenz eines Donator-Akzeptor-
Ubergangs.

Das Modell von GRIESHABER et al. [74] setzt zwei konkurrierende Rekombinations-
prozesse voraus, wovon einer ein bandkantennaher Ubergang und einer eine Rekombi-
nation iiber tiefe Storstellen in der Bandliicke sein soll. Im Fall hoher Anregungsdich-
ten séttigt die Dichte besetzter tiefer Storstellen. Aufgrund der wurzelférmigen Ab-
héngigkeit freier Ladungstriger von der Anregungsdichte und der konstanten Dichte
besetzter tiefer Storstellen ergibt sich auch eine wurzelformige Abhéngigkeit fiir die

Intensitdt des Lumineszenziibergangs.
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5.3.1.4 Temperaturabhingigkeit der D-Linien-Lumineszenz

Abbildung 5.12 zeigt die Abhéngigkeit der D-Linien-Intensitit von der Temperatur
fiir die Probenzusténde s1 und s2. Man erkennt, dass fiir alle D-Linien die Intensi-
tat mit steigender Temperatur abnimmt. Wahrend im Zustand s1 fiir die D1-Linie
[Teilabbildung(a)| die Intensitédtsabnahme im Temperaturbereich bis 20 K moderat
ausfallt, ist sie bei den anderen D-Linien [Teilabbildungen (a) und (b)| deutlich stér-
ker ausgepragt. Eine genauere Untersuchung zeigt, dass das Intensitatsverhéltnis der
Linien D3 und D4 im Gegensatz zum Intensitidtsverhéaltnis der Linien D1 und D2 im
Wesentlichen temperaturunabhéngig ist. Fiir den Zustand s2 |Teilabbildung(d)| kann
auch beobachtet werden, dass die D5-Intensitét bis zu Temperaturen von 20 K nahe-
zu stabil bleibt wihrend die D6-Intensitét bei tiefen Temperaturen bereits deutlich
reduziert ist. Anzumerken ist noch, dass die Lumineszenz im Zustand s1 oberhalb
einer Temperatur von 100 K durch den breiten Untergrund dominiert wird. Dessen
Intensitdtsabhéngigkeit von der Temperatur wird daher auch untersucht [Teilabbil-
dung(c)].

Die Anpassungen der Abhéngigkeit der Intensitdt von der Temperatur erfolgten un-
ter Annahme eines Dreiniveausystems, welches bereits in Kapitel 2.4.1 vorgestellt
wurde, mit der Gleichung (2.12). Tabelle 5.13 zeigt die Parameterwerte fiir die An-
passungen in Abbildung 5.12.

Man erkennt, dass fiir alle D-Linien im Zustand s1 die Energieabstinde E; bzw. Es
mit ca. 5meV bzw. 1 meV ungefiahr gleich sind. Vergleicht man die Parameterwerte
der Linien D3 und D4, sind im Rahmen des Fehlers keine Unterschiede feststellbar.
Waihrend die Werte fiir die Parameter g7 und F; fiir die Linien D1 und D2 iiber-
einstimmen, fallen go und Fo bei der D1-Linie kleiner aus. Jedoch ist anzumerken,
dass im Gegensatz zur D2-Linie die Anpassung bei der D1-Linie fiir hohe Temperatu-
ren von den Messdaten stark abweicht [siehe Abbildung 5.12(a)|. SUEZAWA et al. [75]
erhielten unter Verwendung eines Zweiniveausystems zur Anpassung der temperatur-
abhéngigen D-Linien-Intensitdt Werte von 5 meV fiir den Energieabstand. SAUER et
al. |2] nennen fiir die Werte des Energieabstands unter Verwendung eines Zweinive-
ausystems 1-2 meV (D2) bzw. 10 meV (D1).

Fiir den Probenzustand s2 liefert die Anpassung mit der Gleichung (2.12) fiir die
Parameter ¢gi und E; deutlich kleinere Fehler bei der D5-Bande im Vergleich zur D6-
Linie, wo speziell der Wert fiir gj sehr fehlerhaft und daher kritisch zu betrachten ist.
Anpassungen mit anderen Modellen (z.B. Zweiniveausystem) liefern jedoch noch gro-
fsere Abweichungen von den Messdaten. SAUER et al. [50] beschreiben die D5-Bande
als Uberlagerung von mindestens elf verschiedenen Linien und deren Phononenrepli-
ken. Aus den Ergebnissen temperaturabhéngiger Messungen geben sie eine Verdopp-

lung der Linienbreite bei T=25 K im Vergleich zu T'=2 K an. Weiterhin nennen sie
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Tabelle 5.13: Parameterwerte fiir die Abhéngigkeit der Intensitit von der Temperatur

| \ D1 D2 D3 D4 [ Untergrund
9 0,024+0,01 [ 0,056+0,02 [ 03+02[05+0,1 [ 46+37
Ey (meV) | 31+14| 66+21|33+11|52+05 80 =+ 10
92 12403 | 73£04[63£21|77+13 10+3
Ey (meV) | 04402| 1,7401]1,0+0,7]1,94+02| 87+12
| \ D5 D6
9 0,06 + 0,02 3+9
Ep (meV) | 17,7+2]1 42421
92 05+01| 98+12
By (meV) 13+£04 | 32+£0.2

eine Linienbreite von ca. 3 meV fiir T=4,2 K. Sie geben jedoch keine weitere Auswer-
tung an, mit der Begriindung, dass die geringe thermische Verbreiterung (deutlich
geringer als kp - T') jedes Modell unter Beteiligung von Energiebéndern ausschliefsen
wiirde. Eine Vergroferung der Linienbreite von 3 meV (T'=2 K) zu 6 meV (7T'=25 K)
lieRe sich jedoch unter der Annahme der Uberlagerung der temperaturabhingigen
natiirlichen Linienbreite (ca. 1,7kp-T') mit einer zusétzlichen temperaturunabhéngi-
gen Linienbreite gut beschreiben. Somit ist eine Auswertung mittels Gleichung (2.12)
im Fall der D5-Bande sinnvoll. Aussagen zur Temperaturabhéngigkeit der D6-Linie
wurden bisher nicht verdffentlicht.

Fir den Lumineszenzuntergrund ergeben sich im Rahmen der Anpassung deutlich
grofkere Werte fiir die Energieabstdnde im Vergleich zu den D-Linien, was mit der
erst bei hoheren Temperaturen einsetzenden Thermalisierung der Untergrundlumi-
neszenz erklart werden kann. Der Wert von 80 meV fiir F5 ist nahezu identisch mit
den Ergebnissen von SUEZAWA et al. [75], welche unter Verwendung eines Zweinive-

ausystems einen Wert von 79 meV fiir den Energieabstand bestimmten.

5.3.1.5 Ausloschung der D6-Lumineszenz und Umwandlung der D5- in

die D3- und D4-Lumineszenz

Folgend wird iiber die Ergebnisse der Ausléschung der D6-Lumineszenz und der
Umwandlung der D5-Bande in die D3- und D4-Lumineszenz berichtet. Beide Linien
sind im PL-Spektrum der Proben des Zustands S2 vorherrschend. Im Rahmen dieser
Untersuchungen wurden die Proben einstiindigen Behandlungen bis zu einer Tempe-
ratur von 390 °C, beginnend bei 100°C, ausgesetzt. Ab einer Behandlungstemperatur
von 150°C betrug die Temperaturdifferenz zwischen den einzelnen Schritten 30 K.

In Abbildung 5.14 sind die PL-Spektren, gemessen nach den ausgewéhlten Behand-
lungsschritten, dargestellt. Das Ausgangsspektrum (nach der Verformung) wird, wie

schon im Abschnitt 5.3.1 erwéhnt, durch die Lumineszenz der D6-Linie und der
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Abbildung 5.14: pL-Spektren fiir verschiedene isochrone Temperaturbehandlungen des
Zustands $2, aufgenommen bei einer Temperatur von T=4,2 K und einer
Anregungsleistung von P=0,3 mW

Tabelle 5.15: Ubersicht der Linien der D5- und D6-Lumineszenz

Linienposition Literaturwerte | Zuordnung | sichtbar nach Behandlung bei
(meV) | (meV) [2,32,50] (°C)

925,04+ 1,0 924,7 | D5! nach Verf. - 240
933,04+ 1,0 935,0 | D3~ 300 - 390
935,04+ 1,0 934,5 | D52 nach Verf. - 270
940,0 £ 1,0 941,0 | D3+ 360 - 390
943,0+ 1,0 943,0 | D5? nach Verf. - 270
950,0 + 1,5 948,3 | D5* nach Verf. - 270
959,0 + 1,5 961,1 | D5? 240
965,0 + 1,5 966,8 | D5* 240 - 270
972,0+ 1,0 972,1 | D5°, D4™ | 270, 330 - 390
9825 + 1,5 981,1 | D57 nach Verf. - 270
986,0 & 1,0 985,0 | D58, D4P | 300 - 390
990,54+ 1,5 991,0 | D4~ nach Verf. - 240, 330 - 390
9975+ 1,0 994,0 | D4+ 360 - 390

1014,0 + 1,0 1012,6 | D6 nach Verf. - 270
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D5-Bande mit dem Intensitdtsmaximum bei 950 meV dominiert. Die Temperatur-
behandlungen bei den Temperaturen 100 bzw. 150°C fiihrten zu keiner Anderung
des PL-Spektrums und sind daher in Abbildung 5.14 nicht dargestellt. Nach dem
Behandlungsschritt bei 180°C nimmt die Lumineszenzintensitit iiberall mit Ausnah-
me des Bereichs 970 bis 1000 meV ab. Die Lagerung bei 210°C hat einen dhnlichen
Einfluss auf das Lumineszenzspektrum wie die vorherige Behandlung und daher ist
das zugehorige PL-Spektrum nicht abgebildet. Die Behandlung bei 240°C fithrt zu
einer weiteren Abnahme der Intensitdt mit Ausnahme des bereits genannten Spek-
tralbereichs. Der nachste Temperaturschritt &ndert das PL-Spektrum drastisch. Die
Maximalintensitat liegt nun bei ca. 970 meV und ehemalige Maximum der D5-Bande
bei ca. 950 meV ist nahezu verschwunden. Die Intensitdt D6-Linie nimmt kontinuier-
lich ab. Das Lumineszenzspektrum nach der Behandlung bei 300 °C &hnelt schon sehr
dem des Probenzustands S1: zwei dominante Lumineszenzbanden, deren spektrale
Lage sich in der Néhe der Linien D4 bzw. D3 befindet, sind erkennbar und die D6-
Linie ist nahezu verschwunden. Durch die weiteren Temperaturschritte oberhalb von
300°C verringert sich die spektrale Breite der beiden Linien und ihre Position néhert
sich den Gleichgewichtswerten fiir die Linien D3 und D4 an. Die Dublettstruktur der
D3- und der D4-Linie wird ersichtlich.

In der Tabelle 5.15 sind alle Lumineszenzlinien, die vor und nach den einzelnen Be-
handlungsschritten in den PL-Spektren auftauchten, mit ihren spektralen Positionen
aufgelistet. Anhand dieser werden sie bekannten Lumineszenzlinien aus der Litera-
tur 2,32, 50| zugeordnet. Eine Vielzahl der von SAUER et al. beobachteten Linien
konnten nachgewiesen werden. Die von den Autoren gefundenen Ergebnisse zur Um-
wandlung der D5-Lumineszenz in die Lumineszenz der D3- und der D4-Linie und

Ausléschung der D6-Linie konnten bestéitigt werden.

5.3.2 Lumineszenz der P25P_Linie

Im Abschnitt 5.3.1 wurde bereits erwahnt, dass in den PL-Spektren der Probenzu-
stdnde S2 und S2E eine bisher nicht identifizierte Lumineszenzlinie auftaucht. In die-
ser Arbeit wird fiir diese Linie die Bezeichnung P?5P (2 stage deformed) eingefiihrt.
Im Folgenden werden nun die Eigenschaften dieser Lumineszenzlinie untersucht.

Abbildung 5.16 zeigt die Lumineszenz der P?SP-Linie im Vergleich zur Lumineszenz
des unverformten Ausgangsmaterials. Man erkennt, dass die P?SP-Linie mit ihrem
Intensitdtsmaximum bei ca. 1090 meV deutlich (ca. 3 meV) zu kleineren Energien
verschoben ist im Vergleich zur TO-Phononenreplik des am Borakzeptor gebunde-
nen Exzitons [BETO(B!)]. Weiterhin konnte durch PL-Messungen mit hoher Auf-
16sung gezeigt werden, dass die P?SP-Linie keine Feinstruktur und eine minimale

Halbwertsbreite von ca. 2,5 meV besitzt. Im Gegensatz dazu ist die Halbwertsbreite
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Abbildung 5.16: PL-Spektrum mit der P?SP-Linie des Probenzustandes $2E (a) und des
unverformten Ausgangsmaterials (b)

des BETO(B')-Signals deutlich kleiner (in diesem Fall begrenzt durch die spektrale
Auflosung der Apparatur) und das BETO(B!)-Signal wird von Multiexzitonenlinien
[BETO(B?) und BETC(B?)] begleitet.

Ein weiterer Unterschied zur Lumineszenz gebundener Exzitonen besteht darin, dass
keine Phononenrepliken der P?SP-Linie beobachtet wurden. Eigene PL-Messungen an
zweistufig verformten Proben mit Phosphordotierung konnten die P?5P-Linie an der
identischen spektralen Position wie in den Probenzustanden s2 und S2E nachweisen.
Daher kann man ableiten, dass die Art der flachen Dotierung keinen Einfluss auf die

Linienposition der P?SP-Linie hat.

5.3.2.1 Einfluss der Anregungsleistung auf die integrale Intensitiat der
P2SD_Linie

In Abbildung 5.17 ist die Intensitdt der P?SP-Linie in Abhéingigkeit der Anregungs-
leistung des Lasers dargestellt. Man erkennt in der doppelt-logarithmischen Dar-
stellung, dass es sich dabei um eine sublineare Abhéngigkeit handelt. Zuséatzlich
schwicht sich ab einer Anregungsleistung von ca. 10 mW die Zunahme der P25P-
Linienintensitét bei wachsender Anregungsleistung ab. Anpassungen nach Gleichung
(5.1) liefern fiir den Exponenten m Werte von ca. 0,5 (fiir hohe Anregungsleistun-
gen im Bereich der Séttigung, rot) bzw. ca. 0,8 (fiir kleine Anregungsleistungen bis
1 mW, blau). Durch die Variation der Anregungsleistung treten keine wesentlichen
Anderungen der Linienform der P?SP-Linie auf. Die Halbwertsbreite vergrofert sich
leicht von 2,6 meV (P=60 pW) auf 2,8 meV (P=150 mW).
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Abbildung 5.17: P?SP_Linienintensitéit in Abhiingigkeit der Anregungsleistung fiir den
Probenzustand S2E

Tabelle 5.18: Parameterwerte fiir die Abhéngigkeit der Lumineszenzintensitit der
P?SP_Linie von der Temperatur

g1 | E1 (meV) g2 | E2 (meV)
11+03| 68+07|29+09 | 1.8+03

5.3.2.2 Temperaturabhiingigkeit der P25P-Linie

Abbildung 5.19(a) zeigt die Temperaturabhingigkeit der Intensitit der P2SP-Linie.
Im Temperaturbereich bis 15 K ist nur eine geringe Abnahme der Lumineszenzin-
tensitét zu beobachten. Dieser Abfall verstéarkt sich zusehends mit einer weiteren
Erhéhung der Temperatur. Oberhalb einer Probentemperatur von ca. 50 K ist keine
Intensitit der P?SP-Linie mehr nachweisbar. Die Anpassung in Abbildung 5.19(a)
erfolgte mithilfe der Gleichung (2.12). In der Tabelle 5.18 sind die Parameterwerte
fiir die beste Anpassung aufgelistet. Die Energieabstéinde der angeregten Zustdnde
sind mit 1,8 bzw. 6,8 meV gering.

Eine Erhohung der Probentemperatur fiihrt auch zu einer Anderung der Linienform
der P?P_Linie, wie man in Abbildung 5.19(b) erkennen kann: Wihrend sie bei ei-
ner Temperatur von 5 K noch nahezu symmetrisch ist, bildet sich mit zunehmender
Temperatur eine Schulter auf der energetisch hoher liegenden Seite aus. Eine mogli-
che Anpassung kénnte durch eine Uberlagerung der Linienform des freien Exzitons
[siehe Gleichung (2.8)] mit einer GAUSsformigen Verbreiterung erfolgen. Jedoch zeigt
sich [sieche Abbildung 5.19(d)|, dass oberhalb einer Temperatur von 30 K die Halb-
wertsbreite der P?SP-Linie geringer ist als die der FE-Lumineszenz (ca. 1,8 - kg - T).

Somit wird eine alternative Anpassung unter der Annahme einer zweidimensionalen
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Abbildung 5.20: Einfluss der Ausheiltemperatur auf die Intensitéit der P?SP-Linie fiir
den Probenzustand S2E

Zustandsdichte versucht:

E—EO)
kp-T

Ipr(E) x ©(E — Ep) - exp(— (5.2)
Dabei stellen © die Sprungfunktion und Ey die Ubergangsenergie der P?SP-Linie dar.
Die Halbwertsbreite dieser Linienform betréigt In2- kp - T und ist auch in Abbildung
5.19(d) dargestellt. Eine lineare Anpassung der Abhéngigkeit der Linienbreite der
P?SP_Linie von der Temperatur liefert einen zu In2 - kg identischen Anstieg. Das
vorgeschlagene Modell kann die Anderung der Halbwertsbreite in Abhéingigkeit der
Temperatur gut beschreiben. Auch eine Anpassung der Linienform der P?SP-Linie
durch eine Uberlagerung der Gleichung (5.2) mit einer GAUSSférmigen Verbreiterung
liefert gute Ergebnisse. Abbildung 5.19(c) zeigt diese beispielhaft fiir die Tempera-
turen 5 bzw. 40 K. Die Abweichungen der Anpassung von der Messkurve fiir die
Temperatur von 40 K auf der energetisch niedriger liegenden Seite lassen sich mit
dem geringeren Signal-Rausch-Verhéltnis und der damit schlechteren Korrektur der

Untergrundlumineszenzintensitiat im Vergleich zur Messkurve bei 5 K erklaren.

5.3.2.3 Einfluss der Temperaturbehandlung auf die Intensitéit der P2SP-
Linie

Aus Abbildung 5.4 des Abschnitts 5.3 ist ersichtlich, dass die P?SP-Linie in den PL-

Spektren der Probenzusténde S2T und S2ET im Gegensatz zu den PL-Spektren der

Probenzustiande s2 und S2E nicht mehr vorhanden ist. Im Folgenden soll nun der

Einfluss einer Temperaturbehandlung auf die Intensitéit der P?SP-Linie genauer un-
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tersucht werden.

Abbildung 5.20 zeigt den Einfluss der Temperaturbehandlung auf die Intensitét der
P25P_Linie. Eine einstiindige Temperaturbehandlung bei 450 °C fiihrt bereits zu einer
deutlichen Reduktion der Intensitit der P?5P-Linie auf ca. 40 % des Ausgangswer-
tes. Lésst man dieser eine weitere Temperaturbehandlung von 1 h Dauer bei 500°C
folgen, ist die P?P-Linie nahezu verschwunden (Restintensitiit ca. 5 Promille).

