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1. EINLEITUNG

Es ist eine bekannte Tatsache, dafl bestimmte Festkorper, auf die eine ausreichend grofe
Spannung (Kraft je Querschnitt) wirkt, eine bleibende Verédnderung ihrer Form (Verkiirzung,
Verldngerung, Verdrehung), also eine plastische Deformation, erfahren. Solche Festkorper
bezeichnet man als duktil.

Die mikroskopischen Prozesse, die bei der Deformation von Kristallen ablaufen, sind Ge-
genstand vieler wissenschaftlicher Arbeiten dieses Jahrhunderts. Eine zun#chst ungeklarte
Tatsache war die offensichtliche Diskrepanz zwischen der theoretisch berechneten Festigkeit
von Kristallen und der wesentlich niedrigeren experimentell beobachteten Festigkeit. Als ma-
kroskopischer Prozefl bei der Deformation wurde die Gleitung an deformierten Kristallen
beobachtet. 1934 wurde die Idee, daf} sich die Gleitung durch Bewegung von Versetzun-
gen fortpflanzt, unabhingig von TAYLOR [Tay34], OROWAN [Oro34] und POLANYI [Pol34]
veroffentlicht. Durch dieses Modell war es moglich, die geringen Schubspannungen, die zur
Deformation eines Kristalls notwendig sind, zu erkléren.

Die verschiedenen Stufen, die eine makroskopisch aufgenommene Spannungs-Dehnungs-
Kurve durchlduft, lassen sich jedoch nicht durch einfaches Gleiten von Versetzungen be-
griinden. Ebensowenig lieflen sich die hohen Verformungsraten, die beobachtet wurden, mit
der vor der Deformation in den Proben vorhandenen Versetzungsdichte erkliren. Es stellte
sich die Frage, wie die Zahl der Versetzungen wihrend der Deformation zunehmen kann,
welche Mechanismen zur Versetzungsvervielfachung fithren. FRANK und READ entwickelten
dazu die Vorstellung, daB sich eine an zwei Punkten festgehaltene (gepinnte) Versetzung
durch die wirkende Spannung ausbaucht, bis sich die beiden duflersten Bogen der ausge-
bauchten Versetzung so nahe kommen, dafl sie miteinander annihilieren kénnen und eine
geschlossene Versetzungsschleife entsteht. Durch die Wirkung dieser FRANK-READ-Quellen
kann die Erhéhung der Zahl (und damit der Dichte) der Versetzungen im Kristall im Lauf
der Deformation erkléirt werden.

Die Vorstellungen zu den mikroskopischen Mechanismen der Versetzungsbewegung wur-
den in den folgenden Jahrzehnten stetig weiterentwickelt. Zur Beschreibung der KEin-
schrinkung der Versetzungsbewegung postulierte PEIERLS [Pei40] ein periodisches Poten-
tial fiir die Versetzungslinie mit der Periodizitéit des BURGERS-Vektors. Das heifit, bei jeder
Bewegung der Versetzung um einen BURGERS-Vektor muf} diese eine bestimmte Potentialbar-
riere iiberwinden. Eine Versetzungsbewegung, die ausschliefllich durch das PEIERLS-Potential
bestimmt ist, deckt sich jedoch nicht mit Messungen der Versetzungsgeschwindigkeit bei ver-
schiedenen Temperaturen und Spannungen. Daraus wurde geschluffolgert, dal andere Hin-
dernisse existieren, die die Versetzungsbewegung hemmen. In hochreinen Kristallen, in denen
keine Fremdatome oder Ausscheidungen als Gleithindernisse wirken, kénnen nur Eigendefekte
wie Leerstellen, Zwischengitteratome oder die Versetzungen selbst die Versetzungsbewegung
beeinflussen. MOTT [Mot60] schlug als erster vor, dafl durch Schneiden von Schraubenver-
setzungen entstandene Jogs! solche Gleithindernisse darstellen kénnen und entwickelte eine
Theorie, wie sich eine Jogs enthaltende Schraubenversetzung unter Emission oder Absorption

! Sprung in der Versetzungslinie, der nicht in der Gleitebene liegt
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von Leerstellen bewegt. Damit war ein Modell der Punktdefektgeneration durch Versetzungs-
bewegung aufgestellt worden.

SEITZ [Sei50] war der erste, der Messungen von GYULAI und HARTLY [Gyu28] sowie
STEPANOV [Ste33] der elektrischen Leitfahigkeit von plastisch deformierten NaCl-Kristallen
mit Leerstellengeneration durch Versetzungsbewegung interpretierte. Die Erzeugung von
Punktdefekten durch plastische Deformation wurde in den vergangenen Jahren in Ionenkris-
tallen, Metallen und Halbleitern [Bro87] mit den verschiedensten experimentellen Methoden
nachgewiesen. Die quantitativen Modelle, die zur Punktdefektgeneration aufgestellt wurden,
hatten primér zum Ziel, den Einflul der Punktdefektgeneration auf die Versetzungsbewegung
zu beschreiben [Sch65, Bar65, Mec80, Mil94].

Das Ziel dieser Arbeit ist es, durch systematische Untersuchung der Art und Zahl der
bei der Deformation entstehenden Punktdefekte Aufschluf3 iiber die Mechanismen ihrer
Generation und damit der Deformation selbst zu erhalten. Es soll also das Wissen iiber
die Deformation, das beziiglich der makroskopisch meflbaren Groéflen und beziiglich der
eindimensionalen Defekte, der Versetzungen, schon einen hohen Stand erreicht hat, um
Erkenntnisse zu den beteiligten nulldimensionalen Defekten erweitert werden. Zu diesem
Zweck werden Proben bei Variation verschiedener Deformationsparameter (Deformati-
onstemperatur und -richtung, Dehnung, Dehnungsrate) verformt und anschliefend das
Spektrum der erzeugten Defekte mit verschiedenen experimentellen Methoden untersucht.

Bei der Auswahl der Proben fiir die Experimente waren verschiedene Aspekte zu beriick-
sichtigen. Um moglichst iiberschaubare Verhéltnisse bei der Bewegung der Versetzungen zu
gewéhrleisten, stellte eine groftmogliche Gitterperfektion (Reinheit sowie Einkristallinitét)
eine der Hauptforderungen dar. Die Kristalle, die heute mit der besten Reinheit bei vertret-
barem Aufwand geziichtet werden, gehéren zur Gruppe der Halbleiter. Ein weiterer Vorteil
der Halbleiter besteht in ihrer guten Handhabbarkeit und Bearbeitbarkeit. Ein Nachteil der
Halbleiter ist, daf} sie sich meist nur bei Temperaturen plastisch verformen lassen, bei denen
Punktdefekte bereits beweglich sind. Ein weiterer Nachteil im Hinblick auf die hauptséchlich
angewendete Untersuchungsmethode ist, dal Defekte eine Ladung tragen kénnen. Diese bei-
den Nachteile besitzen Metallkristalle nicht: sie lassen sich bereits bei sehr niedrigen Tempe-
raturen verformen, und es existieren keine geladenen Punktdefekte. Allerdings sind sie nur
schwer so rein und ideal zu ziichten wie Halbleiter. Ein weiterer Nachteil der leicht verfiigharen
Metalle ist, daf die intrinsischen Punktdefekte oft weit unterhalb der Raumtemperatur aus-
heilen, so daf} es notwendig ist, diese bei tiefen Temperaturen zu verformen und der Messung
ohne zwischenzeitliches Erwérmen zuzufiihren. Eine Préparation ist unter diesen Bedingun-
gen kaum moglich, so dafl die Proben bereits bei der Deformation eine Geometrie haben
miissen, die fiir die spétere Messung geeignet ist. Ein solche Geometrie ist aber oft fiir eine
definierte Deformation ungeeignet.

Der Schwerpunkt der Arbeit liegt auf Experimenten mit deformierten Halbleitern, spezi-
ell mit undotiertem Galliumarsenid, was in erster Linie durch eine gute Verfiigbarkeit und
auf Erfahrungen mit diesem Material in unserer Arbeitsgruppe begriindet ist. In undotiertem
GaAs ist kein Einflul von Fremdatomen bzw. Ausscheidungen, die das Verformungsgeschehen
verkomplizieren kénnten, zu erwarten. In dem Verbindungshalbleiter GaAs besteht zudem die
Moglichkeit, bei der Deformation primér erzeugte Zwischengitteratome aufgrund von Defekt-
reaktionen, bei denen als sekundire Defekte Antistrukturdefekte gebildet werden, nachzuwei-
sen. Neben GaAs wurden jedoch auch andere Halbleiter- sowie Metallproben deformiert und
untersucht, um Parallelen oder Differenzen zu finden.

Unter den angewendeten Methoden nimmt die Positronen-Annihilations-Spektroskopie
(PAS) eine herausragende Stellung ein. Die PAS beruht zum einen darauf, dafl die Annihilati-



onsrate der Positronen von der Elektronendichte abhingt, wodurch der Annihilationsort der
Positronen identifiziert werden kann. Die zweite physikalische Stiitze der PAS ist die Tatsa-
che, daf} es Kristalldefekte gibt, die aufgrund eines fiir Positronen attraktiven Potentials diese
einfangen kénnen. Wegen des Fehlens des positiven Atomkerns sind es hauptséchlich Defekte
mit offenem Volumen, also Leerstellen oder deren Agglomerate, die solche Positronen-Traps?
bilden. Diese Sensitivitét fiir Defekte mit offenem Volumen, das heifit, die Mdglichkeit, Leer-
stellen oder deren Agglomerate direkt zu identifizieren, macht die PAS fiir die Untersuchung
der Deformationsdefekte besonders geeignet. Neben der PAS wurden zur Charakterisierung
der Defekte und auch deren quantitativer Bestimmung die Elektronenspinresonanz (ESR)
und die Infrarotspektroskopie angewendet.

Im ersten Kapitel der Arbeit werden Modelle der Versetzungsbewegung und -wechsel-
wirkung sowie der Punktdefektgeneration bei der plastischen Deformation vorgestellt. Das
zweite Kapitel befafit sich mit den verwendeten experimentellen Methoden, der Probenpripa-
ration und technischen Details der Versuchsdurchfithrung. In Kapitel III werden die Ergeb-
nisse der Deformationsexperimente vorgestellt. Kapitel IV und V beschéftigen sich mit der
Charakterisierung der induzierten Defekte mit der PAS bzw. mit anderen Untersuchungs-
methoden. In Kapitel VI werden Defekt- Konzentrationen als Funktion der verschiedenen
Deformationsparameter ermittelt. Diese Konzentrationen sowie die Ergebnisse der Defekt-
charakterisierung werden im Zusammenhang mit den Modellen aus Kapitel I diskutiert.

2 Positronenfallen



2. PLASTISCHE DEFORMATION

Die makroskopischen Groflen, die bei der Verformung eines Festkorpers gemessen werden
konnen, sind die einwirkende Kraft und die Anderung der uBeren Form, die Dehnung, Stau-
chung oder Verdrehung. Aus der Kraft F' und der jeweiligen, sich wiahrend der Deformation
dndernden Querschnittsfliche A der Probe kann die apparente Spannung 7 berechnet werden:
7 = F/A. Die Langendnderung Al bezogen auf die Gesamtlinge | der Probe ist die apparen-
te Dehnung e. Im folgenden wird der Begriff der Dehnung im allgemeinen Sinn verwendet,
das heifit, auch eine Verkiirzung der Probe wird als Dehnung bezeichnet. Wird die Defor-
mation bei konstanter Dehnungsrate (zeitliche Ableitung der Dehnung) durchgefiihrt, spricht
man vom dynamischen Regime, wird hingegen unter Anlegen einer konstanten Spannung
deformiert, so spricht man vom statischen Regime. Im statischen Regime ist die gemessene
Dehnung e gleich der plastischen Dehnung €pjast

€ = €plast, (2.1)

wéhrend im dynamischen Regime die elastische Dehnung zu beriicksichtigen ist:

€ = €plast 1 €elast- (22)

Das Ziel der meisten Arbeiten, die das Gebiet der plastischen Deformation zum Ge-
genstand haben, ist es, einen Zusammenhang zwischen diesen makroskopischen Mefgrofien
und den Mikroprozessen, also der Versetzungsbewegung, herzustellen. Die Gliederung die-
ses Kapitels folgt diesem Ziel. Im ersten Abschnitt wird die Spannungs-Dehnungs-Kurve
beschrieben, die makroskopische AuBerung der Deformation. Die folgenden Abschnitte be-
handeln qualitativ und quantitativ die vorgeschlagenen Mikroprozesse, die den Stufen der
Spannungs-Dehnungs-Kurve zugeordnet werden. Dies fiihrt schliefllich zu den Mechanismen,
die der Punktdefektgeneration zugrunde liegen.

2.1 Die Spannungs-Dehnungs-Kurve

Trégt man die bei einem dynamischen Deformationsexperiment eines Einkristalls gemessene
Spannung gegen die Dehnung auf, spricht man von einer Spannungs-Dehnungs-Kurve, die bei-
spielhaft in Abb. 2.1 fiir dynamische Deformation dargestellt ist. Der Anstieg der Spannungs-
Dehnungs-Kurve wird als Verfestigungskoeffizient © bezeichnet. Die Spannungs-Dehnungs-
Kurve kann, auf einen Vorschlag von DIEHL [Die56] zuriickgehend, in verschiedene Bereiche
unterteilt werden. Einige Bereiche der Spannungs-Dehnungs-Kurve treten nur auf, wenn be-
stimmte Voraussetzungen erfiillt sind, die die Orientierung und die vor der Deformation im
Kristall vorhandenen Versetzungen betreffen.

Der erste Bereich ist der elastische oder HOOKEsche Bereich. Er ist durch eine lineare
Abhéngigkeit der Spannung von der Dehnung und durch die Reversibilitdt der Verformung
gekennzeichnet.

An den elastischen Bereich schliefit sich eine Region an, in der eine Abnahme des Anstiegs
der Spannungs-Dehnungs-Kurve zu verzeichnen ist. In diesem Bereich beginnt die plastische
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Stress

] Abb. 2.1: Spannungs-Dehnungs-Kurve bei ei-
T, € = const nem dynamischen Verformungsexperiment, das
heifit, konstanter Dehnungsrate é. Der Flief3-
bereich ist grau hinterlegt, die verschiedenen

- Deformationsstufen sind gekennzeichnet. Nach
Strain [Sie93a].

Deformation, der Festkorper beginnt zu flieffen, weshalb dieser Bereich als Flief$bereich be-
zeichnet wird. Abhingig vom Ausgangszustand der Probe (Versetzungsdichte vor der De-
formation) kann die Spannungs-Dehnungs-Kurve in diesem Bereich unterschiedliche Verldufe
nehmen. Die Abnahme des Anstiegs kann so weit gehen, dal mit zunehmender Verformung ein
Konstantbleiben oder sogar eine Abnahme der Spannung beobachtet wird, wie es in Abb. 2.1
angedeutet ist.

An den Fliebereich schliefit sich ein als Stufe I bezeichneter Bereich an, in dem die
Spannung linear mit der Dehnung ansteigt. Es ist auch moglich, dal die Spannung in diesem
Bereich konstant bleibt. Nach den in diesem Stadium ablaufenden Prozessen, auf die noch
niher eingegangen wird, nennt man die Stufe I Easy-Glide!-Region.

Bei weiterer Verformung ist eine Zunahme des Anstiegs der Spannung als Funktion der
Dehnung zu beobachten, die Stufe II der Spannungs-Dehnungs-Kurve wird erreicht. Bei einer
Zunahme des Anstiegs der Spannungs-Dehnungs-Kurve spricht man von einer Verfestigung
der Probe.

Das Gegenteil der Verfestigung, die Abnahme des Anstiegs, wird mit Erholung bezeichnet.
Bei fortgesetzter Deformation schliefit sich an die Stufe II die Stufe III der dynamischen Er-
holung an. Die Bezeichnung dynamisch Erholung wurde gew#hlt, weil in dieser Stufe wihrend
der Deformation gleichzeitig Versetzungen vernichtet und erzeugt werden.

Unter bestimmten Umsténden (Orientierung der Probe, Reinheit) werden bei Deforma-
tion bei hohen Temperaturen noch eine weitere Verfestigungs(IV)- und Erholungs(V)-Stufe
beobachtet.

2.2 Versetzungsbewegung

Geometrie Eine bleibende Verdnderung der Form von Festkoérpern wird durch die Bewegung
von Versetzungen realisiert. Abb. 2.2(a) zeigt schematisch eine Versetzung im Kristallgitter.
Die Versetzungslinie ist die Linie, die den verschobenen Kristallbereich berandet. Fiir die Ver-
setzung in Abb. 2.2(a) ist es die Linie, an der die zusétzlich eingeschobene Halbebene endet.
Der BURGERS-Vektor b ist der Fehlervektor, der den Start- und Endpunkt eines vollstédndigen
Gittervektor-Umlaufes um die Versetzungslinie verbindet. Die Gleitebene ist die Ebene, in der
sich die Versetzung durch einfaches “Umklappen’ von Bindungen bewegen kann. Die Gleit-
ebene wird von der Versetzungslinie und dem BURGERs-Vektor aufgespannt. In Abb. 2.2(a)
steht der BURGERS-Vektor senkrecht auf der Versetzungslinie. In diesem Fall spricht man
von einer Stufenversetzung, wihrend eine Schraubenversetzung durch einen zur Versetzungs-
linie parallelen BURGERS-Vektor gekennzeichnet ist. Im allgemeinen kénnen BURGERS-Vektor
und Versetzungslinie beliebige Winkel einschlieBen. Ein Gleitsystem wird durch die Gleitebe-

! engl. Einfaches Gleiten, das heifit, geringe Verfestigung
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ne und den BURGERS-Vektor bestimmt. Die Scherspannung o, die auf eine Versetzung in
einem bestimmten Gleitsystem wirkt, kann durch Multiplikation der angelegten Spannung 7
mit dem SCHMID-Faktor berechnet werden: o = mg7. Der Schmidfaktor myg ist das Produkt
der Kosinus der Winkel zwischen Deformationsachse und Gleitebenennormale ¥ und zwischen
Deformationsachse und BURGERS-Vektor ®: mg = cos ® cos U. Abb. 2.2(b) illustriert die Lage
einer Gleitebene sowie der genannten Winkel in eine fiir Verformungsversuche iiblicherweise
verwendete Probe in Barrengeometrie.

Klettern

Leerstelle

000000
(a) (b)

Abb. 2.2: (a) Modell einer Stufenversetzung mit BURGERS-Umlauf und Gleitebene. b ist der BUR-
GERS-Vektor. Die Versetzungslinie, die senkrecht zur Zeichenebene verlduft, berandet die von oben
eingeschobene Halbebene. Die Anlagerung von Leerstellen fithrt zu einem Abbau der Halbebene, also
einer Bewegung der Versetzungslinie senkrecht zur Gleitebene. (b) Lage der Gleitebene, der Deforma-
tionsachse und des BURGERS-Vektors in einer Probe unter Kompression. Nach [Wee83a].

Der Zusammenhang zwischen apparenter Dehnung € und Abgleitung v, das ist die Kristall-
verschiebung in der Gleitebene, ist komplizierter. Fiir kleine € kann er jedoch durch v = €/mq
angendhert werden.

Es ist wichtig anzumerken, dal durch die Bewegung der Versetzungslinie der Kristall-
bereich nach deren Durchlaufen gegeniiber dem Kristallbereich vor der Versetzungslinie um
den BURGERS-Vektor verschoben ist. Auf diese Weise wird die makroskopische Anderung der
Form realisiert.

Aus anschaulichen Griinden ist offensichtlich, dal Versetzungen bevorzugt auf den dicht
gepackten Ebenen gleiten, da dabei die Gitterverzerrung am geringsten ist.

Orowan-Beziehungen OROWAN [Oro40] betrachtete als erster plastische Deformation als
dynamischen Prozef. Er schlug vor, dafl die plastische Dehnungsrate analog zu anderen
Transportprozessen in Festkorpern durch die Konzentration und Beweglichkeit der Trager
des Transports, im Fall der Deformation sind das die Versetzungen, beschrieben werden soll-
ten:

4 = bNgmv. (2.3)
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Hierbei ist b der Betrag des BURGERS-Vektors, Ny, die Dichte und v die Geschwindigkeit der
beweglichen Versetzungen. Wihrend der Deformation bleibt allerdings die Versetzungsdichte
nicht konstant, so dafl auch eine alternative Formulierung des OROWAN-Modells moglich ist:

4 = bNgmA. (2.4)

Hier ist A die mittlere freie Wegldnge der Versetzungen. Im allgemeinen werden sowohl die
Versetzungsgeschwindigkeit als auch die Versetzungsdichte keine Konstanten wihrend der
Deformation sein.

Abb. 2.3: Bewegung einer Versetzungslinie im PEIERLS-Potential. Die gestrichelten und durchgezo-
genen Linien kennzeichnen die Maxima und Minima des PEIERLS-Potentials. Das Segment AB ist von
zwei Kinken begrenzt. Nach [Hir83].

Das Peierls-Potential Aus Abb. 2.2(a) wird offensichtlich, daf fiir die Bewegung der Ver-
setzungslinie um einen Gittervektor Bindungen im Kristall aufgebrochen werden miissen,
was nur unter Energiezufuhr moglich ist. PEIERLS [Pei40] fithrte zur Beschreibung dieses
Sachverhaltes ein periodisches Potential fiir die Versetzungslinie ein:

W We o

. 25
L L™ (2:5)

Dabei ist L die Lange des betrachteten Versetzungssegmentes, Wp die PEIERLS-Energie und
ap die Periode — iiblicherweise gleich dem Betrag des BURGERS-Vektors. Abb. 2.3 zeigt sche-
matisch die Bewegung einer Versetzungslinie im PEIERLS-Potential. Aus der Gleichgewichts-
lage im Minimum dieses Potentials wird die Versetzungslinie iiber die Peierlsbarriere in die
néchste Gleichgewichtslage verschoben. Energetisch giinstiger als die Bewegung der Verset-
zungslinie als Ganzes ist es, wenn zunéchst nur ein kurzes Segment iiber die Peierlsbarriere
gehoben wird. Dieses Segment wird von zwei Knicken in der Versetzungslinie begrenzt, die in
der Gleitebene liegen. Einen solchen Knick bezeichnet man als Kinke im Gegensatz zu einem
Jog, der einen Knick aus der Gleitebene heraus reprisentiert und auf den unten detailliert
eingegangen wird. Kinken kénnen durch thermische Anregung auf der Versetzungslinie gebil-
det werden. In einem Kristall, der als {iberwiegende Defekte parallele Versetzungen enthilt,
wird die Versetzungsbewegung ausschliellich durch das PEIERLS-Potential bestimmt, man
spricht vom Kinkenmodus der Versetzungsbewegung.

Gleithindernisse Oft jedoch enthélt ein Einkristall andere Defekte, die die Versetzungsbe-
wegung behindern: Punktdefekte und deren Agglomerate, Fremdatome und Ausscheidungen
sowie Versetzungen nichtkomplanarer Gleitebenen, die auch als Waldversetzungen bezeichnet
werden.

In einem solchen Kristall wird der Mechanismus der Versetzungsbewegung zusétzlich
durch die Gleithindernisse bestimmt. Wie in Abb. 2.4 dargestellt, wird eine Versetzung
zundchst von den Hindernissen festgehalten. Durch die weiterhin wirkende Spannung glei-
tet die Versetzung zwischen den Hindernissen weiter, wodurch sie sich ausbaucht. Wird die
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Spannung, die an der Versetzung am Ort des Hindernisses angreift, gro genug, kann das
Hindernis iberwunden werden. Im Gegensatz zum Kinkenmodus bezeichnet man diesen Fall
der Versetzungsbewegung als Bowing?-Modus.

In hochreinen Kristallen stellen Waldversetzungen die wesentlichen Gleithindernisse dar.
Waldversetzungen konnen verschiedenen Ursprungs sein. Zum einen kénnen von der Kri-
stallzucht bereits vor der Deformation Versetzungen im Kristall vorhanden sein. Da prinzi-
piell Versetzungen in allen Gleitsystemen mit von Null verschiedenem Schmidfaktor gebildet
werden koénnen, erhoht sich die Waldversetzungsdichte wihrend der Deformation. Durch ge-
schickte Wahl der Deformationsachse ist es moglich, ein Gleitsystem bevorzugt oder mehrere
Gleitsysteme gleichberechtigt anzuregen und so das Verhéltnis zwischen der Dichte beweg-
licher Versetzungen und der Waldversetzungsdichte zu variieren. Auf diese Weise kann die
Abhéngigkeit der Zahl der generierten Punktdefekte von der Zahl der Versetzungsschneid-
prozesse untersucht werden.

Die Zunahme der Waldversetzungsdichte wird fiir die in Stufe IT der Spannungs-Dehnungs-
Kurve beobachtete Verfestigung verantwortlich gemacht.

‘m\’
|

Abb. 2.4: Versetzungslinie, die sich zwischen Gleithindernissen der Ausdehnung d mit dem Abstand
l ausbaucht. Das Aktivierungsvolumen ist das Produkt aus der grauen Fliche und dem Betrag des
BURGERS-Vektors. Die Versetzungslinie ist vor und nach dem Uberwinden des Hindernisses dargestellt.
Nach [Wee83a).

Das Modell der effektiven Spannung Fiir theoretische Uberlegungen zur Versetzungsbe-
wegung ist die Frage wichtig, welche Spannung auf die Versetzungslinie wirkt. Neben der
von auflen angelegten Spannung wirken auch die Spannungsfelder der im Kristall vorhan-
denen Versetzungen auf eine bestimmte Versetzungslinie. Statistisch verteilte Versetzungen
erzeugen eine interne Spannung o; [Ale68a]

of = [ub/2r(1—)IN;? baw. (2.6)
of = [ub/2m|N}?, (2.7)

wobei die erste Beziehung fiir Stufen- und die zweite fiir Schraubenversetzungen gilt. p ist der
Schermodul und v die Po1ssoN-Zahl. Um die auf eine Versetzungslinie wirkende Spannung zu
betrachten, muff man also die duflere Spannung o, durch eine effektive Spannung o.g [Haa62]

ersetzen:
Off = Ogq — 0; = Og — AN§/2. (2.8)

Die verschiedenen Versetzungstypen werden in der Konstante A zusammengefafit. Aus Gl. 2.8
wird ersichtlich, dal die maximale Versetzungsdichte wihrend der Deformation (o /A)? nicht
iiberschreiten kann. A kann aus den elastischen Konstanten fiir die verschiedenen Verset-
zungstypen berechnet werden. In der Regel wird zur Abschitzung der Versetzungsdichte bei

% engl. Ausbauchung
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einer gegebenen Spannung die TAYLOR-Gleichung [Ger86]

T = auby/Ny (2.9)

verwendet. Dabei ist « eine durch die Geometrie der Versetzungsanordnung bestimmte Kon-
stante, die Werte zwischen 0.5 und 1 annimmt [Mec81].

Versetzungsgeschwindigkeit Es gibt zwei von unterschiedlichen Ansitzen ausgehende
Modelle, die den Zusammenhang zwischen der Versetzungsgeschwindigkeit und der Spannung
sowie der Temperatur beschreiben, das Modell von Schoeck [Sch65] und das Modell von
ALEXANDER und HAASEN [Ale68a].

Im Ansatz von SCHOECK [Sch65], der von thermodynamischen Uberlegungen ausgeht,
wird die Kraft auf einen Abschnitt einer Versetzungslinie aus der Anderung der totalen
Energie bei der Verschiebung der Versetzungslinie um dz berechnet. Dabei sind verschiedene
Beitrige zur Gesamtenergie zu beriicksichtigen: die Arbeit, die von externen Kréften ver-
richtet wird, die Anderung der Wechselwirkungsenergie mit anderen Defekten, die Anderung
der Energie im Spannungsfeld der Versetzung selbst, die Energie, die notwendig ist, um
einen Bereich mit gestorter Gitterperfektion zu erzeugen sowie die Anderung des chemischen
Potentials durch Erzeugung oder Vernichtung von Punktdefekten.
Die Gibbs-Enthalpie zur Uberwindung von Gleithindernissen AG ist durch
ou oy 0Ag

AG=U+TL%y, +17 (2 2.1
G=U+TgrVa+ <8T)%H (2.10)

gegeben [Sch65]. Hierbei ist U der thermische Beitrag zur Uberwindung des Gleithindernisses,
Va das Aktivierungsvolumen und Ag die Gibbs-Enthalpie durch lokale atomare Fehlordnung.
Der letzte Term kann in der Regel vernachléssigt werden, ebenso wie die Temperaturabhéngig-
keit des Schermoduls [Sch65]. Gl. 2.10 wird oft in der vereinfachten Form

AG =U + Vpoen (2.11)

verwendet [Zon94]. Abb. 2.4 illustriert die Uberwindung von Gleithindernissen der Ausdeh-
nung d und mit einem Abstand ! durch eine Versetzung mit dem Betrag des BURGERS-Vektors
b. Das Volumen

Va = dlb (2.12)

kann als Aktivierungsvolumen fiir die Uberwindung des Gleithindernisses angesehen werden
[Wee83al.

Die Héaufigkeit, mit der ein Gleithindernis iiberwunden wird, ist proportional zu
exp(—AG/kpT), dem BoLTzZMANN-Faktor fiir thermisch aktivierte Prozesse. Nimmt man
an, daB das Uberwinden von Gleithindernissen der geschwindigkeitsbestimmende Schritt ist,
daf} also die Zeit, die die Versetzung zur Bewegung zwischen zwei Gleithindernissen bendétigt,
zu vernachlissigen ist, kann man die Versetzungsgeschwindigkeit berechnen [Wee83al:

v=I1fexp(—AG/kgT). (2.13)

Darin ist f die Vibrationsfrequenz der Versetzungslinie. Nach Gln. 2.11 und 2.13 und
unter der Annahme eines von der Spannung unabhéngigen Aktivierungsvolumens ist der
funktionale Zusammenhang zwischen der Versetzungsgeschwindigkeit v und der Spannung o
ein exponentieller: v « exp(o).
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Experimentell wird jedoch, insbesondere fiir kleine Spannungen, oft eine Abhéangigkeit
der Versetzungsgeschwindigkeit von der Spannung in der Form v o< 6™ [Sch67] beobachtet,
wobeil m als Spannungserponent bezeichnet wird und fiir Halbleiter Werte zwischen 1 und
2 annimmt. ALEXANDER und HAASEN [Ale68a| gehen in ihrem Modell fiir die Verset-
zungsgeschwindigkeit davon aus, dafl sich die Versetzungen im Kinken-Modus bewegen,
die durch thermische Aktivierung gebildet werden. Unter dieser Voraussetzung und un-
ter der Annahme, dal von der angelegten Spannung verrichtete Arbeit klein gegeniiber
dem thermischen Beitrag zur Kinkenbildung ist, erhalten sie folgenden Ausdruck fiir die
Versetzungsgeschwindigkeit: U
m

v= Bo exp(—kB—T). (2.14)
Hierbei ist U die Aktivierungsenergie der Versetzungsbewegung, die sich aus der Bildungs-
und Migrationsenergie der Doppelkinken zusammensetzt, und B eine empirische Konstante.
Fiir unterschiedliche Annahmen iiber die Vibrationsfrequenz des Versetzungssegments zwi-
schen zwei Kinken erhalten sie fiir m Werte von 1 bzw. 1.5.

Abhéngig davon, welches Modell der Versetzungsgeschwindigkeit verwendet wird, kann
der Zusammenhang zwischen Dehnungsrate und FlieBspannung, der durch die OROWAN-
Beziehung Gl. 2.3 iiber die Versetzungsgeschwindigkeit hergestellt wird, unterschiedlich for-
muliert werden. Wird die Versetzungsgeschwindigkeit nach Gl. 2.13 zugrundegelegt, so erwar-
tet man eine exponentielle Abhéngigkeit der Dehnungsrate von der Fliespannung, und es
kann eine Dehnungsratenempfindlichkeit I definiert werden,

B Oo
8 ln(éplast) ’
die mit dem Aktivierungsvolumen Vj iiber die Beziehung V = kpT'/I verkniipft ist. Be-

trachtet man dagegen die Versetzungsbewegung im Modell von ALEXANDER und HAASEN
(Gl. 2.14), so kann der Zusammenhang zwischen Dehnungsrate und Fliespannung durch

aln(éplast)

m=—ar (2.16)
beschrieben werden. Durch Messung der Fliefispannung in Abhéngigkeit von der Dehnungs-
rate konnen m bzw. I bestimmt werden. Dabei mufl jedoch sichergestellt sein, dafl die Ver-
setzungsdichte konstant bleibt. Bei einer Verdnderung der Dehnungsrate &dndert sich aber
die Versetzungsdichte [Ale68a]. Das heifit, daff man die Dehnungsrate sprunghaft dndern
muf}, wenn man die charakteristischen Groflen der Versetzungsgeschwindigkeit aus der Span-
nungsdnderung bestimmen will.

Die direkte Messung der Versetzungsgeschwindigkeit wihrend der Deformation ist sehr
kompliziert. In der letzten Zeit wurde versucht [Bau95|, die Versetzungen in situ wahrend der
Deformation im TEM? abzubilden. Die Versetzungskonfiguration wihrend der Deformation
kann auf diese Weise sehr schon gezeigt werden. Die Bestimmung der mittleren Versetzungs-
geschwindigkeit ist jedoch nicht einfach, da immer nur einzelne sich bewegende Versetzungen
beobachtet werden kénnen. Ein weiteres Problem ist, daf3 die Verhéltnisse in den sehr diinnen
bei TEM verwendeten Proben nicht ohne weiteres auf groflere Kristalle iibertragen werden
koénnen.

So ist man oft auf die indirekte Bestimmung der Versetzungsgeschwindigkeit iiber die
OROWAN-Beziehung Gl. 2.3 angewiesen, wobei stets das Problem der mangelnden Kenntnis
iiber die Dichte beweglicher Versetzungen besteht. Im folgenden Abschnitt wird dieser Aspekt
im Mittelpunkt stehen.

I (2.15)

3 Transmissionselektronenmikroskop
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2.3 Versetzungsmultiplikation

Die Versetzungsdichte ist als Versetzungslinienldnge je Volumen definiert. Das heifit, daf eine
Erhohung der Versetzungsdichte nicht notwendigerweise eine Erhéhung der Zahl der Einzel-
versetzungen bedeutet. Eine Erhohung der Versetzungsdichte kann auch durch Vergréflerung
der Linienldnge der vorhandenen Versetzungen realisiert werden. Da eine Versetzung nicht
im Kristall enden kann, gibt es nur zwei Moglichkeiten fiir deren Konfiguration: sie kann ent-
weder einen geschlossenen Ring im Kristall bilden oder an der Kristalloberfliche enden. Die
verschiedenen Moglichkeiten, wie eine Versetzungslinie verlingert werden kann, illustriert
Abb. 2.5(a). Durch entsprechende Priparation der Probenoberfliche (Schleifen) kann man
eine gleichméBig hohe Dichte von Versetzungs(halb)ringen an diesen erreichen.

\
()

Y

(a) (b)

Abb. 2.5: (a) Vollstdndiger (A) und an der Probenoberfliche endender (B) Versetzungsring. (b)
FRrRANK-READ-Versetzungsquelle. Das Segment A baucht sich iiber die Stadien B und C aus, bis im
Stadium D eine neue Schleife entsteht. Nach [Hir83].

Frank-Read-Quelle Abb. 2.5(b) zeigt, wie neue Versetzungsringe durch die Wirkung einer
FRANK-READ-Quelle (nach [Hir83]) entstehen konnen. Ein Segment A einer Versetzungslinie,
das zwischen zwei Hindernissen liegt, an denen die Versetzung festgehalten wird, baucht sich
in einer anderen als der urspriinglichen Gleitebene aus. Uber die Stadien B und C wird
schliefflich Stadium D erreicht, in dem die beiden B&gen der Versetzungslinie annihilieren,
so daf ein neuer Versetzungsring entsteht, wihrend sich das iibriggebliebene Segment der
urspriinglichen Versetzungslinie erneut ausbauchen kann, um einen weiteren Ring zu erzeugen.