Im Rahmen der Untersuchungen zur Umwandlung der D5-Lumineszenz in die D3-
und D4-Linie sowie zur Ausloschung der D6-Lumineszenz an Proben des Zustands
s2 (Kapitel 5.3.1.5) konnte auch das Verhalten der Intensitit der P?P-Linie auf
einstiindige Temperaturbehandlungen im Bereich bis 390°C charakterisiert werden.
Dabei zeigte sich, dass Temperaturbehandlungen bis zu einer Temperatur von 300°C
nur einen geringen Abfall der Intensitéit der P2SP-Linie hervorrufen. So betriigt die
Intensitit der P2SP-Linie nach der Behandlung bei 300°C noch ca. zwei Drittel des
Ausgangswertes. Die weiteren Behandlungen oberhalb von 300 °C fiihren zu einer ver-
starkten schrittweisen Reduktion der Lumineszenzintensitdt. Nach der Behandlung
bei 390°C betrug die Intensitit der P?P-Linie noch ca. 25 % der Ausgangsstérke.
Eine weitere quantitative Auswertung war nicht moglich. Festzuhalten bleibt, dass
keine der Temperaturbehandlungen zu einer Zunahme der Intensitéit der P25P-Linie
fithrte. Genauer gesagt, haben Behandlungen im Bereich bis 300°C keinen bzw. nur
geringen Einfluss auf die Intensitéit der P2SP-Linie. Oberhalb von 450°C fiihren sie

jedoch zu einem schnellen Ausheilen der P?SP-Linie.

5.4 Ergebnisse der spektralen KL-Untersuchungen

5.4.1 D-Linien-Lumineszenz
5.4.1.1 D-Linien-Lumineszenz bei fokussierter Elektronenstrahlanregung

In Abbildung 5.21 sind die KL-Spektren unter Anregung mittels fokussiertem Elek-
tronenstrahl der verschiedenen Probenzustdnde vor und nach der Temperaturbe-
handlung von 6 h Dauer bei einer Temperatur von 850°C dargestellt. Ein Vergleich
mit den zugehorigen PL-Spektren (Abbildung 5.4) erlaubt folgende Aussagen:

e Die KL- und PL-Spektren sehen qualitativ dhnlich aus, jedoch sind die einzel-
nen D-Linien in den KL-Spektren deutlich breiter. Dies liegt an der deutlich
geringeren spektralen Auflosung (34 nm bei den KL-Untersuchungen im Ver-
gleich zu 1,6 nm bei den PL-Untersuchungen), welche durch die geringe KL-
Intensitat bedingt ist. Diese wiederum hat im Wesentlichen ihren Ursprung in
dem kleinen Anregungsvolumen (ca.4 bis 5 Grofenordnungen kleiner als bei

den pL-Untersuchungen).
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Abbildung 5.21: KL-Spektren, aufgenommen bei einer Temperatur 7=5 K (Anzeigetemperatur) unter Anregung mittels fokussiertem Elektro-
nenstrahl (Up=20keV und Ipeq,m =45 nA), der verschiedenen Probenzustinde
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Tabelle 5.22: Intensitdtsverhéltnisse der D-Linien bei fokussierter
Elektronenstrahlanregung (zum Vergleich die Werte aus den PL-Untersuchungen, vgl.
Abbildungen 5.8 und 5.9)

sl | slT M1 | MIT | S2T | S2E | S2ET

D1/D4 0,15 | 0,86 | 18,55 | 24,32 | 0,13 | 0,21 | 7,10

KL | D2/D4 0,05 | 0,95 | 3,85 | 16,52 | 0,01 0,98
D3/D4 0,19 [ 0,29 | 0,64 | 1,20 | 0,20 | 0,55 | 0,44

int. Int. (norm. auf s2t) | 1,21 | 1,83 | 1,29 | 1,85 10,79 | 1,68
D1/D4 1,10 | 3,05 | 20,04 | 13,86 | 2,08 | 0,12 | 5,37

PL | D2/D4 0,40 | 2,35 | 3,92 | 13,74 | 0,19 | 0,06 | 0,85
D3/D4 0,49 | 0,52 | 0,78 | 0,96 | 0,47 | 0,49 | 0,50

int. Int. (norm. auf s21) | 0,46 | 0,86 | 6,98 | 4,66 1]1,68| 3,05

e Linien, die in den PL-Spektren eine geringe Halbswertsbreite und moderate

Intensitit zeigen (z.B. die D1- und die D2-Linie im Zustand s1 oder die P?SP-
Linie im Zustand s2E), haben aufgrund der geringen spektralen Auflosung der
KL-Spektren eine viel geringere Linienhohe und sind daher kaum (D1- und

D2-Linie im Zustand s1) oder gar nicht (P?P-Linie) nachweisbar.

Die Linienpositionen der Linien D1 und D2 stimmen bei den KL-Spektren mit
den Werten aus den PL-Messungen iiberein. Fiir die Linien D3 und D4 ist
es schwierig eine Aussage zu treffen, da aufgrund der verringerten spektralen
Auflésung im Fall der KL-Untersuchungen die Dublettstruktur der D3- und der
D4-Linie fiir die auf Einfachgleitung orientierten Probenzusténde nicht nach-
weisbar ist. Fiir die Probenzustdnde M1 und MI1T ist die KL-Intensitdt der
D3- und der D4-Linie zu gering, um eine genaue Bestimmung der spektralen
Linienpositionen beider Linien zu gewéahrleisten. Daher ist auch hier kein Ver-
gleich der Linienpositionen mit den aus den PL-Messungen bestimmten Werten

moglich.

Die Intensitatsverhéaltnisse der D-Linien im Fall der KL-Anregung stimmen nur
bedingt mit denen aus den PL-Messungen (siehe Tabelle 5.22) iiberein. So sind
bei den Probenzustdnden M1 und MI1T die relativen Abweichungen sehr ge-
ring, bei den Probenzustédnden S1 und s1T dagegen sehr stark. Betrachtet man
ferner nur das Intensitétsverhéltnis der Linien D1 und D2, gibt es eine gute
Ubereinstimmung zwischen den KL- und den PL-Ergebnissen. Eine Ursache fiir
die z.T. sehr grofsen Abweichungen bei den Intensitdtsverhéltnissen liegt in der
lokalen Variation der Intensitdt der D-Linien, welche spéater noch diskutiert
wird. Somit miissen die Intensitdtsverhéltnisse der einzelnen D-Linien fiir ein
KL-Spektrum, welches bei einer Vergroferung von 1000 aufgenommen wurde

(Die abgerasterte Fliche entspricht einem Probenbereich von 114 x 86 pm?2.),
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nicht mit den Intensitdtsverhédltnissen des iiber die gesamte Probe gemittelten

Lumineszenzspektrums (wie im Fall der PL-Untersuchungen) tibereinstimmen.

Die in den PL-Spektren der Zustdnde S1 und s1T nachgewiesene Rekombination
von an Phosphordonatoren gebundenen Exzitonen sowie die EHD-Lumineszenz
sind in den KL-Spektren nicht sichtbar. Grund ist auch hier die starke loka-
le Variation der Intensitét dieser Lumineszenz. An anderen Probenpositionen

konnten die BE- und EHD-Lumineszenz nachgewiesen werden.

5.4.1.2 D-Linien-Lumineszenz bei defokussierter Elektronenstrahlanre-

gung

Abbildung 5.23 zeigt die KL-Spektren unter Anregung mittels defokussiertem Elek-

tronenstrahl der verschiedenen Probenzustinde vor und nach der Temperaturbe-

handlung von 6 h Dauer bei einer Temperatur von 850°C. Vergleichend mit den

zugehorigen PL-Spektren (Abbildung 5.4) und den gerade besprochenen fokussierten

KL-Spektren fillt auf:

e Die KL-Spektren der Untersuchungen mittels defokussierter Anregung &hneln

ebenfalls den PL-Spektren. Die D-Linien sind deutlich schmaler im Vergleich zu
den fokussierten KL-Spektren. Aufgrund des deutlich vergréferten Anregungs-
volumens (entspricht dem Zehntausend- bis Hunderttausendfachen des Volu-
mens bei fokussierter Anregung) ist die integrale KL-Intensitdt hoher und er-
moglicht Messungen mit groferer spektraler Auflésung (in diesem Fall: 11,4 nm).
Die spektrale Auflésung bestimmt fiir Linien mit geringer natiirlicher Linien-

breite (z.B. D2-Linie im Zustand S1T) deren Linienbreite.

Die spektralen Positionen der D-Linien entsprechen im Wesentlichen denen der

KL-Untersuchungen mit fokussiertem Elektronenstrahl.

Im Gegensatz zur fokussierten Anregung sind fiir den Probenzustand s2 auch
die D6-Linie und die D5’-Bande nachweisbar. Deren spektrale Lagen stimmen
im Rahmen des Messfehlers mit den Werten aus den PL-Untersuchungen iiber-

ein.

Fiir die Intensitdtsverhéltnisse der D-Linien untereinander kann eine den Er-
gebnissen der Untersuchungen unter fokussierter Anregung vergleichbare Aus-
sage getroffen werden: Die Intensitdtsverhéltnisse der D2- und D1-Linie sowie
mit Abstrichen die Intensitétsverhéltnisse der Linien D3 und D4 (siehe Tabelle
5.24) stimmen mit denen aus den PL-Untersuchungen iiberein. Dagegen gibt
es bei den Intensitétsverhéltnissen der D1- und D4-Linie bzw. der D2- und

D4-Linie z.T. sehr starke Abweichungen.
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Tabelle 5.24: Intensitdtsverhéltnisse der D-Linien bei defokussierter
Elektronenstrahlanregung (zum Vergleich die Werte aus den PL-Untersuchungen, vgl.
Abbildungen 5.8 und 5.9)

sl | slT M1 MlT S2 | S2T | S2E | S2ET

D1/D4 0,36 | 3,10 | 48,65 | 43,43 1,02 | 0,35 | 25,67

KL | D2/D4 0,26 | 4,25 | 12,40 | 67,88 0,05 | 0,08 6,72

D3/D4 0,33 | 0,36 0,60 1,00 0,29 | 0,53 0,52
D5/D6 12,31
D5’/D6 1,40

integ. Intensitdt | 1,33 | 2,23 | 4,24 | 6,12 | 1,35 111,14 | 548
(norm. auf s27)

D1/D4 1,10 | 3,05 | 20,04 | 13,86 2,08 10,12 537
PL | D2/D4 0,40 | 2,35 | 3,92 | 13,74 0,19 | 0,06 | 0,85

D3/D4 0,49 | 0,52 | 0,78 | 0,96 0,47 | 0,49 | 0,50

D5/D6 6,56

D5’ /D6 1,54

integ. Intensitat | 0,46 | 0,86 | 6,98 | 4,66 | 0,67 111,68 3,05
(norm. auf s27)

5.4.1.3 Temperaturabhingigkeit der D-Linien-Lumineszenz

Aufgrund der deutlich groferen integralen KL-Intensitdt wurden die temperatur-
abhingigen KL-Messungen bei defokussierter Elektronenstrahlanregung durchgefiihrt.
Die Temperaturen wurden im Bereich 4 bis 40 K variiert. Im Gegensatz zu den vorher
préasentierten KL-Untersuchungen wurde hier zur Detektion der KL das PMT-Modul
H10330B-45 verwendet.

Abbildung 5.25 zeigt fiir die Probenzustinde s2 und $2E die Abhéngigkeit der D-
Linien-Intensitit von der Temperatur. Man erkennt, dass fiir alle Linien die Intensitét
mit steigender Temperatur kontinuierlich sinkt. Fiir die D6 Linie ist die Intensi-
tat fiir Temperaturen oberhalb von 25 K in der Grofenordnung des Rauschens. Bei
den anderen D-Linien lag die Intensitét noch deutlich oberhalb des Rauschniveaus.
Vergleicht man die Abbildung 5.25 mit den temperaturabhéngigen PL-Messungen
(Abbildung 5.12) zeigen sich &hnliche Verlaufe. Es fallt aber auf, dass im Vergleich
zu den PL-Untersuchungen bei den KL-Messungen das thermische Loschen der Lumi-
neszenzintensitéit bei deutlich niedrigeren Temperaturen einsetzt. Die Anpassungen
in Abbildung 5.25 wurden mittels der Gleichung (2.12) durchgefiihrt. Die erhaltenen
Parameterwerte sind in Tabelle 5.26 dargestellt. Ein Vergleich mit den Werten aus
den PL-Messungen (vgl. Tabelle 5.13) gibt fiir die Energieabstinde gute Uberein-
stimmungen fiir die Linien D3 und D4. Fiir die D5-Bande stimmt der Wert fiir F»
auch liberein. Der Wert fiir £ ist im Fall der KL-Untersuchungen deutlich kleiner als
bei den PL-Messungen, was sich mit den fehlenden Messpunkten oberhalb von 40 K

erkldren lasst. Die PL-Untersuchungen zeigen in diesem Temperaturbereich fiir die
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Abbildung 5.25: KL-Intensitdt in Abhéngigkeit von der Temperatur unter Anregung
mittels defokussiertem Elektronenstrahl (Up=20keV und Ipeqm =45 nA) fir die
Probenzustinde s2E (a) und s2 (b)

Tabelle 5.26: Parameterwerte fiir die Abhéngigkeit der Intensitdt von der Temperatur
unter Anregung mittels defokussiertem Elektronenstrahl

D3 D4 D5 D6
a1 0,8+£05| 62+34]05+£04| 78+20
Ey (meV) 31+£1,1| 67+£10|75+24| 68+03
9 16,6 £5,7 | 152+1,6 | 7,1+£0,6 | 23,8+£0,9
E5 (meV) 1,5+01| 1,6+01|1,0+02| 1,6+0,1
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Abbildung 5.27: Lumineszenz der P?5P-Linie fiir den Probenzustand s2E bei fokussierter
und defokussierter Elektronenstrahlanregung (a) sowie Temperaturabhingigkeit der
Lumineszenzintensitéit der P25P-Linie (b)

Intensitdt der D5-Bande ein sehr starkes thermisches Loschen, was den grofsen Wert
fiir £1 von 18 meV erklért. Im Fall der KL.-Messungen sind fiir die Linie D6 die Werte
fiir beide Energieabsténde kleiner. Als Ursache kann man die gleiche Erklarung wie

bei der D5-Bande nennen.

5.4.2 Lumineszenz der P25P_Linie

Wie im vorherigen Kapitel erwéhnt, konnte mittels der KL-Untersuchungen nur eine
geringe Lumineszenzintensitit der P?SP-Linie nachgewiesen werden. Daher wurde
fiir die weitergehenden Untersuchungen aufgrund seiner gréfseren Empfindlichkeit
das PMT-Modul H10330B-45 zur Detektion der Lumineszenz verwendet. Abbildung
5.27(a) zeigt die Lumineszenz der P?SP-Linie bei fokussierter und defokussierter An-

regung. In letzterem Fall konnte aufgrund der héheren KL-Intensitdt die spektrale
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Tabelle 5.28: Parameterwerte fiir die Abhéngigkeit der Lumineszenzintensitéit der
P25P_Linie von der Temperatur bei defokussierter Elektronenstrahlanregung

g7 | E1(meV) g2 | E2 (meV)
1754246 | 70419 | 74+1,9]| 1,4+0,1

Auflésung vergrohert werden, so dass die Lumineszenz der P?SP-Linie im Spektrum
gut ersichtlich ist. Die hohere spektrale Auflosung ist auch an der geringeren Linien-
breite der Linien D3 und D4 bei defokussierter Anregung erkennbar.

In Teilabbildung 5.27(b) ist die Abhiingigkeit der Lumineszenzintensitit der P2SP-
Linie von der Temperatur als Ergebnis temperaturabhéngiger Messungen bei defo-
kussierter Anregung dargestellt. Man erkennt das stetige Absinken der Intensitdt mit
steigender Temperatur und ein verstérktes thermisches Loschen oberhalb von 15 K.
Daher ist die Lumineszenzintensitét bei einer Temperatur von 25 K bereits auf die Si-
gnalstidrke des Rauschniveaus abgefallen. Die Anpassung der Messdaten erfolgte mit
Gleichung (2.12). Eine Auflistung der Werte fiir die beste Anpassung findet sich in
Tabelle 5.28. Ein Vergleich mit den Werten aus den PL-Untersuchungen (Tabelle 5.18)
zeigt eine gute Ubereinstimmung fiir beide Energieabstinde F; und Ey. Betrachtet
man die Werte fiir die Entartungsfaktoren, ist fiir go nur eine geringe Abweichung
festzustellen. Dagegen zeigen sich beim Faktor gi deutlich starkere Unterschiede:
Hier ist der KL-Wert eine Grofsenordnung héher als der zugehorige PL-Wert und au-
flerdem sehr fehlerbehaftet.

Der bisherige Vergleich der Ergebnisse der PL-Untersuchungen mit denen aus den
KL-Untersuchungen liefert eine gute Ubereinstimmung. Die PL erlaubt Messungen
mit hoherer spektraler Aufldsung und eignet sich daher besser zur Untersuchung der
spektralen Lage und Feinstruktur von Lumineszenzlinien. Die KL, wie im Folgenden
gezeigt wird, erlaubt eine hohe Ortsauflosung und eignet sich daher zur Untersuchung

der lokalen Variation bzw. der Homogenitdt der Lumineszenzintensitat.

5.5 Ergebnisse zur KL-Abbildung

5.5.1 Einfluss der Oberflaichentopographie auf die lokale D-Linien-

Lumineszenz

Abbildung 5.29 zeigt exemplarisch Sekundérelektronen- und monochromatische KL-
Bilder jeweils einer Probenstelle fiir eine natiirliche und eine polierte Probenober-
flache. In Teilabbildung(a) sind im Sekundéarelektronenbild die Gleitlinien des PGS
und des SGS erkennbar [vgl. Abbildung 5.3(d)]. Das zugehorige monochromatische

KL-Bild zeigt ebenfalls zwei Systeme paralleler Linien, die die gleiche Orientierung
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(b)

Abbildung 5.29: Einfluss der Oberfléchentopographie auf die KL-Abbildung der
D-Linien-Lumineszenz: (a) Sekundérelektronenbild und KL-Abbildung gleicher Stelle einer
natiirlichen Oberfliche sowie (b) Sekundérelektronenbild und KL-Bild gleicher Stelle einer
polierten Oberfliche des Probenzustands S2E

wie die Gleitlinien aufweisen. Poliert man nach der Verformung die natiirliche Ober-
flache, so sind die Gleitlinien im Sekundérelektronenbild nicht mehr sichtbar [Teilab-
bildung(b)|. Betrachtet man jedoch das zugehorige monochromatische KL-Bild sind
erneut zwei Systeme paralleler Linien erkennbar, die wiederum die Orientierung der
Gleitlinien des PGS und des sGs aufweisen. Sowohl fiir die polierte als auch die natiir-
liche Probenoberflache ist in den monochromatischen KL-Bildern ein vergleichbarer
Kontrast entlang der Gleitlinien erkennbar. Dieser hdngt nicht von der Oberflachen-
topographie ab.

Im Folgenden werden nur noch ausschlieflich natiirliche Probenoberflichen Gegen-
stand der Untersuchung sein, da nur hier eine direkte Zuordnung des Kontrasts in den
mononchromatischen KL-Bildern mit den Gleitlinien in den zugehérigen Sekundér-

bzw. Riickstreuelektronenbildern moglich ist.
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5.5.2 Korrelation der lokalen Gleitaktivitat mit der lokalen Lumi-

neszenz

5.5.2.1 Einfluss des Verformungszustandes auf die lokale D-Linien-Lumi-

neszenz

Im Folgenden werden fiir die verschiedenen Probenzustinde Riickstreuelektronenbil-
der und monochromatische KL-Bilder der D-Linien gegeniibergestellt, um Aussagen
zur Korrelation der lokalen Gleitaktivitdt mit der lokalen D-Linien-Lumineszenz zu
treffen. Dabei ist anzumerken, dass die hier gezeigten monochromatischen KL-Bilder
fiir jeweils einen Probenzustand nicht immer unter identischen Bedingungen aufge-
nommen werden konnten. So musste z. B. aufgrund der unterschiedlichen Intensitéten
der einzelnen D-Linien der Helligkeitswert am pPMT-Verstarker variiert werden. Die
in den KL-Bildern auftretenden Grauwertvariationen werden durch lokale relative
Schwankungen der KL-Intensitét verursacht. Aussagen zu den absoluten Schwankun-

gen der KL-Intensitéat finden sich im néchsten Kapitel.

1. sl
Abbildung 5.30 zeigt Bilder einer Probenstelle des Probenzustands s1, wo-
bei in den Teilabbildungen(a) bis (e) jeweils unterschiedliche Detektorsignale
zur Bildgebung in aneinander angrenzenden Probenbereichen genutzt wurden.
Im Riickstreuelektronenbild von Teilabbildung(a) erkennt man die Gleitbédnder
des PGS (Richtung rot markiert, vgl. Abbildung 5.3). Das D1-Bild der rechten
Haélfte zeigt helle und dunkle Bereiche, die parallel zu den Gleitbander des PGS
orientiert sind.
Im linken Bereich der Teilabbildung(b) ist das gleiche Riickstreuelektronen-
bild dargestellt. Auf der rechten Seite kann man im D4-Bild die Fortfiihrung
des markanten Gleitbandes als dunkle Linie (rot markiert) erkennen. Andere
Gleitbdnder des PGS deuten sich als weitere dunkle Streifen im D4-Bild an. Die
Breite dieser Streifen betrégt ca. 15 pm.
Teilabbildung(c) zeigt die Gegeniiberstellung des D4-Bildes mit dem D1-Bild.
Man findet Bereiche, die im D4-Bild heller (weifs umrandet) und als Fortfiih-
rung im D1-Bild dunkler als die Umgebung erscheinen (schwarz umrandet).
Jedoch sind auch Bereiche sichtbar, die im D4-Bild dunkler und deren Fort-
fithrung in der D1-Abbildung ebenfalls dunkel erscheinen (schwarz umrandet).
Die direkte Korrelation bzw. Antikorrelation der Intensitét der Linien D1 und
D4 kann man daraus noch nicht zwingend ableiten.
Vergleicht man dagegen die KL-Bilder der Linien D4 und D3 [Teilabbildung(d)|,
kann man erkennen, dass das D4-Bild nahezu iibergangslos in das D3-Bild iiber-
geht: Dunkle bzw. helle Bereiche im D4-Bild erscheinen auch dunkel bzw. hell
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Abbildung 5.30: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (AsB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands s1; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20keV, Ipeqmn =45 nA und 200 facher Vergroferung; (D1:

A=1536 nm, D2: A=1423 nm, D3: A=1325 nm und D4: A=1257 nm), farbige Markierungen
(siehe Text)
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im D3-Bild. Daraus kann man eine lokale Ubereinstimmung der Probenbereiche
ableiten, in denen die D4- und D3-Lumineszenz gleichartig stark oder schwach
sind.

Teilabbildung(e) zeigt den Vergleich des D1- und des D2-Bildes. Es ist er-
sichtlich, dass auch das D1-Bild nahezu tibergangslos in das D2-Bild tibergeht,

woraus sich eine gleichartige Lokalisierung beider Linien ableiten lasst.

. M1

Abbildung 5.31 zeigt Bilder einer Probenstelle des Probenzustands M1. In
Teilabbildung(a) erkennt man auf der linken Seite im Riickstreuelektronenbild
die Gleitbander der vier verschiedenen gleichberechtigten Gleitsysteme (vgl.
Abbildung 5.3). Das D1-Bild auf der rechten Seite zeigt helle und dunkle Strei-
fen, die parallel zu allen vier Typen von Gleitbandern verlaufen und deren
Breite mindestens 8 pm betragt. Beispielhaft sind zwei verschiedene Gleitbéan-
der sowohl im ASB- als auch im D1-Bild rot markiert. Diese erzeugen im D1-Bild
einen hellen Streifen, sind also heller als die Umgebung, d.h. die Lumineszenzin-
tensitdt der D1-Linie ist entlang des Gleitbandes erhoht.

Das D4-Bild im rechten Teil der Teilabbildung(b) zeigt ebenfalls helle und
dunkle Linien, die parallel zu den Gleitbdndern verlaufen und auch eine Breite
von mindestens 8 pm besitzen. Die Verlangerungen der beiden rot markierten
Gleitbdnder aus dem ASB-Bild erscheinen im D4-Bild, wie auch beim Proben-
zustand s1, als dunkle Streifen. Die Lumineszenzintensitat der D4-Linie ist im
Vergleich zur Umgebung entlang der Gleitbdnder verringert.

In Teilabbildung(c) sind das D4- und das D1-Bild gegeniibergestellt. Die Fort-
fiihrungen von dunklen Streifen entlang eines Gleitbands im D4-Bild erscheinen
hell im D1-Bild. Hier wird die Antikorrelation der Linien D4 und D1 deutlich.
Teilabbildung(d) ist die Gegeniiberstellung des D4- und des D3-Bildes. Beide
KL-Bilder sind kontrastarm. Trotzdem kann man erkennen, dass die dunklen
Streifen entlang eines Gleitbands im D4-Bild auch im D3-Bild dunkel sind.
Dies bestéatigt erneut, dass sich die Lumineszenzintensitét der Linien D3 und
D4 lokal dhnlich verhalt.

In Teilabbildung(e) sind in den angrenzenden Probenbereichen das D1- und das
D2-Bild dargestellt. Helle Streifen im D1-Bild entlang eines Gleitbands setzen
sich auch im D2-Bild als helle Streifen fort. Vergleicht man die D2- und D1-
Bilder der gleichen Probenstelle [jeweils rechte Hélfte in den Teilabbildungen
(e) und (c)], zeigen sich viele Gemeinsamkeiten: Helle bzw. dunkle Bereiche
im D1-Bild sind auch hell bzw. dunkel im D2-Bild. Somit kann man fiir den
Probenzustand M1 eine lokale Ubereinstimmung der Probenbereiche ableiten,

in denen die D1- und D2-Lumineszenz gleichartig stark oder schwach sind.
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Abbildung 5.31: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (AsB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands M1; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20keV, Ipeqmn =45 nA und 200 facher Vergroferung; (D1:

A=1522 nm, D2: A=1423 nm, D3: A=1335 nm und D4: A=1256 nm), farbige Markierungen
(siehe Text)
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Abbildung 5.32: Gegeniiberstellung von Sekundérelektronenbildern (SE2) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands $2; alle Bilder
aufgenommen bei Ug=20keV, Tpeqm=45 nA und 200 facher Vergroferung; (D5: A=1298 nm
und D6: A=1227 nm), farbige Markierungen (siehe Text), KL-Bilder aufgenommen unter
Verwendung des PMT-Modul H10330B-45

3. 82

In Abbildung 5.32 sind Aufnahmen einer Probenstelle des Zustand s2 darge-
stellt. Die Teilabbildung(a) zeigt in der oberen Hélfte das Sekundérelektro-
nenbild. Dort erkennt man Strukturen, die aus den Gleitbédndern des PGS (rot
markiert) und des sGs (blau markiert) bestehen. In der unteren Hélfte sind
im D5-Bild zwei Systeme heller und dunkler Streifen erkennbar. Die Mehrheit
dieser Streifen ist parallel zu den Gleitlinien des PGS orientiert. Man findet je-
doch auch wenige Streifen parallel zum SGs (blau markiert). Die Streifenbreite
betrégt 10-20 pm.

In Teilabbildung(b) ist in der oberen Halfte das gleiche Sekundérelektronen-
bild gezeigt. Im D6-Bild sind wiederum helle und dunkle Streifen erkennbar,
die parallel zu den Gleitbédndern des PGS und des sGS verlaufen. Dabei sind die
Streifen parallel zum sGs deutlicher zu erkennen als im D5-Bild. Die Streifen-
breite betragt 20-50 pm fiir das PGS und 10-20 pm fiir das SGS.
Teilabbildung(c) stellt das D5- und das D6-Bild gegentiber. Helle bzw. dunkle
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Abbildung 5.33: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (AsB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands S2E; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20 keV, Ipeqm=45 nA und 200 facher Vergroferung; (D1:
A=1537 nm, D3: A=1318 nm und D4: A=1253 nm), farbige Markierungen (siehe Text)

Streifen im D5-Bild setzen sich auch hell bzw. dunkel im D6-Bild fort. Die
Streifen parallel zum PGS sind im D6-Bild breiter und nicht so detailliert wie
im D5-Bild. Dagegen ist die Lokalisierung der Lumineszenz entlang des scs
im D6-Bild stirker ausgepridgt. Man kann aber nicht aus den Beobachtungen
eine lokale Ubereinstimmung der Probenbereiche, in denen sich die D5- und
die D6-Lumineszenz gleichartig verhalten, ableiten. Fiir die D5’-Bande konnte
aufgrund der sehr geringen KL-Intensitdt keine Lokalisierung beobachtet wer-

den.

4. S2E
In Abbildung 5.33 sind Bilder einer Probenstelle des Zustands s2E dargestellt,
wobei erneut verschiedene Detektorsignale fiir die Abbildung in den angrenzen-
den Probenbereichen verwendet wurden. Teilabbildung(a) zeigt im oberen Teil
das Riickstreuelektronenbild, indem man die Gleitbdnder des PGS (rot mar-
kiert) und des SGS (blau markiert) erkennt. Der mittlere Gleitbanderabstand
des sGs betréigt ca. 13 pm. Fiir das PGS kann man aufgrund der hohen Dichte

nur eine obere Grenze von ca. 1 pm angeben. Im D1-Bild in der unteren Hélfte
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sind helle und dunkle Streifen erkennbar, welche parallel zu den Gleitbéndern
des PGS und SGs verlaufen. Ihre Breite ist jedoch mit ca. 40 pm deutlich grofier
als der mittlere Gleitbanderabstand im Riickstreuelektronenbild.

In Teilabbildung(b) ist das gleiche AsB-Bild dargestellt. Das D4-Bild in der
unteren Hilfte zeigt deutlich helle und dunkle Linien parallel zu den Gleit-
béndern des PGS und SGS. Der mittlere Abstand der dunklen Streifen ist mit
ca. 30 nm etwa doppelt so grofs wie der mittlere Gleitbdnderabstand des sas.
Die Streifenbreite betriagt ca. 10 pm. Die Verldngerungen von Gleitbdndern im
ASB-Bild (rot bzw. blau markiert) erscheinen im D4-Bild als dunkle Streifen.
Dagegen erscheinen Bereiche mit geringerer Gleitbanderdichte heller.
Teilabbildung(c) stellt in der oberen Hélfte das D4-Bild dar, welches deutlich
kontrastreicher ist als das D1-Bild in der unteren Hilfte. Ein weiterer Unter-
schied besteht in der Breite der hellen (weifs markiert) und dunklen Streifen
(schwarz markiert), welche im D1-Bild deutlich grofer ist. Daraus ist eine di-
rekte Korrelation bzw. Antikorrelation zwischen der D4- und der D1-Linie auch
hier nicht ableitbar.

Der Vergleich der D4- und D3-Linie in Teilabbildung(d) zeigt erneut die nahezu
identische Fortfithrung des D4-Bildes im D3-Bild. Daraus kann man ableiten,
dass fiir den Probenzustand s2& auch im D3-Bild entlang der Gleitbdnder eine

geringere KL-Intensitdt vorherrscht.

5.5.2.2 Einfluss der Temperaturbehandlung auf die lokale D-Linien-Lumi-

neszenz

In diesem Abschnitt werden Auswirkungen der Temperaturbehandlung fiir 6 h bei
850°C auf die Korrelation der lokalen Gleitaktivitdt mit der lokalen D-Linien-Lumi-

neszenz fiir die verschiedenen Probenzustiande untersucht.

1. s1T
Abbildung 5.34 zeigt Aufnahmen einer Probenstelle des Zustands s1T. Im
Riickstreuelektronenbild in Teilabbildung(a) erkennt man erneut die Gleitbén-
der des PGS. Das angrenzende D1-Bild zeigt helle und dunkle Streifen, die
parallel zu den Gleitbandern ausgerichtet sind. Die minimale Breite der Be-
reiche betragt 40 pm, was deutlich grofer als die Breite der Gleitbéander ist.
Zusatzlich lasst sich im D1-Bild ein heller Streifen von ca. 60 pm Breite erah-
nen.
Teilabbildung(b) stellt das Riickstreuelektronen- und das D2-Bild gegeniiber.
Im D2-Bild sind auch helle und dunkle Streifen vorhanden, die parallel zu den
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Abbildung 5.34: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (AsB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands s1T; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20 keV, Ipeqm=45 nA und 200 facher Vergroferung; (D1:
A=1536 nm, D2: A=1419 nm, D3: A=1330 nm und D4: A=1256 nm)

Gleitbéndern des PGS verlaufen. Die Streifenbreite ist mit 50-200 pm groéfser als
im Fall der D1-Linie. Vergleicht man das D1- |aus Teilabbildung(a)| mit dem
D2-Bild gibt es Bereiche, die in beiden Bildern hell bzw. dunkel sind. Allerdings
treten auch Bereiche auf, in denen das D1-Bild hell und das D2-Bild dunkel
ist oder umgekehrt. Deshalb kann man fiir den Probenzustand S1T nicht all-
gemeingiiltig festhalten, dass sich die D1- und die D2-Lumineszenz an einer
Probenstelle gleichartig verhalten.

Die Teilabbildungen (c) und (d) zeigen jeweils die Gegeniiberstellung des ASB-
und des D3- bzw. D4-Bildes. Beide KL-Bilder zeigen helle und dunkle Bereiche,
die parallel zu den Gleitbandern des PGS verlaufen. Dabei ist die Streifenbreite
deutlich grofer als die der Gleitbdander. Nur die Verldngerung eines markanten
Gleitbandes lésst sich als dunkle Linie im D3- bzw. D4-Bild erkennen. Ein di-
rekter Vergleich des D3- mit dem D4-Bild zeigt fiir beide die gleiche Verteilung
heller und dunkler Bereiche. Die lokale Ubereinstimmung der Probenbereiche,
in denen die D3- und die D4-Lumineszenz gleichartig ist, blieb durch die Tem-
peraturbehandlung erhalten. Jedoch wirken die KL-Bilder der Linien D3 und
D4 des Zustands S1T kontrastdrmer im Vergleich zu den D3- und D4-Bildern
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des Zustands s1 (siehe Abbildung 5.30).

. MIT

Abbildung 5.35 zeigt Aufnahmen einer Probenstelle des Zustands M1T. Die
Probenstelle ist mit der in Abbildung 5.31 Dargestellten identisch. In Teilab-
bildung(a) erkennt man im Riickstreuelektronenbild in der linken Hélfte erneut
die Gleitbéander aller vier Gleitsysteme. Im D1-Bild auf der rechten Seite sind
helle Linien parallel zu allen Gleitsystemen erkennbar. Die Breite der hellen
Linien liegt im Bereich von 10-20 pm. Die Verldngerungen zweier Gleitbénder
(rot markiert) zeigen sich im D1-Bild als helle Linien. Dies ist ein weiterer
Nachweis dafiir, dass die D1-Intensitédt entlang eines Gleitbands im Vergleich
zur Umgebung erhoht ist.

In Teilabbildung(b) sind das AsB- und das D4-Bild gegeniibergestellt. Das D4-
Bild zeigt helle und dunkle Streifen, die parallel zu den Gleitbandern der vier
Gleitsysteme verlaufen. Die Breite der dunklen Streifen betriagt ca. 10 pm. Die
Verldngerungen der beiden markierten Gleitbander aus Teilabbildung(a) sind
hier im D4-Bild als dunkle Streifen zu erkennen, d.h. man kann die dunklen
Linien im D4-Bild mit den Gleitbdndern identifizieren. Die reduzierte D4-
Intensitéit entlang eines Gleitbands wird erneut verifiziert.

Teilabbildung(c) stellt die Gegeniiberstellung des D4- und des D1-Bildes dar.
Die Verldngerungen zweier dunkler Linien im D4-Bild sind im D1-Bild hell.
Entlang eines Gleitbands verhalten sich die D1-Intensitiat und die D4-Intensitét
antikorreliert. Vergleicht man die rechten Hélften der Teilabbildungen (b) und
(c) zeigt sich Folgendes: Grokflachig helle oder dunkle Bereiche im D1-Bild er-
scheinen im D4-Bild dunkel bzw. hell. Somit wird fiir den Probenzustand M1T
eine allgemeine Antikorrelation der D4- und der D1-Intensitét beobachtet.
Der Vergleich des D4-Bildes und des D3-Bildes ist in Teilabbildung(d) dar-
gestellt. Man erkennt, dass erneut das D4-Bild nahezu {ibergangslos in das
D3-Bild iibergeht: Die Verlangerungen der dunklen Linien des D4-Bildes er-
scheinen auch im D3-Bild dunkel. Weiterhin lassen sich alle vier Typen von
Gleitbdndern als dunkle Linien im D3-Bild erkennen. Dies bestétigt die lokale
Ubereinstimmung der Probenbereiche, in denen sich die D3- und D4-Intensitét
gleichartig verhalt.

Teilabbildung(e) zeigt die Gegeniiberstellung des D1- und des D2-Bildes. Man
erkennt im D1- und D2-Bild helle Linien, die parallel zu allen vier Gleitban-
dertypen verlaufen. Die Verldngerungen zweier verschiedener heller Linien des
D1-Bildes sind auch im D2-Bild als helle Linien erkennbar. Der Vergleich der
rechten Bildhélften der Teilabbildungen(c) und (e) zeigt, dass helle bzw. dunkle
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Abbildung 5.35: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (AsB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands M1T; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20keV, Ipeqmn =45 nA und 200 facher Vergroferung; (D1:

A=1531 nm, D2: A=1421 nm, D3: A=1337 nm und D4: A=1258 nm), farbige Markierungen
(siehe Text)
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Abbildung 5.36: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (ASB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands s2T; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20 keV, Ipeqm=45 nA und 200 facher Vergroferung; (D1:
A=1541 nm, D2: A=1439 nm, D3: A=1330 nm und D4: A=1256 nm)

Flachen des D1-Bildes auch hell bzw. dunkel im D2-Bild erscheinen. Dies ist
der Nachweis fiir die lokale Ubereinstimmung der Probenbereiche des Zustands
M1T, in denen die D1- und D2-Intensitat sich gleichartig verhalt.