Fiir den Verlauf der Spannungs-Dehnungs-Kurve im Fliebereich wird eine starke Verset-
zungsmultiplikation als Ursache angesehen [Ale68a] (JOHNSTON-GILMAN-Effekt). Durch die
Verformung im elastischen Bereich wird die Spannung auf die in dem Kristall vorhandenen
Versetzungen so grof3, dafl sie ihre Position im Minimum des PEIERLS-Potentials verlassen
und anfangen zu gleiten. Die Waldversetzungsdichte ist noch klein, so daf sich die Versetzun-
gen schnell im Kristall bewegen konnen: In Gl. 2.3 ist v grof. Von Versetzungsquellen an der
Oberfléche, zum Beispiel an Kratzern vom Schleifen der Proben, und im Kristallinneren, zum
Beispiel FRANK-READ-Quellen, generierte Versetzungen fiithren zu einer schnellen Zunahme
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der Dichte beweglicher Versetzungen*: Ny, in Gl. 2.3 ist ebenfalls groB. Die plastische Deh-
nungsrate éplast = Nammsbv wird grofler als die totale Dehnungsrate €, so daf die elastische
Dehnungsrate €glast = € — €plast negativ wird. Die elastische Dehnungsrate ist proportional
zur zeitlichen Anderung der Spannung: €., = EJ, wobei die Proportionalititskonstante
der Elastizitdtsmodul F ist. Eine negative elastische Dehnungsrate bedeutet eine Abnah-
me der Spannung. Ein Optimum der Versetzungsdichte wird an der unteren Streckgrenze
erreicht. Das heifit, die Versetzungsdichte ist grof§ genug, um eine schnelle Deformation zu
gewdhrleisten, aber noch nicht zu grofl, um {iber eine Zunahme der Waldversetzungsdichte
die Bewegung der gleitenden Versetzungen zu stark zu behindern.

Quergleiten Die Gleitebene einer Stufenversetzung ist durch den BURGERS-Vektor und den
Versetzungslinienvektor eindeutig festgelegt. Da bei der Schraubenversetzung der BURGERS-
Vektor parallel zur Versetzungslinie liegt, kann diese theoretisch in beliebigen Richtungen glei-
ten, als Gleitebenen werden jedoch (siehe oben) dicht gepackte Ebenen bevorzugt. Durch die
Wirkung des Spannungsfeldes einer benachbarten Versetzung oder eines anderen Gleithinder-
nisses kann eine Schraubenversetzung auf eine andere Gleitebene wechseln. Man spricht dann
vom Quergleiten dieser Versetzung. Abb. 2.6 zeigt das doppelte Quergleiten einer Schrau-

Abb. 2.6: Doppelquergleiten einer Schraubenversetzung. Die Segmente B kénnen nur ldngs der Ver-
setzungslinie gleiten. Das Segment C kann als FRANK-READ-Quelle wirken.

benversetzung. Nachdem diese ein kleines Stiick auf einer anderen Gleitebene geglitten ist,
wechselt sie wieder auf die urspriingliche Gleitebene. Die Segmente B der Versetzungslinie
besitzen eine Gleitebene, die quer zur urspriinglichen liegt, so dafl diese Segmente sich nicht
mit dem Rest der Versetzungslinie weiterbewegen kénnen. Auf diese Weise kann das Segment
C als FRANK-READ-Quelle wirken.

Die Entfestigung in Stufe V der Spannungs-Dehnungs-Kurve wird mit verstirktem Quer-
gleiten assoziiert. Dadurch wird zum einen die Gleitversetzungsdichte erhoht, zum anderen
steigt die Geschwindigkeit der Versetzungen, da diese durch das Quergleiten Hindernissen
ausweichen kénnen.

2.4 Punktdefekterzeugung
2.4.1 Modelle

Versetzungsklettern Das Gleiten von Versetzungen wird als konservative Versetzungsbe-
wegung bezeichnet. Daneben kénnen sich Versetzungen auch nichtkonservativ, das heifit, aus

4In GaAs wird davon ausgegangen, daff Oberflichenversetzungsquellen gegeniiber Versetzungsquellen im
Kristalinneren dominieren [Kar84].
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der Gleitebene heraus, durch Klettern bewegen. Diesen Mechanismus, der ausschlieflich Ver-
setzungen (beziehungsweise Segmente) mit Stufencharakter betrifft, zeigt Abb. 2.2(a). An
die eingeschobene Halbebene lagern sich zum Beispiel Leerstellen an. Hat sich eine komplet-
te Reihe von Leerstellen angelagert, ist die Versetzung um einen Gittervektor senkrecht zur
Gleitebene verschoben worden.

Versetzungsklettern ist prinzipiell ein moglicher Mechanismus zur Erzeugung von Punkt-
defekten, da eine Versetzung durch Emission oder Absorption von Punktdefekten klettern
kann. Allerdings ist die Anlagerung von Punktdefekten der energetisch giinstigere Prozef,
was man anhand folgender Uberlegungen begriinden kann: Eine Leerstelle, die sich an ei-
ne Versetzung anlagert, kann durch schnelle Diffusion lings der Versetzungslinie [Cui96] zu
einem Sprung transportiert werden. Durch Einbau an der Stelle des Sprunges wird dieser
lediglich verschoben, so dafl die Gesamtenergie der Versetzungslinie unveréndert bleibt. Die
Gesamtenergiebilanz ist jedoch negativ, da die Bildungsenergie der Leerstelle gewonnen wird.
Eine Anlagerung sollte also stets mit einem Energiegewinn verbunden sein, so dafl es unwahr-
scheinlich ist, dafl eine Versetzung spontan Leerstellen emittiert. Vielmehr ist anzunehmen,
daB eine Versetzungslinie eine Senke fiir Leerstellen ist [Mec80]. Eine spontane Emission von
Leerstellen ist nur dann méglich, wenn der Energiegewinn durch den Abbau von Spannungen
durch die nichtkonservative Versetzungsbewegung grofler ist als die Energie, die zur Erzeu-
gung der Leerstellen notwendig ist. Da die Bildungsenergie fiir Zwischengitteratome grofler
ist als fiir Leerstellen, ist ein spontane Emission von Zwischengitteratomen ebenso unwahr-
scheinlich.

WEERTMAN und WEERTMAN berechnen die Punktdefektiiber- bzw. -untersittigung in
der Niahe kletternder Versetzungen unter Zugrundelegung rein energetischer Betrachtungen
[Wee83b|:

A = Cyexp(—U/kpT) exp(£ob®L/dkgT), (2.17)

wobei L bzw. d der mittlere Weg der Versetzungslinie bis zur Annihilation (mit einer ande-
ren Versetzung) durch Gleiten bzw. Klettern und U die Leerstellenbildungsenergie ist. Das
Vorzeichen im zweiten Exponentialterm steht fiir leerstellenemittierende bzw. -absorbierende
Versetzungen. Die Theorie von WEERTMAN und WEERTMAN wurde fiir das Kriechen von Me-
tallen bei hoher Temperatur aufgestellt. Bei der dynamischen Deformation ist das Klettern
als Mechanismus der Punktdefektgeneration mit grofler Wahrscheinlichkeit auszuschlieflen.
Das heifit jedoch nicht, dafl die Versetzungen nicht klettern kénnen. Ein Klettern unter Ab-
sorption von Leerstellen, die durch andere Generationsmechanismen in einer Ubersiittigung
erzeugt werden, ist auch bei der dynamischen Deformation wahrscheinlich.

Die Entfestigungs-Stufe IIT der Spannungs-Dehnungs-Kurve wird mit Versetzungsklettern
in Verbindung gebracht [Haa89]. Durch das Klettern kénnen die Versetzungen, &hnlich wie
in Stufe V durch Quergleiten, Gleithindernissen ausweichen.

Jog-Dragging MoTT [Mot60] schlug 1960 ein Modell vor, wie sich eine Spriinge enthaltende
Schraubenversetzung unter Emission bzw. Absorption von Punktdefekten bewegt. Dieser, in
der Literatur als jog-dragging ® bezeichnete Mechanismus ist in Abb. 2.7(a) dargestellt. Ein
Sprung in einer Schraubenversetzung stellt ein Versetzungssegment dar, das Stufencharakter
hat und dessen Gleitebene senkrecht zur Gleitebene der Schraubenversetzung steht. Demzu-
folge kann dieser Sprung der Schraubenversetzung bei deren Gleiten nur durch nichtkonser-
vative Kletterbewegung folgen. Diese Kletterbewegung kann durch Emission oder Absorption
von Punktdefekten realisiert werden. Fiir die Absorption wire eine hohe Konzentration von
Punktdefekten im Kristallvolumen notwendig. Wahrscheinlicher ist, dafl durch die auf die

5 Hinterherziehen von Spriingen
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Versetzungslinie wirkende Spannung die Energie zur Erzeugung eines Punktdefektes auf-
gebracht wird. Abhéngig von Gleitrichtung, BURGERS-Vektor und Richtung des Sprunges
werden Leerstellen oder Zwischengitteratome erzeugt.

«— <«
Gleitrichtung \o/v
@ Nichtgleitfahige
Jogs
° ° o JX/
° ° ° 7
° ® o 7 C
° ° >
. ]

Abb. 2.7: (a) Punktdefekterzeugung durch jog-dragging, b ist der BURGERS-Vektor. (b) Schneiden
zweier Schraubenversetzungen. Die entstehende Punktdefektkette durch das Mitziehen des nicht-
gleitfahigen Sprungs ist angedeutet. Nidhere Erklirung im Text.

Die Spriinge in der Versetzungslinie konnen unterschiedlichen Ursprunges sein. Zum einen
entstehen sie beim doppelten Quergleiten (Abb. 2.6) einer Versetzung. Die Segmente B stel-
len Spriinge in der Versetzungslinie dar, die nicht in der urspriinglichen Gleitrichtung der
Versetzung gleiten kénnen. Sind die Segmente B nur einen BURGERS-Vektor hoch, so kénnen
sie von der Schraubenversetzung unter Punktdefektgeneration mitgezogen werden. Die Ursa-
che dafiir, dafl eine Schraubenversetzung durch doppeltes Quergleiten auf eine benachbarte
Gleitebene springt, kénnen thermisch induzierte Fluktuationen oder Spannungsfelder anderer
Versetzungen sein. Komponenten der von auflen angelegten Spannung kénnen ebenfalls ein
Quergleiten bewirken.

Abb. 2.7(b) zeigt, wie durch das Schneiden von zwei Schraubenversetzungen Spriinge ent-
stehen kénnen. Da der Kristall nach dem Durchlaufen einer Versetzung oberhalb der Gleit-
ebene gegeniiber dem Kristall unterhalb dieser um den BURGERS-Vektor verschoben ist, wird
auch die Versetzungslinie verschoben: ein Sprung ist entstanden. Durch das Schneiden von
Stufenversetzungen entstehen keine nichtgleitfihigen Spriinge.

Wie aus Abb. 2.7(a) ersichtlich, sollte durch das Jog-dragging eine Kette von Punkt-
defekten entstehen. Eine solche Konfiguration mufl nicht notwendigerweise stabil sein. Es
ist moglich, daBl eine Umordnung der entstandenen Punktdefekte, zum Beispiel eine Clu-
sterung®, stattfindet. Leerstellen kénnen dabei sowohl drei- als auch zweidimensionale Ag-
glomerate bilden. Dreidimensionale Agglomerate aus Zwischengitteratomen fiithren zu einer
starken Gitterverzerrung, so dafl es wahrscheinlicher ist, dafl Zwischengitteratome in einer
Ebene agglomerieren. Diese Ebene stellt eine zusétzlich eingeschobene “Halbebene” im Kri-
stall dar, die von einer Stufenversetzung berandet ist. Die berandende Stufenversetzung wird
als prismatischer Versetzungsring bezeichnet.

6 engl. Zusammenlagerung
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2.4.2 Punktdefektbilanz

Bei der Punktdefektbilanz mufl man neben der Rate ihrer Generation auch die Vernichtungs-
rate beriicksichtigen. Dabei gibt es verschiedene Vernichtungspfade.

e Rekombination von Leerstellen mit Zwischengitteratomen, die von Spriingen unter-
schiedlichen Vorzeichens erzeugt wurden.

e Wanderung der Punktdefekte zu Senken, wie Versetzungen, Korngrenzen, Oberfléichen.

Dabei ist es entscheidend, ob bei der Deformationstemperatur die Punktdefekte beweglich
sind. Ist das nicht der Fall, so sollte die Annihilation zu vernachlissigen sein. Die Punktdefekte
werden jedoch unmittelbar an den Versetzungen generiert. Man kann aus diesem Grund die
Energie, die im ungestorten Kristall zur Bewegung von Leerstellen notwendig ist, nicht ohne
weiteres auf den Bereich in der N#he der Versetzungslinie, der durch starke Verspannung
gekennzeichnet ist, iibertragen.

Punktdefektgenerationsrate

Ausgangspunkt der Theorien zur Punktdefektgenerationsrate ist, dafl ein Sprung auf einer
Schraubenversetzung, der einen BURGERS-Vektor hoch ist, beim Gleiten dieser Schrauben-
versetzung um einen BURGERS-Vektor genau einen Punktdefekt erzeugt. Diese Aussage ist
zunéchst nur fiir einfach kubische Gitter richtig. In komplizierteren Gittern kann es fiir eine
solche Bewegung eines Sprunges notwendig sein, dal mehrere Punktdefekte gebildet werden
miissen. Fiir die folgenden Rechnungen ergeben sich dadurch keine prinzipiellen Anderungen.

Der erste, der das Gleiten von Spriingen enthaltenden Schraubenversetzungen betrachte-
te, war MOTT [Mot60]. Er stellte ein Differentialgleichungssystem auf, das das dynamische
Gleichgewicht der Prozesse der Bildung neuer Jogs als Resultat des Schneidens gleitender
Schraubenversetzungen, die sich mit konstanter Geschwindigkeit bewegen, mit Versetzun-
gen nichtkomplanarer Gleitsysteme, und der Annihilation oder Vereinigung elementarer Jogs
beschreibt. Fiir die Leerstellengenerationsrate erhélt MOTT folgenden Ausdruck:

%:ﬂb]\[l/?
ay  2v2 ¢

Darin ist ¢, die Leerstellenkonzentration und £ das Verhéltnis der Dichte der Waldverset-
zungen zur Gesamtversetzungsdichte.

(2.18)

Porov [Pop90] geht von ihnlichen Uberlegungen wie MOTT aus, betrachtet jedoch
die konservative Bewegung der Spriinge lings der Schraubenversetzung detaillierter. Das
Verhiltnis der Gleitgeschwindigkeit v; dieser Spriinge zur Versetzungsgeschwindigkeit v ist
entscheidend fiir die Punktdefektgeneration. Laufen zwei Spriinge auf der Versetzungslinie
zusammen, so gibt es zwei Moglichkeiten. Haben die Spriinge ungleiches Vorzeichen, so
annihilieren sie, haben sie gleiches Vorzeichen, bilden sie einen Supersprung, der nicht mehr
mit der Versetzung bewegt werden kann und demzufolge keine Punktdefekte generiert.
Betrachtet man eine Schraubenversetzung, die Spriinge mit einem mittleren Abstand J;
enthilt, so werden fiir Versetzungsgeschwindigkeiten

v < b/ (2.19)
keine Punktdefekte generiert. Gilt dagegen

v > Ujb/)\j, (2.20)
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so werden wahrend der Zeit ¢t = \;j/vj, also bevor die Spriinge zusammengelaufen sind, Punkt-
defekte generiert. Wiahrend dieser Zeit legt die Versetzung den Weg Al zuriick. Die lineare
Jogdichte ¢;, die sich auf dem Weg Al ausbildet, ist dann bestimmt durch

¢ = PENAL (2.21)

wobei £ der Anteil der Waldversetzungen an der Gesamtversetzungsdichte und P; der An-
teil der jogbildenden Waldversetzungen an der Waldversetzungsdichte. Wenn man von einer
gleichméBigen Verteilung beider Jogvorzeichen ausgeht, ist die Zahl n der dabei generierten
Punktdefekte gleich

Aniy = ¢;AL/2b. (2.22)

Der Index bezeichnet Zwischengitteratome (i) bzw. Leerstellen (v). Die Erhthung Ac; , der
Konzentration der Deformationsdefekte entsprechend der Zunahme ihrer Zahl um An; . ist
gleich

AciN = AnLVQ, (223)

wobei Q ~ b® das Atomvolumen ist”. Damit kann man die Intensitit der Punktdefektgenera-
tion ausrechnen:

i, L 1/2 0172, 7172 1/2
8—%“ =3P, V20N (vv) 2. (2.24)
Unter Verwendung der OROWAN-Beziehung Gl. 2.3, wobei die Dichte beweglicher Versetzun-
gen Ny, = (1 — &) Ng ist, erhélt man die Beziehung

Ociv 1 170 ¢ \M? 1/2 (1. \1/2

Das heifit, wenn man vereinfachend annimmt, daf3 P und £ von der Dehnungsrate unabhéingig
sind, sollte die Intensitéit der Punktdefektgeneration proportional zur Wurzel der plastischen
Dehnungsrate sein:
aCi,v .1/2
8"}/ X 6plast'

Der Anteil der Waldversetzungen und der jogbildenden Waldversetzungen wird jedoch von
der Dehnungsrate abhéngen, da gerade das Zusammenlaufen der Jogs zu Superjogs von der
Versetzungsgeschwindigkeit abhéngt. Superjogs konnen als FRANK-READ-Quellen in Quer-
gleitebenen wirken, so dafl die Waldversetzungsdichte stéirker zunimmt als die Dichte beweg-
licher Versetzungen. Daraus folgt, dal man einen Exponenten der Dehnungsrate € in Gl. 2.26
erwarten kann, der etwas kleiner als 1/2 ist. Aus Gl. 2.25 folgt, daf die Temperaturabhéngig-
keit der Generationsrate aus der Temperaturabhingigkeit der Gleitgeschwindigkeit der Jogs
laings der Schraubenversetzung resultiert. Nimmt man dafiir ein ARRHENIUS-Gesetz an, so
folgt unmittelbar, dafl mit zunehmender Temperatur die Generationsrate sinkt. Die Tempe-
raturabhéngigkeiten von P und ¢ sind weitgehend unbekannt.

Bewegen sich die Versetzungen im Kristall mit so hoher Geschwindigkeit, dafi konservati-
ves Gleiten der Jogs langs der Versetzungslinie nicht mehr méglich ist, annihilieren diese nicht
mehr. Die kritische Versetzungsgeschwindigkeit fiir das Erreichen dieses Regimes ist von der
Groflenordnung 100 m/s [Pop90]. Die Intensitit der Punktdefektgeneration fiir dieses Regime
gibt POPOV mit

(2.26)

Oeyvi 8, 172
—r ~ —bN 2.27
oy r, d ( )

" In der Diamantstruktur ist das eine recht grobe Niherung.
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an. Darin ist I's eine Konstante, die die Linge der Quellsegmente mit der Versetzungsdichte
verkniipft. Im Vergleich zu GI. 2.24 ist zu bemerken, dafl die Intensitdt nicht mehr von der
Dehnungsrate und -temperatur (auler iiber die Versetzungsdichte) abhéngig ist.

Ein prinzipiell anderer Ansatz zur Berechnung der Punktdefektgeneration geht auf
GOTTSTEIN et al. [Got75] bzw. MECKING und ESTRIN [Mec80] zuriick. Dieser Ansatz, der
von MILITZER et al. [Mil93, Mil94] weiterentwickelt wurde, geht von phénomenologischen,
energetischen Uberlegungen aus. Die Bildungsenergie Fj eines Punktdefektes der Sorte k
(Leerstelle oder Zwischengitteratom) wird als proportional zu ub® angenommen. Ausgangs-
punkt der Theorie von MECKING und ESTRIN ist, dafl ein bestimmter Teil der bei der
Deformation aufgewendeten Energie fiir die Generation von Punktdefekten verwendet wird.
Damit kann die Generationsrate P der Punktdefekte berechnet werden:

XTE

= (2.28)
Der Faktor « ist eine numerische Konstante, x ist der Anteil an der insgesamt geleisteten
Arbeit, der zur Punktdefektgeneration genutzt wird. Fiir £/« ist ein Wert von 0.1 sinnvoll
[Got75]. Nach dem Modell von MECKING und ESTRIN ist die Konzentration der generierten
Punktdefekte proportional zur Fliche unter der Spannungs-Dehnungs-Kurve. Die Abhéngig-
keit der Punktdefektkonzentration (ohne Annihilation) von der Dehnungsrate ist durch die
Abhéngigkeit der Spannung von der Dehnungsrate bestimmt.

Punktdefektannihilationsrate

Fiir die Annihilation der Punktdefekte gehen MECKING und ESTRIN [Mec80] von einer Re-
aktion erster Ordnung aus:

A = B(c — ¢p) = BAc, (2.29)

das heifit, die Annihilationsrate A ist proportional zur Uberschufipunktdefektkonzentration.
co ist die Konzentration der Punktdefekte im thermischen Gleichgewicht. Die Konstante 3
wird nur von der Diffusion der Leerstellen zu den Senken bestimmt:
Dsp
= — 2.30
b= (2.30)
wobei Dgp der Selbstdiffusionskoeffizient und A der mittlere Abstand zwischen den Annihilati-
onszentren ist. Gibt es mehrere Annihilationspfade, etwa an Korngrenzen in Polykristallen,
so sind zusédtzliche Annihilationsterme zu beriicksichtigen. Die Rekombination von Frenkel-
Paaren wird in dem Modell von MECKING und ESTRIN nicht beriicksichtigt. Die allgemeine
Form eines Annihilationstermes miifite lauten:

A=KcE, (2.31)

wobei K eine Konstante und R die Reaktionsordnung der Annihilation ist. Die Konstante K
ist von der Diffusion und von der Konzentration méglicher Reaktionspartner bestimmt.

Stationare Konzentration

Die stationiire Konzentration von UberschuBleerstellen Ac erhiilt man, wenn die Annihilati-
onsrate gleich der Produktionsrate gesetzt wird. Im Modell von MECKING und ESTRIN betragt
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sie unter der Annahme, dafl die Annihilationszentren Versetzungen der Dichte Ny sind, und
unter Verwendung der Beziehung o ~ ,ubN;/ 2

Ac=cr—=E (2.32)

Gemafl Gl. 2.14 und Gl. 2.3 gilt fiir den Zusammenhang zwischen Flieflspannung und Deh-
nungsrate
T o €V (2.33)

Die Versetzungsdichte Ny steigt ebenfalls mit zunehmender Dehnungsrate. Das heifit, daf
man fiir den Exponenten p der Dehnungsrate im funktionalen Zusammenhang Ac  €P einen
Wert erwartet, der etwas kleiner als p ~ 1 — 1/m ist.

MILITZER et al. [Mil94] sagen auf der Grundlage eines dhnlichen Modells, das allerdings
eine thermische Generation von Jogs und die Annihilation an Korngrenzen beachtet, einen
etwas schwicheren als linearen Anstieg von Ac(é), das heifit, ein p, das etwas kleiner als 1
ist, voraus.

Geht man von dem allgemeinen Ausdruck fiir den Annihilationsterm (Gl. 2.31) aus, so
wird die Funktion Ac(€) von der Reaktionsordnung der Annihilation bestimmt.

Fiir die Temperaturabhéngigkeit der stationidren Punktdefektkonzentration finden Mi-
LITZER et al. bei ihren Rechnungen ein Sinken der Uberschufleerstellenkonzentration mit der
Temperatur, das anndhernd einem ARRHENIUS-Gesetz folgt. Diese ARRHENIUS-Abhéngigkeit
stammt von der Geschwindigkeitskonstanten der Annihilationsreaktion.

Zusammenfassung

Zur Berechnung der Punktdefektgenerationsrate bei der Versetzungsbewegung gibt es zwei
prinzipiell verschiedene Ansétze. Das Modell von MOTT bzw. POPOV versucht, die Punktde-
fektgeneration mikroskopisch zu beschreiben, wihrend im Ansatz von MECKING und ESTRIN
die mikroskopischen Prozesse nicht betrachtet werden, sondern von energetischen Uberle-
gungen ausgegangen wird. Die Annahme, dafl ein konstanter Teil der bei der Deformation
geleisteten Arbeit zur Punktdefektgeneration genutzt wird, das heifit, dafl x tatsichlich eine
Konstante ist, kann physikalisch nicht zwingend begriindet werden.

Beide Ansiitze sagen ein Ansteigen der Punktdefektkonzentration mit steigender Dehnung
und Dehnungsrate voraus. Der funktionelle Zusammenhang zwischen Punktdefektdichte und
Dehnungsrate ist von der Form ¢ o €P, wobei p Werte zwischen 0 und 1 annimmt.

Werden die Punktdefekte gleichzeitig erzeugt und vernichtet, kann es zu einem Gleichge-
wicht der Erzeugung und Annihilation, zu einem stationdren Zustand, kommen. In diesem
Fall wére die Punktdefektkonzentration unabhéngig von der Dehnung. Es ist nachzupriifen,
ob wihrend der Deformation iiberhaupt ein stationérer Zustand erreicht wird.

2.5 Versetzungen in der Diamantstruktur

Die Diamantstruktur besteht aus einem fcc-Gitter mit einer Basis aus zwei Atomen bei
a(0,0,0) und a(%, %, %) Sind die Atome von unterschiedlicher Sorte, so liegt die Zinkblende-
Struktur vor, in der die III-V-Verbindungshalbleiter GaAs und InP kristallisieren. Am dich-
testen gepackt und damit als Gleitebenen bevorzugt sind (111)-Ebenen.

Diese Ebenen liegen jeweils als Paare vor (Abb. 2.8). Die Zahl der Bindungen zwischen
zwei Ebenen eines Paares ist dreimal so grof wie die Zahl der Bindungen zwischen zwei

Ebenen, die nicht zu einem Paar gehoren. Der Abstand verhilt sich genau umgekehrt: Er
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21 (111)-Ebenenpaar

!

Abb. 2.8: (111)-Ebenen in der Zinkblendestruktur, betrachtet aus einer [110]-Richtung. Die Zahlen
stehen fiir die Bindungen zwischen den jeweiligen Ebenen. Die zu entfernenden Halbebenen fiir eine
60°-Versetzung im a) glide set und b) shuffle set sind umrandet. Nach [Ale88].

betrigt zwischen den Ebenen eines Ebenenpaares 1/3 des Abstandes zwischen den weiter
auseinander liegenden Ebenen.

Wie in der fcc-Struktur sind die BURGERS-Vektoren von vollstdndigen Versetzungen in
der Diamantstruktur vom Typ £(110) und kénnen in SHOCKLEY-Partialversetzungen mit
dem BURGERS-Vektor §(112) dissoziieren, die Gleitebenen sind vom Typ (111).

Die in dieser Arbeit untersuchten Proben wurden in [100]-, [110]- und [213]-Richtung
verformt. Damit wird eine unterschiedliche Anzahl von Gleitsystemen angeregt. Bei Defor-
mation in [100]-Richtung werden acht Gleitsysteme (jeweils zwei BURGERS-Vektoren auf
jeder der vier Hauptgleitebenen) und bei Deformation in [110]-Richtung vier Gleitsysteme
gleichberechtigt angeregt. Die Schmidfaktoren der anderen Gleitsysteme verschwinden
jeweils. Bei Deformation in [213]-Richtung wird ein Gleitsystem bevorzugt angeregt, der
Schmidfaktor des Quergleitsystems verschwindet.

Die Besonderheit der Diamantstruktur ist, daf es zwei mogliche Lagen der (111)-
Gleitebenen gibt: zwischen den Ebenenpaaren bzw. zwischen den Ebenen innerhalb eines
Paares. Im ersten Fall spricht man von Versetzungen im shuffle set, im zweiten Falle
vom glide set [Ale68al. Die Ursache fiir diese Bezeichnungsweise ist, daf§ im glide set eine
Dissoziation der vollstdndigen Versetzungen in Partialversetzungen méglich ist, wodurch
die Gitterverzerrungen verringert werden. Die beiden Partialversetzungen beranden einen
Stapelfehler, der durch eine hexagonale Stapelfolge gekennzeichnet ist. Wegen des groflen
Abstandes der (111)-Ebenenpaare ist die zusétzliche Energie einer solchen Atomanordnung,
die Stapelfehlerenergie, klein im Vergleich zum Energiegewinn durch die Dissoziation einer
vollstdndigen Versetzung. Die Mehrzahl der Versetzungen in der Diamantstruktur sollte also
dissoziiert vorliegen.

In der Zinkblendestruktur ist als weitere Besonderheit zu betrachten, dafi die (111)-
Ebenen polar sind, das heifit, daf die Spiegelung an einer (111)-Ebene kein Symmetrieelement
des Kristalls ist. Bei einer Stufenversetzung kann die zusitzliche Halbebene aus der [111]- oder
aus der [111]-Richtung eingeschoben sein. Den ersten Fall bezeichnet man als a-, den zweiten
als (-Versetzung [Ale68a]. Im glide set endet eine a-Versetzung in GaAs mit einer Reihe von
Galliumatomen, eine (B-Versetzung entsprechend mit einer Reihe von Arsenatomen.

Durch den Stapelfehler, den die beiden Partialversetzungen einer dissoziierten Schrauben-
versetzung beranden, ist deren Gleitebene vorgegeben. Zum Quergleiten einer dissoziierten
Schraubenversetzung ist es notwendig, dafl die Dissoziation zunéchst aufgehoben wird. Eine
solche Einschniirung kann zum Beispiel an einem Gleithindernis erfolgen. Hat die Schrauben-
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Abb. 2.9: (a) Quergleiten einer dissoziierten Schraubenversetzung. Die Segmente A und B sind in
Richtung der Bewegung der dissoziierten Schraubenversetzung nicht gleitfihig. (b) Jog auf einer dis-
soziierten Schraubenversetzung. Zur Veranschaulichung der entsprechenden BURGERS-Vektoren ist
zusitzlich das THOMSON-Tetraeder dargestellt. Der Schnitt X-Y veranschaulicht die Aufspaltung des
Sprungs in eine SHOCKLEY- und eine FRANK-Partialversetzung. Letztere hat reinen Stufencharakter
und kann nur unter Absorption bzw. Emission von Punktdefekten bewegt werden. Nach [Hul84] und
[Hir82].

versetzung auf die neue Gleitebene gewechselt, kann sie erneut dissoziieren (Abb. 2.9(a)). Die
Segmente der Versetzungslinie, die in der Quergleitebene verbleiben, stellen vollstdndige 60°-
Versetzungen dar. Vollig analog dazu ist die Situation, wenn sich zwei aufgespaltene Schrau-
benversetzungen schneiden. Am Schnittpunkt beider Schraubenversetzungen kommt es zur
Einschniirung, und nach dem Schneiden ist auf beiden Schraubenversetzungen ein 60°-Sprung
entstanden. Die entstandenen Jogs kénnen nun wiederum aufspalten, wie in Abb. 2.9(b) dar-
gestellt ist. Bei der Bewegung mit der Schraubenversetzung werden Leerstellen bzw. Zwi-
schengitteratome von der FRANK-Partialversetzung erzeugt.

Zur Bewegung eines Sprunges um einen vollstindigen BURGERS-Vektor in der Diamant-
struktur sind wegen der zweiatomigen Basis von der Halbebene zwei Atome zu entfernen
bzw. zwel Atome anzulagern, die in der Zinkblendestruktur zusétzlich jeweils einer Atomsor-
te angehoren miissen. Es ist auch vorstellbar, dafl zum Beispiel zum Abbau einer Halbebene
eine Leerstelle des Untergitters A angelagert und ein Zwischengitteratom des Untergitters B
emittiert wird. Insgesamt gibt es fiir den Ab- bzw. Aufbau der Halbebene jeweils 4 mogliche
Elementarprozesse. Zum Abbau einer Halbebene in GaAs zum Beispiel:

Vas & Vaa <
Vas «— Ga; —
Asi =+ Vga +
As; — Ga; —

Der Pfeil nach rechts bedeutet Emission, der nach links Absorption des entsprechenden Punkt-
defektes. Welche dieser Prozesse ablaufen, wird von der Bildungsenergie und der Gleichge-
wichtskonzentration der jeweiligen Punktdefektart abhéangen.

Eine wichtige Frage ist, welche Prozesse unmittelbar nach der Emission der Punktde-
fekte ablaufen. Doppelleerstellen, falls sie entstehen, sind in der Diamantstruktur aufgrund
der Bindungsverhéltnisse im Vergleich zu fcc-Metallen relativ unbeweglich. Das heifit, eine
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schnelle Diffusion vom Ort des Entstehens weg ist nicht moglich. Denkbar ist jedoch, daf
die Kette von Doppelleerstellen, die entsteht, sich zu energetisch giinstigeren Konfiguratio-
nen umordnet. Bei einem Mitziehen des Jogs um N BURGERS-Vektoren kénnen so Cluster
mit 2N Leerstellen gebildet werden. In der Literatur wird diesem Punkt bisher wenig Beach-
tung geschenkt. Eine Kette von Zwischengitteratomen wird sich ebenfalls umordnen, wobei
eine zweidimensionale Clusterung am wahrscheinlichsten erscheint. Durch eine solche Clu-
sterung wiirde ein prismatischer Versetzungsring entstehen, der energetisch giinstiger sein
sollte als eine Kette von Zwischengitteratomen. Die Bildung eines solchen prismatischen Ver-
setzungsringes ist auch bei Leerstellenketten nicht auszuschlieen. Die Umordnungsprozesse
der Leerstellenkette sollten eine Geschwindigkeitskonstante haben, die von der Groflenord-
nung der Diffusionskonstante ldngs Versetzungen ist, da die Bindungsverhéltnisse denen im
Versetzungskern dhneln.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dafl die Elementarprozesse beim Jog-Dragging
in der Diamantstruktur denen in fcc-Metallen #hneln. Es sind jedoch stets zwei Atome an
einem Elementarprozef beteiligt, die in der Zinkblende-Struktur unterschiedlichen Untergit-
tern angehoren. Die Gleichgewichtskonzentration der Punktdefekte hat aus diesem Grund
grofen Einflufl auf die Bewegung einer Spriinge enthaltenden Schraubenversetzung.
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3.1 Probenmaterial

Das verwendete Galliumarsenid wurde von verschiedenen Anbietern bezogen. Von der Frei-
berger Compound Materials GmbH wurde undotiertes semiisolierendes GaAs mit einem spe-
zifischen Widerstand von 108 Qcm sowie tellurdotiertes (n-leitendes) GaAs mit einer Ladungs-
triigerkonzentration von 2.5 x 10'® cm™3 geliefert. Von der Crystec GmbH Berlin wurde eine
Scheibe zinkdotiertes (p-leitendes) GaAs mit einer Zinkkonzentration von 2.5 x 10'® cm™3
bezogen. Alle Galliumarsenidproben wurden nach dem LEC!-Verfahren hergestellt. Cz2-
gezogenes sowie im Fliefzonenverfahren hergestelltes phosphordotiertes Silizium mit einem
spezifischen Widerstand von 0.55—0.85 Q2cm wurde von der Wacker Siltronic AG Burghausen
zur Verfiigung gestellt.

Die Metallproben (polykristallines Aluminium, Kupfer und Silber) mit einer Reinheit von
99.999% wurden bei der Goodfellow Corp. gekauft.