Alle aufgefiihrten experimentellen Beobachtungen treffen also fiir die Proben-
zustdnde M1 und M1T gleichermafen zu. Die Temperaturbehandlung hat al-
lerdings eine Vergroferung des Kontrasts bzw. eine stiarkere Lokalisierung der
Lumineszenz fiir alle vier D-Linien bewirkt. Qualitative Aussagen zum Kon-
trast finden sich im Kapitel 5.5.3.

s2T

Abbildung 5.36 zeigt Aufnahmen einer Probenstelle des Zustands S2T. In Teilab-
bildung(a) sind das Riickstreuelektronen- und das D1-Bild gegeniibergestellt.
Im Riickstreuelektronenbild erkennt man wiederum Strukturen, die aus den
Gleitbédndern des PGS bestehen. Das D1-Bild zeigt nur geringe Helligkeitsun-
terschiede. Mit Ausnahme des Kratzers lassen sich keine markanten Strukturen
erkennen. Grofsflachige helle und dunkle Bereiche, die eine Orientierung paral-

lel zu den Gleitbédndern aufweisen, lassen sich nur erahnen.
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In den Teilabbildungen(b) bis (d) sind die Riickstreuelektronenbilder den drei
anderen D-Linien gegeniibergestellt. Fiir alle drei monochromatische KL-Bilder
zeigt sich ein vergleichbares Bild zum D1-Bild: Helle oder dunkle Bereiche, die
parallel zu den Gleitbédndern des PGS orientiert sind, heben sich kaum von der
Umgebung ab. Im Fall der Linien D1 und D2 kénnte man diesen Effekt mit der
geringen KL-Intensitit (siehe Abbildung 5.21) erklaren. Diese Erklarung wére
jedoch fiir die Linien D3 und D4 nicht haltbar, da diese eine deutlich hohere
KL-Intensitat aufweisen. Man beobachtet also fiir den Probenzustand S2T nur
eine sehr geringe Lokalisierung der KL. Somit ist festzustellen, dass durch die
Temperaturbehandlung die Lokalisierung der D-Linien-Lumineszenz, wie sie
beim Probenzustand s2 fiir die D5-Bande und die D6-Linie beobachtet wurde,

drastisch reduziert worden ist.

. S2ET

In Abbildung 5.37 sind Bilder einer Probenstelle des Zustands S2ET dargestellt.
Diese Probenstelle ist identisch mit der aus Abbildung 5.33 vor der Tempera-
turbehandlung. Teilabbildung(a) zeigt in der oberen Hélfte das Riickstreuelek-
tronenbild. Man erkennt erneut die Gleitbander des PGS (rot markiert) und
des sGs (blau markiert). Im D1-Bild in der unteren Hélfte sind verschiedene
Strukturen ersichtlich: Zum einen kann man teilweise die Gleitbédnder des PGS
direkt als schmale Linien erkennen. Zum anderen sind helle und dunkle Strei-
fen mit grofserer Breite vorhanden, die parallel zu den Gleitbéndern der beiden
Gleitsysteme verlaufen. Die Streifenbreite ist mit 30-80 pm deutlich grofier als
die der Gleitbédnder bzw. deren mittlerer Abstand.

In Teilabbildung(b) sind das gleiche AsB-Bild und das D4-Bild dargestellt. Das
D4-Bild zeigt helle und dunkle Streifen, die parallel zu den Gleitbdndern des
PGS und SGS verlaufen. Dabei erscheinen die Streifen parallel zum SGs auf-
grund dessen geringerer Gleitbdnderdichte deutlicher. Die Verldngerungen der
Gleitbéander sind im D4-Bild erneut als dunkle Linien erkennbar. Dies zeigt
nochmals, dass die D4-Intensitét entlang des Gleitbandes verringert ist.
Teilabbildung(c) zeigt die Gegeniiberstellung des D4- und des D1-Bildes. Man
erkennt Streifen, die im D4-Bild dunkel erscheinen (schwarz umrandet) und
deren Fortfithrung im D1-Bild hell erscheint (weift umrandet). Der umgekehrte
Fall tritt auch auf. Fiir Streifen parallel zu den Gleitbandern des SGS lassen
sich auch Beispiele finden; sie sind jedoch in Teilabbildung(c) zu Gunsten der
Ubersichtlichkeit nicht markiert. Fiir Streifen mit Breiten von 30-100 pm kann
man eine Antikorrelation zwischen der D4- und der D1-Lumineszenz beobach-

ten. Auf der Langenskala kleiner als 10 pm ist eine Aussage schwierig, da der
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Abbildung 5.37: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (AsB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands s2ET; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20keV, Ipeqn =45 nA und 200 facher Vergroferung; (D1:

A=1537 nm, D2: A=1426 nm, D3: A=1318 nm und D4: A=1253 nm), farbige Markierungen
(siehe Text)
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Abbildung 5.38: Gegeniiberstellung von Riickstreuelektronenbildern (AsB) und
monochromatischen KL-Bildern einer Probenstelle des Zustands $2E; Bilder aufgenommen
bei Up=20 keV, Ipeqm=45nA und 200 facher Vergroferung; (P?5P: A=1138 nm und D4:
A=1248 nm), farbige Markierungen (siche Text), KL-Bilder aufgenommen unter
Verwendung des PMT-Modul H10330B-45

Kontrast im D4-Bild hauptséchlich entlang des sGs im D1-Bild jedoch mehr-
heitlich entlang des PGs verlauft.

In Teilabbildung(d) sind das D4- und das D3-Bild dargestellt. Dabei stellt das
D3-Bild in der unteren Hélfte erneut die nahezu identische Fortfiilhrung des
D4-Bildes aus der oberen Hilfte dar. Die lokale Ubereinstimmung der D4- und
der D3-Lumineszenz wird bestétigt.

Teilabbildung(e) zeigt den Vergleich des D1-Bildes mit dem D2-Bild. Helle
und dunkle Bereiche im D1-Bild setzen sich als helle bzw. dunkle Bereiche im
D2-Bild fort. Fiir den Probenzustand S2ET kann man somit eine lokale Uber-
einstimmung der Probenbereiche ableiten, in denen sich die D1- und die D2

Lumineszenz gleichartig verhalten.

5.5.2.3 Lokalisierung der Lumineszenz der P?5P-Linie

Wie im Kapitel 5.3 berichtet, konnte bei einer Energie von 1,090€eV in den PL-
Spektren der Probenzustande S2 und S2E eine bisher nicht nédher untersuchte Lumi-
neszenzlinie, die P?SP-Linie, beobachtet werden. Aufgrund der geringeren Intensitét
und spektralen Auflésung konnte diese Linie in den KL-Untersuchungen nur fiir den
Probenzustand S2k charakterisiert werden.

Abbildung 5.38 zeigt Aufnahmen einer Probenstelle des Zustands S2E. In Teilabbil-
dung(a) erkennt man im Riickstreuelektronenbild in der oberen Hélfte die Gleitbén-
der des PGS (rot markiert) und des $Gs (blau markiert). Im KL-Bild der P?SP-Linie
sind helle und dunkle Streifen parallel zu den Gleitbéndern des PGS und des SGS zu
sehen. Dabei dominieren die Streifen parallel zum PGs. Die Streifenbreite betrigt 10-

50 pm. Die Verldngerungen zweier Gleitbander aus dem AsB-Bild sind im Bild der
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P2SP_Linie als dunkle Linien erkennbar. Jedoch finden sich auch helle Streifen im
Bild der P?SP_Linie, deren Fortsetzungen im AsB-Bild eine hohe Gleitbénderdichte
aufweisen.

Teilabbildung(b) zeigt die Gegeniiberstellung des D4-Bildes mit dem Bild der P?SP-
Linie. Wie schon im vorherigen Teilkapitel berichtet, sind im D4-Bild helle und dunkle
Streifen parallel zu beiden Gleitbdndersystemen erkennbar, wobei entlang eines Gleit-
bands die KL-Intensitét reduziert ist. Verfolgt man die hellen oder dunklen Streifen,
welche parallel zum PGS verlaufen, setzen sie sich auch im Wesentlichen im Bild der
P25P_Linie hell bzw. dunkel fort. Eine Aussage zu den Streifen des SGS ist schwierig,

da diese nur ansatz- und teilweise im Bild der P?SP_Linie erkennbar sind.

5.5.2.4 EHD-Lumineszenz

Wie bereits im Kapitel 5.4.1.1 festgestellt, konnte fiir den Probenzustand S1T ne-
ben der D-Linien-Lumineszenz auch die EHD-Lumineszenz in den KL-Untersuchungen
nachgewiesen werden. Abbildung 5.39 zeigt verschiedene monochromatische K1.-Bilder
und das Riickstreuelektronenbild einer Probenstelle des Zustands s1T. In Teilabbil-
dung(a), welche das EHD-Bild darstellt, erkennt man helle und dunkle Streifen, die
parallel zu den Gleitbdndern des PGS und des SGS verlaufen. Die Breite der dunklen
Streifen betragt 20-40 nm. Teilweise lassen sich die Streifen einzelnen Gleitbédndern
[siche Teilabbildung(f)] im Riickstreuelektronenbild zuordnen. Des Weiteren ist er-
sichtlich, dass die Intensitdt der EHD-Lumineszenz im rechten Drittel und am unte-
ren Rand des Bildes deutlich verringert ist. Fin Blick auf die KL-Bilder der D-Linien
[Teilabbildungen (b)-(e)] macht deutlich, dass die Intensitdt der D-Linien in diesem
Bildbereich erhoht ist. Es zeigt sich hier also ein gegensétzliches Verhalten zur EHD-
Lumineszenz.

Die Lokalisierung der D-Linien-Lumineszenz parallel zu den Gleitbdndern des PGS
ist erneut erkennbar. Weiterhin zeigt sich fiir das untere rechte Bildviertel eine ge-
gensétzliche Lokalisierung der D4- und der D2-Lumineszenz. Ebenso kann die gleich-

artige Lokalisierung fiir die D3- und die D4-Lumineszenz nachgewiesen werden.

5.5.2.5 Teilzusammenfassung zur Lokalisierung der Lumineszenz

Tabelle 5.40 stellt eine Zusammenfassung des letzten Teilkapitels dar. In ihr sind
Aussagen zur Korrelation der D-Linien-Lumineszenz mit der lokalen Gleitaktivitat
aufgelistet, mit einer Wertung fiir den jeweiligen Probenzustand. Die Kernaussagen

aus den monochromatischen KL-Untersuchungen sind folgende:

e Fiir alle Probenzusténde, bei denen die D3- und D4-Linie im KL-Spektrum
auftauchen, zeigen beide eine gleichartige Lokalisierung: Die Bereiche, die fiir

beide Linien hell bzw. dunkel erscheinen, sind identisch.
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Abbildung 5.39: Auflistung von monochromatischen KL-Bildern und
Riickstreuelektronenbild (ASB) einer Probenstelle des Zustands s1T; alle Bilder
aufgenommen bei Up=20keV, Ipeqn =45 nA und 100 facher Vergroferung; (D1:
A=1536 nm, D2: A=1419 nm, D3: A=1330 nm, D4: A=1256 nm und EHD: A=1148 nm)
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e Auf markanten Gleitbdndern des PGS und des SGS wird eine Verringerung der

Intensitat der D4-Lumineszenz beobachtet.

e Mit Ausnahme des Probenzustands S1T zeigen die Linien D1 und D2 eine
identische Lokalisierung: Die Bereiche, die fiir beide Linien hell bzw. dunkel

erscheinen, sind identisch.

e Ebenso kann in den meisten Féllen nachgewiesen werden, dass auf markanten
Gleitbdndern des PGS und des sGs die Lumineszenzintensitit der D1-Linie
erhoht ist.

e Bis auf die Probenzustinde s1 und s1T wird fiir die D4- und D1-Linie in
gleichen Bereichen ein gegensétzliches Verhalten der Lumineszenintensitét be-
obachtet: Eine erhohte D4-Intensitédt an einer Probenstelle geht mit einer ver-

minderten D1-Intensitit einher und umgekehrt.

o Fiir zweistufig verformte Proben zeigen die Linien D5 und D6 eine Lokalisierung
der Lumineszenz parallel zu den Gleitbédndern des PGS und des SGS. Es kann
nicht entschieden werden, ob die Intensitit auf den Gleitbandern erhoht bzw.

verringert ist.

e Die Lumineszenz der P?SP-Linie, welche nur im Probenzustand S2E nachge-
wiesen werden kann, ist ebenfalls parallel zu den Gleitbdndern, hauptséichlich

des PGS, lokalisiert.

e Die Breite der Lumineszenzstreifen ist mit 10-50 pm deutlich grofler als der
mittlere Versetzungsabstand d:p_%, der fiir die verschiedenen Probenzustiande

zwischen 0,3 und 1,4 pm betragt.

e Die EHD-Lumineszenz kann nur fiir niedrige Versetzungsdichten nach der Tem-
peraturbehandlung beobachtet werden. Dabei zeigte sich eine Lokalisierung
parallel zu den Gleitbdndern des PGS. Weiterhin wird festgestellt, dass Pro-
benbereiche mit erhOhter EHD-Intensitéat eine verringerte D-Linien-Intensitéat

aufweisen.

e Die Temperaturbehandlung fiihrt bei den auf Einfachgleitung orientierten Pro-
benzustdnden zu einer Delokalisierung der D-Linien-Lumineszenz. Dagegen be-

obachtet man fiir den Probenzustand M1 keine Verdnderung der Lokalisierung.

Aus der Tabelle wird ersichtlich, dass einige Aussagen fiir einige Probenzustinde,
speziell S1T und S2T, nicht eindeutig sind. Die Ursachen liegen zum einen in zu
geringen D-Linien-Intensitdten. Zum anderen fithrt die Zunahme der Delokalisierung
nach der Temperaturbehandlung dazu, dass die jeweilige Aussage fiir einige Bereiche

der Probenoberfliche stimmt, fiir andere jedoch nicht.
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Tabelle 5.40: Ubersicht der Aussagen zur Korrelation der lokalen Gleitaktivitit und der
D-Linien-Lumineszenz fiir die verschiedenen Probenzustinde; Bedeutung der
Markierungen: Ubereinstimmung mit der Kernaussage (+), keine Beurteilung der
Kernaussage moglich aufgrund zu geringer Intensitit () und Kernaussage trifft nicht
iiberall im untersuchten Probenbereich zu (A)

Kernaussage S1 | M1 | 82 | S2E | S1T | MIT | S2T | S2ET
D4-Intensitit auf den markanten | + | + + A + A +
Gleitbdndern verringert
D3- und D4-Linie zeigen gleich- | + | + +
artige Lokalisierung
D1-Intensitdt auf den markanten | A + +
Gleitbdndern erhéht
D4- und D1-Linie verhalten sich | A | + O
antikorreliert
D1- und D2-Linie zeigen gleich- | + | + O
artige Lokalisierung
D5- und D6-Linie zeigen Lokali- +
sierung parallel zu den Gleitban-
dern

D5- und D6-Linie zeigen gleich- A
artige Lokalisierung
P?°P_Linie zeigt Lokalisierung +
parallel zu den Gleitbéndern

_l_
+
_|_

+

g I P B
-
o O b
-

EHD-Lumineszenz lokalisiert pa- +
rallel zu den Gleitbdndern

5.5.3 Kontrast der KL-Abbildungen

Im vorangegangenen Kapitel wurde anhand von Riickstreu- und monochromatischen
KL-Bildern die Korrelation zwischen der lokalen Gleitaktivitdt und lokalen D-Linien-
Lumineszenz diskutiert. Dabei ging es in erster Linie darum, die Positionen und
die geometrischen Abmessungen von Gebieten homogener (hoher bzw. niedriger)
KL-Intensitét zu ermitteln. Die aufgenommenen Bilder wurden durch nachtrégliche
Bildbearbeitung modifiziert, um die lokalen Intensitéatsschwankungen hervorzuheben.
Im folgenden Kapitel werden die absoluten lokalen Variationen der KL-Intensitédten
analysiert. Dazu wird einer Probenstelle aus dem Grauwert des KL-Bildes eine KL-
Intensitéit zugeordnet, um die lokalen Intensitdtsschwankungen der D-Linien-Lumi-
neszenz quantitativ zu bestimmen. Diese Prozedur ist bereits im Kapitel 3.4 beschrie-
ben worden.

Tabelle 5.41 zeigt die ermittelten Werte fiir den maximalen KL-Kontrast der einzelnen
D-Linien und der P?5P-Linie fiir die verschiedenen Probenzustéinde. Die Fehleranga-
ben ergeben sich aus den Standardabweichungen der Mittelwerte der KL-Intensitéten.

Man erkennt, dass alle Kontrastwerte zwischen 0,02 und 0,25 liegen. Die absoluten
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Tabelle 5.41: Ubersicht zu den maximalen Kontrasten in den Ki-Bildern der

verschiedenen D-Linien fiir die verschiedenen Probenzusténde; * Untersuchung unter

Verwendung des PMT-Moduls H10330B-45

D1 D2 D3 D4
S1 0,104+ 0,06 | 0,204£0,06 | 0,09 £0,05 | 0,07 40,03
S1T 0,104+0,02 | 0,154+0,02 | 0,07 +0,03 | 0,06 4+ 0,02
M1 0,07r+0,02 | 0,074+0,03 | 0,06+0,04 | 0,12 4+ 0,07
M1T 0,114+0,02 | 0,084+0,03 | 0,08+0,02 | 0,204+ 0,04
S2T 0,094+0,04 | 0,15+0,05 | 0,04+0,03 | 0,024 0,02
S2E 0,124+0,06 | 0,09+0,07 | 0,17+0,04 | 0,25+ 0,03
S2ET 0,094+0,02 | 0,09+0,02 | 0,13+£0,04 | 0,15+0,04

D5 D6
S2 0,074+0,02 | 0,0740,04

D3 D4 p2sD
S2E *0,24 + 0,02 | *0,26 0,02 | *0,17 + 0,03
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lokalen Schwankungen der KL-Intensitidten sind also im Vergleich zu den mittleren
KL-Intensitaten klein. Weiterhin ist ersichtlich, dass die maximalen Kontrastwerte fiir
alle vier D-Linien fiir die Probenzusténde S1 und s2E durch die Temperaturbehand-
lung verringert wurden. Dies deckt sich mit der schon im vorherigen Teilkapitel be-
sprochenen Delokalisierung der Lumineszenz durch die Temperaturbehandlung. Fir
die auf Vielfachgleitung orientierte Probe erhéhen sich dagegen durch die Tempera-
turbehandlung die maximalen Kontrastwerte aller D-Linien. Die wesentliche Ursache
dieses Effektes ist die Erhohung der Lumineszenzintensitdt der einzelnen D-Linien
durch die Temperaturbehandlung.

Der maximale Kontrastwert der P?SP-Linie von 0,17 ist vergleichbar mit den Kon-
trastwerten der D-Linien. Anzumerken ist, dass die zur Kontrastermittlung genutzten
KL-Bilder unter Verwendung des PMT-Moduls H10330B-45 aufgenommen wurden,
welches eine grofere Empfindlichkeit aufweist. Jedoch ergaben Vergleichsmessungen
mit diesem Detektor fiir die Linien D3 und D4 fiir den Probenzustand s2E Werte
fiir den maximalen KL-Kontrast, die nur unwesentlich groffer sind als die mit dem
PMT-Modul R5509-73 ermittelten Werte (sieche Tabelle 5.41).

5.6 Ergebnisse der zeitaufgelosten KL-Untersuchungen

Im folgenden Kapitel wird das zeitliche Verhalten der D-Linien bei gepulster Anre-
gung (fokussierte, defokussierte Elektronenstrahl- sowie Spotmodeanregung) unter-
sucht. Der zugehorige Messaufbau ist bereits im Kapitel 3.5 beschrieben worden. Die

Untersuchungen der Linien D1 bis D4 werden am Probenzustand s1T durchgefiihrt.
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Die Zeitabhéngigkeit fiir die D5-Linie wird am Probenzustand s2 charakterisiert. Die
KL-Spektren der Messstellen entsprechen denen aus Abbildung 5.21.

In Abbildung 5.42 sind die Zeitabhéngigkeiten der Zerfille der Lumineszenzinten-
sitdten fiir die verschiedenen D-Linien und die EHD-Lumineszenz unter Anregung
mittels fokussiertem Elektronstrahl dargestellt. Dabei sind die Intensitdten auf die
Maximalintensitét normiert. Es fallt auf, dass die Lumineszenzintensitdt nicht we-
sentlich grofer als die Untergrundintensitéat, hervorgerufen durch das Dunkelrauschen
des Detektors, ist. So entspricht der Untergrund ca. 60 % (D1- und D2-Linie), ca.
80 % (D3- und D4-Linie) bzw. 45 % (D5-Linie) der Ausgangslumineszenzintensitét.
Zusatzlich lasst sich beobachten, dass fiir lange Zeiten die Messpunkte der Transi-
ente stark streuen. Daher wurde fiir die zeitaufgelosten Messungen eine Prozedur
fiir die Messpunktmittelung erstellt, wobei die Flankensteilheit des Beamblankers
(20 bis 30 ns) die untere Grenze fiir die messbaren Zerfallskonstanten bildet. Fiir die
D-Linien und die EHD-Lumineszenz wurden die Transienten iiber 5 Messpunkte ge-
mittelt (Zeitbereich von 50 ns fiir die D-Linien bzw. 25 ns fiir die EHD-Lumineszenz).
Abbildung 5.43 zeigt beispielhaft fiir die D1-Linie den Zeitverlauf nach der Mitte-
lung. Man erkennt deutlich die Reduktion der Intensitatsschwankungen. Weiterhin
fallt auf, dass der Abfall der Lumineszenzintensitit folgendermafen verlduft: Ein
schneller Prozess mit kurzer Lebensdauer bestimmt den Zerfall in den ersten 5 ps.
Parallel findet ein deutlich langsamerer Zerfallsprozess statt, der den zeitlichen Ver-
lauf ab 10 ps dominiert. Man stellt fest, dass fiir die Transienten aller D-Linien der
Lumineszenzabfall nach 10 ps bereits mindestens 90 % der Differenz zwischen Aus-
gangsintensitit und der Untergrundintensitdt entspricht. Anders ausgedriickt: Der
Zeitverlauf der Transiente ab einer Zeit von 10 ps stellt maximal 10 % des gesamten
Lumineszenzintensitétsabfalls der Transiente dar und spielt daher nur eine unterge-
ordnete Rolle.

Quantitativ kann die Zeitabhéngigkeit des Zerfalls der Lumineszenzintensitit iiber
eine Summe zweier exponentieller Zerfélle mit jeweils einer Zeitkonstante [siehe Glei-
chung (2.16)] beschrieben werden. Leider liefs sich die gesamte Transiente weder mit
diesem Modell noch alternativen Rekombinationsmodellen zufriedenstellend anpas-
sen. Daher wird im Folgenden die quantitative Auswertung auf den Zeitbereich bis
10 ps beschrankt, da dieser, wie bereits ausgefiihrt, den Grofsteil des Lumineszenzin-
tensitdtsabfalls ausmacht. In den Teilabbildungen 5.44(a)-(f) kann man erkennen,
dass sich die gemittelten Zeitverldufe gut unter Verwendung des Modells der Summe
zweier exponentieller Zerfélle mit jeweils einer Zeitkonstante [siche Gleichung (2.16)]
anpassen lassen. Dabei wurde zur Berticksichtigung der Untergrundintensitit der Pa-
rameter Iy bei der Auswertung hinzugefiigt.

In Tabelle 5.45 sind die erhaltenen Parameter fiir die Anpassungen mittels Gleichung

(2.16) fiir die verschiedenen D-Linien sowohl fiir die fokussierte-, defokussierte- als
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Abbildung 5.42: Zeitabhangigkeit der Zerfille der Lumineszenzintensitaten fiir die
Probenzusténde s1T und s2: (a) D1 (A=1535nm), (b) D2 (A=1419 nm), (c) D3
(A=1325nm), (d) D4 (A=1256 nm), (e) D5 (A=1311nm) und (f) EHD (A=1150 nm);
aufgenommen bei Ug=20keV, Ipeqm=45 nA, 200 facher Vergréferung und fokussierter
Anregung
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Abbildung 5.43: Zeitabhéingigkeit des Zerfalls der Lumineszenzintensitdt der D1-Linie
(A=1535 nm) fiir den Probenzustand s1T nach Mittelung; aufgenommen bei Up=20 keV,
Tyeam=45 nA, 200 facher Vergréferung und fokussierter Anregung

auch Spotmode-Anregung dargestellt. Es ist ersichtlich, dass die Untergrundintensi-
tat Iy bei defokussierter Anregung deutlich kleiner ist. Dies lasst sich mit dem grofe-
ren Anregungsvolumen und der damit einhergehenden héheren Lumineszenzintensi-
tat erklaren. Weiterhin erkennt man, dass fiir alle D-Linien die erhaltenen Parameter
unter fokussierter- und Spotmode-Anregung nahezu gleich sind. Fiir die Linien D3
und D4 ergeben sich bei defokussierter Anregung fiir die Anpassung Parameterwer-
te, die mit den Werten der fokussierten- bzw. Spotmode-Anregung vergleichbar sind.
Im Fall der Linien D1 und D2 sind unter defokussierter Anregung die ermittelten
Lebensdauern 7 und 75 etwas grofer im Vergleich zur fokussierten- und Spotmode-
Anregung. Generell kann noch festgehalten werden, dass die ermittelten Werte fiir
die Lebensdauern 7 und 7 fiir die D3-Linie am kleinsten und fiir die D2-Linie am
groften sind. Auferdem ist ersichtlich, dass fiir alle drei Anregungsarten 7p3 < Tps

und 7p1 < Tpo gilt.

In der Literatur findet man bisher drei Verdffentlichungen zu zeitaufgelosten Un-
tersuchungen der D-Linien-Lumineszenz. WERONEK [32] fithrte zeitaufgeloste PL-
Untersuchungen an plastisch verformten- und laseraufgeschmolzenen Siliziumproben
durch. Apparaturbedingt konnten nur Lebensdauern > 250 ns nachgewiesen werden.
Somit war eine Untersuchung der Lebensdauern fiir die Linien D3 und D4 nicht mog-
lich. Die Messkurven fiir die Linien D1 und D2 konnte er mittels einer Anpassung
der Form I(t) o Wl-i-to) mit ¢ ~ 1 MHz gut beschreiben.

STEINMAN et al. [76] untersuchten plastisch verformte Siliziumproben. Aufgrund der

Flankenzeit des Lasers konnten nur Lebensdauern grofer als 3 ps bestimmt werden.
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Abbildung 5.44: Zeitabhangigkeit der Zerfille der Lumineszenzintensitaten fiir die
Probenzusténde s1T und $2 nach Mittelung: (a) D1 (A=1535nm), (b) D2 (A=1419 nm),
(¢) D3 (A=1325nm), (d) D4 (A=1256 nm), (e) D5 (A=1311 nm) und (f) EHD

(A=1150 nm); aufgenommen bei Up=20 keV, Ipeqm=45 nA, 200 facher Vergroferung und
fokussierter Anregung
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Tabelle 5.45: Ubersicht zu den Lebensdauern der D-Linien-Lumineszenz fiir die
Zerfallskurven die Probenzusténde s1T (keine Beriicksichtigung der Fehler der Messpunkte)

Io(1072) | A1(1072) 7i(ns) | A2(1072) 2 (118)
D1, Spot 66,8 +0,1 | 152+0,4 | 182413 | 16,1 £0,2 | 2,71 £ 0,09
D1, fok 68,6 +£0,1 | 13,0+£0,5 | 178 £ 11 | 16,5+ 0,2 | 2,73 40,09
D1, defok 29,6 +£0,2 | 30,1 £0,7 | 3324+ 16 | 36,7+£0,5 | 3,07 £ 0,08
D2, Spot 61,3+0,3 | 14,6 £0,5 | 2794+21 | 23,4+0,3 | 3,77+ 0,15
D2, fok 654+02 | 11,9404 | 333421 | 19,9+0,2 | 421 £0,16
D2, defok 30,4+05 | 23,5+0,8 | 383427 | 46,2+0,4 | 4,38+ 0,15
D3, Spot 858+02 | 105+09 | 794+14 | 42+0,3 | 257+0,44
D3, fok 845+0,1 | 80+0,5| 8 4+11| 47+0,2 | 2,83+0,28
D3, defok 73,4+03 | 93+£1,5| 100415 | 16,7+£0,4 | 2,72 £ 0,20
D4, Spot 81,8+0,2 | 132+0,7 | 210+21 | 58+0,3 | 3,18 +£0,48
D4, fok 80,2+0,1 | 93+05|127+15| 72+0,2 | 2,87 +0,23
D4, defok 659+0,3 | 169+2,0 | 178 £ 36 | 24,24+0,7 | 2,76 0,17
D5, fok 46,5+0,1 [ 454+0,5| 90+2 | 10,040,3 | 1,74 +0,07
D5, defok 1584+0,1 | 39,9404 | 293+6 | 44,6 +0,3 | 2,33 £0,02
EHD 89,9+0,1| 99+06| 4245

Ihre Anpassungen fithrten STEINMAN et al. auf Basis von Gleichung (2.16) durch.
Sie erhielten fiir den schnellen Prozess eine Lebensdauer von ca. 5 ps. Fiir 75 ergaben
sich, abhéngig von der Probe, Werte zwischen 50 und 200 ps.

Eine dritte Arbeit wurde von FUKATSU et al. [77| durchgefiihrt. Sie untersuch-
ten eine durch Molekularstrahlepitaxie auf Siliziumsubstrat abgeschiedene SiGe-
Mischschicht, in der mittels mechanischem Kratzen und anschliefsender Temperatur-
behandlung Fehlanpassungsversetzungen erzeugt wurden. Aus der Kriimmung der
Zerfallskurven schétzten sie die Lebensdauer fiir die Linien D1 und D2 auf ca. 200 ns
(fiir kurze Zeiten) bzw. 1 bis 1,5 ps (fiir lange Zeiten der Zerfallskurve) ab. Fiir die
Linien D3 und D4 ergab sich eine Lebensdauer von ca. 40 ns. Gute Anpassungen der
Zerfallskurven der Linien D1 und D2 konnten mit einer gestreckten exponentiellen
Zerfallskurve, erstmals durch KOHLRAUSCH |78] vorgeschlagen, erzielt werden. Da-
bei wird zusétzlich nicht von einer einzelnen Zerfallskonstante sondern einer Vielzahl
von Zeitkonstanten, die durch eine Verteilungsfunktion gewichtet werden, ausgegan-
gen [79]. Fiir die Linien D3 und D4 wurde eine andere Anpassung gewihlt. Diese
ergab sich unter der Annahme zweier konkurrierender Zerfallskanéle, deren Zerfalls-
konstanten aufgrund der Streuung in der Halbleitermischschicht (hier SiGe) expo-
nentiell verteilt sind [80].

Die in [77] und [32] verwendeten Modelle lieferten keine zufriedenstellenden Er-
gebnisse fiir die Anpassungen der in dieser Arbeit vorgestellten zeitaufgelosten KL-

Messungen und sind daher nicht dargestellt.



Kapitel 6

Diskussion

Folgend werden zu den einzelnen D-Linien und der Lumineszenz der P?SP-Linie die
wichtigsten Erkenntnisse aufgelistet und mit den Ergebnissen anderer Autoren ver-
glichen. Darauf aufbauend wird jeweils ein Defektmodell fiir die jeweilige Linie ent-

wickelt und diskutiert.

6.1 Ursachen der D-Linien-Lumineszenz

6.1.1 TUrsache der D3- und D4-Lumineszenz

Kapitel 5 hat gezeigt, dass die Lumineszenzlinien D3 und D4 sich &hnlich verhalten.

Folgend sind nochmals die wichtigsten Fakten zu diesen beiden Linien aufgelistet:

e Der energetische Abstand der spektralen Positionen der D3- und D4-Linie ist
konstant. Er betrigt fiir die auf Einfachgleitung orientierten Proben (58 +
1) meV. Dieser Wert passt sehr gut zur Energie impulserhaltender transver-
saler optischer Phononen in Silizium (Ero = (58,0 £ 0,3) meV [28]). Fiir die
Probenzusténde M1 und M1T wurde der Abstand zu (62 £ 2) meV bestimmt.

In der Literatur findet man verschiedene Werte fiir den energetischen Abstand zwi-
schen der D3- und der D4-Linie. So ermittelten WERONEK [32,81] und SAUER et
al. 2|, die jeweils auf Einfachgleitung orientiertes verformtes Fz-Si untersuchten,
ebenfalls einen Wert von 58 meV. Dagegen wurde von DROZDOV in der Ursprungs-
arbeit ein Wert von 66 meV angegeben [1]. Allgemein liegt der energetische Abstand
im Bereich von 60 meV, héngt jedoch im Detail von der Kristallziichtung, Dotierung,

Orientierung und den Verformungsparametern der Proben ab.

e Das aus den PL-Untersuchungen ermittelte Intensitatsverhaltnis der D3- zur
D4-Linie liegt fiir die auf Einfachgleitung orientierten Proben bei 0,45 4 0,05,
unabhiingig von der Anregungsleistung (Prgser = 107° W-10"2 W) und der
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Messtemperatur (im untersuchten Temperaturbereich 4 K-80 K). Gleiches gilt
fiir die Probenzustdnde M1 und MI1T fiir die auf Vielfachgleitung orientierten
Proben, wobei hier das Verhéltnis der D3- zur D4-Linie 0,80 + 0,15 betragt.

In einer Vielzahl von Arbeiten auf dem Gebiet der D-Linien-Lumineszenz in Silizi-
um [30,32,48,49,71,82,83| kann man aus den PL-Spektren ein Intensitétsverhaltnis
zwischen der D3- und der D4-Linie kleiner als 1 ablesen. So betrégt es bei SUEZAWA
und SUMINO [48,75], WERONEK 32|, LIGHTOWLERS und HiGas [49] ca. 0,5. Eine der
wenigen Arbeiten, in der ein Intensitdtsverhéltnis grofer als 1 festgestellt wurde, war
die Untersuchung von DROzZDOV [72]. Die Unabhéngigkeit des Intensitatsverhéltnis-
ses von der Anregungsleistung wurde in [48, 72| festgestellt. Die Unabhéngigkeit von
der Messtemperatur zeigten auch SUEZAWA und SUMINO [75] sowie WERONEK [32].

e In den PL-Untersuchungen kann in den auf Einfachgleitung orientierten Proben

bei beiden Linien eine Dublettstruktur festgestellt werden.

Die identische Dublettstruktur fiir die Linien D3 und D4 wurde bereits von WERO-
NEK [32] beobachtet.

e In den monochromatischen KL-Bildern zeigen beide D-Linien fiir alle Proben-
zustidnde eine identische Lokalisierung. Entlang markanter Gleitbénder ist die

Lumineszenzintensitat im Vergleich zur Umgebung verringert.

SEKIGUCHI und SUMINO fanden fiir die D3- und die D4-Lumineszenz ebenfalls ei-
ne identische Lokalisierung [43,44]. Im Gegensatz zu den Ergebnissen dieser Arbeit
detektierten sie eine erhdhte Lumineszenzintensitdt entlang der Gleitlinien, welche
anhand von Atzgriibchenreihen in Sekundérelektronenbildern sichtbar waren.
HiGGs et al. berichteten von monochromatischen KrL-Bildern der D3- und der D4-
Linie, die sich hinsichtlich der Lokalisierung &hnlich verhalten [35,42]. Sie zeigten
jedoch nur ein monochromatisches KL-Bild der D4-Linie, auf denen helle Streifen
sichtbar waren, die den Gleitlinien entsprechen sollten. Analoge Riickstreuelektronen-
bilder der Probenoberfliche zur Untermauerung dieses Standpunktes wurden nicht
préasentiert. Jedoch wurden die KL-Spektren durch die D3- und die D4-Lumineszenz
dominiert, wenn die Anregung auf den Gleitlinien erfolgte. Diese Lokalisierung der
Lumineszenz entlang der Gleitlinien konnten sie fiir verschiedene Probenstellen veri-
fizieren.

Besonders hervorzuheben ist, dass die in der vorliegenden Arbeit gefundenen lokalen
Schwankungen der KL-Intensitdten, welche die Lokalisierung der Lumineszenz her-
vorrufen, im Vergleich zur mittleren KL-Intensitét klein sind. Der maximale Kontrast
fiir die Linien D3 und D4 betrigt ca. 25 %, der mittlere Kontrast sogar nur 5 bis
10 %. In den monochromatischen KL-Abbildungen von HIGGS et al. [35,42] tauchen

helle und dunkle Streifen auf. Quantitative Aussagen zum Kontrast wurden jedoch
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nicht gemacht. Aus den von HIGGS et al. gezeigten KL-Spektren ldsst sich allerdings
eine Tendenz ableiten: Erfolgte die Anregung zwischen den Gleitlinien, so konnte
keine Intensitit der D3- und der D4-Linie nachgewiesen werden. Bei Anregung auf
den Gleitlinien war dagegen die Intensitdt maximal. SEKIGUCHI und SUMINO [43,44]
geben ebenfalls keine Kontrastwerte fiir ihre KL-Abbildungen an. Die KL-Spektren,
welche ein ungiinstiges Signal-zu-Rausch Verhéltnis aufweisen, zeigen an verschiede-
nen Probenpositionen jedoch Intensitatsvariationen der D3 und- D4-Linie von ca.
50 %. Daher kann man auch hier ableiten, dass dieser KL-Kontrast im Vergleich zu

den Ergebnissen der vorliegenden Arbeit deutlich grofer ist.