3.2 Probenpraparation

Aus den [100] beziehungsweise [111] orientierten Halbleiterscheiben mit einer Dicke zwischen
4 mm und 6 mm wurden zunichst Quader mit den Dimensionen ~ 4 x 4 x 12 mm? mit Hilfe
einer Diamantfadensége herausgesigt. Die Seitenflichen dieser Quader wurden anschlieflend
mit Borcarbid mit 1200er Kérnung geschliffen, um eine moglichst gleichméfige Dichte von
Versetzungsquellen an der Oberfliche zu erzielen. Die seitlichen Kanten wurden dabei ver-
rundet, um Riflbildung zu vermeiden. Besonders wichtig bei der Priparation der spréden
Halbleiterproben ist es, planparallele Endflichen zu erhalten. Zu diesem Zweck wurde ein
spezieller Zusatz zu einem Minimet'Y Polisher von Buehler® angefertigt. Mit diesem Zusatz
ist es moglich, die Proben mit einer Genauigkeit von 1’ planparallel zu schleifen.

Fiir die PAS-Messungen wurden aus der Mitte der deformierten Quader jeweils zwei
0.5 mm dicke Scheiben® mit der Fadensiige abgesigt. Um die durch das Sigen entstande-
nen Defekte zu entfernen, wurden die Scheiben jeweils einige Minuten in 3%iger Bromme-
thanollésung geétzt, wobei etwa 50 pm abgetragen wurden. Fiir die Hallmessungen wurden
ebenfalls solche Scheiben verwendet. Fiir die Infrarotmessungen wurden dickere (1.5 mm)
Scheiben abgesigt, die nach dem Atzen noch optisch poliert wurden. Die Endstiicke der Pro-
ben wurden fiir die ESR-Messungen benutzt. Dazu wurden diese lediglich unmittelbar vor
der Messung mit Brommethanol gedtzt, um Oberflicheneffekte zu minimieren.

Die Metallproben fiir die Deformation in fliissigem Stickstoff wurden aus Folien zwischen
0,5 mm und 1 mm Dicke ausgeschnitten. Die Scheiben haben eine Kantenlidnge von 4 mm, so
daf} sie unmittelbar in dem mit einem Stickstoffkryostaten ausgestatteten Positronenlebens-
dauerspektrometer verwendet werden kénnen.

! Liquid Encapsulated Czochralski
2 Czochralski
3 Fiir die PAS-Messungen werden zwei identische Proben benétigt, siehe Abschn. 3.4
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3.3 Deformationsexperimente

Deformationsapparatur Fiir die Deformationsexperimente stand eine hydraulische Priifma-
schine von Material Testing SystemsT™zur Verfiigung, die es ermdglicht, einen sehr weiten
Bereich von Dehnungsraten abzudecken. Mit dieser Maschine kénnen auflerdem sehr schnelle
Wechsel der Dehnungsrate realisiert werden. Die Steuerung der PID*-geregelten Hydraulik
erfolgt iiber einen angeschlossenen Computer, mit dem auch die Messdaten aufgezeichnet
werden konnen.

Abb. 3.1: Deformationsapparatur.
A - Ofen, B - Vakuumbalg, C
— Flansche fiir den Anschlul der
Pumpe/ Schutzgaszufuhr. Das kleine
Bild zeigt die Probe zwischen den
Quarzscheiben.

Um die Experimente bei hohen Temperaturen durchzufithren, wurden spezielle Druck-
stempel und ein Ofen angefertigt. Abb. (3.1) zeigt die von der mechanischen Werkstatt
des Fachbereichs Physik angefertigten Apparatur. Diese sollte verschiedenen Anforderun-
gen geniigen. Zum einen sollten Deformationstemperaturen bis zu 1000°C realisiert werden
konnen. Da bei so hohen Temperaturen Reaktionen an der Probenoberfliche bzw. die Eindif-
fusion von Verunreinigungen nicht auszuschliefen sind, mufl es moglich sein, unter Schutzgas
bzw. Vakuum zu deformieren. Eine duflerst wichtige Forderung ist auflerdem, dafl die Proben

4 Proportional Integral Differential
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nach der Deformation sehr schnell abgekiihlt werden kénnen, um die tatséchliche Defekt-
konfiguration wéhrend der Deformation einzufrieren. Durch die zwei Flansche ist es moglich,
nach der Deformation die Probe mit kaltem Schutzgas zu spiilen. Auf diese Weise werden
Abkiihlraten der Groflenordnung 100 K/min erzielt. Der Vakuumbalg erlaubt es auflerdem,
den Ofen sehr schnell von der Probe zu entfernen. Dadurch ist es moglich, innerhalb von
wenigen Minuten die Probe vollstindig abzukiihlen. Das Abkiihlen kann auflerdem unter
angelegter Last erfolgen, wodurch Relaxationsprozesse vermieden werden kénnen. Hier mufl
kritisch angemerkt werden, daf} die erzielte Abkiihlrate zum Einfrieren der Versetzungskonfi-
guration ausreicht, jedoch unter Umsténden zu klein ist, um das Ausheilen von Punktdefekten
wahrend der Abkiihlung vollsténdig zu verhindern.

Leider mufite auf die Moglichkeit, die Lingendnderung der Probe unmittelbar an deren
Endflichen zu messen, verzichtet werden, da es zu aufwendig gewesen wire, eine ausrei-
chend abgedichtete Durchfiihrung fiir Keramiksonden, wie sie in [Bau97] beschrieben sind,
zu realisieren. So mufite fiir die Messung der Deformation die Messung des Kolbenweges der
Deformationsmaschine herangezogen werden. Um dennoch so gut wie moglich die tatsachli-
che Verformung der Probe zu messen, wurde die Steifigkeit der Gesamtapparatur ohne Probe
bestimmt. Diese kann bereits wihrend der Messung vom Steuerprogramm herausgerechnet
werden.

Die Temperaturregelung wird mit Hilfe eines im Ofen befestigten Thermoelementes, das
an einen PID-Regler angeschlossen ist, vorgenommen. Zur Uberpriifung der Temperatur der
Probe wurde ein weiteres Thermoelement in direkten Kontakt mit dieser gebracht.

Die Druckstangen, die die notwendige Kraft iibertragen miissen, bestehen aus Alumi-
niumoxidkeramik. Zwischen diese Stempel und die eigentliche Probe wurden Scheiben aus
Quarzglas gelegt, um zum einen Verunreinigungen der Probe zu vermeiden und zum anderen
die Keramikstempel zu schiitzen.

Durchfithrung Alle Deformationsexperimente wurden in Kompression durchgefiihrt. Das
Mefiprogramm, das speziell fiir die Experimente geschrieben wurde, ist wie folgt konzipiert:
zunéchst fihrt der Druckstempel langsam an die Probe heran, bis eine geringe Kraft (30 N)
an der Kraftmefldose registriert wird. Unter dieser geringen Kraft kann nochmals eine Fein-
justierung der Probe vorgenommen werden. Dann wird der Ofen geschlossen und die Defor-
mationstemperatur eingestellt. Das Erreichen des thermischen Gleichgewichts kann man sehr
gut an der thermischen Ausdehnung verfolgen. Wird keine Langendnderung mehr registriert,
kann die eigentliche Deformation gestartet werden. Die meisten Experimente wurden im dy-
namischen Regime ausgefiihrt, das heifit, es wurde mit einer konstanten Geschwindigkeit
verformt. Beim Erreichen der vorgegebenen Gesamtdeformation schaltet das Programm auf
Kraftregelung um und hélt die Probe unter konstanter Spannung. Der Ofen wird ausgeschal-
tet und die Probe mit Schutzgas bis zu einer Temperatur gekiihlt, bei der ein Kontakt mit
der Luft unkritisch ist. Der Ofen wird nach unten geschoben und die Probe direkt mit einem
Ventilator gekiihlt. Schliellich wird die Probe entlastet und aus der Apparatur genommen.

Zur Deformation bei 77 K wurde ein Schaumstoff-Becher auf die Keramikstangen gescho-
ben. In diesen wurde fliissiger Stickstoff eingefiillt, nachdem eine kleine Last an die Probe
angelegt wurde. Es wurden jeweils zwei Proben identisch verformt (siche Fulnote auf S. 22).
Nach der Deformation wurde die Probe im fliissigen Stickstoff entnommen und bis zur Mes-
sung in diesem gelagert.
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3.4 Positronenannihilationsspektroskopie

3.4.1 Prinzip

Bei der Positronenannihilationsspektroskopie werden die Positronen als Sonde in die zu un-
tersuchende Substanz — in diesem Fall den Festkorper — eingestrahlt. Als Positronenquellen
kommen dabei radioaktive Isotope oder Paarerzeugung durch hochenergetische Strahlung
zum Einsatz. Fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen wurde ?2Na als 3+-Strahler
verwendet.

Die von ??Na emittierten Positronen besitzen eine breite Energieverteilung mit einer ma-
ximalen Positronenenergie Fy,,x = 0.545 MeV. Mit Energien, die dieser Verteilung entspre-
chen, dringen die Positronen in den Festkorper ein. Durch verschiedene Wechselwirkungsme-
chanismen werden sie auf thermische Energien abgebremst. Mit abnehmender Energie sind
die Prozesse, iiber die die Positronen die Energie abgeben, Ionisation von Rumpfelektronen,
Exzitonenanregung und schliellich Phononenanregung [Per70]. Fiir das Eindringen wird ein
empirisches Extinktionsmodell [Bra77] angenommen, das zu einem exponentiellen Abnehmen
der Zahl N(z) der Positronen mit der Tiefe z mit einer mittleren Eindringtiefe 1/ fiihrt:

. plg/em’)
= T e (3.1)

max

N(z) = No(2) exp(—ayz), ay(cm™)

Dabei ist p die Massedichte des untersuchten Materials. Die Positronen thermalisieren in
den untersuchten Kristallen in einer mittleren Tiefe von der Griéflenordnung einiger zehn
Mikrometer, das heifit, die Positronensonde liefert Information von Volumeneigenschaften.
Die Zeit, innerhalb der das Positron thermalisiert, betragt einige ps.

Eine Anmerkung zur Verwendung von N als Anzahl der Positronen in der vorliegenden
Arbeit ist an dieser Stelle wichtig. Die Quellstirke der Positronenquelle wird in der Regel
so gewahlt, dafl sich meist nur ein Positron im Festkorper befindet. Wenn also von N der
Einfachheit wegen als der Zahl der Positronen gesprochen wird, ist die Summe von N identi-
schen Systemen, das heifit, eine Grundgesamtheit N gemeint. N (¢) symbolisiert demzufolge
die Wahrscheinlichkeit, daf3 ein Positron nach der Zeit t noch existiert.

Nach der Thermalisation ist das Positron im Grundzustand, das heift, iiber den gesamten
Kristall delokalisiert. Betrachtet man das Positron im Teilchenbild, so fiihrt es eine diffusive
Bewegung im Kristall aus. Der wesentliche Wechselwirkungsmechanismus wihrend der Diffu-
sion des Positrons im Kristall ist die isotrope Streuung an Phononen. Im idealen Kristall endet
die diffusive Bewegung des Positrons mit der Annihilation. Die mittlere Diffusionsweglidnge
ist von der Groflenordnung einiger 100 nm.

Trifft das Positron auf seinem Diffusionsweg auf einen Defekt mit einem attraktiven Po-
tential, so kann es in diesem Potential eingefangen werden. Im Wellenbild kann man diesen
Einfang als Ubergang von einer im gesamten Kristall delokalisierten Wellenfunktion in eine
stark lokalisierte betrachten. Abb. (3.2) zeigt die Positronenwellenfunktion im ungestorten
GaAs-Kristall sowie in einer Galliumleerstelle. Man kann sehr schon erkennen, dafl sich das
Positron im ungestorten Kristall hauptséchlich in den Zwischengitterbereichen aufhilt. Ferner
ist die starke Lokalisierung der Positronenaufenthaltswahrscheinlichkeit in der Galliumleer-
stelle zu erkennen.

Da die Annihilationswahrscheinlichkeit von der Elektronendichte abhéingt, wird sie sich
in einem Kristalldefekt, zum Beispiel in einer Leerstelle, von der im perfekten Kristall unter-
scheiden. Die Annihilationswahrscheinlichkeit ist iiber die Messung der Lebensdauern einer
ausreichenden Anzahl von Positronen zu bestimmen. In den untersuchten Metallen und Halb-
leitern ist die Lebensdauer des Positrons, die der Kehrwert der Positronenannihilationsrate
ist, von der GroBenordnung einiger 100 ps.
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Abb. 3.2: Positronenwellenfunktion in GaAs (a) im Bulk und (b) in einer Galliumleerstelle. Es ist
jeweils der Schnitt in der (110)-Ebene dargestellt. Die Atompositionen sind markiert. Berechnet nach
[Pus83].

3.4.2 Positroneneinfang

In Defekten mit offenem Volumen ist das Potential, das ein Positron spiirt, wegen der feh-
lenden Abstoflung durch den positiven Atomkern abgesenkt. In guter Niherung kann das
Positronenpotential einer Leerstelle mit einem dreidimensionalen Potentialtopf angen&hert
werden [Pus94]. Das heifit, es gibt Energieeigenwerte fiir die in dem Defekt lokalisierte Po-
sitronenwellenfunktion, die kleiner sind als der Energieeigenwert der delokalisierten Positro-
nenwellenfunktion. Den Ubergang vom delokaliserten Zustand in den lokalisierten nennt man
Trapping® des Positrons. Bei dem Ubergang wird die Energiedifferenz zwischen Ausgangs-
und Endzustand an den Kristall abgegeben. Nach der Gréfle der Energiedifferenz unterschei-
det man tiefe und flache Positronenfallen. Ist die Energiedifferenz von der Grélenordnung
thermischer Energien, so spricht man von flachen Positronenfallen, ist sie deutlich grofler, von
tiefen. Das heifft, Positronen kénnen aus flachen Positronenfallen durch thermische Anregung
entweichen. Solche flachen Positronenfallen kénnen zum Beispiel Versetzungen oder negativ
geladene Ionen sein.

Trapping-Modell

Das kinetische Trapping-Modell [Ber71, See74] beschreibt den Einfang der Positronen in
Defekte, deren Entweichen sowie die Annihilation mit einfachen Ratengleichungen der Form

dN;

a = Z K:ji]Vj - N; z Kij + Yl (3.2)
J# J#

Dabei ist N; die Zahl der Positronen im Zustand i, kj die Ubergangsraten zwischen den

Zustédnden (Einfangraten) und A; die fiir den Zustand charakteristische Annihilationsrate.
N ist wieder im Sinne einer Wahrscheinlichkeit zu verstehen (siehe oben). Die Zusténde,

% engl. Einfang



3.4. Positronenannihilationsspektroskopie 27

in denen sich das Positron aufhalt, sind der ungestorte Kristall sowie Defekte, wobei jede
Defektart einen Zustand repréasentiert.

Die Gln. 3.2 fiir alle moglichen Zusténde bilden ein System gekoppelter linearer Diffe-
rentialgleichungen mit den Anfangsbedingungen bei t = 0: N, = Noy, Ngtatezbulk = 0. Das
heiBt, alle Ny in die Probe gelangenden Positronen befinden sich zunichst im Bulk®. Die
Wahrscheinlichkeit, dafl ein Positron vor der Thermalisation in einen Defekt eingefangen
wird (prdthermales Trapping), ist gering, da dazu ein Prozefl notwendig wére, der innerhalb
der kurzen Zeit, in der sich das schnelle Positron in der Umgebung des Defektes befindet,
genau die Energie aufnehmen miite, die beim Ubergang des Positrons in das Defektniveau
frei wird.

Die Losung des Differentialgleichungssystems Gl. 3.2 mit den angegebenen Anfangsbedin-
gungen ergibt eine Summe von Exponentialfunktionen fiir die Zahl (Wahrscheinlichkeit) der

Positronen zur Zeit t:
N(t) =Y Ni=No»_ Lexp(—t/n). (3.3)

Die 7 sind die apparenten Lebensdauern und die I; die zugehorigen Intensitdten. Der Index i
lauft tiber alle Zustédnde, aus denen Annihilationen stattfinden. Jedem Annihilationspfad kann
eine apparente Lebensdauer 7 und eine Intensitéit I zugeordnet werden. Kénnen aus einem
Zustand ausschliefSlich Annihilationen stattfinden, das heifit, Positronen, die sich in diesem
Zustand befinden, gehen in keinen anderen Zustand iiber, so gibt es im Spektrum GI. 3.3
eine apparente Lebensdauer, fiir die 73 = 1/Agtate gilt. Das heifit, dal die Annihilationsraten
tiefer Positronenfallen direkt aus der apparenten Lebensdauer bestimmt werden kénnen. Die
apparenten Lebensdauern aus Zustédnden, aus denen die Annihilation nicht den einzigen Pfad
darstellt, sind gegeniiber dem Reziproken der Annihilationsrate aus diesem Zustand verrin-
gert. Das ist zum Beispiel fiir die Positronenlebensdauer der Fall, die Annihilationen aus
dem Bulk représentiert, da die Positronen aus diesem Zustand nicht nur annihilieren, son-
dern auch in Defekte iibergehen kénnen. Die Reduzierung der Bulklebensdauer folgt aus der
Losung des Differentialgleichungssystems GI. 3.2. Sie kann damit plausibel gemacht werden,
dafl Positronen, die sich lingere Zeit im Bulk aufhalten, mit gréflerer Wahrscheinlichkeit in
Defekte eingefangen werden, so dafl bei den Bulkannihilationen kurzlebige Positronen stérker
gewichtet werden.

Das gemessene Positronenlebensdauerspektrum ist die Wahrscheinlichkeit der Annihilati-
d]gt(t), iiberfaltet mit der Auflssungsfunktion A(t) des Spektrometers. Diese
als Gauflkurve angenommene Funktion hat bei der hier verwendeten Apparatur eine typische
Halbwertsbreite von 250 ps. Die apparenten Lebensdauern und Intensititen werden durch
eine nichtlineare Anpassung einer Modellfunktion an das gemessene Spektrum ermittelt. Die
I; und 7; werden als Komponenten und deren Bestimmung als Zerlegung des Spektrums
bezeichnet.

Die Bulk-Annihilationsrate A, kann aus den apparenten Lebensdauern und Intensitéiten

berechnet werden: I
A= N 4 3.4
b Ei = (3-4)

Gl. 3.4 wird verwendet, um die Zerlegung durch Vergleich der berechneten mit der an ei-
ner defektfreien Referenzprobe gemessenen Bulk-Lebensdauer zu verifizieren. Die mittlere
Positronenlebensdauer 7,, kann aus den Komponenten des Lebensdauerspektrums ermittelt

werden:
Tay = Zlm. (3.5)

on zur Zeit t: —

5 engl. ungestorter Kristall
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Die apparenten Lebensdauern und Intensitéiten sind Funktionen der Einfang- und Annihilati-
onsraten. Damit ist es umgekehrt moglich, die Einfang- und Annihilationsraten aus der An-
passung des Spektrums zu berechnen.

Eine Voraussetzung fiir die Anwendung des Trapping-Modells ist eine homogene Defekt-
verteilung. Im Rahmen des Modells wird angenommen, dafl die Einfangrate « in die Defekte
proportional zur Defektdichte c ist:

K = p4cC. (3.6)
Die Proportionalitdtskonstante py wird als Trappingkoeffizient bezeichnet. Gl. 3.6 ist nur
erfiillt, wenn die Defekte unabhingig voneinander sind. Bei bekanntem Trappingkoeffizient
kann aus der Einfangrate fiir einen bestimmen Defekttyp dessen Konzentration bestimmt
werden.

K A5 Ay

sty st

shallow trap JNI Ky Ko
A

st

Y Y
PR ncuir-vac JK vac. clusicr JNIE
A A

di, 2,

Abb. 3.3: Trappingmodell fiir zwei tiefe Positronenfallen und eine flache Positronenfalle mit thermi-
schem Entweichen

Abb. 3.3 zeigt eine graphische Veranschaulichung des in dieser Arbeit am h&ufigsten ver-
wendeten Trappingmodells eines Kristalls, der zwei tiefe Positronenfallen und eine flache Po-
sitronenfalle enthilt. Das Positronenlebensdauerspektrum ist in diesem Fall vierkomponentig.
Fiir die Lebensdauern erhilt man:

2 2 1 1
TTerr "Te-r "Txa M 37
Die zugehorigen Intensitédten betragen:
L = 1—(IQ+I3+I4) (38)
st + At — 5(©@ =T
I st T Ast 2( ) 1+ "3st1
r 04+ —3(© 1)
Rd1 ka2
A1 —3(©—T) )\d2—%(@—r)) 39
0+ At — A
I — ka1 (0 + Ast — Ad1) (3.10)

(A1 — 3(©+1)) (Aar — 5(© — )
_ Kd2(0 + Ast — Ad2)
e = (A2 —3(©+1)) (A2 — 3(©-1)) (3.11)

Dabei sind © und I' Abkiirzungen fiir

© = Ap+ Ast + Kst + Kd1 + Kaz + Ost (3.12)

I = \/()\b — Ast + Kst + Kd1 + Kag — 5)2 + 404t Kst - (3.13)
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Unter bestimmten Bedingungen vereinfachen sich die Gln. 3.7 bis 3.13. Wenn die Detrap-
pingrate J wesentlich grofler als die Annihilationsrate in der flachen Positronenfalle Ay ist,
erhilt man ein Trappingmodell mit zwei tiefen Positronenfallen, das Positronenlebensdauer-
spektrum ist dreikomponentig (Io=0). Es ist dann mdoglich, die Trappingraten in die beiden
tiefen Positronenfallen aus den Intensitéiten und Annihilationsraten zu berechnen:

I

ka1 = I—j’m(Adl —Aa2) + (b — Aar)], (3.14)
I

Ky = I—‘l*[IS(AdQ —Aa1) + (A — Aa2)]- (3.15)

Ist die Temperatur so niedrig, dafl die Detrappingrate § gegeniiber Ag zu vernachléssigen ist,
so liegt ein Trappingmodell mit drei tiefen Positronenfallen vor. Man kann in diesem Fall
die Einfangrate in die flachen Positronenfallen aus den auf die entsprechende Temperatur
extrapolierten Einfang- und Annihilationsraten der anderen Defekte berechnen:

Kd1(Td1 — Tav) + Ka2(Td2 — Tav) + 1 — ApTav

(Tav - Tst)

(3.16)

Rst =

GL. 3.16 ist nur giiltig, wenn kein vollstdndiger Einfang in Defekte vorliegt.

Das Ergebnis der Anpassung des gemessenen Lebensdauerspektrums sind also die Anni-
hilationsraten, die zur Identifizierung der Defekte herangezogen werden koénnen, sowie die
Einfangraten, die bei bekanntem Trappingkoeffizienten eine Quantifizierung der Defekte zu-
lassen.

Der Konzentrationsbereich, innerhalb dessen die Defekte mittels Positronenlebensdau-
erspektroskopie identifiziert bzw. quantifiziert werden konnen, wird durch die Bulkanni-
hilationsrate bestimmt. Eine Lebensdauerkomponente kann aus dem Positronenlebensdau-
erspektrum noch separiert werden, wenn etwa 1% der Positronen aus dem entsprechenden
Zustand annihilieren. Damit ergibt sich als Forderung fiir die Defektkonzentration, dafl diese
in einem Bereich liegen muf}, der eine Einfangrate zwei Groflenordnungen kleiner oder grofer
als die Bulkannihilationsrate gewé#hrleistet. Ist die Konzentration héher, kénnen keine An-
nihilationen aus dem Bulk mehr registriert werden, so dafl eine Berechnung der Einfangrate
nicht moglich ist und die Defekte lediglich identifiziert werden kénnen; ist sie viel kleiner,
so werden keine Positronen eingefangen und die Defekte sind nicht nachweisbar. Da der
Trappingkoeffizient unter Umsténden temperaturabhéngig ist, kann man durch Variation der
Temperatur Defekte in einem gréfleren Konzentrationsbereich untersuchen.

Trapping-Koeffizient

In der experimentellen Praxis wird der Trappingkoeffizient meist durch eine Vergleichs-
messung an einer Referenzprobe mit bekannter Defektdichte bestimmt. Die Ansétze, den
Trapping-Koeffizienten theoretisch zu berechnen, resultieren aus dem Bestreben, auf die Mes-
sung einer Referenzprobe verzichten zu kénnen und die Temperaturabhéngigkeit des Positro-
neneinfangs zu verstehen. Damit ein Positron von einem Defekt eingefangen werden kann,
muf} es a) zu diesem Defekt diffundieren und b) vom ungebundenen Zustand in einen ge-
bundenen iibergehen. Je nachdem, welcher der beiden Prozesse den Einfang limitiert, spricht
man von diffusions- bzw. {ibergangslimitiertem Einfang. Der Positronendiffusionskoeffizient
D, hat eine Temperaturabhéngigkeit der Form [Pus90a]

Dy o T2, (3.17)
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Durch die Temperaturabhéngigkeit des Positronendiffusionskoeffizienten kann fiir den Ein-
fang in ein und denselben Defekt in einem Temperaturbereich Ubergangs-, in einem anderen
Diffusionslimitierung vorliegen.

Die Ubergangsrate ist von der Dichte der gebundenen Niveaus fiir das Positron im Defekt
abhingig. Bei tiefen Potentialen mit einer geringen Ausdehnung, wie sie Leerstellen oder
kleinere Leerstellenagglomerate darstellen, ist die Positronenzustandsdichte im Defekt klein,
so daf} der Einfang iibergangslimitiert ist. In Metallen ist die Elektron-Loch-Paar Anregung
der dominierende ProzeS fiir die Energieiibertragung auf das Kristallgitter. Die Ubergangsrate
ist durch FERMIS Goldene Regel gegeben, die zuerst von HODGES [Hod70] auf das Problem
des Positroneneinfangs angewendet wurde und geschrieben werden kann als [Nie79al:

2w
e = > B Mig[*6(e; — € — €), (3.18)
ift

wobei P; die Positronenbesetzungswahrscheinlichkeit des Ausgangszustandes ist und M;g ein
Matrixelement, das den Ausgangszustand mit dem Endzustand des Elektronensystems und
dem eingefangenen Zustand des Positrons verbindet. Die §-Funktion dient der Energieerhal-
tung zwischen den Energien des Elektronensystems im Ausgangs- und Endzustand ¢; bzw. ¢
sowie des Positrons im eingefangenen Zustand €. Fiir neutrale Leerstellen und kleine Leer-
stellencluster ist der Trapping-Koeffizient unabhéngig von der Temperatur [Nie79b].

Positroneneinfang in Halbleitern Betrachtet man den Positroneneinfang in Halbleitern, so
sind wesentliche Unterschiede zum Einfang in Metallen zu beachten. Die Exzitonenanregung
kann nur dann zur Energieabgabe des Positrons genutzt werden, wenn die Bindungsenergie
der Positronenfalle grofler als die Bandliicke ist. Andernfalls miissen andere Prozesse, zum
Beispiel Phononenanregung, genutzt werden. Der zweite wesentliche Unterschied ist, daf}
Defekte in Halbleitern elektrisch geladen auftreten konnen. Das heifit, dem Potential des
eigentlichen Defektes ist ein CouLoMB-Potential iiberlagert. Das hat zur Konsequenz, daf}
der Ausgangszustand des Positrons nicht mehr eine ebene, sondern eine CouLOMB-Welle ist,
und daf es gebundene Rydberg-Zustinde fiir das Positron gibt. Die geladenen Defekte werden

A
Vi \V+
r L e / r \ / r
Coulomb-Potential Coulomb-Potential

(a) (b) (c)

Abb. 3.4: Positronenpotential einer a) neutralen und b) negativ geladenen Leerstelle sowie ¢) eines
negativen Ions (nach [Pus90b]). Der starke Anstieg des Positronenpotentials in c¢) verdeutlicht die
abstoflende Wirkung des positiven Atomkerns des negativen Ions.

dadurch beschrieben, dafl zu dem dreidimensionalen Kastenpotential, mit dem das Potential
einer Leerstelle angendhert wird, ein COULOMB-Auslaufer g/eqr addiert wird (Abb. 3.4(b))
[Pus90a], wobei ¢ die elektrische Ladung des Defektes ist. Dem Umstand Rechnung tragend,
dafl die Ladung in der Leerstelle nicht stark lokalisiert ist, wird das CouLOMB-Potential
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bei einem bestimmten Radius abgeschnitten. Das fiithrt zu einer Potentialverschiebung in der
Néihe der Leerstelle von ~ ¢ x 0.1 eV [Pus90a]. Berechnet man den Trappingkoeffizienten nach
FERMIS Goldener Regel und nimmt als Ausgangszustand fiir das Positron eine COULOMB-
Welle an, so fiihrt dies zu einer Temperaturabhingigkeit des Trappingkoeffizienten oc 7~1/2
[Pus90a]. Die Rydberg-Zusténde, in denen das Positron mit einer Bindungsenergie von der
Groflenordnung 0.1 eV gebunden werden kann, sind schwach gebundene Zustédnde. Das heifit,
das Positron kann durch thermische Anregung aus diesen Zusténden entweichen.

Wenn die Besetzungen der schwach gebundenen und freien, das heifit, im Bulk befindlichen
Positronen im thermischen Gleichgewicht sind, so ist das Verhéltnis der Entweichrate dgr, aus
den schwach gebundenen Zustidnden zur Einfangrate gy, in diese gegeben durch [Man81]

bs. 1 [myksT]*? By,

ws  CaL [727%2 ] exp(—kB—T), (3.19)
wobei m, die effektive Masse des Positrons und FEj, die Positronenbindungsenergie des
schwach gebundenen Zustands ist. Gl. 3.19 ist unabhéngig von der Form des Potentials, das
zu den schwach gebundenen Zustédnden fithrt. Sie gilt nicht nur fiir die Rydberg-Zustidnde
im CouLoMB-Potential, sondern fiir alle gebundenen Zusténde mit einer entsprechenden Po-
sitronenbindungsenergie F},.

Die T~1/2-Abhingigkeit des Trappingkoeffizienten dominiert bei Temperaturen unter
50 K, wihrend der exponentielle Term in GI. 3.19 oberhalb dieser Temperatur bestimmend
wird [M#&k92]. Der Einfang in die Rydberg-Zusténde stellt eine Vorstufe fiir den Einfang
in das Kastenpotential der Leerstelle dar. Wegen der kleineren Detrappingrate bei tiefen
Temperaturen steigt der Positroneneinfang in negativ geladene Leerstellen mit abnehmender
Temperatur an.

GL. 3.19 gilt nur fiir nulldimensionale flache Energieniveaus. Im Fall eindimensionaler De-
fekte, zum Beispiel Versetzungen, erhilt man [Man81]

5(1 1 erkBT eXp(_%)

ka Na 202 erf(vVEpksT)

Ein negativ geladenes Ion ist dadurch gekennzeichnet, dafl der Potentialtopf im Vergleich zur
negativ geladenen Leerstelle fehlt (Abb. 3.4(b)). Da sich die Elektronendichte in der Nihe
eines solchen Defektes nur unwesentlich von der im Bulk unterscheidet, wird auch die Anni-
hilationsrate eines in den Rydberg-Zustdnden des Ions eingefangenen Positrons dhnlich der
Bulkannihilationsrate sein. Solche flachen Positronenfallen kénnen durch die Positronenle-
bensdauerspektroskopie nur in Konkurrenz mit tiefen Positronenfallen nachgewiesen werden.
Durch einen Anpassung der experimentell ermittelten mittleren Positronenlebensdauer an
eine Modellfunktion 7,,(7") unter Verwendung des Trappingmodells (Gl. 3.7 bis 3.13) und
GL. 3.19 kann die Bindungsenergie an die flachen Positronenfallen bestimmt werden. Die Ein-
fangrate kgr, und damit die (relative) Konzentration kann aus der mittleren Positronenle-
bensdauer bei tiefer Temperatur mit Hilfe von GIl. 3.16 bestimmt werden, wenn entsprechen-
de Annahmen iiber die Temperaturabhingigkeit des Einfangs in die Leerstellen und -cluster
gemacht werden.

(3.20)

Positroneneinfang in Leerstellenagglomerate Abhingig von der Temperatur bestimmen
unterschiedliche Prozesse den Positroneneinfang in Leerstellenagglomerate [Pus94]. Bei tiefen
Temperaturen diffundieren die Positronen sehr weit (Gl. 3.17), so daf der Einfang iibergangs-
ratenlimitiert ist. Die Einfangrate in einen Leerstellencluster kann dann geschrieben werden



32 3. Materialien und Methoden

als:

3kpyT
Py = V404 = ( ) oy, (3.21)

my
wobei vy die thermische Geschwindigkeit und o4 der Einfangquerschnitt der Positronen ist.
Dieser kann durch
o =m(rd + AL (3.22)

angendhert werden [Tru92]. Der Radius des Leerstellenclusters ist rq, Ay = 1/ky die thermi-
sche Wellenléinge des Positrons und £ die eigentliche Ubergangsrate nach FERMIS Goldener
Regel. Die thermische Wellenldnge des Positrons betréigt

Ay =h/\/3D,kgT. (3.23)

Damit erhalten Trumpy und Bentzon [Tru92] folgende Temperaturabhingigkeit des Trap-
pingkoeflizienten:

By = M-i—o(l + O‘T)? (3'24)

wobei « eine vom Clusterradius abhingige Konstante ist.

Wird die Temperatur erhéht, steigt die Ubergangsrate, bis nahezu jedes Positron, das in
die N#he eines Leerstellenclusters gelangt, auch von diesem eingefangen wird. Der Einfang
ist dann nur noch davon abhéngig, dal ein Positron den Defekt erreicht; der Einfang ist
diffusionslimitiert, der Trappingkoeffizient proportional zu T-'/2. Durch die Uberlagerung
mit der Temperaturabhéingigkeit aus Gl. 3.24 erreicht der Trappingkoeffizient nach einem
linearen Anstieg ein Maximum, um bei hohen Temperaturen mit T~/2 abzufallen [Pus94].

Bei Diffusionslimitierung kann die Positroneneinfangrate wie folgt abgeschétzt werden
[Hau79]:

Kel = 47['D+7'C10C1. (3.25)

Fiir kleine Cluster (n < 5) gilt anndhernd [Nie79a] k¢ = npu4cq.

3.4.3 Technische Details

Die Positronenlebensdauermessungen wurden mit einem schnellen v — «-Koinzidenz-System
durchgefiihrt. Dazu werden das bei der Entstehung des Positrons durch 31-Zerfall und das bei
der Annihilation emittierte v-Quant mit einer Sonde, die aus einem Plastszintillator und einer
PMT” besteht, detektiert. Die beiden Quanten kénnen wegen der unterschiedlichen Energie
(1.27 MeV fiir den 37-Zerfall und 511 keV bei der Annihilation) mittels CF® identifiziert wer-
den. Die Signale der beiden CF starten bzw. stoppen einen TAC?, dessen Ausgangssignal eine
Spannungsamplitude hat, die der Zeit zwischen Detektion des Start- und des Stopp-Quants
entspricht. Diese Signale werden schliefflich in einem Vielkanalanalysator zum Lebensdauer-
spektrum summiert.

Fiir die PAS-Messungen bei Probentemperaturen zwischen 12 K und 600 K wurde ein
Helium-Kryostat der Firma CryogenicsTMmit geschlossenem Kreislauf verwendet, fiir den eine
spezielle Probenheizung angefertigt wurde. Ein Durchfluf3-Kryostat fiir fliissigen Stickstoff, in
den die bei 77 K verformten Proben ohne Erwirmung eingebaut werden kénnen, wurde fiir
die Ausheiluntersuchungen an Aluminium, Kupfer und Silber eingesetzt.

Die verwendete Positronenquelle besteht aus dem Quellsalz 2?NaCl, das von einer 2 um
dicken Aluminiumfolie umschlossen ist. Diese Quelle liegt zwischen zwei identischen Proben,

" Photo-Multiplier Tube, engl. Sekundirelektronenvervielfacher

& Constant Fraction Discriminator, engl. Fensterdiskriminator, der einen Norm-Impuls erzeugt, wenn das
Eingangssignal einen bestimmten Anteil seiner Amplitude erreicht hat.

® Time to Amplitude Converter, engl. Zeit-Impulshéhen-Konverter
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weswegen die Quelle-Probe-Anordnung als Sandwich bezeichnet wird. Annihilationsereignisse
aus dem Salz und aus der Aluminiumfolie sind im Lebensdauerspektrum als Komponenten
enthalten und miissen dementsprechend abgezogen werden. Die Intensitéiten und apparenten
Lebensdauern der Quellkomponenten werden durch Messung einer defektfreien Referenzpro-
be ermittelt. Es hat sich bei Messungen von defektfreien Proben gezeigt [Sta96], da8 drei
Positronenlebensdauerkomponenten Annihilationen in der Quelle zuzuordnen sind. Eine von
diesen ((365 + 15) ps) stammt von Annihilationen im Salz und die zweite ((165 %+ 3) ps) von
Annihilationen in der Folie. Die dritte ((2+£0.5) ns) resultiert aus Annihilationen von Ortho-
positronium, einem gebundenen Zustand eines Positrons mit einem Elektron mit parallelem
Spin [Mog95]. Positronium bildet sich sowohl im Salz als auch in den Hohlrdumen um die
Quelle.

Je Spektrum wurden zwischen 1.5 und 6 Millionen koinzidente Ereignisse registriert. Zur
Bestimmung der mittleren Lebensdauer ist die kleinere Zahl ausreichend, fiir eine einigerma-
Ben sichere Zerlegung dreikomponentiger Spektren sind 6 Millionen Ereignisse notwendig.

Die Anpassung der Spektren erfolgte mit den Computerprogrammen Lifespecfit [Pus78§]
bzw. Melt [Shu85]. In ersterem mufl die Zahl der Lebensdauerkomponenten fest vorgegeben
werden, wihrend letzteres die Funktion I(7) bestimmt, wodurch die Zahl der Komponen-
ten direkt ermittelt werden kann. In beiden Programmen kénnen die Annihilationen in der
Positronenquelle beriticksichtigt werden.

Auf ein Problem der Spektrenzerlegung mufl hingewiesen werden. Unterscheiden sich zwei
Lebensdauerkomponenten im Spektrum um weniger als 30 ps, so vermischen beide. Das heifit,
eine Anpassung der gemessenen Positronenlebensdauer mit beiden Komponenten liefert die
gleiche Varianz des Fits wie eine Anpassung mit nur einer Komponente, und die Ergebnisse
der Anpassung mit beiden Komponenten sind mit einem grofien Fehler behaftet. Die ermit-
telte Positronenlebensdauer liegt dann zwischen den beiden nicht trennbaren Komponenten.
Die apparente Positronenlebensdauer einer flachen Positronenfalle wird mit zunehmendem
Entweichen der Positronen immer kleiner. Allerdings sinkt dann auch die Intensitéit dieser
Komponente, so daf} sie leicht mit der reduzierten Bulklebensdauer vermischt. Andererseits
liegen die Annihilationsraten in flachen Positronenfallen bei tiefen Temperaturen, wenn kein
Entweichen moglich ist, und in Einfachleerstellen dicht beieinander, so dafl auch diese Kom-
ponenten meist nicht zu trennen sind. Um eine sichere Trennung zweier Lebensdauerkom-
ponenten zu ermoglichen, miissen zwei Komponenten mindestens 30 ps Differenz aufweisen,
und die kleinere Komponente muff mindestens 40% Intensitét besitzen [Som96].

3.5 Elektronenspinresonanz-Spektroskopie

Die Elektronenspinresonanz-Spektroskopie macht sich die Absorption von Mikrowellen durch

resonante Anregung von paramagnetischen Zentren, die mit einem dufleren Magnetfeld Hy

wechselwirken, zunutze. Bei der Absorption der Mikrowellen werden Elektronen von einem

Grund(Spin)zustand in einen energetisch hoheren Zustand mit entgegengesetztem Spin an-

geregt. Dabei sind die entsprechenden Auswahlregeln fiir die Quantenzahlen zu beachten.
Der Hamiltonian fiir Elektronen im Festkorper im magnetischen Feld

H = pupSiHo + SDS + SAT+) " SA L (3.26)

besteht aus den Termen der Zeeman-, Feinstruktur-, Hyperfeinstruktur- und Superhyper-
felnstruktur—Wechselwwkung Dabei sind g, D A und 4; die entsprechenden Kopplungsten-
soren des Elektronenspins S mit dem &uBeren Magnetfeld, anderen Spins, dem Kernspin
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I des Zentralatoms und den Kernspins I der Ligandenatome. [ ist die magnetische Feld-
konstante und pup das Bohrsche Magneton. Die Feinstruktur-Wechselwirkung tritt nur fiir
Spin-Quantenzahlen > 1/2 auf, die fiir die mit konventioneller ESR detektierten Defekte
keine Bedeutung haben. Die Energieaufspaltung durch die Zeeman-Wechselwirkung betragt
~ 1.4 x 1072* J, durch die Hyperfeinwechselwirkung ~ 1.8 x 10~2* J und durch die Superhy-
perfeinwechselwirkung =~ 1.8 x 1072% J [Krii92a).

Die Zeeman-Wechselwirkung im Festkorper unterscheidet sich von der des freien Elektrons
durch das Vorhandensein elektrischer Felder im Kristall. Dadurch weicht g geringfiigig von
dem gyromagnetischen Verhiltnis des freien Elektrons ab.

Eine permanente Absorption der eingestrahlten Mikrowellen ist nur moglich, wenn die
angeregten Elektronen durch Energieabgabe an das Gitter und nicht an das Mikrowellenfeld
wieder in den Grundzustand iibergehen (relazieren). Je nachdem, welche Prozesse die Energie
bei der Relaxation aufnehmen, ergeben sich bestimmte Abhéngigkeiten der Relaxationszeit
von der Temperatur. Die Stirke der Absorption und damit die Signalintensitét ist proportio-
nal zum Besetzungszahlunterschied zwischen Grund- und angeregtem Zustand, der durch die
Intensitdt des Mikrowellenfeldes und die Relaxationszeit bestimmt ist. Durch Untersuchung
der Abhéngigkeit der Signalintensitdt von der Mikrowellenleistung und von der Temperatur
konnen Riickschliisse auf die Relaxationsprozesse gezogen werden.

Bei einem ESR-Experiment werden die Ubergangsenergien durch Messung der Mikrowel-
lenabsorption als Funktion der Magnetfeldstirke bestimmt. Daraus konnen prinzipiell die
Kopplungstensoren §, A und A; ermittelt werden. Durch Messungen bei verschiedenen Pro-
benorientierungen kénnen Erkenntnisse iiber die Geometrie eines Defektes gewonnen werden.
EPR-Spektren bei Variation der Mikrowellenleistung und der Probentemperatur kénnen zur
weiteren Charakterisierung eines Defektes beziiglich der Relaxationsprozesse herangezogen
werden.

Die ESR-Experimente wurden in der Arbeitsgruppe von Prof. E. WEBER im Department
for Material Science der UCB!? durchgefiihrt. Dort stand ein modifiziertes X-Band Spektro-
meter Bruker ER-200 D SRC zur Verfiigung, das mit einem Durchflufl-Helium-Kryostaten
ausgestattet ist, mit dem Mefitemperaturen bis zu 6 K mdoglich sind.

3.6 Infrarot-Absorptions-Spektroskopie

Es gibt zwei prinzipiell verschiedene Mechanismen, die zur Absorption der elektromagneti-
scher Wellen im Infrarotbereich im Kristall fithren konnen. Die Wechselwirkung mit dem
Dipolmoment von Molekiilen kann untersucht werden, um Aussagen iiber Rotations- oder
Schwingungszustdnde der Molekiile zu treffen. Durch Anregung von Elektronen kommt es
ebenfalls zur Absorption, wodurch Energieniveaus von Storstellen in der Bandliicke von Halb-
leitern bestimmt werden kénnen.

Fiir die Infrarot-Absorptionsmessungen wurde ein FTIR!'-Spektrometer Bruker IFS 66
verwendet. Der Empfindlichkeitsbereich im NIR'? mit dem verwendeten InSb-Detektor ist
15000 — 2000 cm~!. Alle Spektren wurden mit einer Auflésung von 1 cm™! aufgenommen.
Die Proben kénnen mit einem Helium-Kryostaten mit geschlossenem Kreislauf (Leybold) bis
auf eine Temperatur von 20 K gekiihlt werden.

10 University of California at Berkeley, Berkeley, CA, USA
1 Fourier Transform Infra Red
12 Near Infra Red



4. ERGEBNISSE DER
DEFORMATIONSEXPERIMENTE

Die Deformationsexperimente wurden unter zwei wesentlichen Gesichtspunkten durchgefiihrt.
Zum einen sollten definiert deformierte Proben hergestellt werden, die dann mit der Po-
sitronenlebensdauerspektroskopie untersucht werden konnen. Zum anderen hatten die De-
formationsexperimente zum Ziel, die zur Charakterisierung der Deformationsmechanismen
herangezogenen Groéflen Spannungsexponent, Aktivierungsvolumen und Aktivierungsenergie
der plastischen Deformation zu bestimmen. Die erste Anforderung, die auch angesichts der
zu losenden Fragestellung wesentlich stirkeres Gewicht hat, fithrt zu gewissen Einschrankun-
gen bei den Deformationsparametern. Diese wurden nach Moglichkeit so gewéhlt, daf eine
Defektdichte induziert wird, die im Empfindlichkeitsbereich der Methode der Positronenan-
nihilation liegt. Auflerdem sollte nach Moglichkeit die Deformation eine Versetzungsdichte
erzeugen, die unterhalb der Nachweisgrenze der Positronenannihilation liegt, um die Bestim-
mung der Punktdefektkonzentration nicht unnétig zu verkomplizieren. Die letzte Forderung
konnte nicht in in jedem Fall erfiillt werden. Da bei den bisherigen Untersuchungen des Defor-
mationsverhaltens die Versetzungsbewegung und nicht die Punktdefektgeneration im Vorder-
grund stand, wurde meist eine Einfachgleitorientierung ([213]) fiir die Verformung gewahlt.
Punktdefekte kénnen nach den Modellvorstellungen aus Abschn. 2.4.1 nur generiert werden,
wenn Versetzungen auf mehr als einer Gleitebene angeregt werden. Aus diesem Grund wur-
den in dieser Arbeit die meisten Proben in einer Mehrfachgleitorientierung ([110] bzw. [100])
verformt.

Bei den in diesem Abschnitt prisentierten Ergebnissen werden in den meisten Féllen die
gemessenen Spannungen und Dehnungen dargestellt, da zur Auswertung meist der Logarith-
mus dieser Gréflen herangezogen wird, so dafl der Schmidfaktor zu einer additiven Konstante
wird. Nur dort, wo zum Beispiel Kurven fiir in verschiedenen Orientierungen deformierte Pro-
ben mit unterschiedlichen Schmid-Faktoren gezeigt werden, ist die Scherspannung und die
Abgleitung aufgetragen. Allerdings unterscheiden sich die Schmidfaktoren fiir die verwende-
ten Orientierungen nicht drastisch, fiir [213] erhélt man mg = 0.466 im priméren Gleitsystem,
fiir [110] und [100] mg = 0.408. Die dargestellte Dehnung ist die totale Dehnung einschliefl-
lich elastischem Anteil, da dieser gegeniiber dem plastischen Anteil fiir die hier verwendeten
Spannungen und Dehnungen zu vernachlassigen ist.

Die in dieser Arbeit untersuchten Metallproben sind polykristallin und wurden in ei-
ner Geometrie verformt!, die eine Auswertung der Spannungs-Dehnungs-Kurven wenig sinn-
voll macht. Das wesentliche Ziel der Deformation der Metalle war, die Punktdefekte bereits
wiahrend der Deformation einzufrieren, um anschlielend deren Ausheilverhalten zu studieren.
Aus diesem Grund werden die Deformationsexperimente an den Metallen hier nicht darge-
stellt.

! Da die Proben flache Scheiben sind (siehe Abschn. 3.1), kénnen die Versetzungen nur iiber sehr kurze
Wege gleiten.
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4.1 Undotiertes Galliumarsenid

4.1.1 Dynamische Deformation

Die Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir Deformation in einer [110]-Deformationsrichtung bei
500°C bis zu einer Dehnung von 3% zeigt Abb. 4.1(a). Eine obere und untere Streckgrenze ist
nur bei der Kurve der bei der niedrigsten Dehnungsraten deformierten Probe zu erkennen. Die
geringfiigigen Abweichungen der Kurven voneinander im elastischen Bereich kénnen durch
nicht optimale Planparallelitit der Endflichen erklirt werden. Nach Durchlaufen des Flief3-
bereiches nehmen die Kurven der Proben mit Dehnungsraten zwischen 2.88 x 107° s~! und
3x107% s7! einen linearen Verlauf mit einem Verfestigungskoeffizienten von (3104 10) MPa.
Der auf das Gleitsystem bezogene Verfestigungskoeffizient betragt (50 + 2) MPa, das ent-
spricht 10™3y. In Ge wird in Ubereinstimmung mit Cu und Ni fiir den Verfestigungskoeffizi-
enten in Stufe I O = 3 x 10~* gefunden [Ber65]. Die Schwierigkeit, die Parameter der Stufe I
(Lange und Verfestigungskoeffizient) der Spannungs-Dehnungs-Kurve zu reproduzieren, wird
schon von ALEXANDER und HAASEN [Ale68a] bemerkt.
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Abb. 4.1: Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir Deformation von undotiertem GaAs bei 500°C in (a)
[110]-Richtung mit den Dehnungsraten a) 3.26 x 1073571, b) 1.5 x 1073571, ¢) 3.0 x 10~%s~ 1, d) 7.4 x
107%s71, e) 2.88 x 1075s71. (b) [213]-Richtung mit den Dehnungsraten a) 5.5 x 1073s~! b) 6.3 x
107471, ¢) 1.2 x 107471, d) 6.3 x 107°s7 1, e) 2.5 x 10755~ 1.

Offensichtlich verlduft die Deformation (Abb. 4.1(a)) tiber den gesamten Bereich der Deh-
nung in der Stufe I, dem Bereich des Easy Glide. Die beiden Kurven der Proben mit den
hochsten Dehnungsraten weichen von dieser Form ab. Diese Kurven haben eine konvexe
Kriimmung, der Verfestigungskoeffizient steigt. Eine mdogliche Erklirung dafiir wire, dafl
wegen der hohen Spannung in diesen beiden Proben bereits friithzeitig Quergleitprozesse ein-
setzen, die zunéchst die Konzentration beweglicher Versetzungen erhthen, also zu einer ge-
ringeren Verfestigung fithren. Die Waldversetzungsdichte wird infolge des Quergleitens jedoch
ebenfalls erhoht, wodurch bei weiterem Gleiten der Versetzungen diese in ihrer Beweglichkeit
eingeschrankt werden.

Bei Deformation unter den gleichen Bedingungen, jedoch mit einer [213]-Probenachse,
wird ein dhnliches Deformationsverhalten gefunden. Allerdings ist bei einigen von diesen Pro-
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ben, die von einem anderen Kristall stammen, eine ausgeprégte obere und untere Streckgrenze
zu erkennen. Daf} nicht alle Proben ein solches Verhalten aufweisen, belegt, dafl die Verset-
zungsdichte innerhalb eines Kristalls nach der Zucht erheblichen Schwankungen unterliegt.
Nach dem Passieren des Fliebereiches ist wiederum ein linearer Anstieg der Spannungs-
Dehnungs-Kurve zu beobachten, der typisch fiir den Easy Glide-Bereich ist.

Aus der doppeltlogarithmischen Auftragung der unteren Flielspannung 7, gegen die Deh-
nungsrate € (Abb. 4.2(a)) erhélt man gemif der Beziehung [Ale68b]

— (1/(2+m) 7L
Ty = Cé exp [(2 n )k‘BT] , (4.1)

die aus Gl. 2.14 abgeleitet ist und in der m der Spannungsexponent der Versetzungsgeschwin-
digkeit ist, bei 500°C und [110] Deformationsachse einen Wert von 2 +m = 3.0 + 0.4, bei
einer [213] Deformationsrichtung 2 +m = 3.2 £+ .3. SIETHOFF [Sie90a] fand 2 + m = 3.6 in
semiisolierendem GaAs. Bei Deformation mit [110]-Achse bei 400°C wird 2 +m = 4.5+ 0.6
gefunden, bei 600°C 2+ m = 3.7+0.3 und bei 800°C 2+m = 3.94+0.3 (Abb. 4.2(a), auf diese
Proben wird noch néher eingegangen). Es ist keine Tendenz zu erkennen, dafl 2 + m eine sy-
stematische Abhéngigkeit von der Temperatur besitzt. Auffillig ist, dafl die Spannungen fiir
die bei 500°C (O, V in Abb. 4.2(a)) verformten Proben, die von einem anderen Kristall stam-
men, nicht in die nach GI. 4.1 erwartete Temperaturabhéngigkeit der unteren Flieffspannung

passen.
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Abb. 4.2: (a) Doppeltlogarithmische Auftragung der unteren Fliespannung fiir undotiertes GaAs ge-
gen die Dehnungsrate bei 400°C (o) 500°C (O) 600°C (A) 800°C (¢) 500°C [213](V). (b) ARRHENIUS-
Plot der unteren Fliespannung, (o) Dehnungsrate 8 x 10=° s=1, [110]-Probenachse, (0) Dehnungsrate
2.5 x 1075 571, [213]-Probenachse.

Aus der ARRHENIUS-Auftragung der unteren FlieBspannung (Abb. 4.2(b)) kann die Akti-
vierungsenergie der plastischen Deformation nach Gl. 4.1 bestimmt werden. Fiir das [110]-
orientierte undotierte GaAs wird eine Aktivierungsenergie von U = (1.6 £ 0.2) eV ermit-
telt. SIETHOFF gibt einen Wert von 1.37 eV fiir undotiertes GaAs an [Sie90a]. Fiir eine
[110]-Orientierung finden HOBGOOD et al. einen Wert fiir U/(2 + m) von 0.37 eV [Hob86].
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Der ARRHENIUS-Plot (Abb. 4.2(b)) ergibt U/(2 + m) = 0.44 eV, einen Wert, der dem
von YONENAGA et al. [Yon87] bei Deformation mit [123]-Achse gefundenen (0.45eV) am
néichsten kommt. Die untere FlieBspannung der 500°C-Probe wurde, da diese von einem an-
deren Kristall stammt, in Abb. 4.2(b) weggelassen. Bei Deformation mit [213]-Probenachse
wird U/(2 + m) = (0.66 £ 0.04) eV gefunden. Das entspricht einer Aktivierungsenergie von
U = (2.1 £0.1) eV. Die grofien Differenzen in den bestimmten Aktivierungsenergien in der
Literatur kann man vor dem Hintergrund der vorliegenden Ergebnisse am wahrscheinlichsten
den Unterschieden in den verwendeten Kristallen zuschreiben. Die Unterschiede betreffen
sowohl die eingewachsene Versetzungsdichte als auch die Stéchiometrie der Kristalle.

Da die Punktdefektgeneration nicht nur in Stufe I (Easy Glide), sondern auch in an-
deren Bereichen der Spannungs-Dehnungs-Kurve untersucht werden sollte, wurden weitere
Probenserien bei 400°C, 600°C und 800°C bis zu einer Dehnung von 10% verformt.
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Abb. 4.3: Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir Deformation von undotiertem GaAs in [110]-Richtung
bei 400°C mit den Dehnungsraten a) 1.6 x 10~4s7%, b) 3.3 x 107%s71, ¢) 1.6 x 1075~ 1.

Die Spannungs-Dehnungs-Kurven bei Deformation bei 400°C in [110]-Richtung (Abb. 4.3)
zeigen eine deutliche obere und untere Streckgrenze. Nach Durchlaufen der unteren Streck-
grenze verlaufen die Kurven bis zur Gesamtdehnung von 10% linear mit einem Verfestigungs-
koeffizienten zwischen 620 MPa und 840 MPa, wobei keine systematische Abh#ngigkeit des
Verfestigungskoeffizienten von der Dehnungsrate zu erkennen ist. Bei 400°C erstreckt sich
der Easy-Glide-Bereich offensichtlich bis mindestens 10% Dehnung. Die starken Schwankun-
gen des Verfestigungskoeffizienten zwischen den Proben im Easy-Glide zeigen, dafl dieser
von schwer zu kontrollierenden Parametern, wie rdumliche Verteilung der Versetzungen vor
der Deformation oder exakte Planparallelitit der Probenendflichen, abhéngt. Die unteren
Flieispannungen sind in Abb. 4.2(a) enthalten und wurden dort bereits diskutiert.

Im Gegensatz zur Deformation bei 400°C wird bei 600°C in [110]-Richtung bei 10% De-
formation Stufe II der Spannungs-Dehnungs-Kurve (Abb. 4.4) erreicht. Die Spannung, bei
der Stufe II erreicht wird, ist fiir die niedrigeren Dehnungsraten wesentlich niedriger, was auf
eine thermisch aktivierte kinetische Limitierung fiir die Prozesse, die Stufe II zugrunde liegen,
hindeutet. Bei den beiden Proben mit geringer Dehnungsrate wird bereits die Stufe der dy-
namischen Erholung, Stufe III, erreicht. Es ist wiederum eine obere und untere Streckgrenze
zu erkennen, wobei vor allem die oberen, aber auch die unteren Fliespannungen deutlich
geringer als bei Deformation bei 400°C sind. Die unteren FlieBspannungen als Funktion der
Dehnungsrate sind in Abb. 4.2(a) dargestellt.

Bei Deformation bei 800°C in [110]-Richtung wird die Stufe der dynamischen Erholung,
Stufe III der Spannungs-Dehnungs-Kurve, von allen Proben erreicht. In Abb. 4.5 sind Grup-
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Abb. 4.4: Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir Deformation von undotiertem GaAs in [110]-Richtung
bei 600°C mit den Dehnungsraten a) 6.9 x 107°s71, b) 1.2 x 1075571, ¢) 5.5 x 107 %71, Die Stufen
III bis V sind bei Kurve c¢) eingezeichnet.

pen &dhnlicher Kurven zu erkennen. So sind die Kurven a und b der am schnellsten defor-
mierten Proben durch einen durchgingig hohen, nur wenig variierenden Verfestigungsko-
effizienten gekennzeichnet. Die Spannungen der durch die Kurven ¢ und d représentierten
Proben sind unerwartet klein. Die Kurven e, f und g weisen eine starke Kriimmung auf, so
dafl der Verfestigungskoeffizient am Ende der Deformation deutlich niedriger ist als bei den
anderen Proben. Die dynamische Erholung ist bei diesen Proben sehr ausgeprégt. Die stark
unterschiedlichen Kurvenverldufe dieser drei Gruppen lassen vermuten, dafl sich die jeweili-
gen Deformationsmechanismen voneinander unterscheiden. Die unteren FlieBspannungen als
Funktion der Dehnungsrate sind in Abb. 4.2(a) enthalten.

Bei Deformation in [110]-Richtung ist die Quergleitebene gleichberechtigt zur Hauptgleit-
ebene angeregt. Es sollten also im Gegensatz zur Deformation in [213]-Richtung deutlich mehr
Quergleit- und Versetzungsschneidprozesse auftreten. Eine noch héhere Zahl von Quergleit-
und Versetzungsschneidprozessen ist bei Deformation in [100]-Richtung zu erwarten. Da da-
mit eine groflere Jogdichte und eine stérkere Generation von Punktdefekten verbunden sein
sollte, wurden auch Proben mit dieser, sonst fiir Deformationsexperimente uniiblichen Ori-
entierung verformt.

Die Form der Spannungs-Dehnungs-Kurven (Abb. 4.6) unterscheidet sich bei [100]-
Deformation wesentlich von der der beiden anderen Deformationsrichtungen. Nach einem
sehr schwach ausgepragten Fliebereich haben die Kurven parabolische Form, was typisch
fiir Deformation mit multiplen Gleitsystemen ist. Lediglich die Probe mit der niedrigsten
Dehnungsrate hat eine mehr den anderen Orientierungen dhnelnde Kurvenform. Insgesamt
liegen die Spannungen bei gleicher Dehnungsrate bei [100]-Deformation deutlich héher als bei
[213]- und [110]-Deformation. Der Grund dafiir ist die wesentlich gréfilere Waldversetzungs-
dichte, da mehr Gleitsysteme angeregt werden. Auffillig ist aulerdem, dafl die Fliefispannung
erst ab etwa 3% Deformation von der Dehnungsrate abhéingig wird. Bis dahin unterscheidet
sich die FlieBspannung der durch die Kurven a, b und c représentierten Proben, deren Deh-
nungsrate iiber eine halbe Gréflenordnung variiert, nicht.
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Abb. 4.5: Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir Deformation von undotiertem GaAs in [110]-Richtung
bei 800°C mit den Dehnungsraten a) 3.3x1073s71, b) 1.5x 107357, ¢) 7.6 x 1074571, d) 3.8x 104571,
e) 1.9 x 107471, f) 4.8 x 107%s71, g) 7.6 x 10 %s~1. Der FlieBbereich wurde der Ubersichtlichkeit
wegen ausgelassen.

4.1.2 Dehnungsratenwechselversuche

Zur Bestimmung des Aktivierungsvolumens der Versetzungsbewegung geméfi Gl. 2.13 und
GI. 2.11 wurden Dehnungsratenwechselversuche an undotiertem GaAs bei verschiedenen Pro-
benorientierungen durchgefiihrt.

Abb. 4.7 zeigt die Spannungs-Dehnungs-Kurven der Ratenwechselversuche von drei un-
terschiedlich orientierten Proben. Es zeigt sich ein schwacher Streckgrenzen-Effekt beim
Sprung auf die hohere Dehnungsrate. Die beiden Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir [110]- und
[213]-Deformation zeigen nach dem FlieSbereich wiederum ein lineares Easy-Glide-Verhalten,
wéhrend bei [100]-Deformation die Kurve eine parabolische Form aufweist.

Da zur Bestimmung der Dehnungsratenempfindlichkeit nach GI. 2.15 konstante Verset-
zungsdichte vorausgesetzt ist, wird die Differenz der Fliefispannungsmaxima zur Berech-
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Abb. 4.7: Spannungs-Dehnungs-Kurven von Dehnungsratenwechselversuchen von undotiertem GaAs
mit verschiedenen Deformationsrichtungen, kombiniert mit Spannungsrelaxationen. Die Pfeile kenn-
zeichnen die Dehnungen, bei denen relaxiert wurde. Die mit dem Sternchen gekennzeichnete Relaxation
ist in Abb. 4.8 dargestellt. Die Deformationstemperatur betrigt 500°C. Die Grunddehnungsrate ist
7.5 x 10~ %! fiir die [100]-Deformation und 3.1 x 10~5s~! fiir die beiden anderen Deformationsrich-
tungen. Das Verhéltnis der Dehnungsraten ist 1:10.

nung verwendet. Bei Deformation in [110]- und [213]-Richtung wird eine Dehnungsraten-
empfindlichkeit von I = (14+0.05) MPa ermittelt. Das entspricht einem Aktivierungsvolumen
Va = (166 & 15)b3. AsTIE [Ast86] findet fiir undotiertes GaAs bei [213]-Deformation ein
Aktivierungsvolumen von 240b%. Eine mégliche Erklirung fiir diese Differenz wire, daf in
[Ast86] die Proben vordeformiert wurden, was eine héhere Versetzungsdichte zu Beginn der
eigentlichen Deformation zum Ergebnis hat. Das Aktivierungsvolumen in [Ast86] wurde aus
Spannungsrelaxationsexperimenten bestimmt. Auf die fiir diese Arbeit durchgefiihrten Span-
nungsrelaxationsexperimente wird in Abschn. 4.1.3 ndher eingegangen. Schliellich kommt als
Ursache fiir die Differenz der Aktivierungsvolumina das verwendete unterschiedliche Proben-
material in Betracht.

Das Aktivierungsvolumen bei Deformation in [100]-Richtung ist etwa doppelt so grofl wie
das bei den anderen beiden Deformationsrichtungen: Va = (308435)b3. Da das Aktivierungs-
volumen mit zunehmender Fliespannung kleiner wird [Ast86], kann diese Erhéhung nicht mit
der grofleren Fliespannung erklirt werden. Vielmehr ist das grofiere Aktivierungsvolumen
ein deutliches Indiz fiir eine Variation des Deformationsmechanismus.

Fiir die [213]-Deformationsrichtung wurde eine zweiter Dehnungsratenwechselversuch in
der Stufe II der Spannungs-Dehnungs-Kurve durchgefiihrt. Das dabei gefundene Aktivie-
rungsvolumen zeigt die erwartete Abhiingigkeit von der FlieBspannung, es ist mit (85 + 5)b°
wesentlich kleiner als im Easy-Glide. Die Erkldrung dafiir kénnte eine hohere Waldverset-
zungsdichte sein, die einen kleineren Abstand zwischen den Gleithindernissen zur Folge hat.
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4.1.3 Relaxationsversuche

Neben Dehnungsratenwechselversuchen kénnen auch Spannungsrelaxationsversuche zur Be-
stimmung des Aktivierungsvolumens eingesetzt werden. Dazu wird die dynamische Defor-
mation bei einer bestimmten Fliefispannung gestoppt, so dal in der zeitlichen Ableitung
von GI. 2.2 die totale Dehnungsrate verschwindet und die plastische Dehnungsrate gleich der
elastischen wird: €pjast = —€elast- Nach GUIU und PRATT [Gui64] ist die Dehnungsratenemp-
findlichkeit gleich dem Anstieg der Geraden, die bei der Auftragung der Flieflspannung gegen
den Logarithmus der Relaxationszeit erhalten wird.
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Abb. 4.8: Relaxationskurve einer bei 500°C in 4.0
[110)-Richtung verformten Probe (undotiertes ' I I I I I
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Als Beispiel ist in Abb. 4.8 eine solche Relaxationskurve fiir die [110]-Deformation darge-
stellt. Das daraus ermittelte Aktivierungsvolumen betrigt (1794:2)b3, stimmt also im Rahmen
des Fehlers mit dem aus den Dehnungsratenwechselversuchen bestimmten Wert iiberein. Fiir
die Deformation in [213]-Richtung ergeben die Relaxationsexperimente ein Aktivierungsvo-
lumen von (173 4 2)b3, fiir die [100]-Deformation (295 4- 10b® und fiir die Relaxation in der
Stufe IT der Spannungs-Dehnungs-Kurve bei Deformation in [213]-Richtung (86 + 2)b?). Es
ist eine sehr gute Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der Dehnungsratenwechselversuche
festzustellen.

4.1.4 Temperaturwechselversuche

Aus dem Spannungssprung Ao bei einem Temperaturwechsel AT kann die Aktivierungsener-
gie U zur Uberwindung von Gleithindernissen ermittelt werden [Bau97]:

ksT? [ Ao
v=-"L (E) (4.2)

Abb. 4.9 zeigt die Spannungs-Dehnungs-Kurve eines Temperaturwechselversuches in
[213]-Deformationsrichtung. Wahrend des Wechsels der Temperatur wurde die Probe ent-
lastet. Der Verfestigungskoeffizient ist bei allen Temperaturen gleich. Bei jeder Verringerung
der Temperatur ist ein erneutes Streckgrenzen-Verhalten zu beobachten. Beim letzten Schritt,
in dem die Temperatur auf die Ausgangstemperatur angehoben wird, fehlt die obere Streck-
grenze. Bemerkenswert ist, dafl die Verldngerung der ersten Kurve bei 575°C genau auf die
letzte Kurve bei der gleichen Temperatur fiithrt. Im Kristall stellt sich also ein Gleichgewicht
ein, das unabhéngig von der Vorgeschichte (den verschiedenen Temperaturwechseln) ist.

Fiir den Temperatursprung von 525°C auf 500°C wurde nach GIl. 4.2 die Aktivierungs-
energie zu (2.8 £0.3) eV bestimmt. Wegen des begrenzt zur Verfiigung stehenden Probenma-
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Abb. 4.9: Spannungs-Dehnungs-Kurve beim Temperaturwechselversuch in undotiertem GaAs. Die
Deformation wurde in [213]-Richtung mit einer Dehnungsrate von 8.3 x 10~5s~% durchgefiihrt.

terials wurde I nur bei 500°C bestimmt, so dafl die anderen Temperaturspriinge nicht nach
GL. 4.2 ausgewertet werden konnten. Aus einem ARRHENIUS-Plot der Flieflspannung bei einer
bestimmten Dehnung erhalten ASTIE et al. [Ast86] eine Aktivierungsenergie von 2.2 eV. In
[Ast86] wird allerdings der Spannungsexponent der unteren Flieispannung zur Berechnung
der Aktivierungsenergie herangezogen, was bei Verwendung einer Spannung im Bereich des
Easy-Glide zweifelhaft ist. Die hier verwendete Methode ist insofern korrekter, als nur das
SCHOECK-Modell Gl. 2.13 fiir die Versetzungsgeschwindigkeit verwendet wurde.

4.2 Dotiertes GaAs

4.2.1 GaAs:Zn

Bei der Deformation von GaAs:Zn bei 400°C in [110]-Richtung ist deutlich ein Streckgrenzen-
Verhalten zu beobachten (Abb. 4.10). Nach dem Passieren der unteren Streckgrenze stei-
gen die Spannungs-Dehnungs-Kurven mit einem konstanten Verfestigungskoeffizienten von
(927+20) MPa linear an. Die Probe mit der niedrigsten Dehnungsrate weist mit (565+6) MPa
einen deutlich niedrigeren Verfestigungskoeffizienten auf. Die Deformationsbedingungen wur-
den so gewihlt, dafl ein Vergleich mit dem undotierten GaAs mdoglich ist (Abb. 4.3). Es kann
festgestellt werden, dafl die unteren FlieBspannungen im GaAs:Zn insgesamt niedriger sind als
im undotierten Material. Der Verfestigungskoeffizient dagegen ist wesentlich gréfler. Der Span-
nungskoeffizient der unteren Fliespannung ist ebenfalls drastisch reduziert (Abb. 4.10(b)),
er betrigt nur 2 +m = 1.8 + 0.2. Ein &hnlich niedriger Wert (2 + m = 2.4 + 0.2) wurde in
GaAs:In [Sie93b] bei bei vergleichbaren Dehnungsraten, aber in [213]-Deformation gefunden.
Indium ist jedoch im Gegensatz zu Zink in GaAs als Dotand nicht elektrisch aktiv.
SIETHOFF et al. finden in GaAs:Zn einen Spannungsexponenten von m = 5.5 & 2 [Sie87].
Als Ursache fiir die erhebliche Differenz zu den hier ermittelten Werten kommen die ver-
schiedenen Dotierungskonzentrationen (107 cm™2 in [Sie87] gegeniiber 2.5 x 10'8 cm™3 in
dieser Arbeit) oder unterschiedliche Stochiometrien, zu denen man meist keine Angaben vom
Hersteller der Kristalle erhilt, in Betracht. Von LAISTER und JENKINS wird fiir den Span-
nungsexponenten in niedriger dotiertem GaAs:Zn 2 + m = 2.4 angegeben [Lai73].
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Abb. 4.10: (a) Spannungs-Dehnungs-Kurven von GaAs:Zn, deformiert in [110]-Richtung bei 400°C
mit den Dehnungsraten a) 2.7 x 1074s71, b) 1.3 x 107%s71, ¢) 6.7 x 107571, d) 1.7 x 107557 1. (b)
Doppeltlogarithmische Auftragung der unteren Fliefispannung gegen die Dehnungsrate.