Die vier zuvor genannten Punkte stellen die Grundlage dar, die D3-Linie als TO-
Phononenreplik der D4-Rekombination zu interpretieren. Fiir einen indirekten Uber-
gang ist das Phonon zur Impulserhaltung nétig und somit ein konstantes Intensitéts-
verhéltnis und eine gleichartige Lokalisierung der D3- und D4-Linie unabdingbar.
Setzt man den phononischen Zusammenhang der Linien D3 und D4 voraus und mo-
delliert die D4-Linie zusétzlich als Rekombination eines an eine Storstelle gebundenen
Exzitons, lassen sich weitere wichtige Schlussfolgerungen ableiten. Aus der Lumi-
neszenz an flachen Storstellen gebundener Exzitonen in einkristallinem Silizium ist
bekannt, dass es einen Zusammenhang zwischen dem Intensitdtsverh&ltnis der TO-
Phononenlinie und des Nullphononiibergangs des Exzitons mit der Bindungsenergie
der Storstelle gibt [84,85]: Je kleiner das Intensitétsverhéltnis ist, desto grofer ist die
Bindungsenergie des zugehorigen flachen Donators oder Akzeptors. Fiir ein Intensi-
tatsverhaltnis von 0,4 bis 0,5 im Fall der Linien D3 und D4 ergibt sich eine Bindungs-
energie der Storstelle von 70 meV (Donator) bzw. 130 meV (Akzeptor). Uber die von
HAYNES gefundene, nach ihm benannte empirische Regel [86] Egr = 0,1-Eg kann die
Bindungsenergie des Exzitons an die Storstelle Epp abgeschitzt werden. Dabei stellt
E'p die Bindungsenergie der neutralen Storstelle dar. Im Fall der D4-Lumineszenz er-
gibt sich fiir Epg ein Wert von ca. 10 meV. Unter Verwendung von Gleichung (2.9) (S.
18) und Beriicksichtigung einer indirekten Bandliicke bei 70 K von 1170 meV 87|
ergiibe sich fiir die D4-Lumineszenz eine Ubergangsenergie von 1145 meV. Ein Ver-
gleich mit dem experimentell bestimmten Wert von ca. 1000 meV (siehe Tabelle 5.6,
S. 57) zeigt eine Differenz von ca. 145 meV auf. Fiir eine Ubereinstimmung wiirde eine
um 145 meV verringerte Bandliicke Ef, benotigt. Diese Bandliickendanderung kénnte
z.B. durch das Verzerrungsfeld einer Versetzung hervorgerufen werden. BARDEEN
und SHOCKLEY schitzten die Verschiebung der Energiebénder in Abhingigkeit der
Verformung fiir verschiedene Halbleiter ab [88]. Fiir Silizium ermittelten sie eine li-
neare Anderung der Bandliicke von —30 eV pro mittlerer Dehnung € = 1, wobei die
Absenkung des Leitungsbandes etwa zwei Drittel des Wertes der Anhebung des Va-
lenzbandes betrug. Im Fall der D4-Linie entspricht die Verringerung der Bandliicke
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um 145 meV dann einer mittleren Dehnung € = 5 - 1073, Betrachtet man den Ver-
zerrungstensor einer Versetzung [10], kann man fiir die Bestimmung der mittleren
Dehnung € wie folgt vorgehen: Die von Null verschiedenen Dehnungskomponenten
nehmen mit dem Kehrwert des Abstands r vom Versetzungskern ab. Fiir eine grobe

Abschétzung kann nach [10] folgende Relation verwendet werden:
e~ 012 (6.1)

Mittelt man e {iber den Bereich um die Versetzung, so erhélt man eine mittlere
Dehnung € = 5 - 1073 fiir einen inneren Abschneideradius r; = |b| und einen AuRe-
ren Abschneideradius von rz &~ 90|b|. Unter Verwendung des Burgersvektors einer
vollstédndigen Versetzung in Silizium b = §<110> und der Gitterkonstante von Sili-
zium ag; = 0,543 nm [87] ergibt sich r ~ 35 nm. Zusammengefasst: Die Verringerung
der Bandliicke, verursacht durch das Verzerrungsfeld der Versetzung, ist innerhalb
dieses Gebietes um einen Versetzungskern so grofs, dass sie die D4-Lumineszenz als
Rekombination eines an eine Storstelle gebundenen Exzitons und die D3-Linie als
dessen TO-Phononenreplik erklaren kann. Will man nun den Anteil dieses verzerr-
ten Bereichs am Gesamtvolumen der Probe ermitteln, vergleicht man die Fléache

2 um eine Versetzung mit der mittleren Fliche Ay pro Versetzung, wel-

Ae = re
che dem Quadrat des mittleren Versetzungabstands d bzw. der inversen mittleren
Versetzungsdichte % entspricht. Fiir den Probenzustand M1 mit der grofiten Verset-

zungsdichte (p = 1-10% cm™2) ergibt sich ein Anteil 2‘5 ~ 4 %. Fir den Zustand

s1 mit der geringsten Versetzungsdichte (p = 5-107 cm™2) betrigt dieser Anteil 0,2 %.

Erklart man die D3-Linie als TO-Phononenreplik der D4-Linie, stellt sich die Frage
nach einer moéglichen TA-Phononenreplik, die z.B. bei der Lumineszenz an flachen
Storstellen gebundener Exzitonen beobachtet wird. Dort zeigt sich, dass die Intensitét
der TA-Replik nur ca. 5-10 % der Intensitéit der TO-Phononenreplik betrigt [84,85].
Ubertrigt man diese Erkenntnis auf die Linien D3 und D4, deren Halbwertsbreite
z. T. mehr als 10 meV betrédgt, sucht man nach einer Linie im Spektralbereich zwi-
schen den beiden Linien, deren Intensitit maximal 10 % der D3-Intensitit entspricht
und deren Halbwertsbreite ca. 10 meV betragt. Ein moglicher Kandidat ware die Li-
nie D47 (siehe Tabelle 5.6, S. 57). Dieser Vorschlag findet sich auch in der Arbeit
von WERONEK |[32].

Im Folgenden wird die D3-Linie als TO-Phononenreplik der D4-Linie aufgefasst. Die
Linie D4 selbst wird als exzitonische Rekombination an einer Storstelle beschrieben,
wobei aufgrund des Verzerrungsfelds der Versetzungen das Leitungs- und Valenzband
von ihren jeweiligen Volumenwerten abgespalten sind und dadurch eine Verringerung

der Bandliicke auftritt. Folgend werden weitere experimentelle Fakten zu den Linien
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D3 und D4 genannt und ihre Vereinbarkeit mit dem bisherigen Modell diskutiert.

e In den temperaturabhéngigen PL-Messungen konnte eine schnelle Thermalisie-
rung der D3- und D4-Lumineszenz festgestellt werden. Die Anpassung mittels
eines Dreiniveausystems nach Gleichung [Gleichung (2.11), S. 20| ergab Ener-

gieabstdnde der angeregten Zustédnde von 1 meV bzw. 5 meV.

Die schnelle Thermalisierung lasst sich gut mit der geringen Bindungsenergie des
Exzitons an die Storstelle vereinbaren. Allerdings lassen die Ergebnisse der tem-
peraturabhéngigen PL-Messungen auch das Modell der Rekombination eines freien
oder schwach gebundenen Elektrons bzw. Lochs mit einem neutralen Akzeptor bzw.

Donator als Erklarung zu.

e Die Lumineszenz der D3- und der D4-Linie zeigen eine wurzelférmige Abhén-

gigkeit von der Anregungsleistung.

Die gefundene Abhéngigkeit der Intensitét von der Anregungsleistung passt weni-
ger zum Modell einer exzitonischen Rekombination. Nach SCHMIDT et al. erwar-
tet man fiir exzitonische Rekombinationen lineare bzw. superlineare Abhéngigkeiten
(I o< P™ mit m = 1-2) [73]. Dagegen ergibt sich fiir die Rekombination eines freien
oder schwach gebundenen Elektrons bzw. Lochs mit einem neutralen Akzeptor bzw.
Donator eine wurzelformige Abhingigkeit [73]. Ahnliches erhilt man fiir das Modell
von GRIESHABER et al. bei Rekombination iiber tiefe Storstellen [74].

Dartiiber hinaus sind auch die Ergebnisse von WEBER und ALONSO in Betracht zu
ziehen, die die D-Linien-Lumineszenz in Sij_,Gez-Mischschichten untersuchten [52].
Sie erhielten fiir die D3- und die D4-Linie Ubergangsenergien, die sich mit zunehmen-
dem Ge-Gehalt linear verringerten. Dagegen lief sich die Verringerung der Bandliicke
der Sij_,;Ge,-Mischschicht (bis zu x=0,85) nur mithilfe eines Polynoms 2. Grades
anpassen. Daher erklédrten sie die D4-Linie als Rekombination eines schwach gebun-
denen Lochs mit einem tiefgebundenen Elektron. Dieses Modell wére sowohl mit den
Ergebnissen der temperaturabhéngigen Messungen als auch der leistungsabhéngigen
Messungen dieser Arbeit vereinbar. In Abbildung 6.1 sind beide vorgestellten Modelle
fir die D4-Linie dargestellt: (a) die Rekombination eines an eine Storstelle (Donator
DY bzw. Akzeptor A°) gebundenen Exzitons, wobei das Leitungs- und Valenzband
von ihrem jeweiligen Volumenwert verschoben sind, sowie (b) die exzitonische Re-
kombination eines tief gebundenen Elektrons mit einem schwach gebundenen Loch.
Damit wiren Bandschemata vorgestellt, die die Ubergangsenergie und viele weite-
re Eigenschaften der D4-Linie erklaren konnten. Offen bleibt jedoch noch, welcher
Strukturdefekt das jeweilige Donator- oder Akzeptorniveau bzw. das tiefe Storstellen-
niveau in der Bandliicke erzeugt. Als mogliche Gitterdefekte kommen relaxierte 60 °-

und Schraubenversetzungen, welche die Versetzungsstruktur der auf Einfachgleitung
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Abbildung 6.1: Defektmodelle zur D4-Lumineszenz in der Darstellungsart nach [73]
(Mafstab): (a) exzitonische Rekombination im Verzerrungsfeld einer Versetzung und (b)
Rekombination eines tief gebundenen Elektrons mit einem schwach gebundenen Loch

orientierten Proben domininieren, in Betracht. Allein mit geraden, nicht relaxier-
ten Versetzungen, wie sie in zweistufig verformten Proben nach Hochlastverformung
vorliegen, kann man allerdings das Auftreten der D4-Lumineszenz nicht erklédren, da
die PL-Spektren solcher hochlastverformter Proben ausschlieflich die D5- und D6-
Lumineszenz zeigen. Erst durch eine Temperaturbehandlung bei einer Temperatur
T ~ 400°C von ca. 1 h Dauer relaxiert die Versetzungsstruktur [2] und anstelle der
D5-Bande und der D6-Linie treten die Linien D3 und D4, wie von SAUER et al. ge-
zeigt und in dieser Arbeit bestétigt wurde. Der folgende in dieser Arbeit gefundene

Fakt ist allerdings auch zu berticksichtigen.

e Die Intensitdat der D3- und der D4-Linie verringert sich nach einer Tempera-

turbehandlung von 6 h Dauer bei einer Temperatur von 850°C .

Eine vergleichbare Beobachtung wurde bereits von WERONEK gemacht [32]. SUE-
ZAWA und SUMINO [48] sowie OSIP’YAN et al. [89] berichteten von einer Reduzie-
rung der Intensitdt der Linien D3 und D4 nach Ausheilschritten bei Temperaturen
oberhalb von 800°C. Der Effekt der Verminderung der Intensitédt konnte nicht mit
einer Verringerung der Versetzungsdichte erklirt werden, da die Anderung der Ver-
setzungsdichte im Vergleich zur Intensitdtsdnderung deutlich geringer ausfiel [48].
Dagegen konnten zusétzliche, wiahrend der Temperaturbehandlung gebildete strah-

lende Rekombinationszentren, die in Konkurrenz zur D4-Lumineszenz treten, den
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experimentellen Befund erkléren.

Aufgrund der Korrelation mit den beobachteten Versetzungsanordnungen wird also
die D4-Linie eher der Rekombination an relaxierten Versetzungen zuzuschreiben sein
[sieche Abbildung 6.1(a)|. Welche Lokalisierung der D4-Lumineszenz in den plastisch
verformten Proben wiirde man unter Kenntnis der Versetzungsstruktur erwarten?
Alle untersuchten Proben zeichnen sich durch hohe mittlere Versetzungsdichten aus
(siche Tabelle 5.2, S. 50), d.h. durch kleine Werte fiir den mittleren Versetzungsab-
stand d (d < 1,4 pm). Zum Vergleich ist der Durchmesser R, des Anregungsvolumens
in den KL-Untersuchungen mit mindestens 3 pm [20| deutlich grofer als d. Daher kann
man nicht erwarten, in den KL-Abbildungen das Lumineszenzverhalten einzelner Ver-
setzungen zu beobachten. Vielmehr sollte in Folge der hohen Versetzungsdichte auf
der Langenskala von d die Lumineszenzverteilung in den KL-Bildern homogen sein.
Eventuelle Schwankungen um die mittlere Intensitéat auf grofieren Langenskalen miis-
sten gering ausfallen, da an den hier untersuchten plastisch verformten Siliziumpro-
ben eine relativ homogene Verteilung von Gleitlinien auf der Oberfliche beobachtet
wurde, was auf eine homogene Versetzungsverteilung schlieffen lasst. Dies wird auch
durch die vorliegenden TEM-Ergebnisse bestétigt. Die experimentellen Ergebnisse aus
den KL-Abbildungsuntersuchungen zur Lokalisierung der D-Linien-Lumineszenz sind
mit den Eigenschaften der Versetzungsanordnung vereinbar. Die in den KL-Bildern
beobachteten Lumineszenzstreifen verlaufen parallel zu den Gleitlinien der betétig-
ten Gleitsysteme liber die gesamte Probenoberfliache. Thre Breite senkrecht zur Spur
der Gleitebenen ist mit 10 bis 50 pm deutlich grofer als d und R.. Des Weiteren be-
tragen die ermittelten Kontraste zwischen hellen und dunklen Lumineszenzstreifen
in den KL-Bildern der D4-Linie maximal 25 %.

Probenbereiche, mit einer Lokalisierung der plastischen Verformung in Form von
dicht nebeneinander liegenden Gleitebenen, konnten in den Riickstreuelektronen-
bildern als markante Gleitbdnder identifiziert werden. In diesen Bereichen erhohter
Gleitaktivitat wird im Vergleich zur Umgebung eine verringerte D4-Intensitit fest-
gestellt. Dieses Verhalten wird mit zusétzlichen strahlenden Rekombinationszentren
erkldrt, die in Konkurrenz zur Lumineszenz der D4-Linie treten. Die physikalische
Ursache dieser Zentren wird im Rahmen des folgenden Teilkapitels nochmal aufge-

griffen und naher ausgefiihrt.

6.1.2 Ursache der D1- und D2-Lumineszenz

Vorab sei erwdhnt, dass in den folgenden Ausfiihrungen, wenn von der D1-Linie
gesprochen wird, immer das Maximum bei einer Energie von ca. 807 meV gemeint ist.
Nebenpeaks bzw. begleitende Lumineszenzlinien, wie sie in den PL-Spektren einiger

Probenzustidnde auftraten, bleiben hier unberiicksichtigt.
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In Kapitel 5 wurde gezeigt, dass die Lumineszenzlinien D1 und D2 offensichtlich
miteinander korreliert sind. Folgend sind nochmals die wichtigsten Fakten zu diesen

beiden Linien aufgelistet:

e Der energetische Abstand der spektralen Positionen der D1- und D2-Linie ist
konstant und betriagt ca. 66 meV. Dieser Wert entspricht in etwa der Energie
optischer Phononen am I'-Punkt in Silizium (Eor = (64,4 + 0,4) meV [28)]).

Auch SAUER et al. [2], WERONEK [32]|, HIGGS et al. [35] sowie WATSON et al. [36]
stellten einen energetischen Abstand zwischen der D1- und der D2-Linie von ca.
66 meV fest. Aus den PL-Spektren der Arbeiten von DROZDOV [72], SUEZAWA und
SUMINO (48| sowie KVEDER et al. [90] lief sich eine Energiedifferenz zwischen der
D1- und der D2-Linie von ca. 63 meV ableiten.

e Die Intensitét beider Linien zeigt bei Variation der Anregungsleistung die glei-
che sublineare Abhéngigkeit I oc P™ mit m = 0,5. Weiterhin wird fiir grofe
Anregungsleistungen eine Sattigung der Lumineszenzintensitét festgestellt, die

fiir die D2-Linie etwas stiarker ausgepragt ist (siche Abbildung 5.10).

WERONEK berichtete ebenfalls fiir die Linien D1 und D2 in plastisch verformten
Siliziumproben von einer gleichartigen sublinearen Abhéngigkeit der Lumineszenzin-
tensitat von der Anregungsleistung, ohne m quantitativ anzugeben [32]. In laser-
aufgeschmolzenen Proben beobachtete er zusétzlich eine Sattigung der D1- bzw.
D2-Intensitét fiir hohe Anregungsleistungen, wobei der Séattigungseffekt bei der D1-
Linie geringer ausfiel. Aus den PL-Spektren von SUEZAWA und SUMINO lassen sich
vergleichbare Ergebnisse fiir die Linien D1 und D2 ableiten [75]. DROZDOV et al.
stellten ebenfalls eine sublineare Abhéngigkeit der D1- und D2-Intensitét fest. Je-
doch erhielten die Autoren fiir die D2-Linie einen groferen Wert fiir m, so dass bei
hohen Anregungsleistungen die Intensitdt der D2-Linie die Intensitét der D1-Linie
tiberwog [1,72].

e Im Gegensatz zur D3- und D4-Linie ist das Intensitéitsverhéltnis zwischen der
D1- und der D2-Linie fiir die verschiedenen untersuchten Proben nicht kon-
stant. Mit Ausnahme des Probenzustands s1T mit der kleinsten Versetzungs-
dichte variiert fiir alle anderen Probenzustédnde das Intensitdtsverhaltnis der

Linien D1 und D2 auf einer Probe nur geringfiigig.

Auch aus den in der Arbeit von WERONEK [32] dargestellten PL-Spektren verformter
Proben konnte man kein konstantes Intensitatsverhéltnis der D1- und D2-Linie ablei-
ten: So wiesen gleichartig verformte Proben, deren Ausgangsmaterialien sich nur in
der Art bzw. Konzentration flacher Storstellen unterschieden, auch unterschiedliche
Intensitéatsverhéaltnisse der Linien D1 und D2 auf. Proben, die nach plastischer Ver-

formung eine Temperaturbehandlung fiir eine Dauer von 6 h bei 850°C durchlaufen



6.1. Ursachen der D-Linten-Lumineszenz 115

hatten, zeigten andere Intensitétsverhéaltnisse im Vergleich zum Verformungszustand.
Proben, die aus dem gleichen Ausgangsmaterial bestanden, aber unterschiedlich ver-
formt wurden, weisen, wie von SAUER et al. [2] berichtet, verschiedene Intensitats-
verhéltnisse auf. Aus den PL-Spektren von SUEZAWA und SUMINO fiir gleichartig
verformtes Fz- und Cz-Silizium konnte man ebenfalls verschiedene Werte fiir das In-
tensitétsverhéltnis der D1- mit der D2-Linie ableiten [48]. Allgemein ist festzustellen,
dass kein fester Wert fiir das Intensitatsverhaltnis zwischen den Linien D1 und D2
beobachtet wurde. Vielmehr héngt es insbesondere von den Verformungsbedingun-
gen und den thermischen Nachbehandlungen der Probe ab. Auch kénnen die Linien
D1 und D2 im Lumineszenzspektrum verformter Proben komplett fehlen: So tauchen
in dieser Arbeit die beiden Linien im Spektrum der zweistufig verformten Proben wie
auch in den Spektren einiger Proben von SAUER et al. [2] nicht auf. Des Weiteren
haben eigene PL-Untersuchungen an verformten Siliziumproben sowie Messungen der
Autoren aus [48] gezeigt, dass auch fiir sehr hohe Dotierkonzentrationen (grofer als

10'® cm~3) keinerlei D1- und D2-Lumineszenz feststellbar ist.

e Beide Linien verzeichnen einen Intensitdtsanstieg nach der Temperaturbehand-
lung fiir 6 h bei einer Temperatur von T' = 850°C. Fiir einstufig verformte Pro-
ben dominiert die Intensitdt der D2-Linie nach der Temperaturbehandlung.
Fiir zweistufig verformte Proben ist die Intensitdt der D1-Linie nach der Tem-

peraturbehandlung am hochsten.