Im Temperaturbereich zwischen 375°C und 500°C wurden Proben bei einer Dehnungsra-
te von 1.7 x 107° s7! verformt. Der ARRHENIUS-Plot (Abb. 4.11) der unteren FlieBspannung
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Abb. 4.11: ARRHENIUS-Plot der unteren I | | | |
Fliespannung fiir GaAs:Zn, Dehnungsrate 1.30 1.35 1.40 1.45 1.50
1.7 x 1079 s71, [110] Deformationsrichtung. 1000/T (1/K)

ergibt eine Gerade, deren Anstieg U/(2 + m) = (0.82 £ 0.06) eV liefert. Mit dem bestimm-
ten Spannungsexponenten ergibt das eine Aktivierungsenergie der plastischen Deformation
an der unteren Streckgrenze von U = (1.9 4+ 0.3) eV. Dieser Wert ist vergleichbar mit den
bei undotiertem GaAs bestimmten. In GaAs:In wird ein wesentlich niedrigerer Wert be-
stimmt, U = (0.93 £ 0.1) eV, jedoch bei einer htheren Dehnungsrate (> 1072 s71) [Sie93b].
Messungen der Versetzungsgeschwindigkeit in GaAs:Zn ergaben eine Aktivierungsenergie der
Versetzungsbewegung von U = 1.4 eV fiir a-, U = 1.15 €V fiir 8- und U = 1.6 €V fiir Schrau-
benversetzungen, wobei die Aktivierungsenergie gegeniiber dem undotierten Material fiir a-
und Schraubenversetzungen erhoht, fiir 5-Versetzungen dagegen verringert wurde [Yon89].
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Abb. 4.12: (a) Spannungs-Dehnungs-Kurven von GaAs:Te, deformiert in [110]-Richtung bei 500°C
mit den Dehnungsraten a) 3 x 1075571, b) 1.5 x 107557, ¢) 8 x 107%s~1. (b) Doppeltlogarithmische
Auftragung der unteren Flielspannung gegen die Dehnungsrate.

4.2.2 GaAs:Te

Wie bei GaAs:Zn ist auch in GaAs:Te, deformiert bei 500°C in [110]-Richtung, ein aus-
geprigtes Streckgrenzen-Verhalten zu erkennen (Abb. 4.12(a)). Die Spannungen liegen hier
jedoch deutlich iiber den im undotierten GaAs (Abb. 4.1(a)) gefundenen. Der Verfestigungs-
koeffizient im Easy-Glide liegt mit 480 MPa ebenfalls iiber dem des undotierten Materials. Die
Spannungs-Dehnungs-Kurven verlaufen nach dem Streckgrenzenbereich parallel. Das heif}t,
daBl wahrscheinlich fiir alle drei Proben der Mechanismus der Versetzungsbewegung derselbe
ist. Die doppeltlogarithmische Auftragung der unteren Fliespannung gegen die Dehnungsra-
te (Abb. 4.12(b)) ergibt eine Gerade, aus deren Anstieg der Spannungsexponent der unteren
Fliespannung zu 2+ m = 2 bestimmt werden kann. Dieser Wert ist mit dem in GaAs:Zn ge-
fundenen vergleichbar. Von LAISTER und JENKINS wird in GaAs:Te, das dhnlich hoch dotiert
ist, 24+ m = 5.7, nach einer Erwarmung auf 1030°C fir 17 h 2 + m = 2.4 ermittelt [Lai73].

Aus der ARRHENIUS-Auftragung der unteren FlieBspannung erhélt man U/(2 + m) =
(0.31£0.02) eV, woraus unter Verwendung des bestimmten Spannungsexponenten eine Akti-
vierungsenergie der Versetzungsbewegung von U = (0.62 + 0.08) eV folgt. Dieser Wert ist
deutlich kleiner als der im undotierten und im zinkdotierten GaAs, er liegt ndher bei dem in
GaAs:In bestimmten Wert von U = (0.93£0.1) eV [Sie93b]. YONENAGA und SUMINO finden
fiir a-Versetzungen eine Absenkung der Aktivierungsenergie der Versetzungsbewegung bei
Tellurdotierung von GaAs [Yon89].

4.2.3 Diskussion der Ergebnisse im dotierten GaAs

Die physikalische Bedeutung des Spannungsexponenten m ist noch nicht vollstindig aufge-
klart. Fiir die Bewegung von Versetzungen in Kinken-Modus wird ein Wert zwischen 1 und
1.5 erwartet, wobei m von der Annahme beziiglich der Vibrationsfrequenz eines Versetzungs-
segmentes abhéngt [Ale68a|. Hier wird jedoch sowohl bei Zink- als auch bei Tellurdotierung
2 4+ m = 2 gefunden.
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Eine Voraussetzung fiir die Herleitung von Gl. 4.1 ist die Giiltigkeit des Zusammenhan-
ges Ngm o< 72. Aus der Tatsache, da8 bei hoch dotiertem GaAs 2 4+ m =~ 2 ermittelt wird,
folgt, dafl entweder Gl. 4.1 den Zusammenhang zwischen unterer FlieBspannung und Deh-
nungsrate nicht richtig wiedergibt, oder, daf§ fiir den Spannungsexponenten m ~ 0 gilt, die
Versetzungsgeschwindigkeit also nicht von der Fliefispannung abhéingt.

Messungen der Versetzungsgeschwindigkeit mittels der Atzgrubentechnik in verschieden
dotiertem GaAs haben gezeigt, dal die Versetzungsgeschwindigkeiten der verschiedenen
Versetzungstypen (a-, /- und Schraubenversetzungen) durch Gl. 2.14 beschrieben werden
konnen [Yon89]. Das heifit, daB von den beiden Méoglichkeiten, die gefundenen niedrigen
Werte fiir 2 + m zu erkléren, die zweite (m = 0) ausscheidet. Daraus kann geschluifolgert
werden, dafl die untere Fliespannung im hier untersuchten dotierten GaAs nicht durch
GI. 4.1 beschrieben werden kann.

Die Tatsache, dal Zink-Dotierung die Fliespannung senkt, das Material also weicher macht,
wahrend Tellur-Dotierung zu einer Hartung fiihrt, kann auf den PATEL-Effekt zuriickgefiihrt
werden, der die Abhingigkeit der Versetzungsbeweglichkeit vom FERMI-Niveau in III-V-
Verbindungshalbleitern beschreibt [Pat66]. MAEDA erklirt diese Abhéngigkeit mit dem
Einflu des FERMI-Niveaus auf die Kinkenbildungsenergie [Mae85].

Es ist jedoch auch eine Wechselwirkung der Dotieratome mit dem Versetzungskern des
jeweiligen Versetzungstyps (« oder 3, da die Dotanden in verschiedenen Untergittern einge-
baut werden) mdoglich, wie sie von SIETHOFF et al. fiir Indium-dotiertes GaAs vorgeschlagen
wird [Sie93b].

Die Untersuchungen der Versetzungsbewegung in dotiertem GaAs von YONENAGA und
SUMINO haben gezeigt, dafl die Dotierung sowohl Einflufl auf die kritische Spannung, die zur
Versetzungsbewegung notwendig ist, als auch auf die Versetzungsgeschwindigkeit hat [Yon89].
Dabei ist der Einflu der Dotierung auf die verschiedenen Versetzungstypen unterschied-
lich, das heifit, Aktivierungsenergie bzw. der Spannungsexponent der Versetzungsbewegung
konnen durch die Dotierung fiir einen Versetzungstyp erhoht, fiir den anderen dagegen ge-
senkt werden. In der Literatur sind keine gesicherten Angaben {iber die Dichteverhéltnisse
der verschiedenen Versetzungstypen zu finden, so dafl nicht abgeschétzt werden kann, welcher
Typ von Versetzungen den dominierenden Beitrag zur Deformation liefert.

4.3 Silizium

Bei der Deformation von Phosphor-dotiertem FZ2-Silizium bei 850°C in [213]-Richtung ist
ein deutliches Streckgrenzen-Verhalten zu beobachten (Abb. 4.13(a)). Danach verlduft die
Deformation bis zur Gesamtdehnung von 4% im Easy-Glide. Der Verfestigungskoeffizient
ist dabei bei den drei mit hoherer Dehnungsrate verformten Proben grofler als bei den mit
niedriger Dehnungsrate. Die relativ groflen Abweichungen der Kurven voneinander im elasti-
schen Bereich sind durch die bei den Siliziumproben schlechtere Planparallelitit der Probe-
nendflichen bedingt. In der doppeltlogarithmischen Auftragung der unteren Fliespannung
gegen die Dehnungsrate (Abb. 4.13(b)) ist ein starkes Abweichen von der Linearitit bei nied-
rigen Dehnungsraten zu beobachten. Als Spannungsexponent bei Dehnungsraten zwischen
2x107°s ! und 2 x 107*s! wird 2+ m = 2.3 £ 0.2 ermittelt. In undotiertem Si wur-
de 2 + m = 2.9 gefunden [Sch83]. Wiederum scheint die Dotierung eine Absenkung des
Spannungsexponenten der Versetzungsbewegung zu bewirken. Die Aktivierungsenergie der
plastischen Deformation, die aus Deformationen zwischen 775°C und 850°C bestimmt wur-

2 Floating zone, engl. FlieBzonen
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Abb. 4.13: (a) Spannungs-Dehnungs-Kurven von FZ Si:P, deformiert in [213]-Richtung bei 850°C
mit den Dehnungsraten a) 1.9 x 107%s71, b) 9.6 x 107°s7, ¢) 4.8 x 107°s7 1, d) 2.4 x 107°s7 1,
e) 1.2 x 107571, f) 6.3 x 10~%s~1. (b) Doppeltlogarithmische Auftragung der unteren FlieBspannung
gegen die Dehnungsrate.

de, betrdgt U = (2.3 £ 0.3) eV. Dieser Wert stimmt mit der in undotiertem Si ermittelten
Aktivierungsenergie iiberein [Sch83].
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Abb. 4.14: Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir
© | | | T Cz-Si:P, das bei 775°C (a), 850°C (b), 925°C
0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 (c) bzw. 1000°C (d) in [110]-Richtung verformt
Strain wurde.

In Cz-Silizium, das in [110]-Richtung verformt wird, ist nur bei einer Deformationstem-
peratur unter 800°C ein deutliches Streckgrenzen-Verhalten zu beobachten (Abb. 4.14). Bei
hoheren Deformationstemperaturen beginnt die plastische Deformation bereits bei sehr klei-
nen Spannungen. Der Verlauf der Spannungs-Dehnungs-Kurven variiert unsystematisch bei
den hoheren Deformationstemperaturen. Die FlieBspannung der bei 775°C deformierten Pro-
be ist wesentlich hoher als die bei héheren Deformationstemperaturen.

Die Sauerstoffkonzentration in Cz-Si ist mit 8 x 1017 cm ™3 wesentlich hoher als in FZ-Si, in
dem Sauerstoff in einer Konzentration von 0.2 x 10’7 cm™2 enthalten ist. Von YONENAGA et

al. wurden systematische Untersuchungen zum Einflufl von Sauerstoff auf das Verformungs-
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verhalten von Silizium durchgefiithrt [Yon83a, Yon83b]. Dabei wurde festgestellt, dafl in den
gewachsenen Kristallen eine hohere Sauerstoffkonzentration zu einer Verstéarkung des Streck-
grenzeneffektes fithrte. Nach einer Temperung bei 1050°C kehrte sich der Effekt um: die
Bildung von Sauerstoffausscheidungen fiihrte dazu, dal der Streckgrenzeneffekt kleiner wur-
de, jedoch nicht vollsténdig verschwand. Das hier verwendeten Silizium-Kristalle wurden nach
der Zucht nicht getempert, so dafl die Bildung von Sauerstoffausscheidungen durch die Tem-
perung als Ursache fiir das Fehlen des Streckgrenzeneffektes bei Deformationstemperaturen
iiber 800°C nicht in Betracht kommt. Die Proben bei den Experimenten in [Yon83a, Yon83b]
wurden in [213]-Richtung verformt, wihrend das in dieser Arbeit untersuchte Cz-Si in [110]-
Richtung deformiert wurde. Als mogliche Ursache fiir das Ausbleiben des Streckgrenzenef-
fektes bei hoheren Deformationstemperaturen konnte eine starke Versetzungsmultiplikation
bei vergleichsweise kleinen Schubspannungen aufgrund von Quergleitprozessen angenommen
werden, da bei [110]-Orientierung vier Gleitsysteme in zwei Gleitebenen angeregt werden.

Die mehr oder weniger strukturlose, parabolische Form der Spannungs-Dehnungs-Kurve
fiir symmetrische Deformationsrichtungen, zu denen die [110]-Richtung z#hlt, ist eine bekann-
te Tatsache [Sie92]. Ein deutliche Anderung der Form der Spannungs-Dehnungs-Kurve, wie
sie hier zu verzeichnen ist, ist aus der Literatur nicht bekannt.

Das Verhalten des Cz-Si unterscheidet sich deutlich von dem des undotierten GaAs (siehe
Abschn. 4.1), bei dem auch bei Deformation in [110]-Richtung ein Streckgrenzeneffekt und
ein linearer Bereich der Spannungs-Dehnungs-Kurve beobachtet werden.

Tab. 4.1: Aktivierungsparameter der Versetzungsbewegung in den Halbleiterproben.

Material | Dot. | Orient. | 24+ m QJFLm (eV) | U (eV) | Va(500°C) (b%) Quelle
GaAs - [213] 3.2 0.66 2.1 179 diese Arbeit
[110] 3.8 0.44 1.6 173 diese Arbeit
[100] - - - 295 diese Arbeit

213] | 3.6 0.38 1.4 : [Sie90a)

213] | 3.1 0.45 1.4 ; [Yon87]

213] ; ; - 200 [Ast86]
Zn [110] 1.8 0.82 (1.9) - diese Arbeit

213] | 55 ; ; ; [Sie87]

[110] | 24 1.08 - - [Lai73]
Te [110] 2.0 0.31 (0.6) - diese Arbeit

110] | 5.7 0.73 ; ; LaiT3]
Si P [213] 2.3 1.0 2.3 - diese Arbeit

-] 213 | 29 ; 2.3 ; [Sch83]

4.4 Zusammenfassung der Deformationsergebnisse

Die ermittelten Werte fiir 2 + m, die Aktivierungsenergie U und das Aktivierungsvolumen
Va der Versetzungsbewegung sind in Tab. 4.1 zusammengefafit. Im wesentlichen wurden die
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Ergebnisse der Literatur bestétigt. Deutliche Abweichungen von den Literaturwerten sind
nur im dotierten GaAs zu verzeichnen. Die bisherigen Untersuchungen des Deformations-
verhaltens in dotiertem GaAs wurden zu einer Zeit durchgefiihrt, als die Herstellung von
GaAs-Kristallen noch nicht grofitechnisch umgesetzt war. Es ist zu vermuten, daf sich die
untersuchten Kristalle beziiglich Stochiometrie, Konzentration eventuell vorhandener Aus-
scheidungen und eingewachsener Versetzungsdichte zum Teil erheblich unterscheiden. Diese
Differenzen sind mit grofler Wahrscheinlichkeit die Ursache dafiir, dafl die Literaturergebnisse
bei GaAs stirker streuen als bei den Elementhalbleitern Ge und Si.

Daf3 eine Vordeformation eine Erh6hung der experimentell ermittelten Aktivierungsener-
gie verursacht, wurde bereits von SIETHOFF angemerkt [Sie92].

Von RABIER und GEORGE wird kritisiert, daf aus der Analyse der Deformationsergebnisse
in Halbleitern nach dem Modell von SCHOECK die Spannungsabhéngigkeit der Versetzungs-
geschwindigkeit von der Spannungsabhéngigkeit der Aktivierungsenergie stammt, was nicht
mit dem experimentell beobachteten Spannungsexponenten im Vorfaktor der Versetzungsge-
schwindigkeit iibereinstimmt [Rab87].

Unbefriedigend ist, dafl — wie in der Literatur — keine konkreten Aussagen iiber die Me-
chanismen der Versetzungsbewegung aus den ermittelten Aktivierungsparametern der Verset-
zungsbewegung abgeleitet werden kénnen. Die Beschreibung des Zusammenhanges zwischen
Fliefispannung und Dehnungsrate nach dem Modell von ALEXANDER und HAASEN ist in-
sofern sinnvoller als nach dem SCHOECK-Modell, als zwei Konstanten, m und U, ermittelt
werden konnen. Die Analyse nach dem SCHOECK-Modell fithrt zu einem spannungsabhéngi-
gen Aktivierungsvolumen, das sich schwer physikalisch interpretieren l&8t. Allerdings ist auch
die physikalische Bedeutung von m nicht geklért.

Im allgemeinen wird angenommen [Ale86], dal der geschwindigkeitsbestimmende Pro-
zef3 der Versetzungsbewegung in Halbleitern die Kinkenentstehung und -migration ist. Die
Abweichungen des dotierten GaAs vom erwarteten Verhalten deuten jedoch darauf hin, dafl
dort moglicherweise andere Prozesse die Versetzungsbewegung kontrollieren, etwa der Einflufl
der Ansammlung von Fremdatomen im Spannungsfeld der Versetzungen. Der Frage, welchen
Einflufl Punktdefekte auf die Versetzungsbewegung haben kénnen, wird im néchsten Kapitel
nachgegangen.



5. DEFEKTCHARAKTERISIERUNG MITTELS
POSITRONENLEBENSDAUERSPEKTROSKOPIE

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Positronenlebensdauermessungen vorgestellt,
die zur Charakterisierung der Defekte herangezogen werden. Obgleich mit der eigentlichen
Fragestellung dieser Arbeit nur in mittelbarem Zusammenhang stehend, wird der Defektcha-
rakterisierung mittels Positronenlebensdauerspektroskopie relativ viel Platz eingerdumt. Ein
Grund dafiir ist, daf sich wéhrend der Messungen das Bild der bei der Deformation erzeug-
ten und mit PAS detektierten Defekte als wesentlich differenzierter herausstellte als vorher
angenommen. Aus der Art der generierten Punktdefekte lassen sich auch Schliisse iiber die
Generationsmechanismen ziehen. Ein weiterer wichtiger Grund ist, dal eine moglichst si-
chere Charakterisierung der Defekte die Voraussetzung dafiir ist, dal Defektkonzentrationen
ermittelt und diskutiert werden kénnen.

Der Begriff (Positronen)lebensdauer ist in diesem Kapitel in der Regel als apparente Po-
sitronenlebensdauer zu verstehen, die fiir tiefe Positronenfallen dem Reziproken der Positro-
nenannihilationsrate (Abschnitt 3.4.2) entspricht.

Aus Griinden der Ubersichtlichkeit sind nicht fiir alle Werte Fehlerintervalle in den Gra-
phiken eingezeichnet. Der Fehler der mittleren Positronenlebensdauer betrigt etwa 0.5 ps
und ist damit kleiner als die Symbolgrofie. Bei zweikomponentiger Anpassung der Positro-
nenlebensdauerspektren ist der Fehler der Lebensdauerkomponenten ebenfalls sehr klein. Bei
dreikomponentiger Anpassung wird die Unsicherheit deutlich groler, was auch an der stirke-
ren Streuung der Einzelwerte abgelesen werden kann. Der Fehler bei der Bestimmung der
apparenten Positronenlebensdauern und Intensitéiten setzt sich zusammen aus dem Fehler
bei der numerischen Anpassung des Lebensdauerspektrums und dem durch die Unsicherheit
der Quellkorrektur hervorgerufenen Fehler. Letzterer ist insofern ein systematischer Fehler,
als er fiir ein und dieselbe Positronenquelle stets in gleicher Weise auftritt. Wegen der im Ver-
gleich zu anderen PAS-Studien grofien Zahl von Messungen in dieser Arbeit konnte es nicht
vermieden werden, dafl die sehr sensiblen Positronenquellen nicht fiir alle Proben verwendet
werden konnten. Die systematischen Abweichungen der Positronenlebensdauern fiir einen be-
stimmten Defekt sind Ergebnis der Verschiedenheit der verwendeten Positronenquellen. Es
wurde jedoch darauf geachtet, dal innerhalb einer Probenserie stets ein und dieselbe Quelle
verwendet wurde.

5.1 Undotiertes GaAs

Dieser Abschnitt ist nach den verschiedenen Deformationsbedingungen untergliedert. Er ist
jedoch nur im Zusammenhang zu verstehen, da Ergebnisse bzw. Interpretationen, die al-
len Proben gemeinsam sind, nicht in jedem Unterabschnitt wiederholt, sondern lediglich die
Unterschiede zu den vorangegangenen Probenserien herausgearbeitet werden.
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5.1.1 Temperaturabhdngige Messungen
Referenzmaterial

Das Lebensdauerspektrum des undeformierten Referenzmaterials ist im gesamten Tempera-
turbereich einkomponentig, woraus geschlufifolgert werden kann, dafl die Konzentration von
neutralen oder negativ geladenen Leerstellen in der Referenzprobe unter der Nachweisgren-
ze fiir die Positronenlebensdauerspektroskopie liegt. Der Trapping-Koeffizient fiir Leerstellen
ist von der GroéBenordnung 10'° s71 [M:k89], und die atomare Dichte von GaAs betrigt
4.4 x 10*2 cm~3. Damit ergibt sich als untere Nachweisgrenze fiir Leerstellen eine Konzentra-
tion von 2 x 10'® cm™3. Die Positronenlebensdauer ist iiber den gesamten Temperaturbereich
nahezu konstant und betridgt bei Raumtemperatur 230 ps. Dieser Wert wird mit der Lebens-
dauer im ungestorten Kristall identifiziert und im weiteren als Bulklebensdauer bezeichnet.

Deformation bei 800°C mit niedriger Dehnungsrate

Mittlere Positronenlebensdauer und Spektrenzerlegung Die mittlere Positronenlebens-
dauer bei 300 K in den bei 800°C verformten, undotierten GaAs-Proben betrégt zwischen
277 ps und 323 ps, das heift, sie ist gegeniiber dem Bulkwert in allen Proben deutlich erhéht.
Der Anstieg der mittleren Lebensdauer in den deformierten Proben ist ein eindeutiges Zeichen
dafiir, dafl durch die Deformation Defekte mit offenem Volumen erzeugt wurden.

Abb. 5.1 zeigt am Beispiel einer ausgewihlten Probe die Zerlegung der Lebensdauer-
spektren, die bei verschiedenen Probentemperaturen aufgenommen wurden. Die mittlere Po-
sitronenlebensdauer hat ihr Maximum bei einer Temperatur, die etwas iiber 200 K liegt. Zu
hoheren Temperaturen fallt sie leicht ab. Unterhalb von 200 K ist ein starker Abfall der mitt-
leren Positronenlebensdauer zu tieferen Temperaturen zu beobachten, wobei sie unter 50 K
in einen Sattigungswert von 290 ps einlduft.

Bei Probentemperaturen oberhalb von 200 K ist eine dreikomponentige Zerlegung der
Spektren notwendig. Die Komponente mit der niedrigsten Positronenlebensdauer liegt unter
dem Bulkwert und kann Annihilationen im Bulk zugeordnet werden. Sie wurde in Abb. 5.1
weggelassen, da aus ihr keine Aussagen zu Defekten abgeleitet werden kénnen. Die mittlere
Komponente 7o des Spektrums (unteres Feld in Abb. 5.1) ist von der Probentemperatur
abhéngig. Die grofite Lebensdauerkomponente 735 (zweites Feld von unten in Abb. 5.1) ist
dagegen iiber den gesamten Temperaturbereich nahezu konstant. Die beiden defektbezogenen
Lebensdauerkomponenten 7 und 73 werden noch ausfiihrlich diskutiert.

Die nach Gl. 3.4 berechnete theoretische Bulklebensdauer stimmt bei Probentempera-
turen iiber 200 K im Rahmen des Fehlers mit dem gemessenen Wert iiberein, so dafl die
Spektrenzerlegung dort dem Trapping-Modell entspricht.

Unterhalb von 115 K ist eine dreikomponentige Zerlegung der Spektren nicht mehr
moglich. Die Komponente der reduzierten Bulklebensdauer verschwindet, woraus auf
vollstéindigen Einfang der Positronen in Defekte geschlossen werden kann.

Lebensdauerkomponente 7o Die zweite Lebensdauerkomponente hat bei Probentempera-
turen oberhalb von 200 K einen Wert von (255 &+ 7) ps. Im Temperaturbereich der zwei-
komponentigen Spektrenauswertung, also zwischen 15 K und 115 K, sinkt sie von 247 ps auf
240 ps. Die groflere Streuung oberhalb von 200 K resultiert aus der groferen Unsicherheit der
dreikomponentigen Zerlegung.

Bei hoheren Temperaturen resultiert die gemessene Lebensdauerkomponente von (255 +
7) ps aus Annihilationen, die in Defekten mit kleinem offenen Volumen stattfinden. Der Wert
von 255 ps liegt im Intervall der bisher in GaAs fiir Einfachleerstellen bzw. Komplexe, die
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eine Einfachleerstelle enthalten, gefundenen Lebensdauern, die zwischen 255 ps [KR94] und
297 ps [Cor90] liegen. Die Einfangrate steigt mit abnehmender Temperatur. Ein solches Ver-
halten wird in Halbleitern mit einer negativen Ladung einer Leerstelle in Verbindung gebracht
[Pus94|. Fiir Leerstellen, die mit Versetzungen assoziiert sind, bzw. Jogs auf Versetzungen,
sind in der Literatur keine Rechnungen zur Temperaturabhingigkeit des Einfangs zu finden.

Die zweite Positronenlebensdauerkomponente liegt bei tiefen Temperaturen (im Bereich
des vollstandigen Einfangs in Defekte) knapp iiber Bulklebensdauer, ist jedoch kleiner als
bei héheren Temperaturen. Eine Anderung der Positronenlebensdauer mit der Temperatur
wird im Zusammenhang mit der thermischen Ausdehnung des Gitters gefunden [LB95], ist
jedoch wesentlich kleiner als der hier beobachtete Effekt. Fiir Leerstellen in Halbleitern wird
die Anderung der Positronenlebensdauer im Zusammenhang mit einer Umladung [Saa91],
die zu einer Relaxation der Leerstelle fiihrt, diskutiert. In den untersuchten hochkompen-
sierten Proben ist eine Umladung unwahrscheinlich, da das FERMI-Niveau in der Bandmitte
festgehalten wird. Nach neueren Berechnungen [Se095] hat keine der beiden Leerstellen in
GaAs ein Umladungsniveau in der Nahe der Bandmitte. Wahrscheinlicher ist, dafl in diesem
Temperaturbereich ein weiterer Defekt mit einer Positronenlebensdauer, die kleiner als der
Leerstellenwert ist, als Positronenfalle wirksam wird. Die gefundene Lebensdauerkomponente
ist sowohl Annihilationen in die einfachleerstellenartigen Defekte, die auch bei hohen Tempe-
raturen Positronen einfangen, als auch in den erst bei tiefen Temperaturen wirksamen Defekt
zuzuordnen. Das heif3t, bei tiefen Temperaturen ist 75 eine Mischkomponente aus zwei de-
fektspezifischen Komponenten, die wegen der geringen Differenz der Positronenlebensdauern
bei der Anpassung der Spektren nicht getrennt werden kénnen. Die Positronenlebensdauer
in den bei tiefen Temperaturen wirksamen Defekt mufi unter dem Wert von 247 ps liegen,
den die Mischkomponente 75 bei tiefen Temperaturen annimmt. Eine Positronenhaftstelle,
die erst bei tiefen Temperaturen wirksam wird und sich durch eine nahe der Bulklebensdauer
liegende Positronenlebensdauer auszeichnet, ist eine flache Positronenfalle. Deren Natur wird
unten ausfiihrlich diskutiert.

2% A
o :
& 310
Abb. 5.1: Positronenlebensdauern und Ein- 590 [am
fangraten in deformiertem undotiertem GaAs < LT

als Funktion der Probentemperatur. Im hinter- 270
legten Bereich zweikomponentige Anpassung der 250
Spektren. Das oberste Feld zeigt die mittlere 200

Bulk

!

Positronenlebensdauer. Die durchgezogene Linie C W 12 -
. . . )
entspricht einer Anpassung nach dem Trapping- __ 450 [~ . S
Modell und GI. 3.19. Im zweiten Feld ist die nach g n m] defect 2. . %
dem Trappingmodell berechnete Bulklebensdau- Z 350 [~ #Wﬂﬂﬂ% 4 ‘E
er dargestellt, wobei die waagerechte Linie den in g C %
der Referenzprobe gemessenen Wert von 230 ps 2 250 — -0 =
reprisentiert. Die beiden unteren Felder zeigen ¢ B F 7 20 e,
jeweils die Positronenlebensdauerkomponente ,g 350 o defect1 J 19 -~
(o) und die Einfangrate (O), wenn die Lebens- g = "-ﬂﬂ —» 7 10
dauerkomponente einem Defekt zugeordnet & m%@@ﬁ 5

werden kann. Die senkrechte Linie bei 200 K B

deutet die Grenze der Wirksamkeit der flachen 250 rmsRmmn e, o6 ngqggﬁlﬁbm
Positronenfallen an. Die Probe wurde bei 800°C NS S Y S
in [110]-Richtung mit einer Dehnungsrate von 0 100 200 300 400
4.8 x 107% s7! bis 10% Dehnung deformiert. Sample temperature (K)

OO|




5.1. Undotiertes GaAs 53

Der Einfang in die flachen Positronenfallen bei 15 K mufl von der gleichen Groéflenord-
nung wie der der leerstellenartigen Defekte bei dieser Temperatur sein, da die Mischkompo-
nente einen Positronenlebensdauerwert hat, der zwischen dem des leerstellenartigen Defektes
und dem Bulkwert liegt. Der Einflufl der flachen Positronenfallen zeigt sich aber schon in
dem Temperaturbereich zwischen 115 K und 200 K in dem steileren Anstieg der Einfangrate
mit abnehmender Temperatur. Die Abnahme der Lebensdauerkomponente 7 ist ein Zeichen
dafiir, dafl zwischen 115 K und 200 K diese Komponente bereits eine Mischkomponente aus
einfachleerstellenartigen Defekten und flachen Positronenfallen ist.

Man kann anhand der vorangegangenen Diskussion drei Temperaturbereiche unterschei-
den, in denen sich die Positronenlebensdauerspektren qualitativ unterscheiden: Zwischen
15 K und 115 K liegt vollstdndiger Positroneneinfang vor, 7o ist eine Mischung aus Anni-
hilationen in einfachleerstellenartigen Defekten und flachen Positronenfallen. Zwischen 115 K
und 200 K ist 79 immer noch eine Mischkomponente, wegen des thermischen Entweichens
der Positronen aus den flachen Positronenfallen annihiliert jedoch ein meflbarer Anteil der
Positronen im Bulk. Bei einer Probentemperatur oberhalb von 200 K entweichen alle in die
flachen Positronenfallen eingefangenen Positronen, so dafl 75 ausschliefilich Annihilationen
aus einfachleerstellenartigen Defekten zugeordnet werden kann.

Zu kliaren ist die Frage, ob 7y isolierten Leerstellen oder Leerstellen auf der Verset-
zungslinie bzw. in deren unmittelbarer Umgebung zuzuordnen ist. Geht man von einem
Trappingkoeffizienten von 10'9s~! fiir Leerstellen aus, so erhilt man fiir die leerstellenartigen
Defekte eine Konzentration von 2 x 10!cm™3. Die nach Gl. 2.9 mit o = 1/3 [Ger86],
p = 59.1 GPa [Cot73] und b = +/1/2a mit a = 5.653 A [J. 75] abgeschiitzte Versetzungs-
dichte betriigt (2.5 & 0.5) x 10° cm~2 fiir die in Abb. 5.1 untersuchte Probe. Damit kann
man unter der Annahme, daf} die leerstellenartigen Defekte auf der Versetzungslinie liegen,
den typischen Abstand zwischen diesen Defekten auf der Versetzungslinie berechnen. Er
betréigt unter Verwendung der genannten Werte etwa 1 A. Dieser Abstand ist natiirlich
viel zu klein, um physikalisch sinnvoll zu sein. Entweder liegen also die leerstellenartigen
Defekte nicht unmittelbar auf der Versetzungslinie, oder der Einfangquerschnitt und damit
der Trappingkoeffizient ist fiir die Defekte auf der Versetzungslinie erhéht. Im zweiten Fall
konnte die Versetzungslinie die erste Stufe des Einfangs darstellen, aus der die Positronen
in den Defekt mit dem offenen Volumen iibergehen, wie es von SMEDSKJAER et al. [Sme80]
vorgeschlagen wurde. Der mittlere Abstand zwischen Versetzungen mit der abgeschéitzten
Versetzungsdichte von (2.5 & 0.5) x 10% cm~2 betrigt ~ 200 nm, ist also von der GrofBen-
ordnung der Positronendiffusionsweglénge im ungestérten Volumen. Durch die Gegenwart
anderer Positronenfallen wird die Diffusionsweglinge der Positronen jedoch reduziert
[Hiib95], so daB moglicherweise keine ausreichende Zahl von Positronen die Versetzungen
erreichen kann. Ausheiluntersuchungen, auf die in Abschn. 5.1.2 eingegangen wird, lassen
die Schlufifolgerung zu, dal 7 nicht isolierten Einfachleerstellen, sondern mit Versetzungen
assoziierten Leerstellen zuzuordnen ist.

In undotiertem GaAs wurden [Dan91] fiir die zweite Positronenlebensdauerkomponen-
te Werte zwischen 260 ps und 320 ps gefunden. Dieses Ergebnis ist jedoch anzuzweifeln,
da in der Spektrenzerlegung extrem kleine reduzierte Bulklebensdauern gefunden werden
und auch die theoretische Bulklebensdauer zum Teil weit iiber 230 ps liegt. Die Spektren
in [Dan91] wurden iiber den gesamten Temperaturbereich dreikomponentig zerlegt. Die
gefundenen Lebensdauern bei tiefen Temperaturen in [Dan91] legen jedoch die Vermutung
nahe, daf§ dort ebenfalls vollstéindiger Einfang in Defekte vorliegt.
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Lange Lebensdauerkomponente 73 Die Positronenlebensdauer der dritten Komponente be-
tragt (505+10) ps. Dieser Wert ist deutlich groBer als der einer Einfachleerstelle, so dafl er An-
nihilationen in einem Leerstellenagglomerat zugeordnet werden kann. Um eine Abschitzung
der Grofle dieser Agglomerate vornehmen zu kénnen, wurde die Positronenlebensdauer in
Abhéngigkeit von der Zahl agglomerierter Leerstellen nach der LDA!-Methode [Pus83] be-
rechnet. Dabei wurden Leerstellencluster mit anndhernd sphérischer Form gebildet. Die Er-
gebnisse dieser Rechnungen sind in Abb. 5.2 graphisch dargestellt. Man erkennt, daf§ die
Positronenlebensdauer einem Séttigungswert zustrebt, der bei etwa 500 ps liegt. Wegen der
durch die Rechenleistung beschrankten moglichen Gréfle der fiir die Berechnungen verwen-
deten Superzelle (3 x 3 x 3 Elementarzellen) ist die Berechnung eines noch gréferen Clusters
nicht sinnvoll. Man kann jedoch aus der Abb. 5.2 abschitzen, dal der Sattigungswert der
Positronenlebensdauer bei 20-30 agglomerierten Leerstellen erreicht wird. Ein solches Agglo-
merat hat eine mittlere Ausdehnung von etwa 10 A.
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Abb. 5.2: Berechnete Positronenlebensdauern ' : :
in GaAs in Leerstellenagglomeraten als Funktion 0 4 8 12 16
der Zahl agglomerierter Leerstellen [Sta]. Number of Vacancies

In undotiertem deformiertem GaAs wurde vorher eine dritte Lebensdauerkomponente
von (519 £ 20) ps [Dan91] gefunden, in GaAs:Si bzw. GaAs:Se 480 ps bis 500 ps [Saa90]
und in GaAs:Te 460 ps [KR94]. Die Differenzen zwischen diesen Werten sind sehr wahr-
scheinlich mefitechnisch bedingt und nicht physikalischer Natur, da die Lebensdauern bei
dreikomponentiger Zerlegung sehr empfindlich auf die Quellkorrektur sind. In plastisch de-
formiertem Silizium und Germanium wurden &hnlich grofle Lebensdauerkomponenten gefun-
den [KR93a, Kaw95b], ebenso in plastisch deformiertem InP [Hor92]. In mit Protonen mit
hoher Stromdichte bestrahltem Si:P und GaAs:Te wurden ebenfalls Positronenlebensdauern
zwischen 500 ps und 600 ps beobachtet. [Pog84].

Die gefundene dritte Lebensdauerkomponente wird der Annihilation in Leerstellenagglo-
meraten zugeordnet. Da die gemessene Positronenlebensdauer dem Sattigungswert entspricht,
kann lediglich eine untere Grenze fiir die Grofe der Leerstellenagglomerate angegeben werden.
Es kann auch nicht entschieden werden, ob die Agglomerate eine konstante Grofle besitzen.

Die Einfangrate in die Leerstellenagglomerate sinkt in dem Temperaturbereich, in dem
kein vollstéindiger Positroneneinfang beobachtet wird, mit steigender Temperatur. Das ist ein
Hinweis darauf, dafl in diesem Temperaturbereich der Positroneneinfang diffusionslimitiert ist.
In diesem Fall kann der Trappingkoeffizient mit Gl. 3.25 und damit die Defektkonzentration
berechnet werden, falls der Clusterradius bekannt ist. Die exakte Funktion D, (7") ist nicht
bekannt, so dafl aus der Temperaturabhéingigkeit der Clusterradius nicht durch Anpassung

! Local Density Approximation
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an eine Modellfunktion bestimmt werden kann. Fiir die Dichte der Leerstellencluster kann
nur eine obere Grenze angegeben werden. Damit ist es ohne zusétzliche Information iiber die
Clustergrofie nicht moglich, die totale Anzahl der in Clustern agglomerierten Leerstellen zu
bestimmen.

Nimmt man versuchsweise einen Radius der Leerstellencluster von 10 A an, erhélt man aus
Gl. 3.25 unter Verwendung des Positronendiffusionskoeffizienten in GaAs D, = 1.3 cm?s~!
[Saa89] eine Dichte der Leerstellencluster von (1.840.3) x 10!> cm 3. Ein Cluster mit diesem
Radius enthélt ungefidhr 30 Leerstellen. Damit kann man die Clusterkonzentration in eine
Leerstellenkonzentration umrechnen, wenn man hypothetisch davon ausgeht, dafl die in den
Clustern enthaltenen Leerstellen isoliert vorliegen. Die Clusterkonzentration entspricht einer
Leerstellenkonzentration von (6 & 1) x 106 cm™3. Da fiir die Clustergréfie nur eine untere
Grenze angegeben werden kann, kann die tatséchliche Konzentration generierter Leerstellen
grofer sein.

Flache Positronenfallen Wihrend der Abfall der mittleren Positronenlebensdauer ober-
halb von 200 K durch die Temperaturabhéngigkeit der Einfangraten in den leerstellenartigen
Defekt und in Leerstellencluster bestimmt wird, ist die Ursache fiir den steilen Abfall der
mittleren Positronenlebensdauer unterhalb von 200 K der Einfang in flache Positronenfallen.
Im Bereich zwischen 115 K und 200 K (Abb. 5.1) miiiten die Spektren eigentlich mit 4 Le-
bensdauerkomponenten angepafit werden. Eine solche Anpassung ist jedoch aus numerischen
Griinden nicht sinnvoll.

Defekte, die in GaAs als flache Positronenfallen wirken kénnen, sind negative Ionen und
Versetzungen. Als negative Ionen kommen Verunreinigungsatome, Antistrukturdefekte und
Zwischengitteratome in Betracht.

In dem LEC-gezogenen GaAs ist Bor in einer Konzentration von 107 cm™3 als Verun-
reinigung enthalten. Die Konzentration der anderer Verunreinigungen ist im Ausgangsma-
terial mindestens eine Grofenordnung kleiner. Gegen die mogliche Annahme, dafl wihrend
der Deformation Verunreinigungsatome in die Probe diffundieren, spricht die Tatsache, daf}
mit zunehmender Dehnungsrate, also kiirzerer Verweilzeit der Probe bei hoher Temperatur,
die Konzentration der flachen Positronenfallen zunimmt. Aus demselben Grund scheint eine
Identifikation der flachen Positronenfallen mit Bor, das, wenn es auf einem Arsenplatz ein-
gebaut wird, negativ geladen ist, nicht sinnvoll. Bei IR-Untersuchungen von deformiertem
undotiertem GaAs wurden die fiir Bag typischen Absorptionslinien nicht gefunden.
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[Bar85] [Pus89a] [Jan89] [Zha90] [Zha91] [Se095] [Poy97] [Bar85] [Pus89a] [Jan89] [Zha9l] [Se095] [Péy97]

Abb. 5.3: Berechnete Ionisationsniveaus der Antistrukturdefekte in GaAs von verschiedenen Autoren
[Bar85, Pus89, Jan89, Zha90, Zha91l, Se095, P5y97]. Die Valenz(VBM)- und Leitungsband(CBM)-
Kante sowie die Mitte der Energieliicke sind eingezeichnet.

Von den beiden Antistrukturdefekten kann nach den meisten Berechnungen (siehe
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Abb. 5.3) nur der Gallium-Antistrukturdefekt mit negativer Ladung existieren. Liegt das
FERMI-Niveau in der Bandmitte, wie es in semiisolierendem GaAs der Fall ist, so ist der
Gallium-Antistrukturdefekt zweifach negativ geladen. Durch die Deformation kann es, zumin-
dest lokal, zu einer Absenkung der FERMI-Energie kommen [Krii92a]. Mittels ESR [Krii92b]
(sieche auch Abschn. 6.1) wurde der einfach negativ geladene Ga, in plastisch verformtem
semiisolierendem GaAs nachgewiesen. Das Umladungsniveau dieses Akzeptors wurde mit
DLTS? bei Ey + 0.4 eV gefunden [Ish80]. Hall-Effekt-Messungen [Ger86] an plastisch defor-
miertem GaAs schreiben hingegen Versetzungen ein Umladungsniveau bei 0.38 eV zu.

SAARINEN et al. [Saa90] und KRAUSE-REHBERG et al. [KR94]| identifizieren die in defor-
miertem GaAs:Si und GaAs:Se bzw. GaAs:Te gefundenen flachen Positronenfallen mit Ga), .
DANNEFAER et al. [Dan91] schlagen hingegen die Versetzungslinie als flache Positronenfalle
Vor.

Berechnungen der Positronenlebensdauer von Spriingen bzw. Leerstellen auf Stufenver-
setzungen in Eisen [Kam95] haben ergeben, dafl die Positronenlebensdauer einer Leerstelle
auf der Versetzungslinie zwischen der Lebensdauer in isolierten Leerstellen und im Bulk liegt.
Damit konnte der bei tiefen Temperaturen gefundene Wert fiir 75 ebenfalls erkléirt werden.

In elektronenbestrahltem undotiertem GaAs, in dem eine #hnliche Dichte von tiefen
Einfangzentren wie in dem hier untersuchten deformiertem GaAs ermittelt wurde, wurden
ebenfalls flache Positronenfallen gefunden [Cor92, Pol97b]. Da Versetzungen bei Elektro-
nenbestrahlung nicht in dem Mafle induziert werden sollten (aufler durch Bildung von
prismatischen Versetzungsringen aus Punktdefektagglomeraten), werden sie dort mit Ga,
[Cor92] in Verbindung gebracht.

Im Temperaturbereich, in dem die flachen Fallen wirksam sind, wurde eine Anpassung der
mittleren Positronenlebensdauer an eine Modellfunktion, die aus dem Trapping-Modell und
Gl 3.19 bzw. GI. 3.20 resultiert, vorgenommen. Aus dieser Anpassung lassen sich prinzipiell
die Konzentration, die Einfangrate und die Positronenbindungsenergie der flachen Positro-
nenfallen bestimmen. Praktisch sind die bei der Anpassung ermittelte Konzentration und
Einfangrate mit so groflen Fehlern behaftet, dafl eine Interpretation nicht sinnvoll ist. Die
Positronenbindungsenergie wird jedoch gut angepafit. Die Anpassung des Trapping-Modells
unter Einbeziehung von Gl 3.19 an die gemessene mittlere Positronenlebensdauer aus
Abb. 5.1 liefert eine Positronenbindungsenergie von Ej, = (40 + 3) meV. Nahezu derselbe
Wert wird erhalten, wenn die Anpassung mit GI. 3.20 fiir den Einfang in linienhafte flache
Fallen durchgefiihrt wird. In deformiertem undotiertem GaAs wurde Ey, = 40 meV [Dan91],
in GaAs:Si Ep, = (63 £ 10) meV [Saa90] und in GaAs:Te E}, = 43 meV [KR94] gefunden.
In elektronenbestrahltem undotiertem GaAs wird eine Positronenbindungsenergie fiir flache
Positronenfallen, fiir deren Identifikation der Antistrukturdefekt Ga,, vorgeschlagen wird,
zwischen 38 eV und 45 eV gefunden [Cor92].

Rechnungen ergeben fiir die Positronenbindungsenergie an Versetzungen in Aluminium
40 meV [Mak90]. Fiir Versetzungen in GaAs gibt es keine Berechnungen der Positronen-
bindungsenergie. Bei den Messungen in dieser Arbeit zeigte sich, dafl die Positronenbin-
dungsenergie recht empfindlich auf Verschiebungen der mittleren Positronenlebensdauer,
die durch Variation der Quellkorrektur hervorgerufen werden, reagiert. Die in der Literatur
angegebenen Fehler fiir die Positronenbindungsenergie sind wahrscheinlich die Fehler der
Anpassung nach GI. 3.19, bertiicksichtigen unter Umstéinden jedoch nicht den Einflufi der
Quellkorrektur auf die eigentlichen Positronenlebensdauermessungen. Das heifit, daf3 die
Unterschiede in den gefundenen Positronenbindungsenergien in der Literatur wahrscheinlich

2 Deep Level Transient Spectroscopy
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meBtechnisch bedingt und nicht physikalischer Natur sind.

Es muf} darauf hingewiesen werden, dafl eine Anpassung der mittleren Positronenlebensdauer
auch moglich ist, wenn man annimmt, dafl keine Positronen in den flachen Positronenfallen
annihilieren, sondern die flachen Energieniveaus nur eine Vorstufe zum FEinfang in die
leerstellenartigen Defekte sind. Die Argumentation fiir das Vorhandensein der flachen Fallen
stiitzt sich in dieser Arbeit nicht, wie in den fritheren Arbeiten [Saa90, Dan91, KR94|, auf die
Temperaturabhingigkeit der mittleren Positronenlebensdauer, die allein die Annihilation von
Positronen in flachen Positronenfallen nicht beweist, sondern auf die Zerlegung der Spektren.
Diese ist im Bereich des vollstéandigen Einfangs sehr genau, im Bereich der dreikomponentigen
Zerlegung jedoch mit einer gewissen Unsicherheit behaftet. Aus diesem Grund wurde jeweils
ein Spektrum bei 300 K mit einer hohen Statistik (6 Millionen Ereignisse) aufgenommen.
Fiir dieses Spektrum erhélt man fiir die zweite Lebensdauerkomponente einen Wert von
(261 £ 3) ps, der deutlich von dem bei vollstindigem Einfang gefundenen Wert von 247 ps
abweicht.
Fiir die Einfangrate in einen Zustand einer Mischkomponente gilt:

Kmy, = M/img. (5.1)
Tm — Tm;

Dabei stehen die Indizes m; und ms fiir die einzelnen Komponenten bzw. m fiir die Misch-
komponente. Fiir den hier betrachteten Fall wére fiir 7,,, = 7p, fiir 7, = 261 ps und fiir
Tm = 247 ps einzusetzen. Damit kann, wenn man die Temperaturabhéingigkeit der Einfangra-
te der leerstellenartigen Defekte zu tiefen Temperaturen extrapoliert, die Einfangrate und

damit zumindest die relative Konzentration der flachen Positronenfallen bestimmt werden.
Bei vollstéindigem Einfang verhalten sich die Intensititen wie die Einfangraten in die

jeweiligen Zustinde:
I 1 K1

L (5.2)
Im vorliegenden Fall ist x; die Summe der Einfangraten in die leerstellenartigen Defekte und
in die flachen Positronenfallen. Extrapoliert man die Temperaturabhéngigkeit des Einfangs
in die Leerstellencluster zu tiefen Temperaturen, so erhélt man eine weitere Bestimmungsglei-
chung fiir die Einfangrate in die flachen Positronenfallen. Damit hat man zwei Bestimmungs-
gleichungen fiir die Einfangraten in die drei bei 15 K wirksamen Positronenfallen. Man muf
also zu wenigstens einer von diesen eine Annahme zur Temperaturabhingigkeit machen. Die
schwichste Abhingigkeit von der Temperatur zeigt der Einfang in die Leerstellenagglomera-
te. Fir die Berechnung der Einfangraten wurde der Einfachheit wegen eine temperaturun-
abhangiger Trappingkoeffizient fiir diese angenommen. Damit macht man einen Fehler fiir die
absolute Einfangrate der anderen Defekte bei den tiefen Temperaturen. Fiir eine Abschéitzung
der Einfangrate kann man diese Vereinfachung jedoch treffen, und die relativen Einfangraten
und damit die relativen Defektdichten werden richtig ermittelt. Die Einfangrate in die flachen
Positronenfallen kg ist dann durch

 I(15K)
"t = T,(15K)

— Tm

F m
Fa(300K)=— mit F = Tmy (5.3)

F + Tm — Tm;
gegeben.

Unter den genannten Voraussetzungen erhélt man fiir die Einfangraten bei 15 K in die
flachen Positronenfallen und in die leerstellenartigen Defekte jeweils (10 + 2) ns~!. Nimmt
man einen Trappingkoeffizienten von 5 x 106 s~! fiir die flachen Positronenfallen an [Saa95],
so erhiilt man eine Konzentration der flachen Positronenfallen von (1 & 0.2) x 106 cm™3.
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Zusammenfassung Durch Positronenlebensdauermessungen bei variierender Probentempe-
ratur konnten drei Defekttypen identifiziert werden:

i) Leerstellenartige Defekte, die moglicherweise mit Versetzungen assoziiert sind.
i1) Leerstellenagglomerate, in denen mindestens 10 Leerstellen enthalten sind.

iii) Flache Positronenfallen, deren Natur nicht eindeutig gekliart werden kann. Die in Fra-
ge kommenden Defekte sind Versetzungen, deren Dichte jedoch wahrscheinlich zu ge-
ring ist, und negativ geladene Gallium-Antistrukturdefekte Ga,,,. Fiir letzteren Defekt
spricht die Positronenbindungsenergie an die flachen Positronenfallen, die (40 4+ 3) meV
betrigt. Dieser Wert entspricht im Rahmen des Fehlers der in elektronenbestrahltem
undotiertem GaAs gefundenen Positronenbindungsenergie an flache Positronenfallen,
die mit Ga,, identifiziert werden [Cor92].

Fiir die drei Defekttypen ist eine Bestimmung beziehungsweise Abschitzung der Positronen-
einfangrate moglich, wodurch deren relative Konzentrationen bestimmt werden kénnen.

Deformation bei 800°C mit hoher Dehnungsrate

Der Verlauf der mittleren Positronenlebensdauer sowie die Zerlegung der Spektren bei einer
Probe, deren Dehnungsrate im Vergleich zum vorhergehenden Abschnitt zwei Gréflenordnun-
gen grofler ist, ist in Abb. 5.4 dargestellt. Der Temperaturverlauf der mittleren Positronen-
lebensdauer ist dem in Abb. 5.1 dhnlich. Es sind jedoch sofort wesentliche Unterschiede zu
erkennen. Ab etwa 200 K bleibt die mittlere Positronenlebensdauer konstant, und bei tiefen
Probentemperaturen ist kein Einlaufen auf einen konstanten Wert zu beobachten. Im Tem-
peraturbereich zwischen 15 K und 200 K ist die Kurve durch einen reproduzierbaren Knick
bei etwa 80 K gekennzeichnet, der in Abb. 5.1 nicht zu erkennen ist.

Keine Unterschiede gibt es beziiglich der Zerlegung der Spektren. Es werden bei Raumtem-
peratur wieder drei Lebensdauerkomponenten gefunden, wobei die beiden defektspezifischen
Lebensdauern (264 + 6) ps und (509 + 5) ps betragen. In dieser Probe sind also ebenfalls
leerstellenartige Defekte und Leerstellenagglomerate zu detektieren. Bei 15 K wird ein Wert
von (252 £ 1) ps fiir die erste Lebensdauerkomponente gefunden, die eine Mischung aus der
Lebensdauerkomponente des leerstellenartigen Defektes und einer Komponente von Anni-
hilationen in flachen Positronenfallen ist.

Die Anpassung der mittleren Positronenlebensdauer nach dem Trapping-Modell und
GL. 3.19 gibt den tatséchlichen Kurvenverlauf nur eingeschrinkt wieder. Es liegt die Vermu-
tung nahe, dafl neben den bei Deformation mit niedriger Dehnungsrate gefundenen Defekten
weitere als Positronenfallen wirksam werden. Die mittels Gl. 2.9 bestimmte Versetzungsdichte
in dieser Probe ist mit (14-0.2) x 101 ¢cm ™2 fast eine Gréfenordnung héher als bei der niedrige-
ren Dehnungsrate. Moglicherweise ist der Positroneneinfang in Versetzungen fiir das geéinderte
Verhalten der mittleren Positronenlebensdauer bei tiefen Temperaturen verantwortlich. Der
Anstieg der mittleren Positronenlebensdauer bereits bei sehr niedrigen Temperaturen deutet
auf eine niedrigere Aktivierungsenergie der flachen Positronenfallen hin. In der Tat liefert
die Anpassung der mittleren Positronenlebensdauer als Funktion der Probentemperatur eine
Bindungsenergie an die flachen Positronenfallen von Ej, = (10 £ 3) meV. In Silizium wurde
als Positronenbindungsenergie fiir die Versetzungslinie 11 meV bestimmt [Kaw95a).

Es ist nicht moglich, die verschiedenen Defekte, die zu der beobachteten Temperatu-
rabhéngigkeit der mittleren Positronenlebensdauer unter 200 K fithren, aufgrund verschiede-
ner Annihilationsraten zu identifizieren. Die Positronenannihilationsrate der in diesem Tem-
peraturbereich wirksamen Defekte mufl zwischen dem Bulkwert und dem Wert der Einfach-
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leerstelle liegen. Die beobachtete Temperaturabhéngigkeit kann also entweder leerstellenarti-
gen Defekten oder flachen Positronenfallen zugeschrieben werden. Geht man davon aus, daf3
nur die Dichte, jedoch nicht die Natur der erzeugten Defekte durch die héhere Dehnungs-
rate verdndert ist, konnen die Versetzungen fiir die Anderung des Temperaturverlaufs der
mittleren Positronenlebensdauer gegeniiber Deformation bei niedrigeren Dehnungsraten ver-
antwortlich gemacht werden. Diese Argumentation ist nicht zwingend, da nicht auszuschlieflen
ist, daf} durch die hohere Dehnungsrate andere Punktdefekte bzw. -komplexe gebildet werden,
die ein entsprechendes offenes Volumen und eine andere Positronenbindungsenergie aufwei-
sen. Daneben ist es moglich, dal durch die hohe Versetzungsdichte in diesen Proben das
FERMI-Niveau lokal verschoben ist, so dafl andere Ladungszustinde der Defekte auftreten.

Bisher wurde ein derartig kompliziertes Temperaturverhalten der mittleren Po-
sitronenlebensdauer nicht beobachtet bzw. nicht diskutiert. In allen vorangegangenen
Positronenlebensdauer-Studien von deformiertem GaAs [Saa90, Dan91, KR94] wurde zum
einen nicht so genau gemessen, das heifit, die Temperaturschritte bei den temperaturabhéngi-
gen Positronenlebensdauermessungen waren wesentlich gréofler. Zum anderen wurden die De-
formationsparameter nicht so systematisch variiert.

Zusammenfassung In den bei 800°C und hohen Dehnungsraten in [110]-Richtung defor-
mierten Proben kénnen drei Gruppen von Defekten identifiziert werden:

i) Leerstellenagglomerate, die mindestens 10 Leerstellen enthalten.

i1) Leerstellenartige Defekte, die moglicherweise nicht einheitlicher Natur sind (isoliert im
Bulk und/oder mit Versetzungen assoziiert).

iit) Flache Positronenfallen moglicherweise unterschiedlicher Natur (negative Ionen
und /oder Versetzungen).



60 5. Defektcharakterisierung mittels Positronenlebensdauerspektroskopie

Deformation bei 600°C

Der Verlauf der mittleren Positronenlebensdauer als Funktion der Probentemperatur un-
terscheidet sich bei Proben, die bei 600°C deformiert wurden, deutlich von den bei 800°C
verformten (Abb. 5.4 und 5.1). Es ist ein Anstieg bis zu einer Temperatur von 500 K zu
beobachten. Wie in den Proben, die bei 800°C mit hohen Dehnungsraten verformt wurden
(Abb. 5.4), wird zu tiefen Temperaturen kein Séttigungswert erreicht.

Die Zerlegung der Spektren in drei Komponenten ist erst ab einer Temperatur von et-
wa 255 K moglich, bei tieferen Temperaturen liegt vollsténdiger Einfang der Positronen in
Defekte vor. Im Temperaturbereich des vollstéindigen Einfangs in Defekte sind die zwei auf-
zul6senden Lebensdauerkomponenten abhingig von der Probentemperatur.

Bei 15 K wird die kleinere Lebensdauerkomponente bei 260 ps gefunden. Dieser Wert
entspricht dem fiir Einfachleerstellen berechneten [Gil94]. Das bedeutet, dafl entweder keine
flachen Positronenfallen vorhanden sind oder der Einfang in die leerstellenartigen Defekte
gegeniiber dem Einfang in flache Positronenfallen dominiert.
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Die zweite Lebensdauerkomponente hat bei 15 K einen Wert von 510 ps in Ubereinstim-
mung mit den Werten, die in bei 800°C verformten Proben gefunden werden. Sie nimmt
mit zunehmender Temperatur ab. Bisher ist eine Temperaturabhéingigkeit der Positronen-
lebensdauer in Leerstellenagglomeraten nicht gefunden worden. Es ist wahrscheinlicher, dafl
die Abnahme durch eine zunehmende Mischung mit einer niedrigeren Lebensdauerkompo-
nente verursacht wird. Das heifit, dafl im Bereich des vollstéindigen Positroneneinfangs drei
Lebensdauerkomponenten vorhanden sein miissen, von denen jedoch nur zwei aufgelost wer-
den kénnen. Die Annahme des Vorhandenseins von leerstellenartigen Defekten und flachen
Positronenfallen wiirde das beobachtete Temperaturverhalten der dritten Lebensdauerkom-
ponente erkldren.

Im Temperaturbereich iiber 255 K, in dem die Spektren dreikomponentig angepafit werden
konnen, streuen die gefundenen Lebensdauern stark um die bei 15 K gefundenen Werte.
Der Lebensdauerwert des leerstellenartigen Defektes liegt mit 273 ps hoher als die bei 15 K
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gefundenen 260 ps, ist jedoch mit einem grofien Fehler (13 ps) behaftet. Die Differenz der
Lebensdauern deutet auf die Existenz flacher Positronenfallen hin.

Dafl die die dreikomponentige Spektrenzerlegung iiber 255 K noch relativ unsicher ist,
zeigt die starke Streuung der nach dem Trappingmodell berechneten theoretischen Bulkle-
bensdauer an. Die Intensitdt der Lebensdauerkomponente, die von Annihilationen im Bulk
stammt, liegt unter 10%, das heif3t, die Mehrheit der Positronen wird in Defekte eingefangen.

Die Anpassung der mittleren Positronenlebensdauer nach dem Trapping-Modell und
Gl. 3.19 liefert eine Bindungsenergie der Positronen an die flachen Energieniveaus von
(11 + 4) meV. Dieser Wert ist deutlich kleiner als der bei 800°C-Deformation mit niedri-
ger Dehnungsrate gefundene. Daraus kann geschlossen werden, dafl die flachen Energienive-
aus anderer Natur sind. Es liegt die Vermutung nahe, dafl bei Deformation bei 600°C die
Versetzungen den Positroneneinfang bei tiefen Temperaturen dominieren.

Zusammenfassung Bei Deformation bei 600°C werden Leerstellenagglomerate und Defekte
mit einem offenen Volumen gebildet, das dem einer Einfachleerstelle entspricht. Es gibt Hin-
weise fiir das Vorhandensein flacher Positronenfallen, die eine Positronenbindungsenergie von
(11 £ 4) meV aufweisen.

Deformation bei 400°C

Der Kurvenverlauf der mittleren Positronenlebensdauer als Funktion der Probentempera-
tur dhnelt dem der Proben mit 600°C Deformationstemperatur. Es wird bis zu 500 K kein
Sattigungswert erreicht, die mittlere Positronenlebensdauer steigt iiber den gesamten Tem-
peraturbereich an.

Die Spektren sind bis zu einer Probentemperatur von 380 K mit nur zwei Lebensdau-
erkomponenten anzupassen, es liegt vollstédndiger Positroneneinfang vor. Erst iiber dieser
Temperatur kénnen drei Lebensdauerkomponenten, darunter eine, die Annihilationen aus
dem Bulk zugeordnet werden kann, aufgelost werden.

Bei 15 K Probentemperatur wird die erste Lebensdauerkomponente mit 260 ps aufgelost.
Sie kann Annihilationen aus einem Defekt zugeordnet werden, der ein offenes Volumen von
der Grofle einer Einfachleerstelle besitzt. Im Bereich der dreikomponentigen Spektrenauswer-
tung scheint die diesem Defekt zugeordnete Lebensdauerkomponente wiederum einen etwas
hoheren Wert anzunehmen, jedoch ist der Fehler dort zu grofl, um ein wirkliches Ansteigen
anzuzeigen.

Die zweite Lebensdauerkomponente hat bei 15 K einen Wert von 477 ps. Sie bleibt iiber
den gesamten Temperaturbereich nahezu konstant, und im Bereich der dreikomponentigen
Anpassung wird der bei 15 K gefundene Wert ebenfalls reproduziert. Er ist kleiner als die
bei 600°C und 800°C Deformationstemperatur gefundenen Werte. Dieser Unterschied konnte
durch mehrfaches abwechselndes Messen, um Einfliisse der Quellkorrektur oder Drifteffekte
der Meflelektronik auszuschlieflen, reproduziert werden. Daraus kann geschlossen werden,
daf} die Clustergrofie bei 400°C-Deformation gerade noch unter der Grofle liegt, bei der die
Positronenlebensdauer einen Sittigungswert erreicht. Damit ist es moglich, nicht nur eine
untere Grenze fiir die Clustergréfie, sondern eine Abschatzung ihrer Grofie anzugeben. Mit
GL. 3.25 kann die absolute Clusterkonzentration und damit die Dichte der bei der Deformati-
on generierten Leerstellen bestimmt werden. 30 agglomerierte Leerstellen entsprechen einem
Clusterradius von 10 A, so daB man eine Clusterdichte von 1.8 x 10cm ™2 erhilt, die einer
Leerstellenkonzentration vor der Clusterung von 6 x 107cm™3 entspricht.

Aus der Anpassung der mittleren Positronenlebensdauer an die aus dem Trapping-Modell
und GI. 3.19 resultierende wird eine Positronenbindungsenergie an die flachen Positronenfal-
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Abb. 5.6: Positronenlebensdauern und -ein-
fangraten in deformiertem undotiertem GaAs.
Der Temperaturbereich des vollstdndigen Ein-
fangs in Defekte erstreckt sich bis 380 K. Die 250 (&
Probe wurde bei 400°C in [110]-Richtung mit C
einer Dehnungsrate von 1.6 x 107° s~! bis 10% 0 100 200 300 400
Dehnung deformiert. Sample temperature (K)

Positron lifetime (ps)

350

len von 9 meV ermittelt. Dieser Wert ist wiederum deutlich kleiner als der Ga,  [Saa89]
zugeschriebene. Eine mogliche Interpretation dieser Tatsache wire, dal Versetzungen solche
flache Energieniveaus besitzen.

Zusammenfassung Auch in den bei 400°C verformten Proben werden Defekte mit einem
offenen Volumen, das dem einer Einfachleerstelle entspricht, sowie Leerstellenagglomerate ge-
funden. Die Leerstellenagglomerate sind jedoch kleiner, in ihnen sind wahrscheinlich etwa 30
Leerstellen agglomeriert. Es wird Positroneneinfang in flache Energieniveaus mit einer Bin-
dungsenergie von 9 meV gefunden, die moglicherweise mit Versetzungen identifiziert werden
koénnen.

Deformation zwischen 500°C und 600°C, groBe Spannung

Eine sehr interessante Eigenschaft zeigen Proben, die bei Temperaturen zwischen 500°C und
600°C so verformt wurden, dafl bei Deformationsende eine grofie Spannung erreicht wurde.
Das heif3t, diese Proben wurden entweder mit hohen Dehnungsraten oder bis zu einer groflen
Gesamtdehnung verformt. Die mittlere Positronenlebensdauer (Abb. 5.7) zeigt zwischen 95 K
und 120 K einen Sprung um fast 10 ps. Dieser Sprung konnte an allen &hnlich verformten
Proben reproduziert werden, ebenso bei Messung auf einem anderen Mefiplatz. Der Sprung
tritt nur auf, wenn die Probentemperatur steigt, aber nicht, wenn die Probe abgekiihlt wird.
Die Lebensdauerkurven sind dabei mehrfach reproduziert worden, das heifit, es kann sich bei
dem beobachteten Phinomen nicht um eine Defektausheilung handeln.

Wird die Probe abgekiihlt und bei konstanter Temperatur gelagert, steigt die mittlere
Positronenlebensdauer an, bis sie einen Séttigungswert erreicht (Abb. 5.8). Dabei wird der
Sattigungswert bei 95 K schneller erreicht als bei 20 K.

Im Temperaturbereich zwischen 15 K und 130 K miifiten die Spektren mit drei bzw. vier
Lebensdauerkomponenten angepafit werden. Jedoch ist die dreikomponentige Anpassung we-
gen dicht beieinander liegender Lebensdauerkomponenten sehr unsicher. Zwischen 15 K und
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Abb. 5.7: Mittlere Positronenlebensdauer von deformiertem undotiertem GaAs als Funktion der Pro-
bentemperatur. Die mittlere Positronenlebensdauer wurde beim Abkiihlen (o) sowie beim Erwérmen
der Probe nach der Messung bei Abkiihlung (00) bzw. nach schneller Abkiihlung (A) ermittelt. De-
formation in [100]-Richtung bei 600°C mit einer Dehnungsrate von 1.6 x 10~% s~1 bis 12% Dehnung.

120 K &dndern sich sowohl die apparenten Lebensdauern als auch die Intensitédten bei zwei-
und dreikomponentiger Auswertung. Aus der Spektrenanpassung kénnen aus diesem Grund
keine Schliisse gezogen werden, welche Ursache der beobachtete Sprung hat. Das heifit, es
kann keine Lebensdauerkomponente aufgelost werden, die mit dem temperaturabhéngigen
Verhalten in Verbindung gebracht werden konnte.

Ein Effekt temperaturabhiingigen Positroneneinfangs kann aufgrund des unterschiedli-
chen Verhaltens beim Erwédrmen bzw. Abkiihlen der Probe ausgeschlossen werden, ebenso
ein Umladungseffekt, da weder Positronen noch Elektronen iiber eine so lange Zeit gespei-
chert werden kénnen. Wire die Ursache ein Positronen- bzw. Elektroneneffekt, so miifiten die
Positronen bzw. Elektronen ein “Gedéchtnis” iiber mehrere Stunden haben, sich “merken”
bei welcher Temperatur die Probe vorher war. Ein Mechanismus, der ein solches “Gedéchtnis”
realisieren konnte, ist nicht bekannt.
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Abb. 5.8: Mittlere Positronenlebensdauer als Funktion der Lagerungszeit bei einer Lagerungstem-
peratur von 20 K (e) bzw. 95 K (o). Die Mefitemperatur ist gleich der Lagerungstemperatur. Die
Verformungsbedingungen entsprechen Abb. 5.7.
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Das gefundene Verhalten kann nur mit einem Defekt erklédrt werden, der zwischen zwei
verschiedenen Konfigurationen wechselt, die sich im Trappingkoeffizienten und/oder in der
Annihilationsrate unterscheiden. Vorstellbar wire ein bistabiler Defekt, der in einer Kon-
figuration ein anderes offenes Volumen aufweist als in der anderen Konfiguration, dhn-
lich dem metastabilen Zustand des EL2-Defektes [Kra90, LB94| oder des DX-Zentrums
[KR93b, M&k93, Laio6].

Der EL2-Defekt wird jedoch durch Lichteinstrahlung in den metastabilen Zustand
tiberfiihrt, wihrend der hier beobachtete Effekt in Dunkelheit auftritt. Es ist denkbar, daf
die starken inneren Spannungen zu der Bistabilitit fiihren. Eine Anderung der Eigenschaften
von EL2 unter dem Einflufl von hydrostatischem Druck wurde von DRESZER und BAJ [Dre91]
gefunden. Ein Ubergang in den metastabilen Zustand ohne Beleuchtung wurde bisher nicht
beobachtet.

Leider konnen keine Konzentrationsabschéitzungen fiir den hypothetischen Defekt vor-
genommen werden, so dafl eine Identifizierung iiber die Konzentration nicht mdglich ist.
Da er jedoch in Proben, die mit hohen Dehnungsraten, also kurze Zeit, und bei niedrigen
Temperaturen verformt wurden, auftritt, konnen Fremdatome mit einiger Sicherheit aus-
geschlossen werden. Es sollte sich demzufolge um einen intrinsischen Defekt handeln. Ein
weiterer Defekt in undotiertem GaAs, fiir den ein metastabiler Zustand diskutiert wird, ist
das Antistrukturdefekt-Paar Asg, — Gaas [Poy97]. Eine Identifizierung des Defektes allein
mit der Positronenlebensdauerspektroskopie ist nicht moglich. Da die Defektcharakterisie-
rung bei dieser Arbeit nicht im Vordergrund steht, kann der Frage nach der Natur des De-
fektes, der fiir den Sprung in der Kurve der mittleren Lebensdauer verantwortlich ist, nicht
intensiv nachgegangen werden. Um zu {iberpriifen, ob die Defektumwandlung nicht durch die
Positronen bzw. y-Quanten induziert wird, wurden IR-spektroskopische Messungen (siehe
Abschn. 6.2) unter vergleichbaren Bedingungen durchgefiihrt. Dabei wurde nach einer Ver-
weilzeit von 12 h bei 20 K eine breite Absorptionsbande gefunden, so dafl geschlossen werden
kann, dafl der Wechsel zwischen den bistabilen Zustdnden nicht durch die Positronen bzw.
~v-Quanten hervorgerufen wird.

5.1.2 Ausheiluntersuchungen
Raumtemperaturmessungen

Alle untersuchten deformierten Proben zeigen im isochronen Ausheilexperiment mit Tempe-
rungen von jeweils 30 min Dauer in der mittleren Positronenlebensdauer eine breite Ausheil-
stufe zwischen 500°C und 700°C (Abb. 5.9). Die Tatsache, dafl in der bei 800°C deformierten
Probe nach einer Ausheilung bei 800°C nahezu alle Defekte verschwunden sind, ist ein ein-
deutiger Beweis dafiir, da} Generation und Annihilation von Defekten dynamisch parallel
vonstatten gehen, und dafi die Defekte durch das schnelle Abkiihlen unter Last eingefroren
werden. Entgegen den Erwartungen scheint die Ausheilung der bei der héchsten Temperatur
verformten Probe bei einer etwas niedrigeren Ausheiltemperatur einzusetzen. Es kénnte sein,
dafl die Defekte in den bei tieferen Temperaturen deformierten Proben durch héhere innere
Spannungen stabilisiert werden.