Die in der vorliegenden Arbeit beobachtete Zunahme der Intensitdten der D1- und
D2-Linie nach einer Temperaturbehandlung von 6 h Dauer bei einer Temperatur
von T' = 850°C wurde auch von WERONEK [32] gezeigt. Bei zweistufig verformten
Proben wurden auch nach einer thermischen Behandlung bei einer Temperatur von
390°C fiir 1 h, die zur Relaxation der Versetzungsstruktur fithrte, unterschiedliche
Intensitdtsverhéltnisse der D1- und D2-Linie beobachtet [2|. Weitere Berichte iiber
vergleichbare Temperaturbehandlungen an zweistufig verformten Proben und deren
Einfluss auf die D1- und D2-Intensitét sind nicht bekannt.

Die gewonnenen experimentellen Ergebnisse lassen die Schlussfolgerung zu, die D1-
Linie als die OI'-Phononenreplik der D2-Linie zu betrachten. Das OI'-Phonon hat
keinen Impuls und trégt daher nicht zur Impulserhaltung bei. Somit erwartet man
eine OT-Phononenreplik nur bei einem direkten Ubergang, bei dem auch kein kon-
stantes Intensitatsverhaltnis zwischen der Phononenreplik und der Nullphononlinie
vorliegen muss. Aus PL-Untersuchungen von Galliumarsenid ist bekannt, dass fiir
verschiedene Akzeptoren das Verhéltnis zwischen der Phononenreplik unter Beteili-
gung eines LO-Phonons am I'-Punkt und des Nullphononiibergangs unterschiedlich

ist: Mit zunehmender Bindungsenergie des Akzeptors erhoht sich das Intensitétsver-
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Abbildung 6.2: Zweidimensionales Potentialtopfmodell E(z;) fiir die D2-Linie

héltnis zwischen der Phononenreplik und des Nullphononiibergangs [91].

Auch WERONEK [32] ordnete die D1-Linie der OT'-Phononenreplik der D2-Linie zu
und beschrieb zusétzlich die D2-Linie als Rekombination am intrinsischen Stapel-
fehlerband einer aufgespaltenen 60 °-Versetzung. Aus der Anpassung der Linienform
der D1- und der D2-Linie schlussfolgerte er, dass die an den Ubergéingen beteilig-
ten Energieniveaus bandartig sein und eine zweidimensionale Zustandsdichte aufwei-
sen miissten. Daher definierte er die D2-Linie als Ubergang zwischen verschiedenen
Energieniveaus eines zweidimensionalen Stapelfehlers, welcher als Potentialtopf mit
endlicher Tiefe modelliert wurde.

Hier wird die Idee WERONEKs aufgegriffen und der Ursprung der D2-Linie mit ei-
nem zweidimensionalen Potentialtopf (Losung z.B. in [92]) verkniipft. Man erhalt
unter Annahme entsprechender Werte fiir die Parameter des Potentialtopfs (ebene
Dimension: apr? = |b| - |b]; effektive Masse des Elektrons m* = 3,95 - mg; Tiefe des
Potentialtopfs V) = 1,7€V) zwei gebundene Zusténde, deren energetischer Abstand
ungefihr der Ubergangsenergie der D2-Linie entspricht (sieche Abbildung 6.2). Die
beiden gebundenen Zusténde haben die Energien E; und Ey (E; = —1,048 €V und
Ey; = —0,173 V). Dieses Potentialtopfmodell wird zur Beschreibung der Rekombi-
nation im Bereich von Jogs und Kinken an Versetzungen sowie eines Partialverset-

zungsringes vorgeschlagen.

WEBER und ALONSO [52] ordneten die D1-Linie ebenfalls einer Phononenreplik der
D2 Linie zu, verfolgten jedoch zur Erklarung der D2-Linie einen anderen Ansatz:
Sie beobachteten bei ihren Lumineszenzuntersuchungen an Si;_,Ge,-Mischschichten
konstante Linienpositionen der D1- und D2-Linie fiir Ge-Anteile kleiner als 20 %.
Fiir Ge-Anteile grofer als 20 % verschoben beide Linienpositionen linear zu kleine-

ren Energien. Daher beschrieben die Autoren die D2-Linie als internen Ubergang
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Abbildung 6.3: Bandschema fiir die D2-Linie auf Basis der Daten kristalliner
SiGe-Mischschichten

cines tiefen Defekts. Dieser #nderte sich zu einem free-to-bound-Ubergang, wenn das
obere Niveau mit zunehmendem Ge-Anteil mit dem Leitungsband der Sij_,Ge,-
Mischschicht entartete. Dies ist in Abbildung 6.3 nochmal detailliert dargestellt: Fiir
reines Silizium (links) ergibt sich die D2-Rekombination als Ubergang zwischen ei-
nem schwach gebundenen Elektron und einem tief gebundenen Loch. Im Fall der
Sig 5Geg 5-Mischschicht (rechts) befindet sich das am Ubergang beteiligte Elektron
im Leitungsband. Eine direkte Ubertragung des von WEBER und ALONSO entwickel-
ten Modells auf plastisch verformtes reines Silizium ist nicht méglich. Allerdings kann
auf der Grundlage der vorliegenden experimentellen Daten nicht entschieden werden,
welches der beiden Modelle (zweidimensionaler Potentialtopf oder interner Ubergang
in einem tiefen Defekt) fiir die Beschreibung der D2-Linie zutrifft. Folgende weitere
Fakten zur D1- und D2-Lumineszenz unterstiitzen eher die Modellvorstellung des

mit der Versetzungsstruktur korrelierten zweidimensionalen Potentialtopfes:

e Unmittelbar nach der Verformung sind die Linien D1 und D2 nur in der auf
Vielfachgleitung orientierten Probe im PL-Spektrum dominant. Diese Probe
weist auch die hochste mittlere Versetzungsdichte aller untersuchten Proben

auf.

KVEDER et al. berichteten ebenfalls, dass fiir Proben mit grofen Versetzungsdichten
in den zugehorigen PL-Spektren die Linien D1 und D2 dominierten [51,90,93]. Des
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Weiteren fiihrten sie aus, dass die Versetzungsstruktur mehrheitlich durch gebogene

Versetzungen, die Netzwerke bildeten, gekennzeichnet war.

e In den monochromatischen KL-Bildern zeigen beide D-Linien fiir viele Proben-
zustidnde eine identische Lokalisierung. Entlang markanter Gleitbénder ist die

Lumineszenzintensitat im Vergleich zur Umgebung erhoht.

SEKIGUCHI und SUMINO fanden eine gleichartige Lokalisierung der D1- und D2-
Lumineszenz in ihren KL-Untersuchungen [43,44]. Im Gegensatz zu den Ergebnissen
dieser Arbeit konnten sie nur an Kreuzungspunkten von Gleitlinien verschiedener
Gleitsysteme eine merkliche Lumineszenzintensitét fiir die beiden Linien feststellen.
War in den verformten Proben nur ein Gleitsystem aktiviert, fanden sie in den KL-
Bildern der D1- und der D2-Linie keinen Kontrast parallel zu den Gleitlinien.

Hicas et al. [35,42] zeigten polychromatische KL-Bilder, in denen helle Streifen sicht-
bar waren, die der Lage der Gleitlinien entsprechen sollten. Sie zeigten auferdem
KL-Spektren, die durch die Linien D1 und D2 dominiert waren, wenn die Anregung
szwischen den Gleitlinien® erfolgte. Bei Anregung ,auf den Gleitlinien“ war keine D1-
und D2-Intensitdt im Spektrum zu beobachten. Hinsichtlich dieser Aussagen iiber
die Lokalisierung der D1-und D2-Lumineszenz sind Zweifel angebracht, da einerseits
keine Riickstreuelektronenbilder zur Lage der Gleitlinien und keine monochromati-
schen KL-Bilder der D1- und D2-Linie vorliegen. Andererseits sollte die plastische
Verformung der Probe zu einer relativ homogenen Bedeckung der Probenoberfldche
mit Gleitlinien fithren, wie es in der vorliegenden Arbeit beobachtet wurde. Eine
Anregung ,zwischen den Gleitlinien” ist daher bei einem Durchmesser des Elektro-

nenwechselwirkungsvolumens von ca. 5 pm kaum realisierbar.

Fiir die beiden zuletzt genannten experimentellen Befunde (Lokalisierung der Lu-
mineszenz und den Einfluss der Temperaturbehandlung bei 850°C) lasst sich zu-
sammenfassend folgendes konstatieren: Im Wesentlichen wurde eine homogene Lu-
mineszenzintensitat beobachtet, die lokal maximal 15 % von der mittleren Intensitét
abwich. Entlang markanter Gleitbénder war die Intensitdt im Vergleich zur Umge-
bung erhéht. In der auf Vielfachgleitung orientierten Probe waren die Linien D1
und D2 gegeniiber den anderen D-Linien bereits nach der Verformung die dominante
strahlende Rekombination. In dieser Probe wurden vier verschiedene Gleitsysteme
wahrend der Verformung gleichwertig aktiviert. Dabei treffen Versetzungen verschie-
dener Gleitsysteme aufeinander und reagieren miteinander, wobei Jogs, Kinken oder
auch Lomer-Cottrell-Versetzungen gebildet werden kénnen. Verkniipft man die Pro-
dukte der Versetzungsreaktionen mit der vorherrschenden Lumineszenz dieser Probe,
kann man Jogs, Kinken und Lomer-Cottrell-Versetzungen als Voraussetzungen fiir
das Auftreten der D1- und D2-Linie ansehen. Fiir die Zunahme der D1- und D2-
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Intensitdt durch die thermische Behandlung von 6 h Dauer bei einer Temperatur
von 850°C konnten folgende Argumente sprechen: Die Hochtemperaturbehandlung
unterstiitzt die Diffusion und Agglomeration von Punktdefekten oder anderen ther-
misch aktivierten Defekten im Verzerrungsfeld der Versetzungen. Daher koénnen diese
Defekte auf oder in der unmittelbaren Umgebung der Versetzungen als strahlende
Rekombinationszentren fiir die D1- und D2-Linie wirken. Dies wiirde die erhohte D1-
und D2-Intensitét auf markanten Gleitbédndern erkléren. Diese Gleitbander sind ein
Ausdruck erhohter Gleitaktivitdt und stellen damit Orte erhohter Wahrscheinlich-
keit von Prozessen der Versetzungswechselwirkung dar. Hier sollten Jogs, Kinken und
Lomer-Cottrell-Versetzungen bevorzugt zu finden sein. Da die Dimension der fiir die
D1- und D2-Lumineszenz verantwortlichen Defekte in der Groffenordnung des Bur-
gersvektors liegt, kann das in Abbildung 6.2 vorgeschlagene Modell fiir die Erklarung
der D2-Linie als direkter Ubergang mit der D1-Linie als deren OT'-Phononenreplik
angewendet werden. Da die D1- und D2-Zentren in Konkurrenz zur D3- und D4-
Lumineszenz stehen, reduziert sich auf den Gleitbandern im Vergleich zur Umgebung
die Intensitat der D3- und D4-Linie.

6.1.3 Ursache der D5- und D6-Lumineszenz

Insgesamt gibt es in der Literatur nur wenige Untersuchungen zu diesen D-Linien.
Folgende eigene Ergebnisse wurden zu den Linien D5 und D6 gefunden, die nur in

den Lumineszenzspektren zweistufig verformter Proben auftreten:

e Beide Linien zeigen bei PL-Messungen eine sublineare Abhéngigkeit ihrer In-

tensitédt von der Anregungsleistung I oc P mit m ~ 0,7.

Auch SAUER et al. [50] stellten eine sublineare Abhéngigkeit der verschiedenen Teilli-
nien, die als Uberlagerung die D5-Bande bilden, fest. Fiir hohe Anregungsleistungen
dominierten die Teillinien mit den hochsten Ubergangsenergien das Spektrum. Zur
Abhéngigkeit der D6-Linie dufiern sich die Autoren nicht.

e Aus den temperaturabhédngigen Lumineszenzmessungen konnte festgestellt wer-
den, dass die D6-Linie schneller thermalisiert als die D5-Bande. Im untersuch-
ten Temperaturbereich liegt die Verbreiterung der D5-Bande deutlich unterhalb
von kg - T.

Aus temperaturabhéngigen Messungen ermittelten SAUER et al. [50] hinsichtlich der
Verbreiterung der Teillinien der D5-Bande dhnliche Ergebnisse. In der vorliegenden
Arbeit wird eine Uberlagerung einer temperaturunabhéngigen mit einer temperatur-
abhéngigen Linienbreite als Erklarung vorgeschlagen. Die Ergebnisse zu den tempe-

raturabhangigen Untersuchungen der D6-Linie sind neu.
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e Durch thermische Behandlungen im Temperaturbereich bis 390°C wird die D6-
Lumineszenz ausgeloscht. Die D5-Bande wandelt sich schrittweise in die D3-

und D4-Lumineszenz um.

Im Rahmen der Untersuchungen zur Umwandlung der D5-Bande in die D3- und D4-
Lumineszenz konnten fast alle Teillinien nachgewiesen werden, die auch von SAUER
et al. [50] gefunden wurden. Die Autoren zeigten, dass sich die D5-Bande als Uber-
lagerung von mindestens elf Teillinien und deren TA- und TO-Phononenrepliken
darstellen ldsst. Jede einzelne Teillinie sollte nach [50] mit einem bestimmten Ab-
stand der Partialversetzungen der aufgespaltenen Versetzungen verkniipft sein. Die
D6-Linie heilt ebenfalls schrittweise aus und kann nach einer Temperaturbehandlung
von 300 °C nicht mehr im PL-Spektrum nachgewiesen werden wie auch von SAUER et
al. [50] berichtet wurde. Die in der vorliegenden Arbeit beobachtete Transformation

der D5-Bande entspricht den in der Literatur dargestellten Befunden.

e Die Linien D5 und D6 zeigen in den KL-Abbildungen eine #hnliche Lokali-
sierung parallel zu den Gleitlinien der aktivierten Gleitsysteme. Ob sich die
Intensitdt auf den markanten Gleitbdndern im Vergleich zur Umgebung unter-
scheidet, kann hier nicht geklért werden. Im Unterschied zum Verhalten der
D4- und der D3-Linie zeigen die D5- und D6-Linie keine gleiche lokale Intensi-

tatsverteilung in den monochromatischen KL-Abbildungen.

Monochromatische KL-Abbildungen zur D5- und D6-Lumineszenz wurden bisher
noch nicht verdffentlicht. Die KL-Abbildungen der Linien D5 und D6 sind, wie schon
bei den Linien D1 bis D4 festgestellt wurde, durch eine relativ homogene Lumines-
zenzintensitit gekennzeichnet. Die Schwankungen um die mittlere Intensitéat betra-
gen ca. 5 %. Die Breite heller und dunkler Lumineszenzstreifen, die parallel zu den
Gleitlinien ausgerichtet sind, ist mit 10 bis 20 pm (D5-Bande) bzw. 10 bis 50 pm
(D6-Linie) grofer als der mittlere Versetzungsabstand d. Da eine direkte Zuordnung
der Lumineszenzstreifen mit den Gleitbandern nicht moglich war, kénnen aus der
Lokalisierung der Lumineszenz keine weiteren zusatzlichen Erkenntnisse zu den die

D5- und D6-Lumineszenz verursachenden Strukturdefekten abgeleitet werden.

Alle genannten Beobachtungen zu den Linien D5 und D6 lassen sich mit dem bishe-
rigen Kenntnisstand zu den beiden Linien vereinbaren [2,50]. Jedoch kénnen gerade
Versetzungen allein, wie in [2| vorgeschlagen wurde, nicht das Auftreten der D5-
Bande erkldren, denn wie von WERONEK [32] gezeigt wurde, fehlt in den PL-Spektren
laseraufgeschmolzener Proben die D5-Bande obwohl die Versetzungsstruktur dieser
Proben von langen geradlinigen Versetzungssegmenten gekennzeichnet ist. Vielmehr
muss die D5-Linie mit den durch die Hochlastverformung verdnderten Aufspaltungs-

weiten der 60°- und Schraubenversetzungen verkniipft sein, wie es von SAUER et



6.1. Ursachen der D-Linten-Lumineszenz 121

al. vorschlagen wurde [50]. Dabei kann jedoch nicht abschliefend geklért werden,
ob die Rekombination an Versetzungen stattfindet, deren Aufspaltungsweiten grofer
oder kleiner als der Gleichgewichtsabstand sind. WESSEL und ALEXANDER hatten
gezeigt, dass durch die Hochlastverformung je nach Versetzungstyp sowohl eine Ver-
groferung als auch Verkleinerung der Aufspaltungsweite auftreten kann [12].

Die D6-Linie wurde in [2] mit ausgedehnten Stapelfehlern verkniipft, da bei einer
Hochlastverformung entlang der |21 11]-Richtung eine grofse Anzahl von Stapelfeh-
lern mit Aufspaltungsweiten von mehreren Mikrometern erzeugt wurden [53|. Gleich-
zeitig stellte die D6-Linie die dominante Lumineszenz in diesen Proben dar. Jedoch
muss beriicksichtigt werden, dass es sich diesem Fall auch um eine eingefrorene, ther-
misch nicht stabile Versetzungsstruktur handelt [32]. Eine allgemeine Zuordnung der
D6-Lumineszenz zu ausgedehnten Stapelfehlern ist allerdings fragwiirdig, da sowohl
Proben, die ozygen-induced stacking faults enthalten, als auch Proben mit ausge-

dehnten Stapelfehlern keine D6-Lumineszenz zeigten [94].

6.1.4 Zusammenhang zwischen bandkantennaher und

D-Linien-Lumineszenz

Die Lumineszenz an flachen Storstellen gebundener Exzitonen und die EHD-Lumi-
neszenz wurde nur in den Proben mit der geringsten mittleren Versetzungsdichte
beobachtet. Generell zeigen Probenbereiche mit dominanter EHD-Lumineszenz nahe-
zu keine D-Linien-Lumineszenz. Dagegen fehlt an Probenstellen mit hoher D-Linien
Intensitéit die EHD-Lumineszenz. Es gibt also eine Konkurrenz zwischen beiden Lu-
mineszenzarten, wobei erwartungsgeméafs die fiir die D-Linien-Lumineszenz verant-
wortlichen Zentren effektiver sind [95]. Das fithrt dazu, dass in monochromatischen
EHD-Bildern Probenbereiche mit Gleitbdndern, auf denen die D-Linien-Lumineszenz
nachweisbar ist, als schwarze Streifen erscheinen.