DANNEFAER et al. finden in undotiertem GaAs nach Deformation bei 450°C eine Ausheil-
stufe, die bei 450°C beginnt [Dan91]. Dieses Ergebnis muf} jedoch angezweifelt werden, da
in der Spektrenzerlegung von nicht vollstdndigem Positroneneinfang ausgegangen wird. Bei
40% Deformation bei 450°C liegt nach den in dieser Arbeit gefundenen Ergebnissen jedoch
mit grofler Sicherheit vollstdndiger Positroneneinfang vor. In [Dan91] werden keine Aussa-
gen beziiglich der Abkiihlung der Proben nach der Deformation getroffen. Unter Umsténden
sind die Differenzen im Ausheilverhalten in dieser Arbeit und in [Dan91] auf unterschied-
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Abb. 5.9: Mittlere Positronenlebensdauer (oberes Feld) und Einfangraten (unteres Feld) in einfach-
leerstellenartige Defekte (e, 4) und Leerstellenagglomerate (o, () als Funktion der Ausheiltemperatur,
gemessen bei Raumtemperatur. Die undotierten GaAs-Proben wurden bei 400°C 10% (o, ), 500°C
3% (A) bzw. 800°C 10% (O, #) jeweils in [110]-Richtung deformiert. Die Einfangraten in die Defekte
der bei 800° verformten Probe sind zur Verbesserung der Darstellung verdoppelt worden.

liche Abkiihlprozeduren nach der Deformation zuriickzufithren. DANNEFAER et al. brechen
die Ausheiluntersuchungen bei einer Ausheiltemperatur von 600°C ab. Das ist unverstind-
lich, da die mittlere Positronenlebensdauer bei dieser Ausheiltemperatur noch weit iiber dem
Bulkwert liegt.

In GaAs:Te wird der Beginn der Ausheilung bei 550°C beobachtet [KR94|. Die Ausheil-
stufe endet bei etwa 750°C, wobei die mittlere Positronenlebensdauer bei Raumtemperatur
bei einer schwach deformierten Probe dem Wert der Referenzprobe entspricht, wahrend sie
bei einer stéirker deformierten Probe deutlich dariiber bleibt. Starker bzw. schwicher defor-
miert bedeutet, dafl die Spannung am Deformationsende und damit die Versetzungsdichte
hoher (51 x 1077 em™~2) bzw. niedriger (6 x 10~7 cm~2) war. Diese Resultate decken sich mit
den hier vorgestellten. Die mittlere Positronenlebensdauer der beiden schwécher verformten
Proben nach Ausheilung bei 800°C entspricht fast der Bulklebensdauer.

Die Einfangraten wurden unter Fixierung der in den temperaturabhingigen Messungen
gefundenen Defektlebensdauerkomponenten fiir einfachleerstellenartige Defekte und Leerstel-
lencluster ermittelt. Die Einfangraten als Funktion der Ausheiltemperatur (Abb. 5.9) zeigen,
dafl beide Defektarten nahezu parallel ausheilen. Dafiir gibt es zwei mogliche Erklarungen:

i) Die Ausheilung wird durch das Beweglichwerden einer bestimmten Spezies, die mit
beiden gefundenen Defektarten reagiert, realisiert.

it) Die beiden Defektarten sind miteinander assoziiert, zum Beispiel in der Art, daf beide
an Versetzungen gekoppelt sind.

Zwischen diesen beiden Mdglichkeiten kann anhand der vorliegenden Ergebnisse nicht unter-
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schieden werden. Fiir eine Assoziation des einfachleerstellenartigen Defektes mit Versetzungen
spricht der Vergleich mit der Elektronenbestrahlung. In elektronenbestrahltem undotiertem
GaAs heilen Einfachleerstellen bereits bei 400 K aus [Pol97b], also bei deutlich niedrigeren als
den hier gefundenen Temperaturen. Eine Lokalisierung der einfachleerstellenartigen Defekte
im Bulk ist demzufolge unwahrscheinlich.

Die Ausheilung des einfachleerstellenartigen Defektes iiber einen sehr weiten Tempera-
turbereich kann am wahrscheinlichsten mit einer Umordnung der Versetzungsstruktur und
damit verbundenen Verringerung des offenen Volumens in der Versetzungslinie erklirt wer-
den. Moglicherweise ist auch die Ausheilung der Leerstellenagglomerate an eine Bewegung
von Versetzungen gebunden.

Die nach Ausheilung bei 800°C immer noch stark gegeniiber dem Bulkwert erh6hte mitt-
lere Positronenlebensdauer der bei 400°C deformierten Probe zeigt, dafl in dieser Probe ther-
misch duferst stabile Defekte enthalten sind. Eine Zerlegung der Spektren zeigt, dafi nach
Ausheilung bei 800°C als einzige defektbezogene Lebensdauerkomponente die der Leerstel-
lenagglomerate zu finden ist. Moglicherweise werden diese Leerstellenagglomerate in der bei
400°C deformierten Probe durch die hohe Versetzungsdichte stabilisiert, da Versetzungen als
einzige Defektart eine so hohe thermische Stabilitéit aufweisen.

Temperaturabhdngige Messungen

Zum genaueren Studium des Ausheilprozesses wurden nach einigen Ausheilschritten Positro-
nenlebensdauerspektren als Funktion der Probentemperatur aufgenommen. Die Kurvenform
der mittleren Positronenlebensdauer (Abb. 5.10) &ndert sich dabei teilweise drastisch. Offen-
sichtlich iiberlagert sich in den deformierten undotierten GaAs-Proben eine Vielzahl von Tem-
peraturabhéngigkeiten. Einige davon sind zu komplex, um sie im Einzelnen zu interpretieren.
Es muf3 darauf hingewiesen werden, dafl der Ausheilproze deformationsinduzierter Defekte
in undotiertem GaAs bisher noch nicht so detailliert studiert wurde. In plastisch verformtem
GaAs:Te wurden ebenfalls temperaturabhéngige Positronen-Lebensdauer-Messungen nach
verschiedenen Ausheilstufen durchgefithrt [KR94]. Dort wird eine stetige Abflachung und
Verschiebung zu niedrigeren Lebensdauerwerten der Kurve der mittleren Positronenlebens-
dauer als Funktion der Probentemperatur mit zunehmender Ausheiltemperatur gefunden.
Allerdings waren die Temperaturschritte in den temperaturabhingigen Messungen wesent-
lich grofler, so dafl man sich kein so detailliertes Bild des Ausheilprozesses machen konnte.

Deutlich ist der Unterschied im Ausheilverhalten zwischen Deformation bei 500°C
(Abb. 5.10(a)) und 800°C (Abb. 5.10(b)). Bei der ersten Probe wurde die Deformation im
Easy-Glide abgebrochen, wihrend die zweite Probe bis Stufe III der Spannungs-Dehnungs-
Kurve deformiert wurde. Bei der Deformation bei 800°C findet parallel zur Generation der
Punktdefekte bzw. -agglomerate deren Ausheilung statt. Das heifit, diese Probe ist wihrend
der Deformation von einer starken Dynamik geprégt.

Der auffilligste Unterschied ist, dafl bei der bei 800°C verformten Probe die starke Tem-
peraturabhingigkeit der mittleren Positronenlebensdauer bei wesentlich niedrigeren Ausheil-
temperaturen verschwindet. Insgesamt ist der gréflere Anteil an der Ausheilung bei der bei
500°C verformten Probe zu héheren Temperaturen verschoben.

Deformation bei 500°C Bei der bei 500°C verformten Probe ist gut zu erkennen, dafl
der Sprung (siche Abschn. 5.1.1) in der mittleren Positronenlebensdauer zwischen 620°C
und 650°C verschwindet (Abb. 5.10(a)). Daraus kann jedoch nicht zwingend geschluflfolgert
werden, daf} der Defekt, der fiir den Sprung verantwortlich ist, bei dieser Temperatur ausheilt.
Es ist moglich, dafl die inneren Spannungen durch die Wirmebehandlung so weit abgebaut
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Abb. 5.10: Mittlere Positronenlebensdauer fiir undotiertes GaAs als Funktion der Probentemperatur
vor Ausheilung (o) sowie nach Ausheilung bei 590°C (o), 620°C (OJ), 650°C (M), 710°C (A) und 800°C
(A). Die waagerechte Linie kennzeichnet die Bulklebensdauer. Deformation in [110]-Richtung (a) bei
500°C mit einer Dehnungsrate von 3.26 x 1073 s~! bis 3% Dehnung und (b) bei 800°C, Dehnungsrate
1.6 x 1073 s71, 10% Dehnung.

sind, daB ein Ubergang in den metastabilen Zustand nicht mehr méglich ist.

Nach Ausheilung bei 650° sind bei tiefen Temperaturen zwei Stufen des Anstiegs der mitt-
leren Positronenlebensdauer mit zunehmender Probentemperatur zu beobachten. Es liegt die
Vermutung nahe, daf zwei flache Positronenfallen mit unterschiedlicher Positronenbindungs-
energie vorliegen, aus denen die Positronen in verschiedenen Temperaturbereichen entweichen.
Eine Anpassung der mittleren Positronenlebensdauer nach dem Trappingmodell und GI. 3.19
liefert fiir die erste Stufe eine Positronenbindungsenergie von (10 £ 3) meV, fiir die zweite
Ey, = (42 £ 3) meV. Eine Zuordnung der beiden flachen Positronenfallen zu Versetzungen
bzw. Ga, scheint sinnvoll.

Bei einer Ausheiltemperatur von 710°C ist die mittlere Positronenlebensdauer iiber den
gesamten Temperaturbereich nahezu konstant. Bei dieser Ausheiltemperatur sind die Leer-
stellenagglomerate die dominierenden Einfangzentren, die Spektren sind zweikomponentig
zu zerlegen. Daraus kann geschluffolgert werden, dafl die Temperaturabhangigkeit des Ein-
fangkoeffizienten in die Leerstellenagglomerate schwach ist, was ja schon bei der Diskussion
der temperaturabhéingigen Messungen im deformierten Zustand vermutet wurde. Die flachen
Positronenfallen sind bei 710°C Ausheiltemperatur nicht zu detektieren. In GaAs:Te heilen
die flachen Positronenfallen, die Ga,, zugeordnet werden, zwischen 650°C und 700°C aus
[KR94].

Nach Ausheilung bei 800°C steigt die mittlere Positronenlebensdauer zu tiefen Tempera-
turen an. Verstiarkter Positroneneinfang in einen bestimmten Defekt verschiebt die mittlere
Positronenlebensdauer in Richtung defektspezifischer Positronenlebensdauer.? Das heift, bei
tiefen Temperaturen wird ein Defekt wirksam, dessen Positronenlebensdauer iiber 250 ps
liegt.

3 Diese Aussage kann man sich leicht veranschaulichen, wenn man die Extremwerte des Einfangs, also kein
Einfang bzw. vollstindiger Einfang in den Defekt, betrachtet.
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Ein Anstieg der mittleren Positronenlebensdauer zu tiefen Temperaturen wurde in Alu-
minium, das plastisch deformiert und anschlieflend getempert wurde, beobachtet [Pet96]. Er
wird dort mit dem bei tiefen Temperaturen zunehmenden Einfang in Versetzungen erklart.

Negativ geladene Leerstellen wiirden ebenfalls zu einem Anstieg der mittleren Positronen-
lebensdauer bei tiefen Temperaturen fithren. Es ist aber unwahrscheinlich, dafl Leerstellen bei
so hohen Ausheiltemperaturen stabil sind. Versetzungen dagegen sind in Halbleitern wegen
der hohen PEIERLS-Barriere thermisch sehr stabil.

Es kann geschluf3folgert werden, daB mehrere Indizien auf die Wirkung der Versetzungs-
linien als flache Positronenfallen hinweisen, wobei die Annihilation der Positronen in einem
offenen Volumen stattfindet, das in etwa dem einer Einfachleerstelle entspricht. Mit zuneh-
mender Ausheilung wird die Konzentration dieses offenen Volumens immer kleiner, so dafl
keine entsprechende Lebensdauerkomponente mehr aufgelost werden kann. Diese Tatsache
konnte mit einer Relaxation der Versetzungslinien erkliart werden.

Deformation bei 800°C Der starke Abfall der mittleren Positronenlebensdauer zu tiefen
Probentemperaturen ist bereits nach Ausheilung bei 620°C nicht mehr zu beobachten. Dar-
aus kann jedoch nicht geschlufifolgert werden, dafl die flachen Positronenfallen bei dieser
Temperatur bereits ausgeheilt sind. Da die mittlere Positronenlebensdauer nach Ausheilung
bei 620°C bei Probentemperaturen iiber 300 K bis auf etwa 265 ps gesunken ist, wird sie durch
den zusédtzlichen Einfang in flache Positronenfallen bei tiefen Temperaturen nicht mehr so
deutlich verringert.

Die Kurven zwischen 590°C und 650°C Ausheiltemperatur zeigen ein kompliziertes Tem-
peraturverhalten der mittleren Positronenlebensdauer unterhalb von 100 K. Dieses Verhalten
konnte mit dem konkurrierenden Einfang in verschiedene flache Positronenfallen, die eine
unterschiedliche Positronenbindungsenergie und -lebensdauer aufweisen, erklart werden. Ein
Versuch, aus den vorliegenden Positronenlebensdauermessungen auf deren Natur zu schlie-
Ben, wire sehr spekulativ. In Frage kommen wiederum Antistrukturdefekte und Versetzungen.
Negativ geladene Leerstellen kénnten ebenfalls den Temperaturverlauf der mittleren Positro-
nenlebensdauer in diesem Temperaturbereich beeinflussen, wobei sich erneut die Frage stellt,
ob diese bei so hohen Ausheiltemperaturen stabil sind. In elektronenbestrahltem undotiertem
GaAs werden nach Ausheilung bei 300°C keine Leerstellen mehr detektiert [Pol97b].

Im Gegensatz zu der bei 500°C verformten Probe steigt nach allen Ausheilschritten iiber
620°C die mittlere Positronenlebensdauer mit zunehmender Meflitemperatur oberhalb von
200 K leicht an. Das ist ein Hinweis darauf, dafl die Ga, -Defekte in dieser Probe nicht
vollstéandig ausheilen.

5.2 GaAs:Zn

5.2.1 Referenzmaterial

In der undeformierten Referenzprobe, GaAs:Zn mit einer Zinkkonzentration von 2.5 X
10'® cm 3, wird eine schwache Temperaturabhingigkeit der mittleren Positronenlebensdau-
er beobachtet (Abb. 5.11). In einem Temperaturbereich zwischen 100 K und 350 K betrigt
die mittlere Positronenlebensdauer 228 ps und liegt damit unter der in undotiertem GaAs
(Abschn. 5.1). Das Positronenlebensdauerspektrum ist im gesamten Temperaturbereich ein-
komponentig. Das gefundene Verhalten kénnte mit dem Einfang in flache Positronenfallen,
deren Annihilationsrate knapp iiber der im Bulk liegt, erkliart werden. LE BERRE et al. finden
eine vergleichbare Temperaturabhingigkeit der mittleren Positronenlebensdauer in vergleich-
bar dotiertem GaAs:Zn, die sie der thermischen Ausdehnung bzw. der Positron-Phonon-
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Kopplung zuschreiben [LB95]|. Durch die thermischen Vibrationen wird das Gitter zeitweise
stiarker ausgedehnt, als es im Mittel der Fall ist. Die Zeitdauer dieser Ausdehnung ist grofer
als die Lebensdauer des Positrons, so dafl die Positronen eine kleinere Elektronendichte als
durch die andauernde Ausdehnung des Gitters hervorgerufene sehen [Sto78]. LE BERRE et
al. geben jedoch keine Abschitzung der Groflenordnung dieses Effektes an. In undotiertem
GaAs wird keine vergleichbare Erhohung der mittleren Positronenlebensdauer gefunden. Ist
der Anstieg auf thermische Ausdehnung bzw. Positron-Phonon-Kopplung zuriickzufiihren, so
miifite er auch in undotiertem GaAs zu finden sein. Betrachtet man weiterhin die Ergebnisse
im deformierten GaAs:Zn im néchsten Abschnitt, so ist die Wirkung von Zinkatomen als fla-
che Positronenfallen die wahrscheinlichere Ursache fiir den Temperaturverlauf der mittleren
Positronenlebensdauer im Referenzmaterial.
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5.2.2 Deformierte Proben

Die mittlere Positronenlebensdauer fiir bei 400°C bis 10% Dehnung deformiertes GaAs:Zn
(Abb. 5.12) betrégt bei tiefen Probentemperaturen (zwischen 50 K und 200 K) 231 ps, liegt
also knapp iiber dem bei diesen Temperaturen im Referenzmaterial gefundenen Wert von
228 ps. Zu hoheren Temperaturen steigt sie bis zur maximal moglichen Meflitemperatur von
630 K kontinuierlich konvex gekriimmt an. Unterhalb von 50 K ist ein sehr schwacher Anstieg
der mittleren Positronenlebensdauer mit sinkender Temperatur zu beobachten.

Das Spektrum ist bis 200 K einkomponentig, bei héheren Temperaturen kann es zwei-
komponentig angepafit werden. Bei oberflichlicher Betrachtung kénnte man annehmen, dafl
bei tiefen Temperaturen kein Einfang in Defekte erfolgt und mit zunehmender Temperatur
Positronen in Defekte eingefangen werden. Betrachtet man jedoch die nach dem Trapping-
Modell berechnete Bulklebensdauer (zweites Feld von Abb. 5.12) im Temperaturbereich der
zweikomponentigen Anpassung, so erkennt man, dafl die Annahme nur eines Defektes falsch
ist. Da nur zwei Lebensdauerkomponenten gefunden werden, ist die zweite (kleinere) Lebens-
dauerkomponente ebenfalls defektbezogen und nicht Annihilationen aus dem Bulk zuzuord-
nen. Das heif}t, es liegt vollstédndiger Positroneneinfang vor.

Die groBere Positronenlebensdauerkomponente wird bei (473410) ps in Ubereinstimmung
mit einer unter gleichen Bedingungen deformierten undotierten GaAs-Probe (Abschn. 5.1)
gefunden. Sie kann mit Leerstellenagglomeraten, in denen etwa 10 Leerstellen agglomeriert
sind, identifiziert werden. Da vollstéindiger Positroneneinfang vorliegt, kann keine Einfangrate
in diesen Defekt berechnet werden.

Die beobachtete Temperaturabhéngigkeit der mittleren Positronenlebensdauer kann
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entweder durch die Temperaturabhéingigkeit des Einfangs in die Leerstellencluster oder in
den anderen noch unbekannten Defekt verursacht werden. Die Anderung der apparenten
Positronenlebensdauer des unbekannten Defektes ist ein Zeichen fiir das Entweichen der
Positronen aus diesem Defekt bei hGheren Temperaturen. Dieses Entweichen ist aber gerade
das Charakteristikum einer flachen Positronenfalle, ebenso die Lebensdauer, die nahe beim
Bulkwert liegt. Bei tiefen Temperaturen ist die Einfangrate in diese flachen Positronenfallen
so grofl, dafl nahezu alle Positronen eingefangen werden. Mit zunehmendem thermisch
aktiviertem Entweichen sinkt die apparente Positronenlebensdauer der diesem Defekt zuzu-
ordnenden Komponente, und gleichzeitig kénnen mehr Positronen in die Leerstellencluster
eingefangen werden.

Durch eine Anpassung der mittleren Lebensdauer nach dem Trappingmodell mit Gl. 3.19
kann die Positronenbindungsenergie fiir die flachen Fallen ermittelt werden. Die Anpassung
ergibt Fy, = (97.8£3.2) meV. Dieser Wert stimmt im Rahmen des Fehlers mit dem in elektro-
nenbestrahltem GaAs:Zn gefundenen iiberein [Pol97b]. Er unterscheidet sich signifikant von
dem in undotiertem GaAs gefundenen Wert von 40 meV, so dafl auf eine andere Natur der fla-
chen Positronenfallen geschlossen werden kann. Das FERMI-Niveau in GaAs:Zn liegt in jedem
Fall tiefer als in undotiertem GaAs. Das bedeutet, dafl intrinsische Punktdefekte nicht eine
hohere negative Ladung als in undotiertem GaAs tragen konnen. Daraus kann geschlossen
werden, daf} als negativ geladene Ionen in GaAs:Zn wahrscheinlich die Zink-Akzeptoren wir-
ken. In dieser Arbeit wurde erstmals deformiertes GaAs:Zn untersucht, so dafl kein Vergleich
mit Literaturdaten mdoglich ist.
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Wegen der Wirkung der flachen Positronenfallen iiber den gesamten Temperaturbereich
kann die Einfangrate in die Leerstellenagglomerate nicht direkt mit Hilfe des Trapping-
Modells ausgerechnet werden. Es ist jedoch moglich, diese aus der Anpassung der mittleren
Positronenlebensdauer als Funktion der Probentemperatur iiber Gl. 3.19 zu ermitteln. Geht
man davon aus, daf} tatsichlich die Zink-Akzeptoren die flachen Positronenfallen darstellen, so
kann man die Positronenbindungsenergie und die Konzentration der flachen Positronenfallen
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bei der Anpassung fixieren. Auf diese Weise ist eine ausreichend genaue Ermittlung der Ein-
fangrate in die Leerstellencluster moglich. Man erhélt eine Einfangrate von 10 ns~!, woraus
unter der Annahme einer Clustergréfie von 10 A eine der Clusterkonzentration entsprechende
Leerstellendichte von 2 x 1017 cm ™2 resultiert. Dieser Wert ist von der GroBenordnung der in

undotiertem GaAs gefundenen Leerstellendichte (Abschn. 5.1.1).

5.3 GaAs:Te

5.3.1 Referenzmaterial

Das Probenmaterial, LEC-gezogenes GaAs:Te mit einer Ladungstrigerkonzentration von
2.5 x 10" cm™2 und einer Ladungstrigerbeweglichkeit von 2100 Vsm™!, ist identisch mit
dem in [KR94] verwendeten. Die dort gefundenen Ergebnisse konnten bestétigt werden. Im
Referenzmaterial sind flache Positronenfallen, die Ga,, zugeordnet werden, sowie einfachleer-
stellenartige Defekte, fiir deren Struktur TeasV;, vorgeschlagen wird [KR94], vorhanden.

5.3.2 Deformierte Proben

Der Temperaturverlauf der mittleren Positronenlebensdauer und die Spektrenzerlegung fiir
bei 500°C in [110]-Richtung deformiertes GaAs:Te dhnelt der in undotiertem GaAs (Abb. 5.1).
Bei tiefen Temperaturen (unter 200 K) liegt vollstdndiger Positroneneinfang vor, die Spektren
sind zweikomponentig. Bei héheren Temperaturen ist eine dreikomponentige Zerlegung der
Spektren moglich.

Die grofite Lebensdauerkomponente betrégt (486 & 10) ps und kann dem Einfang in Leer-
stellencluster zugeordnet werden.
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Die zweite Lebensdauerkomponente steigt von 250 ps bei tiefen Probentemperaturen auf
(270 £ 10) ps im Bereich der dreikomponentigen Zerlegung. Dieses Verhalten ist durch das
Vorhandensein flacher Positronenfallen zu erkléren.
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Bei bisherigen Untersuchungen von deformiertem GaAs:Te wurden ebenfalls drei Lebens-
dauerkomponenten detektiert. Bei KRAUSE-REHBERG et al. [KR94] wird als zweite Lebens-
dauerkomponente in deformiertem GaAs:Te 255 ps gefunden. Eine solche Komponente wird
jedoch schon im undeformierten Material gefunden, und der Einfang erhoht sich nur unmerk-
lich durch die Deformation. Daraus wird geschlufifolgert, dal die Lebensdauerkomponente
mit 255 ps mit Leerstellen-Dotieratom-Komplexen in Verbindung gebracht werden kann. Der
hier ermittelte Wert Wert von 270 ps fiir 75 liegt hoher als der frither in deformiertem GaAs:Te
gefundene Wert von 255 ps [KR94|. Die Ursache fiir diese Abweichung ist wahrscheinlich die
Unsicherheit der dreikomponentigen Zerlegung bzw. die gegeniiber [KR94| geidnderte Quell-
korrektur. Eine Positronenlebensdauer von 270 ps kann Defekten mit einem offenen Volumen,
das einer Einfachleerstelle entspricht, zugeordnet werden.

Bei Deformation von GaAs:Se und GaAs:Si erhéht sich der Einfang fiir den leerstellen-
artigen Defekt durch die Deformation, dessen Lebensdauer mit 260 ps angegeben wird, und
der bereits in den undotierten Referenzproben zu detektieren ist [Saa90]. SAARINEN et al.
identifizieren die Lebensdauer von 260 ps mit Einfachleerstellen bzw. Defektkomplexen, die
eine Einfachleerstelle enthalten, und schlufifolgern, dafl die Konzentration der Einfachleerstel-
len durch die Deformation erhéht wird [Saa90]. Die in [Saa90] untersuchten Proben wurden
jedoch bis zu 8% Dehnung bei 300°C bzw. 500°C deformiert, so dafl zu vermuten ist, daf§ die
Versetzungsdichte grof3 genug ist, um zu merklichem Positroneneinfang zu fithren. Die von
SAARINEN et al. gefundene zweite Lebensdauerkomponente resultiert wahrscheinlich aus ei-
ner Mischung aus den Komponenten der durch die Deformation eingebrachten Versetzungen
und schon vor der Deformation vorhandenen Leerstellen. Vergleicht man die Ergebnisse von
KRAUSE-REHBERG et al. [KR94] und SAARINEN et al. an deformiertem dotiertem GaAs, so
wird deutlich, dafl die Bildung isolierter Punktdefekte durch die Deformation unwahrschein-
lich ist. Der Einfang in die einfachleerstellenartigen Defekte in [KR94] erhéhte sich durch die
Deformation nur unwesentlich, obwohl die grole Zahl erzeugter Leerstellencluster die Gene-
ration von Leerstellen belegt. Der entscheidende Unterschied zwischen den Proben, die in
[Saa90] bzw. [KR94] untersucht wurden, ist wahrscheinlich die Versetzungsdichte.
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Abb. 5.14 zeigt die Positroneneinfangrate fiir den einfachleerstellenartigen Defekt als
Funktion der Versetzungsdichte, die mittels Gl. 2.9 abgeschétzt wurde, fiir Proben, die
zu verschiedenen Dehnungen verformt wurden. Es zeigt sich deutlich, dal erst ab einer
bestimmten Versetzungsdichte der Positroneneinfang in die leerstellenartigen Defekte
ansteigt. Damit ist ein wichtiger Hinweis gegeben, dafl tatséichlich die Versetzungen als
Positronenfallen wirken, und dafl auf der Versetzungslinie bzw. in deren unmittelbarer
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Umgebung offene Volumina von der Grofle einer Leerstelle existieren. Die Tatsache, dafl
die Positronen im Vergleich zum undotierten GaAs erst bei hoheren Versetzungsdichten die
Versetzungen erreichen, ist mit der durch den Einfang in die TeasV ;,-Komplexe reduzierten
Diffusionsweglédnge zu erklaren.

Der starke Abfall der mittleren Positronenlebensdauer zu tiefen Temperaturen kann
mit dem Einfang in flache Positronenfallen erkldrt werden. Eine Anpassung mit Hilfe
des Trapping-Modells und Gl. 3.19 ergibt in Ubereinstimmung mit fritheren Ergebnissen
[KR94] eine Positronenbindungsenergie von (40 + 3) meV. Die Ubereinstimmung mit dem
Wert in undotiertem GaAs 148t schliefen, dafl die flachen Positronenfallen von identischer
Natur sind. In GaAs:Te wird, im Gegensatz zu undotiertem GaAs, fiir alle Proben eine
iibereinstimmende Positronenbindungsenergie gefunden. Das FERMI-Niveau in GaAs:Te liegt
iiber dem in undotiertem GaAs, wird allerdings durch die bei der Deformation eingebrachten
tiefen Niveaus [Ger86, Krii92a] in Richtung Valenzbandkante verschoben. Der Gallium-
Antistrukturdefekt sollte also wie in undotiertem GaAs negativ oder doppelt negativ geladen
sein, so dafl er als flache Positronenfalle wirken kann. Versetzungen sind entweder nicht in
ausreichender Dichte vorhanden, oder die abweichende Lage des FERMI-Niveaus fiihrt zu
einer anderen Ladung der Versetzungslinien, so dafl diese nicht, wie im undotierten GaAs
vermutet, als flache Positronenfallen wirken kénnen.

5.4 Silizium

Die Positronenlebensdauerspektren der Siliziumproben wurden sowohl bei Raumtemperatur
als auch als Funktion der Probentemperatur zwischen 15 K und 475 K aufgenommen. Hier
sollen jedoch nur die Raumtemperaturmessungen vorgestellt werden, da die Bestimmung der
Konzentration der bei der Deformation erzeugten Punktdefekte im Vordergrund steht. Bei
der Deformation werden primér Leerstellen und Zwischengitteratome generiert. Durch tem-
peraturabhingige Messungen wire es unter Umstdnden moglich, die Zwischengitteratome als
flache Positronenfallen nachzuweisen, wenn diese eine negative Ladung tragen. Zwischengit-
teratome sind jedoch bei Raumtemperatur ausgeheilt [Bou89], so dafl Leerstellen bzw. deren
Agglomerate in Si im Gegensatz zu GaAs die einzigen deformationsinduzierten Punktdefekte
darstellen, die der Untersuchung mit PAS zugéinglich sind. Defekte mit offenem Volumen
sind, wenn in ausreichender Konzentration vorhanden, auch bei Raumtemperatur mit Hilfe
der PAS nachzuweisen. Es ist eine Temperaturabhéngigkeit der Einfangrate in Einfach- und
Doppelleerstellen in Silizium zu erwarten [Pol97a]. Zur Bestimmung der relativen Defektdich-
te reicht jedoch die Messung bei einer bestimmten Temperatur aus, da der Trappingkoeffizient
einen festen Wert fiir eine Temperatur annimmt.

5.4.1 FZ-Silizium

In allen verformten Proben wird eine gegeniiber dem Bulkwert von 218 ps [KR93a] erhohte
mittlere Positronenlebensdauer festgestellt, so dafl auf die Generation von Defekten mit offe-
nem Volumen durch die Deformation geschlossen werden kann.

Die Zerlegung der Positronenlebensdauerspektren unterscheidet sich fiir Proben, die mit
niedrigen Dehnungsraten verformt wurden (< 1.2x 107°s™!), von denen mit hoher Dehnungs-
rate (> 4.8 x 107°s71). In den mit niedrigen Dehnungsraten deformierten Proben kénnen die
Spektrum mit zwei Positronenlebensdauerkomponenten angepafit werden. Fiir die defektbe-
zogene Lebensdauerkomponente wird 73 = (470 + 15) ps ermittelt.

Die Positronenlebensdauerspektren in den mit hohen Dehnungsraten verformten Proben
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liefern nur bei Anpassung mit drei Lebensdauerkomponenten eine befriedigende Varianz. Als
defektspezifische Lebensdauerkomponenten werden 7o = (300 £ 20) ps und 73 = (600 £ 50) ps
erhalten.

Die Zerlegung der Spektren der bei hohen Dehnungsraten verformten Proben stimmt im
Rahmen des Fehlers mit den in bei 390°C deformiertem FZ-Si:P [KR93a] gefundenen Le-
bensdauerkomponenten iiberein. Die Positronenlebensdauerkomponente 73 von 600 ps kann
Leerstellenagglomeraten zugeordnet werden. Im Gegensatz zu GaAs wird in Silizium keine sy-
stematische Abhéngigkeit der Positronenlebensdauer in den Leerstellenagglomeraten von der
Deformationstemperatur beobachtet, so dafl nicht entschieden werden kann, ob die Positro-
nenlebensdauer von 600 ps dem Séttigungswert entspricht, wodurch keine obere Grenze fiir
die Grofle der Leerstellenagglomerate angegeben werden kann. Theoretischen Berechnungen
der Positronenlebensdauer in Leerstellenagglomeraten in Silizium ergeben als grofiten Wert
~ 400 ps [Pus88, Sai96, Hak98]. DANNEFAER et al. geben fiir die Fiinffachleerstelle in Silizium
eine Positronenlebensdauer von (505 &+ 20) ps an [Dan83b], wihrend KRAUSE-REHBERG et
al. annehmen, dafl die nach Deformation in FZ-Si gefundenen Leerstellencluster aus minde-
stens 10 Leerstellen bestehen [KR93a]. DANNEFAER et al. finden bei der Untersuchung von
deformiertem FZ-Si:B (p-Typ) eine Lebensdauerkomponente von 520 ps, die sie Sechsfach-
leerstellen zuordnen [Dan83a]. Dieselbe Zuordnung trifft POGREBNYAK, der in Si, das mit
Protonen hoher Stromdichte bestrahlt wurde, 73 = (515 £ 15) ps findet [Pog84].

Mit der Methode der ESR wurde in FZ-Silizium, das bei 390°C nach Vordeformation bei
750°C verformt wurde, ein Spektrum gefunden, das mit einer Fiinffachleerstelle identifiziert
wird [Bro87]. Das Signal verschwindet jedoch bereits bei einer Ausheiltemperatur von 450°C.
Dies ist gerade die Temperatur, bei der der Positroneneinfang in die mit PAS gefundenen
Leerstellenagglomerate zunimmt [KR93a] (Abb. 5.15. Eine mdgliche Interpretation dieser
Tatsache wire, dal die Abnahme der ESR-Intensitit bei iiber 400°C nicht durch eine
Auflosung der Fiinffachleerstellen, sondern durch eine Verdnderung der Konfiguration
oder durch Bildung groflerer Agglomerate verursacht wird. Dabei nimmt allerdings der
Positronentrappingkoeffizient in etwa in dem Mafl zu, wie die Konzentration der Agglome-
rate abnimmt, so dafl der in [KR93a] beobachtete starke Anstieg der Trappingrate nicht
erklirt werden kann. KRAUSE-REHBERG et al. vermuten, dafl die nach der Deformation
in der Probe vorhandenen inneren Spannungen dazu fithren, dafl die Versetzungen bei
einer bestimmten Temperatur beweglich werden [KR93a]. Bei ihrer Bewegung durch die
inneren Spannungen erzeugen die Versetzungen wie bei der eigentlichen Deformation weitere
Punktdefektagglomerate.

Der Wert von 300 ps fiir die zweite Lebensdauerkomponente deutet auf einen Defekt hin,
dessen offenes Volumen mit dem einer Einfachleerstelle zu vergleichen ist. Zur genaueren
Identifikation dieses Defektes wurde an einer Probe ein isochrones Ausheilexperiment durch-
gefiithrt (Abb. 5.15). Es zeigt sich ein Verhalten, das dem in deformiertem GaAs gefundenen
ahnelt (Abb. 5.9). Die Leerstellenagglomerate und die einfachleerstellenartigen Defekte heilen
nahezu parallel aus. Dasselbe verhalten wurde schon vorher in plastisch deformiertem FZ-Si:P
gefunden [KR93a]. Der Anstieg der mittleren Positronenlebensdauer bei Ausheiltemperaturen
zwischen 450°C und 600°C ist nicht so ausgeprigt wie in [KR93a]. Als Ursache fiir den An-
stieg wird eine Versetzungsbewegung und daraus folgende Punktdefektgeneration aufgrund
innerer Spannungen nach der Deformation vermutet [KR93a]. Die Deformation in [KR93a]
wurde statisch bei einer Spannung von 200 MPa durchgefiihrt, wihrend die Endspannung der
in Abb. 5.15 untersuchten Probe lediglich 35 MPa betrug, womit der geringere Anstieg der
mittleren Positronenlebensdauer beim Erwidrmen der Probe erklidrt werden kann. Aufgrund
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des Ausheilverhaltens wird die Positronenlebensdauerkomponente in 75 dem Einfang in Ver-
setzungen bzw. mit den Versetzungen assoziierte Leerstellen zugeordnet. KRAUSE-REHBERG
et al. identifizieren die Positronenlebensdauerkomponente 75 = 300 ps mit Annihilationen in
Versetzungen [KR93a].