Diese Beobachtungen stimmen mit den Literaturangaben iiberein: So zeigten z.B.
Drozpov et al. [1], dass sich die bandkantennahe Lumineszenz und die D-Linien-
Lumineszenz gegensatzlich verhalten. In Bereichen niedriger Versetzungsdichte do-
minierte die Lumineszenz an flachen Storstellen gebundener Exzitonen, wogegen bei
hoher Versetzungsdichte eine grofte D-Linien-Intensitét feststellbar war. Auch in den
KL-Untersuchungen von SEKIGUCHI und SUMINO [44] wurde nachgewiesen, dass ent-
lang der Gleitlinien die bandkantennahe Lumineszenz stark reduziert ist. Im Gegen-
satz dazu waren an diesen Stellen alle D-Linien mit merklicher Intensitdt nachweis-

bar.
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6.2 Ursache der Lumineszenz der P25P_Linie

In Kapitel 5 wurde gezeigt, dass nur in den zweistufig verformten Proben eine Lumi-
neszenzlinie auftaucht, die zwar z.B. in der Arbeit von SAUER et al. [2] beobachtet,
aber nicht inhaltlich diskutiert wurde. Fiir diese Linie wurde in dieser Arbeit die Be-
zeichnung P?P (2 stage deformed) eingefiihrt. Folgend sind die wichtigsten Fakten

der experimentellen Befunde zu dieser Linie aufgefiihrt:

e Die P?SP_Linie wird im Lumineszenzspektrum bei einer Energie von 1090 meV
beobachtet. Die spektrale Lage wird nicht von der Art der flachen Dotierung

beeinflusst.

e PL-Untersuchungen bei einer Temperatur von 4,2 K liefern fiir diese Linie eine

Halbwertsbreite von 2,5 meV. Sie weist keine Feinstruktur auf.

e In den PL-Untersuchungen konnte eine sublineare Abhéngigkeit der Intensitét
von der Anregungsleistung I oc P™ mit m < 1 festgestellt werden. Fiir kleine
Anregungsleistungen war m = 0,8. Bei hohen Anregungsleistungen reduzierte

sich der Wert fiir m und betrug ~ 0,5.

e Die Linienform ist bei tiefen Temperaturen nahezu symmetrisch. Es bildet sich
jedoch mit zunehmender Messtemperatur eine Schulter auf der energetisch ho-
her liegenden Seite aus. Die Temperaturabhéngigkeit der Linienbreite 1asst sich
durch Faltung einer GAuUSSschen Verbreiterung mit der Linienbreite einer zwei-

dimensionalen Zustandsdichte modellieren.

e Die P?SP_Linie heilt aus. Thre Intensitéit verringert sich durch thermische Be-
handlungen bis zu einer Temperatur von 300 °C nur geringfiigig. Fine Behand-

lung bei 500 °C fithrt zu einer vollstindigen Ausléschung der P2SP-Lumineszenz.

e Die monochromatischen KL-Abbildungen der P?SP-Linie zeigen helle und dunkle
Lumineszenzstreifen parallel zu den Gleitlinien des PGS. Da die Breite der Lu-
mineszenzstreifen deutlich grofer als der mittlere Gleitlinienabstand ist, kann
keine Aussage getroffen werden, ob die Intensitét der P2SP-Linie auf markanten

Gleitbédndern im Vergleich zur Umgebung erhéht oder verringert ist.

Die spektrale Position und die relativ grofe Halbwertsbreite der Linie schlieffen eine
Interpretation der Linie als Rekombination an flachen Storstellen gebundener Exzi-
tonen aus. Vielmehr folgt aus den experimentellen Beobachtungen, dass die Hoch-
lastverformung ein notwendiges Kriterium fiir das Auftauchen der P?SP-Linie im
Lumineszenzspektrum ist. Allerdings scheidet die nach der Hochlastverformung er-
zeugte Anordnung gerader Versetzungen selbst als Ursache der P?SP-Linie aus, da

die P2P_Linie noch beobachtet werden kann, wenn die Versetzungsstruktur bereits
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Abbildung 6.4: Defektmodelle fiir die P25P-Linie: (a) Rekombination eines schwach
gebundenen Ladungstrégers mit einem an ein Niveau in der Bandliicke gebundenen Loch
und (b) exzitonische Rekombination an zweidimensionaler Bandstruktur

vollstandig relaxiert ist. Relaxierte, aufgespaltene 60 °- und Schraubenversetzungen
konnen ebenfalls ausgeschlossen werden, da diese im Gegensatz zur P?5P-Linie durch
Temperaturbehandlungen bei 500 °C nicht ausgeheilt werden. Eher lasst das Ausheil-
verhalten der P?SP-Linie auf einen Punktdefekt oder kleine Punktdefektagglomerate
als deren Ursache schliefen. Aus der sublinearen Abhéngigkeit von der Anregungs-
leistung konnte man fiir die P?SP-Linie die Rekombination eines freien Elektrons
bzw. Lochs mit einem neutralen Akzeptor bzw. Donator ableiten. Im Rahmen eines
Dreiniveaumodells lassen sich aus den temperaturabhidngigen Messungen prinzipiell
Energieabstinde von E; =~ 7TmeV bzw. Es ~ 2meV fiir die angeregten Zustande
berechnen (Abbildung 2.13, S. 20). Die Anpassung der experimentellen Daten fiihrt
zu der Vermutung, dass ein bandartiger angeregter Zustand vorliegt. Das daraus re-
sultierende Modell fiir die P?SP-Linie als Rekombination eines schwach gebundenen
Ladungstriagers mit einem Niveau in der Bandliicke ist in Abbildung 6.4(a) dar-
gestellt. Die Abhingigkeit der Intensitéit der P?SP-Linie von der Anregungsleistung
ldasst den Schluss zu, dass fiir hohe Anregungsleistungen die Anregungsdichte die Gro-
fenordnung der Dichte der fiir die P?5P-Linie verantwortlichen Lumineszenzzentren
erreichen kann. Aus einfachen Uberlegungen kann die Dichte der Lumineszenzzen-
tren zu ~ 10'6 cm ™3 abgeschitzt werden.

Ein alternatives Modell fiir die physikalische Interpretation der P?SP-Linie kann aus

der Temperaturabhingigkeit ihrer Breite unter Annahme einer zweidimensionalen
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Zustandsdichte abgeleitet werden, mit der man die P?SP-Linie als exzitonische Re-
kombination an zweidimensionalen Energiebandern erklért [sieche Abbildung 6.4(b)].
Aus den bisher vorliegenden Daten kann keine Entscheidung zu Gunsten eines der

beiden Modelle getroffen werden.



Kapitel 7
Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurden die optischen Eigenschaften von Versetzungen in einkristalli-
nem Silizium untersucht. Dabei wurden die Versetzungen mittels plastischer Verfor-
mung erzeugt. Die Messung der versetzungskorrelierten Lumineszenz, der sogenann-
ten D-Linien Lumineszenz, der plastisch verformten Proben erfolgte mittels PL- und
KL-Spektroskopie. Die lokale Intensititsverteilung der beobachteten Lumineszenzlini-
en auf der Probenoberfliche wurde durch KL-Abbildungen bestimmt. Zur Analyse der
Oberflachengleiterscheinungen und der kristallographischen Orientierung der Proben
wurden Riickstreuelektronenabbildungen und EBSD-Untersuchungen am REM durch-
gefiihrt. Die Versetzungsstruktur im Probenvolumen wurde durch TEM-Aufnahmen
charakterisiert. Die Mehrheit der untersuchten Proben war auf Einfachgleitung ori-
entiert, wodurch wahrend der Verformung bei hohen Temperaturen bevorzugt das
primére Gleitsystem aktiviert wurde. Auferdem waren [00 1]-orientierte Proben mit
vier gleichberechtigten Gleitsystemen Gegenstand der Untersuchungen. Einige Pro-
ben wurden einem zweistufigen Verformungsprozess unterworfen, wobei im zweiten
Schritt eine Hochlastverformung bei einer tieferen Temperatur ausgefiihrt wurde. Die
mittleren Versetzungsdichten der Proben lagen im Bereich von 5-107 bis 1-109 cm™2.
Die Lumineszenzspektren der einstufig verformten Proben waren durch das Auftre-
ten der Linien D1 bis D4 gekennzeichnet, wahrend in den zweistufig verformten
Proben die Linien D5 und D6 nachgewiesen wurden. Die spektralen Positionen aller
D-Linien entsprachen den aus der Literatur bekannten Werten [2,32,67,69]. Zusétz-
lich konnte in den zweistufig verformten Proben bei einer Energie von 1090 meV eine
bisher nicht charakterisierte Lumineszenzlinie festgestellt werden, welche in dieser
Arbeit als P2SP-Linie bezeichnet wird. Lumineszenz an flachen Storstellen gebunde-
ner Exzitonen sowie die Lumineszenz des EHD konnten nur in Proben mit geringer
Versetzungsdichte nachgewiesen werden. Die integrale Lumineszenzintensitat der D-
Linien nimmt mit der mittleren Versetzungsdichte zu. In den auf Einfachgleitung

orientierten plastisch verformten Proben erhéht eine thermische Behandlung von 6 h
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Dauer bei einer Temperatur von 850°C die Intensitéat der Linien D1 und D2. In der
[00 1]-orientierten Probe dominieren die Linien D1 und D2 das Lumineszenzspek-
trum bereits nach der Verformung.

Die KL-Abbildungsuntersuchungen zeigen fiir alle D-Linien und die P?SP-Linie eine
weitestgehend homogene Lumineszenzverteilung. Die Schwankungen der KL-Intensitét
um die mittlere Intensitat betragen maximal 15 %. Weiterhin lassen sich in den KL-
Bildern helle und dunkle Streifen beobachten, die parallel zu den Gleitlinien der
jeweils aktivierten Gleitsysteme ausgerichtet sind und die gesamte Probenoberfliche
bedecken. Die Streifenbreite senkrecht zu den Gleitlinien ist fiir alle Proben dabei
deutlich grofer als der jeweilige mittlere Versetzungsabstand. Hervorzuheben ist, dass
die lokalen Intensitétsverteilungen der D3- und die D4-Linien iibereinstimmen. Ahn-
liches wurde auch fiir die Linien D1 und D2 beobachtet. Deren Intensitét ist in der
Regel auf markanten Gleitbandern im Vergleich zur Umgebung erhéht. Im Fall der
D3- und D4-Lumineszenz ist die Intensitéit auf markanten Gleitbdndern im Vergleich
zur Umgebung verringert. Aussagen zur Korrelation zwischen der lokalen Intensi-
tiatsverteilung der Linien D5, D6 und P?SP einerseits und der lokalen Gleitaktivitit
andererseits lassen die vorliegenden experimentellen Befunde nicht zu. Generell kann
festgestellt werden, dass Probenbereiche mit dominanter D-Linien Lumineszenz er-

wartungsgemaéf keine EHD-Lumineszenz zeigen.

Zur Interpretation der physikalischen Ursachen der D-Linien Lumineszenz werden
folgende Vorschldge unterbreitet:

Die Gesamtheit der experimentellen Untersuchungen, insbesondere auch das stets
konstante Intensitétsverhéltnis der beiden Linien, fiihrt zur Identifikation der D3-
Linie als TO-Phononenreplik der D4-Linie. Die D4-Linie selbst konnte als Rekom-
bination eines an einen Defekt gebundenen Exzitons beschrieben werden, wobei das
Leitungs- und Valenzband aufgrund des Verzerrungsfeldes der Versetzungen von den
jeweiligen Volumenwerten abgespalten sind. Ein alternatives Modell wird aufgrund
der wurzelférmigen Abhéngigkeit der D3- und D4-Intensitdten von der Anregungs-
leistung sowie aufgrund der Untersuchungen von WEBER und ALONSO an Sij_,Ge,-
Mischschichten [52] vorgeschlagen: Hier wird die D4-Linie als Rekombination eines
tief gebundenen Elektrons mit einem schwach gebundenen Loch beschrieben. Die Re-
kombinationszentren der D4-Lumineszenz sollten relaxierte 60 °- und Schraubenver-
setzungen sein. Aussagen zum Lumineszenzverhalten von Einzelversetzungen kénnen
in der vorliegenden Arbeit allerdings nicht getroffen werden, da der Durchmesser des
KL-Wechselwirkungsvolumens deutlich grofer als der mittlere Versetzungsabstand
ist.

Anhand der experimentellen Befunde zu den Linien D1 und D2 kann die D1-Linie als

OTI'-Phononenreplik der D2-Linie eingeordnet werden. Damit geht einher, dass die
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D2-Rekombination einem direkten Ubergang entsprechen muss. Diese Zuordnung ist
bereits von WERONEK [32] bekannt. Er beschreibt die D2-Linie aufierdem als Re-
kombination am intrinsischen Stapelfehlerband aufgespaltener 60 °-Versetzungen und
modelliert diese in einem Potentialtopf endlicher Tiefe. Diese Idee aufgreifend kénnen
mit angepassten Parametern fiir den Potentialtopf zwei gebundene Zustdnde gefun-
den werden, deren Energiedifferenz der Ubergangsenergie der D2-Linie entspricht.
Ein solcher Potentialtopf kénnte durch Kinken und Jogs auf den Versetzungslinien
oder durch kleine Punktdefektagglomerate im Verzerrungsfeld von Versetzungen ge-
bildet werden. Die Dichte solcher Defekte sollte auf markanten Gleitbéndern auf-
grund der dort vorhandenen gréfseren Wahrscheinlichkeit von Versetzungswechsel-
wirkungen erhoht sein und kénnte somit die héhere D2-Lumineszenz auf markanten
Gleitbandern erkléren. Alternativ kann die D2-Lumineszenz analog der Zuordnung
von WEBER und ALONSO [52] als interner Ubergang eines tiefen Defekts erklirt wer-
den, wobei fiir Si;_,Ge,-Mischschichten mit Ge-Anteilen grofer als 20 % das obere
Lumineszenzniveau mit dem Leitungsband entartet. Dadurch wechselt der die D2-
Linie beschreibende Ubergang in eine free-to-bound Rekombination.

Die Experimente zur D5- und D6-Lumineszenz zeigen erstmals die Lokalisierung
der Lumineszenz parallel zu den Gleitlinien. Die D5-Bande wird analog zu SAUER
et al. [50] als Rekombination an aufgespaltenen 60°- und Schraubenversetzungen
erkldrt, wobei deren Aufspaltungsweite nach Hochlastverformung stark variiert. In
Ubereinstimmung mit der Literatur [2,50] wurde auch hier nach thermischen Be-
handlungen eine schrittweise Umwandlung der D5-Bande in die D4-Linie beobachtet.
SAUER et al. beschreiben die D6-Lumineszenz als Rekombination an ausgedehnten
Stapelfehlern [2]. Diese Aussage wird in dieser Arbeit wie auch von WERONEK |[32]
angezweifelt. Die experimentellen Befunde lassen jedoch auch keine Zuordnung der
D6-Linie zu einem alternativen Defekt zu.

Fiir das Auftreten der P?SP-Linie kénnen anhand des Ausheilverhaltens sowohl die
nach Hochlastverformung erzeugte thermisch instabile Anordnung gerader aufgespal-
tener Versetzungen als auch relaxierte Versetzungen als Erklarung ausgeschlossen
werden. Vielmehr spricht die Ausléschung der Lumineszenz nach einer Temperatur-
behandlung bei 500°C fiir einen Punktdefekt als Ursache der Lumineszenz. Aus der
sublinearen Abhéngigkeit der Intensitéit von der Anregungsleistung kann als Rekom-
binationsmodell ein free-to-bound Ubergang vorgeschlagen werden. Alternativ kann
die P?SP_Linie als exzitonische Rekombination an zweidimensionalen Energiebn-
dern, die von ihren jeweiligen Volumenwerten abgespalten sind, erklart werden. Die
Existenz dieser Energiebéander ergibt sich aus der Analyse der Temperaturabhéngig-

keit der Linienbreite der PZSP_Linie.

Trotz der grofsen Anzahl experimenteller Befunde, die seit 1976 zur Versetzungs-
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lumineszenz in Silizium publiziert wurden, bleiben auch unter Beriicksichtigung der

in der vorliegenden Arbeit gewonnenen Ergebnisse Teilfragen offen, zu deren Klé-

rung weitere Untersuchungen erforderlich sind. Folgende Aspekte sollten vorrangig

bearbeitet werden:

1.

Wiinschenswert wére es, die Lumineszenz einzelner Versetzungen visualisieren
zu kénnen. Um dies mit dem bisher verwendeten KL-Messaufbau zu realisieren,
bendtigt man mittlere Versetzungsabstidnde, die grofser als die minimale Orts-
auflosung der KL-Abbildungsuntersuchungen (ca. 5 pm) sind. Dies entspricht
einer mittleren Versetzungsdichte kleiner als 106 cm™2. Solch relativ geringe
Versetzungsdichten kénnten prinzipiell in einem dehnungsgeregelten Druckver-

such eingestellt werden.

. Als Alternative zur Untersuchung des Lumineszenzverhaltens einzelner Verset-

zungen in einem REM wird vorgeschlagen, KL-Messungen in einem TEM durch-
zufiihren. Damit wére einerseits die hochaufgelste Abbildung der Versetzungs-
struktur und andererseits die gezielte Anregung der Lumineszenz spezieller

Versetzungskonfigurationen méoglich.

Zur Bestitigung der in der Literatur und in der vorliegenden Arbeit vorge-
schlagenen Korrelation der D5-Bande mit verschieden stark aufgespaltenen
60 °- und Schraubenversetzungen und der schrittweisen Umwandlung der D5-
Bande in die D4-Linie durch thermische Behandlungen sind hochaufgeloste
TEM-Messungen in Kombination mit KL-Abbildungen und -Spektroskopie no-
tig. Dabei wére die Frage zu kldren, ob die D5-Bande und D4-Lumineszenz
ausschliefllich durch Verzerrungsfelder verschiedener Versetzungskonfiguratio-
nen hervorgerufen werden, die zu einer lokalen Verringerung der Bandliicke
fithren oder ob zusétzlich geladene Defekte auf den Versetzungslinien beriick-

sichtigt werden miissen [50].

. Zur Klirung der physikalischen Ursache der P?P-Linie sollten Hochlastver-

formungsversuche duchgefiihrt werden, um eine hohe Dichte der als Rekombi-
nationszentren in Frage kommenden Punktdefekte bzw. kleinen Punktdefekt-
agglomerate zu erzeugen. Solche Defekte und deren Ausheilverhalten kénnen

mithilfe hochauflosender TEM-Aufnahmen untersucht werden.

Um sichere Aussagen iiber die vorherrschenden Rekombinationsmechanismen
der einzelnen D-Linien aus den zeitaufgelosten KL-Messungen gewinnen zu kon-
nen, muss dass Signal-zu-Rausch Verhéltnis deutlich verbessert werden. Aus
den Lebensdauern der die einzelnen D-Linien hervorrufenden Defekte kénnten
bei Beriicksichtigung der gegebenen Anregungsbedingungen Aussagen iiber die

Dichte der Rekombinationszentren gewonnen werden.
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