Das Fehlen von 75 bei niedrigen Deformationsraten kann mit der geringeren Versetzungs-
dichte in diesen Proben erklért werden. Die Versetzungsdichte in den bei niedrigen Dehnungs-
raten verformten Proben betriigt nach Gl. 2.9 mit y = 79.62 GPa [H. 64] und b = 1/1/2a mit
a = 5.43 A [God74] (14 0.2) x 10® cm™2. Der mittlere Abstand zwischen den Versetzungen
betrdgt dann ~ 1 pym, so dafl nur ein sehr kleiner, nicht mehr zu detektierender Anteil der
Positronen die Versetzungen auf ihrem Diffusionsweg erreichen kénnen.

5.4.2 Cz-Silizium

Die mittlere Positronenlebensdauer ist in allen deformierten Proben gegeniiber dem Bulkwert
von 218 ps [KR93a] deutlich erhoht, Positroneneinfang in Defekte mit offenem Volumen
anzeigend. Bei der Zerlegung der Positronenlebensdauerspektren konnen die Proben nach der
Deformationstemperatur in zwei Gruppen eingeteilt werden: Bei Deformationstemperaturen
unter 800°C liefert nur die Anpassung mit drei Lebensdauerkomponenten eine befriedigende
Varianz. Es werden zwei defektspezifische Lebensdauerkomponenten 7 = (285 £ 20) ps und
T3 = (485 + 30) ps gefunden (Abb. 5.16(a)).

Bei Deformationstemperaturen iiber 800°C unterscheidet sich die Varianz der Anpas-
sung sowohl bei drei als auch bei zwei Lebensdauerkomponenten nur unwesentlich. Eine
freie dreikomponentige Anpassung liefert keine physikalisch sinnvollen Ergebnisse. Fixiert
man jedoch die bei tieferen Temperaturen gefundenen 285 ps, so wird eine zweite Le-
bensdauerkomponente zwischen 400 ps und 470 ps mit geringer Intensitit aufgelost. Bei
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zweikomponentiger Anpassung betriagt die defektspezifische Positronenlebensdauerkompo-
nente 320 — 360 ps (Abb. 5.16(a)).

Die zweite defektspezifische Lebensdauerkomponente kann bei Deformation unter
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Abb. 5.16: a) Defektspezifische Positronenlebensdauern 7 (o) und 7» (O) als Funktion der Defor-
mationstemperatur in deformiertem Cz-Si:P. Die Proben wurden in [110]-Richtung bis 3.5% Dehnung
verformt. b) Mittlere Positronenlebensdauer (unteres Feld), defektbezogene Lebensdauerkomponenten
(mittleres Feld) und Positroneneinfangraten (oberes Feld) in die entsprechenden Defekte als Funktion
der Ausheiltemperatur fiir die bei 800°C deformierte Probe aus (a). Offene und geschlossene Symbole
gehoren jeweils zueinander. Die Temperzeit betrug jeweils 30 min.

800°C eindeutig mit Annihilationen in einem Defekt, dessen offenes Volumen dem einer
Einfachleerstelle entspricht, identifiziert werden. Der Wert von 285 ps befindet sich in sehr
guter Ubereinstimmung mit dem in elektronenbestrahltem Cz-Silizium [Pol97a] gefundenen.
Die isolierten Einfachleerstellen in elektronenbestrahltem Cz-Si heilen jedoch bereits unter
300 K aus bzw. bilden Doppelleerstellen, die wiederum unter 700 K Ausheiltemperatur
verschwinden [Pol97a]. Demzufolge kann mit grofler Wahrscheinlichkeit die Lebensdauerkom-
ponente 15 = (285 £ 20) ps Versetzungen zugeordnet werden. Diese Interpretation wird durch
die durchgefiihrten Ausheiluntersuchungen bestétigt (Abb. 5.16(b)). Der Positroneneinfang
in den einfachleerstellenartigen Defekt nimmt iiber einen sehr breiten Temperaturbereich
kontinuierlich ab. Daraus kann geschlufifolgert werden, dafl es nicht eine Aktivierungsenergie
zur Ausheilung wie im Fall von Punktdefekten, sondern einen Bereich von Aktivierungs-
energien gibt. Ein solcher Bereich konnte gut mit dem lokalen Spannungsfeld durch die
Versetzungen erklirt werden, das die Aktivierungsenergie senkt oder erhoht. Selbst bei der
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grofftmoglichen Ausheiltemperatur von 1050°C ist der einfachleerstellenartige Defekt nicht
vollstdndig ausgeheilt.

Der bei zweikomponentiger Auswertung der Spektren fiir iiber 800°C deformierte Proben
gefundene Lebensdauerwert von 320 — 360 ps entspricht berechneten Positronenlebensdauern
in Leerstellenagglomeraten aus 3 bis 5 Leerstellen [Hak98]. Es ist jedoch auch moglich, da8
eine Mischung einer Komponente mit 285 ps und einer Komponente mit 480 ps und kleiner
Intensitdt zu der gefundenen Positronenlebensdauer fithrt. Mit Sicherheit kann nur die
Aussage getroffen werden, dafl sehr wenige groflere Leerstellenagglomerate in den bei iiber
800°C verformten Proben enthalten sind.

Wie Abb. 5.16(b) zeigt, findet im Temperaturbereich zwischen 800°C und 900°C gerade
die Ausheilung der Leerstellenagglomerate statt. Damit kann das Fehlen der Leerstellenag-
glomerate bei hoheren Deformationstemperaturen erkldrt werden. Offensichtlich zerfallen
die Leerstellencluster bei Deformationstemperaturen ab 850°C schneller, als sie bei der
Dehnungsrate von 1 x 107° s~! gebildet werden.

Um zu iberpriifen, ob die Lebensdauerkomponente 73 auf die Bildung von Positroni-
um zuriickzufiihren ist, wurden Positronenlebensdauermessungen im Magnetfeld am IRES
Srasbourg durchgefiihrt. Positronium ist ein gebundener Zustand aus einem Positron und
einem Elektron. Das Orthopositronium ist durch einen parallelen, das Parapositronium durch
einen antiparallelen Spin der beiden Teilchen gekennzeichnet. Die mittlere Lebensdauer von
Orthopositronium betrigt im Vakuum 142 ns, wihrend das Parapositronium eine Lebens-
dauer von 124 ps hat [Mog95]. Im Festkorper annihiliert das Orthopositronium hauptséchlich
mit einem Elektron seiner Umgebung (Pick-off-Annihilation mit einer mittleren Lebens-
dauer von 1 ns bis 5 ns [Mog95]. Im magnetischen Feld werden neue Eigenzustéinde aus den
Zusténden des Ortho- und Parapositroniums gebildet [Hyo95]. Dieser Effekt kann genutzt
werden, um Positroniumbildung nachzuweisen. Bei den Positronenlebensdauermessungen
der deformierten Siliziumproben im Magnetfeld blieb jedoch die Lebensdauerkomponente
73 unverindert, so dafl eine Positroniumbildung ausgeschlossen werden kann. In neutronen-
bestrahltem Si wurde eine Positronenlebensdauerkomponente von (515 + 15) ps gefunden
[Pog84]. Aus ACAR*-Messungen unter bzw. ohne Wirkung eines magnetischen Feldes wird
diese Lebensdauerkomponente der Annihilation von Orthopositronium in Leerstellenag-
glomeraten von der Dimension 5 A bis 14 A zugeordnet. Von #hnlicher GréBe werden die
Leerstellenagglomerate nach Deformation vermutet.

5.5 Metalle

Die Motivation fiir die Untersuchung der Metalle war die urspriingliche Annahme®, daf bei
Deformation bei Temperaturen, bei denen Leerstellen unbeweglich sind, deren Clusterung
vermieden werden konnte. Da die aus der Literatur bekannten Positronenlebensdauern in
Leerstellen bzw. Versetzungen® nahezu gleich sind, sollten Ausheiluntersuchungen zur Diffe-
renzierung zwischen diesen beiden Defekten dienen.

4 Angular Correlation of Annihilation Radiation, eine Methode der PAS, bei der die Abweichung der bei der
Annihilation entstehenden v-Quanten von der Kolinearitéit gemessen wird, um Riickschliisse auf den Impuls
von Positron und Elektron ziehen zu kénnen

5 Diese Annahme stellte sich jedoch als falsch heraus, wie in Abschn. 7.1 ausfiihrlich diskutiert.

6 Voraussetzung ist, da8 die Versetzungen ein entsprechendes offenes Volumen aufweisen
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5.5.1 Aluminium

Die mittlere Positronenlebensdauer als Funktion der Ausheiltemperatur (Abb. 5.17) von bei
77 K 20% verformtem Aluminium zeigt zwei deutliche Ausheilstufen zwischen 220 K und
300 K sowie bei 600 K. Die zum Vergleich herangezogene mittlere Lebensdauer in bei 4 K
elektronenbestrahltem Aluminium [Pet98] zeigt eine Ausheilstufe zwischen 220 K und 300 K.

Bis zur Ausheiltemperatur von 200 K liegt in der deformierten Probe vollstindiger Po-
sitroneneinfang in Defekte vor, die Spektren sind mit zwei Lebensdauerkomponenten anzu-
passen. Die grofiere Lebensdauerkomponente betrigt (350 4 30) ps. Sie kann Annihilationen
in Leerstellenagglomeraten zugeordnet werden, die zwischen 6 und 13 Leerstellen enthalten
[Pus83]. Die kleinere Lebensdauerkomponente betriagt 235 ps. Diese Lebensdauer ist etwas
kleiner als die fiir eine Einfachleerstelle berechnete [Pus83] und entspricht dem fiir elektro-
nenbestrahltes Al gefundenen Wert [Pet98].
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Bei Ausheiltemperaturen iiber 220 K ist das Positronenlebensdauerspektrum der defor-
mierten Probe dreikomponentig, wobei eine Lebensdauerkomponente Annihilationen aus dem
Bulk zugeordnet werden kann. In diesem Fall kénnen die Positroneneinfangraten in die De-
fekte berechnet werden. Diese zeigen (unteres Feld in Abb. 5.17), daf} in dem Temperaturbe-
reich zwischen 220 K und 300 K die Leerstellenagglomerate vollstéindig ausheilen. Oberhalb
von 300 K ist im deformierten Aluminium nur noch eine defektspezifische Lebensdauerkom-
ponente zu detektieren. Da Einfachleerstellen in diesem Temperaturbereich ausgeheilt sind
[Pet98], mufl diese Lebensdauerkomponente Versetzungen zugeordnet werden. Diese Inter-
pretation wird durch die Tatsache gestiitzt, dafl die Ausheilung des einfachleerstellenartigen
Defektes iiber einen groflen Temperaturbereich vonstatten geht. In diesem Temperaturbe-
reich sinkt auch die defektspezifische Lebensdauer stetig, was gut mit einer Anderung der
Versetzungskonfiguration erklirt werden kann.
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5.5.2 Kupfer

Das obere Feld von Abb. 5.18 zeigt die mittlere Positronenlebensdauer als Funktion der Aus-
heiltemperatur fiir Kupfer, das bei 77 K 5% deformiert bzw. bei 4 K mit Elektronen bestrahlt
wurde. Die Anpassung der Positronenlebensdauerspektren der deformierten Probe zu Beginn
der Ausheilung ergibt drei Lebensdauerkomponenten. Neben der Lebensdauerkomponente,
die Annihilationen im defektfreien Volumen zugeordnet werden kann, sind zwei defektspezi-
fische Komponenten aufzulésen, 7 = (170 £ 5) ps und 73 = (500 £ 100) ps. Die Intensitét
der Lebensdauerkomponente 73 liegt bei etwa 2%, worin der grofie Fehler in der Positro-
nenlebensdauer begriindet ist. Eine allgemeine Erfahrung bei der Spektrenanpassung ist,
daf} die Positronenlebensdauern bei sehr kleiner Intensitéit der entsprechenden Komponente
iiberschitzt werden. Das heif3t, dafl der tatséichliche Wert fiir 73 wahrscheinlich etwas kleiner
ist als 500 ps.

In der elektronenbestrahlten Probe ist bis zu einer Ausheiltemperatur von 220 K nur
eine defektspezifische Positronenlebensdauerkomponente mit 7 = (167 & 1) aufzulésen, die
Einfachleerstellen zugeordnet werden kann.
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Bei einer Ausheiltemperatur von 250 K ist sowohl in der deformierten als auch in der
elektronenbestrahlten Probe eine deutliche Anderung der mittleren Positronenlebensdauer zu
beobachten. Wahrend in der deformierten Probe die mittlere Positronenlebensdauer kleiner
wird, steigt sie in der elektronenbestrahlten Probe an. Wie die Anpassung der Spektren
fiir die elektronenbestrahlte Probe zwischen 250 K und 300 K (Ausheiltemperatur) zeigt,
ist der Anstieg der mittleren Positronenlebensdauer auf eine Agglomeration der beweglich
gewordenen Leerstellen zuriickzufithren: Es wird eine dritte Lebensdauerkomponente 75(250+
15) ps gefunden.

Im unteren Feld von Abb. 5.18 ist die Positroneneinfangrate in die Leerstellenagglomerate
als Funktion der Ausheiltemperatur der deformierten Probe dargestellt. Um die Streuung
der Werte zu reduzieren, wurden die Positronenlebensdauerkomponenten 7o und 73 bei der
Anpassung fixiert. Es ist zu erkennen, dafl sich der groite Teil der Leerstellenagglomerate
zwischen 200 K und 270 K auflost.



80 5. Defektcharakterisierung mittels Positronenlebensdauerspektroskopie

Der Unterschied im Agglomerationsverhalten zwischen der deformierten und der elektro-
nenbestrahlten Probe hat seine Ursache in der wesentlich grofleren Versetzungsdichte nach
Deformation. Die Leerstellen, die bei der Auflésung der Leerstellenagglomerate in der ver-
formten Probe frei werden, annihilieren an Versetzungslinien, bevor sie, wie in der elektro-
nenbestrahlten Probe, neue, kleinere Agglomerate bilden kénnen. Damit ist die Eigenschaft
der Versetzungen, als Senken fiir Leerstellen zu wirken, gezeigt.

5.5.3 Silber

Ein dem im Kupfer ganz analoges Verhalten wird bei der Ausheilung von bei tiefen Tempe-
raturen deformiertem bzw. elektronenbestrahltem Silber gefunden.
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Die mittlere Positronenlebensdauer als Funktion der Ausheiltemperatur (Abb. 5.19) zeigt
in der elektronenbestrahlten Probe oberhalb von 250 K einen Anstieg, wihrend sie in der
deformierten Probe bei dieser Temperatur deutlich kleiner wird. Die Ausheilstufe ist nicht so
ausgepriigt wie in deformiertem Kupfer (vgl. Abb. 5.18), die prinzipielle Ubereinstimmung ist
aber offensichtlich. Vergleicht man die Ausheilkurven nach Deformation bzw. Elektronenbe-
strahlung, so féllt auf, dafl nach Elektronenbestrahlung die Ausheilstufen wesentlich schérfer
sind als nach Deformation. Die Ursache dafiir kénnten die inhomogen verteilten Spannungs-
felder der Versetzungen sein. Es ist vorstellbar, daf die Energiebarriere zur Leerstellenwande-
rung durch die Spannungsfelder lokal abgesenkt bzw. angehoben wird. Eine weitere Ursache
fiir die breiten Ausheilstufen nach Deformation kénnte eine Relaxation bzw. Reorganisation
der Versetzungen sein.

5.6 Zusammenfassung

In allen Proben (mit der Ausnahme des bei hohen Temperaturen verformten Siliziums), das
heiflt, sowohl in den bei niedrigen Temperaturen deformierten Metallen als auch in den bei
hohen Temperaturen verformten Halbleitern, wurden nach der Deformation Leerstellenag-
glomerate, die wahrscheinlich aus 10 bis 50 Leerstellen bestehen, gefunden. Wahrend die
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Leerstellenagglomerate in den Metallen bei der Temperatur, bei der Leerstellen beweglich
werden, zerfallen, sind sie in den Halbleiterkristallen thermisch stabiler.

Neben den Leerstellenagglomeraten konnten Defekte nachgewiesen werden, die ein offenes
Volumen aufweisen, das dem einer Einfachleerstelle entspricht. Aufgrund ihres Ausheilver-
haltens kann fiir diese Defekte vermutet werden, dafl sie mit Versetzungen assoziiert sind,
das heif}t, nicht isoliert im Kristallvolumen vorliegen. Mit Versetzungen assoziiert heifit, dafl
entweder im Versetzungskern entsprechende offene Volumina vorhanden sind oder Einfach-
leerstellen im Spannungsfeld der Versetzungen stabilisiert werden. Denkbar ist zum Beispiel,
daB im Bereich der Gitterdilatation einer Stufenversetzung die Bildung von Leerstellen ener-
getisch giinstig ist.

In GaAs konnten dariiber hinaus Defekte nachgewiesen werden, die kein offenes Volu-
men besitzen und durch eine Positronenbindungsenergie von der Gréflenordnung thermischer
Energien gekennzeichnet sind. Diese flachen Positronenfallen werden mit dem Antistruktur-
defekt Ga,  bzw. mit Versetzungen identifiziert.

In GaAs wurde ein bistabiler Defekt gefunden, der in der metastabilen Konfiguration
wahrscheinlich eine Leerstelle enthilt. Der Ubergang von der metastabilen zur stabilen Kon-
figuration geschieht bei derselben Temperatur wie beim EL2-Defekt. Anders als beim EL2,
bei dem zum Ubergang in den metastabilen Zustand Energiezufuhr durch Licht notwendig
ist, stellt sich der bei tiefen Temperaturen stabile Zustand ohne zusétzliche Energiezufuhr
ein.

Detaillierte Ausheiluntersuchungen zeigen, dafl das Defektspektrum und die Temperatu-
rabhéngigkeit des Positroneneinfangs in deformiertem semiisolierendem GaAs komplizierter
sind als bisher angenommen. Entgegen den Erwartungen setzt die Ausheilung in Proben, die
bei hoherer Temperatur verformt wurden, bei tieferen Ausheiltemperaturen ein.



6. ANDERE METHODEN

6.1 Elektronenspinresonanz-Spektroskopie

Die ESR-Untersuchungen hatten zum Ziel, eine quantitative Korrelation zwischen der Kon-
zentration der flachen Positronenfallen, die mit der PAS bestimmt wurde, und der Ga,-
Konzentration zu finden. Im ESR-Spektrum von deformiertem undotiertem GaAs wird ein
Quadruplett-Signal im Bereich der dritten Linie des Aszga—Signals gefunden [Krii92b]. Dieses
Quadruplett besitzt eine sehr kurze Spin-Gitter-Relaxationszeit, so dafl es bei hoher Mikro-
wellenleistung und tiefer Temperatur vom As(, -Signal separiert werden kann [Krii92a].
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Abb. 6.1: ESR-Spektrum des Ga), .- Antistruk- U —
turdefektes in undotiertem GaAs, 10% defor- 2500 3000 3500 4000
miert in [110]-Richtung bei 400°C. Magnetic field (G)

In Abb. 6.1 ist beispielhaft das ESR-Spektrum einer bei 400°C verformten Probe dar-
gestellt, das bei einer Temperatur von 6.5 K und einer Mikrowellenleistung von 200 mW
aufgenommen wurde. Das Spektrum zeigt die gleichen Abhéngigkeiten von der Probentem-
peratur und Mikrowellenleistung wie das in [Krii92a] beschriebene. Ein dhnliches Spektrum
wurde ebenfalls von CHRISTOFFEL et al. in plastisch deformiertem semiisolierendem GaAs
[Chr90] sowie von JIA et al. in elektronenbestrahltem GaAs:Zn [Jia92] gefunden. CHRISTOF-
FEL et al. identifizieren dieses Spektrum mit interstitiellem Arsen. Da in plastisch verformtem
GaP [Pal91] ein vergleichbares Spektrum gefunden wird, kann Arsen als Zentralatom jedoch
ausgeschlossen werden. KRUGER et al. [Krii92b] und JIA et al. [Jia92] ordnen das gefundene
Spektrum dem Ga,-Antistrukturdefekt zu.

Die Wechselwirkungstensoren § und A wurden nicht bestimmt, da der experimentel-
le Aufwand zu grofl gewesen wére und eine Identifikation des Spektrums mit dem Ga, -
Antistrukturdefekt bereits in [Krii92a] erfolgte. Da die in dieser Arbeit gemessenen ESR-
Spektren mit den Ga, -Spektren in [Krii92a] nicht nur in der Form, sondern auch in der
Abhéngigkeit von der Probentemperatur und Mikrowellenleistung iibereinstimmen, kann mit
grofer Sicherheit davon ausgegangen werden, dafl derselbe Defekt vorliegt.
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Die absolute Spindichte und damit die absolute Defektdichte kann durch Vergleich der
ESR-Intensitéit mit einer Referenzprobe ermittelt werden. Die ESR-Intensitét ist proportional
zur Zahl der vorhandenen Defekte. Um die Defektdichte zu bestimmen, miissen die Proben
zusitzlich gewogen werden. Da die Proben fiir die PAS aus der Mitte der deformierten Qua-
der préipariert wurden, standen fiir die ESR nur die Endstiicke der Deformationsproben zur
Verfiigung. Ein Volumenanteil von etwa 20% dieser Endstiicke ist nicht homogen verformt,
so dal die Defektkonzentrationsbestimmungen mittels ESR mit einem zusétzlichen Fehler
behaftet sind.

Als Referenz wurde eine in [Krii92a] untersuchte Probe verwendet. Die Konzentration der
Ga,-Antistrukturdefekte betréigt in der in Abb. 6.1 dargestellte Probe (8 1) x 106 ¢cm™3.
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0.4 0.8 1.6x10 fangrate in flache Positronenfallen gegen die
Ga,, - concentration (EPR) mittels ESR bestimmte Ga, -Konzentration.

Die Auftragung der Positroneneinfangrate in flache Positronenfallen gegen die mittels ESR
bestimmte Ga, -Konzentration (Abb. 6.2) zeigt einen recht guten linearen Zusammenhang.
Damit wird der Identifikation der flachen Positronenfallen mit den Ga), -Antistrukturdefekten
weitere Evidenz hinzugefiigt. Aus dem Anstieg der Geraden kann der Positronentrappingko-
effizient fiir die flachen Positronenfallen abgelesen werden, er betriigt (2.5 + 0.4) x 1016 s=1,
ist also von der Groflenordnung vergleichbar mit dem von SAARINEN et al. bestimmten Wert
5 x 100 s71 [Saa95].

Die Konzentration von AsJéa—Antistrukturdefekten wurde ebenfalls untersucht. Es wurde
in Ubereinstimmung mit friiheren Ergebnissen [Web82, Ben92, Ben86] eine Erhchung der
Aséa—Konzentration durch die Deformation gefunden. Wegen ihrer positiven Ladung sind
Aséa—Antistrukturdefekte mit der Positronenlebensdauerspektroskopie nicht nachweisbar, so
dafl kein Konzentrationsvergleich moéglich ist. Im metastabilen Zustand EL2* weist der mit
AséaL identifizierte EL2-Defekt ein offenes Volumen auf, das mittels PAS zu detektieren ist
[Kra90]. Dieser metastabile Zustand wird durch Beleuchtung bei tiefen Temperaturen erreicht.
In den deformierten Proben wurde jedoch keine Anderung der Positronenlebensdauer durch
Beleuchtung festgestellt (siche Abschn. 5.1.1). Dieses Ergebnis steht im Widerspruch zu den
Ergebnissen von KRUGER, der eine Konzentrationszunahme des quenchbaren’ AséaL durch
die Deformation findet. Dessen Konzentration ist mit (4.5 £ 5) x 106 cm™3 wahrscheinlich
zu klein, um mit dem Einfang in die anderen Positronenfallen zu konkurrieren.

1in den metastabilen Zustand iiberfithrbaren
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Abb. 6.3: Infrarot-Absorptionsspektren von deformiertem undotiertem GaAs unmittelbar nach dem
Abkiihlen auf 20 K (a), nach 1 h (b), 3 h (c) und 12 h (d) Verweilzeit bei 20 K sowie nach Erwirmung
auf 130 K (e). Die MeBtemperatur betriigt stets 20 K. Die Probe ist mit der in Abb. 5.7 gezeigten
identisch. Das Spektrum (f) wurde an einer undeformierten Referenzprobe aufgenommen.

6.2 Infrarot-Spektroskopie

Die Untersuchungen mittels Infrarot-Spektroskopie wurden hauptséchlich zur Untersuchung
des metastabilen Defektes, der in den bei hohen Spannungen deformierten Proben gefunden
wurde, durchgefiihrt. Dazu wurde zuerst unmittelbar nach dem Herunterkiihlen der Proben
nach dem Einbau ins Spektrometer ein Infrarot-Absorptionsspektrum aufgenommen. Nach
Verweilzeiten zwischen 1 h und 12 h bei 20 K wurden die Messungen wiederholt. Dieses Me$3-
programm ist mit dem bei der PAS durchgefiihrten vergleichbar (siehe Abschn. 5.1.1).

Die Infrarot-Absorptionsspektren nach einer Verweilzeit von 3 h bzw. 12 h unterscheiden
sich deutlich von dem Spektrum, das unmittelbar nach Abkiihlung aufgenommen wurde. Es
zeigen sich breite Absorptionsbanden, die bisher in deformiertem GaAs nicht beobachtet wur-
den. Nach Erhohung der Temperatur auf 130 K wird das Spektrum, das unmittelbar nach
der Abkiihlung der Probe nach dem Einbau aufgenommen wurde, reproduziert. Um zu iiber-
priifen, ob das bei der Messung verwendete Licht zur Anderung des Absorptionsspektrums
fiihrt, wurde die gleiche Zahl von Spektren unmittelbar nacheinander aufgenommen. Dabei
wurde bis auf eine schwache Abnahme des EL2-Signals keine Anderung der Spektren festge-
stellt.

Es wird also bei den IR-Messungen ein Verhalten gefunden, das mit dem der Positronenle-
bensdauerspektroskopie iibereinstimmt. Damit ist gezeigt, dafl der Ubergang des unbekannten
Defektes in den metastabilen Zustand tatséchlich ohne duflere Energiezufuhr etwa durch die
Positronen bzw. y-Quanten bei der PAS stattfindet. Im metastabilen Zustand ist der Defekt
zudem IR-aktiv. Interessant ist, dafl im metastabilen Zustand mehrere Absorptionsbanden
auftreten. Die IR-Messungen sprechen gegen eine Identifikation des unbekannten Defektes mit
dem EL2-Defekt, dessen Absorptionsbande in der undeformierten Referenzprobe in Abb. 6.3
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deutlich zu erkennen ist.

Bei bisherigen IR-Absorptionsuntersuchungen an deformiertem semiisolierendem GaAs
[Sto94] wurde ein vergleichbarer Effekt nicht gefunden. Die Ursache dafiir ist wahrscheinlich,
dafl die Proben in [St094] nicht unter Last abgekiihlt wurden, so daf8 die inneren Spannungen
relaxieren konnten.

Eine eindeutige Identifizierung des metastabilen Defektes erfordert weitergehende Mes-
sungen, auch mit anderen Methoden, die den Rahmen dieser Arbeit sprengen wiirden.



7. DISKUSSION DER ERGEBNISSE IM HINBLICK
AUF DIE MODELLVORSTELLUNGEN ZUR
PLASTISCHEN DEFORMATION

In diesem Kapitel werden zum einen die Ergebnisse der Defektcharakterisierung vor dem Hin-
tergrund der Modelle zur Punktdefektgeneration diskutiert. Zum anderen werden die Kon-
zentrationen der erzeugten Punktdefekte in Abhéngigkeit von den Deformationsparametern
dargestellt. Die Diskussion der funktionalen Zusammenhinge zwischen Punktdefektkonzen-
tration und Deformationsparametern soll zur weiteren Aufkldrung der Generationsmechanis-
men beitragen.

Wie in den Abschnitten 7.1 und 7.2 begriindet wird, sind die mittels PAS am besten
nachweisbaren, unmittelbar bei der Deformation gebildeten Defekte Leerstellenagglomerate.
Aus diesem Grund werden bei den Defektkonzentrationen in erster Linie die Konzentrationen
der Leerstellenagglomerate diskutiert. Es ist anzumerken, dafl nicht auszuschlieflen ist, dafl
nicht alle bei der Deformation gebildeten Leerstellen in den Agglomeraten wiederzufinden
sind.

Bei der Diskussion der Abhéngigkeiten der Defektkonzentrationen von den Deformations-
parametern wurde der Darstellung der Konzentration der Leerstellen, die generiert werden
miissen, um Leerstellenagglomerate einer entsprechenden Gréfle und Konzentration zu bil-
den, gegeniiber der Darstellung der Positroneneinfangrate, die das unmittelbare Ergebnis
der PAS-Messungen reprisentiert, der Vorzug gegeben. Der Grund dafiir ist, dafl zwar die
berechneten Konzentrationen wegen der Unsicherheit beziiglich der Clustergréfie mit einem
systematischen Fehler behaftet sind, die Groflenordnung der Leerstellenkonzentration aber
angegeben werden kann und die angegebene Konzentration der tatsdchlichen proportional
ist.

7.1 Leerstellenagglomeration

Das Auftreten von Leerstellenagglomeraten nach plastischer Deformation ist keine neue
Erkenntnis. Leerstellenagglomerate wurden sowohl in Halbleitern [Kur73, Dan83a, Saa90,
Dan91, Hor92, KR93a, KR94] als auch in Metallen [Veh81, Sta97] nach plastischer Deforma-
tion mit der Methode der PAS nachgewiesen.

Die treibende Kraft fiir die Clusterung der Leerstellen ist der Energiegewinn, der mit
diesem Prozef§ verbunden ist. Dies wurde fiir Silizium von CUENDET [Cue95] et al. gezeigt.
Fiir Temperaturen tiber 1250 K wird in den Rechnungen kein Energiegewinn durch Cluster-
bildung gefunden. Diese Erkenntnis deckt sich zumindest qualitativ mit den im Cz-Silizium
gefundenen Ergebnissen.

PAS-Untersuchungen in plastisch verformten Metallen hatten in der Vergangenheit meist
Versetzungen zum Gegenstand!. In dieser Arbeit werden erstmalig Leerstellenagglomerate in

! In der Vergangenheit lag der Schwerpunkt fast aller die Deformation betreffenden Arbeiten auf der Un-
tersuchung von Versetzungen
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Aluminium, Kupfer und Silber, verformt bei einer Temperatur, die unter der Temperatur der
Leerstellenwanderung lag, nachgewiesen. Das heifit, daf sich die Leerstellencluster nicht aus
diffundierenden Leerstellen bilden kénnen. Es wird sogar beobachtet, dal die Leerstellenclu-
ster verschwinden, wenn die Leerstellen beweglich werden. In bei 77 K deformiertem Kupfer
und Silber wird bei der Ausheiltemperatur, bei der nach Elektronenbestrahlung eine Clu-
sterung beobachtet wird, keine Clusterung, sondern ein Verschwinden von leerstellenartigen
Defekten beobachtet.

In den bisherigen Modellen zur plastischen Deformation wird stets davon ausgegangen,
daf Einfachleerstellen generiert werden [Hir83]. Eine Bildung von Leerstellenagglomeraten
wird als sekundérer Prozefl betrachtet [Tar97]. CUITINO und ORTIZ [Cui96] berechnen die
Wachstumsrate von Voids (grofien Leerstellenclustern) aus Leerstellen, die durch plastische
Deformation entstehen. Sie erhalten dabei ein ausreichend schnelles Wachstum der Voids nur
unter der Annahme von Pipe-Diffusion der Leerstellen entlang der Versetzungslinie. Fiir eine
Lokalisierung der Voids auf Versetzungslinien gibt es jedoch keine experimentelle Evidenz.

Die Ausheilexperimente an plastisch verformtem GaAs zeigen, dafl die Leerstellenagglo-
merate bei der Deformationstemperatur ausheilen. Dennoch werden sie nach der Deformation
gefunden. Offensichtlich ist die Bildung und Ausheilung der Leerstellenagglomerate ein dyna-
mischer Prozef. Das Auffinden von Leerstellenagglomeraten bei Deformationstemperaturen,
bei denen die Agglomerate zerfallen, ist mit dem Modell der Bildung aus diffundierenden
Leerstellen nicht zu vereinbaren.

Abb. 7.1: Alternatives Modell
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Die beschriebenen Experimente liefern deutliche Evidenz dafiir, dafl die Bildung der Leer-
stellenagglomerate unmittelbar bei der Deformation als primérer Prozefl stattfindet. Es ist
auch plausibel, daf} fiir die Bewegung einer Leerstelle in einem Agglomerat weniger Energie
benstigt wird als im Bulk, da fiir diese Bewegung weniger Bindungen aufgebrochen werden
miissen. Die Atome, die die Leerstellencluster begrenzen, sind wesentlich weniger fest gebun-
den als Atome im Kristallinneren. Es wird aus diesem Grund ein alternatives Modell der
fiir die Bewegung einer Spriinge enthaltenden Versetzungslinie vorgeschlagen, das in Abb. 7.1
skizziert ist. Die Grofle der Leerstellenagglomerate ist davon abhéngig, wie schnell die Platz-
wechselvorgidnge innerhalb des Agglomerates vonstatten gehen und mit welcher Geschwin-
digkeit sich die Versetzung bewegt. Auf diese Geschwindigkeiten haben die Dehnungsrate
und -temperatur einen entscheidenden Einflul. Die in den Clustern enthaltenen Leerstellen
entsprechen also den durch die Deformation unmittelbar entstandenen. Aus diesem Grund
werden in den folgenden Abschnitten, in denen Defektkonzentrationen diskutiert werden, in
erster Linie die Leerstellencluster betrachtet. Die Lebensdauerkomponente, die einem einfach-
leerstellenartigen Defekt entspricht, kann nicht zweifelsfrei isolierten Leerstellen oder Verset-
zungen zugeordnet werden, so daf3 eine Diskussion der Defektdichte fiir diese Komponente
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nicht sinnvoll erscheint.

Es ist moglich, dafl die Leerstellencluster, die bei der Deformation entstehen, bei héheren
Temperaturen dissoziieren und Cluster anderer Grofle, die bei dieser Temperatur stabil sind,
gebildet werden.

7.2 Zwischengitteratome

Die Zwischengitteratome, die bei der Deformation ebenfalls entstehen sollten, sind direkt
mittels PAS nicht nachweisbar, da sie kein offenes Volumen besitzen. In Halbleitern kénnten
sie jedoch als flache Positronenfallen wirken, wenn sie negativ geladen sind. In der Zinkblende-
Struktur (siehe Abschn. 2.5), in der das in dieser Arbeit hauptséchlich untersuchte GaAs
kristallisiert, sind verschiedene Prozesse mdoglich, mit denen eine eingeschobene Halbebene
nichtkonservativ bewegt werden kann. L&t man nur die Emission von Punktdefekten zu, so
werden stets Zwischengitteratome in beiden Untergittern generiert.

Wegen der groflen Beweglichkeit der Zwischengitteratome sind sekundére Defektreaktio-
nen wahrscheinlich. Welche Defektreaktionen stattfinden, hingt von der Bulk-Konzentration
der Reaktionspartner, also der anderen Punktdefekte ab. Mogliche Defektreaktionen sind
Ga; + Vas — Gaas und As; + Vaa — Asga. Fiir das Stattfinden dieser Reaktionen sprechen
die ESR-Messungen (siehe Abschn. 6.1), die eine Erhéhung sowohl der Asga— als auch der
Ga, -Defekte durch die plastische Deformation zeigen. Da die Deformation des GaAs bei
Temperaturen durchgefiihrt wurde, bei denen sowohl die Leerstellen als auch die Zwischen-
gitteratome beweglich sind, konnen die bei der Deformation entstehenden Punktdefekte
miteinander reagieren. Parallel zu den beiden oben genannten Reaktionen kénnen noch
die Frenkel-Paar-Rekombinationen Ga; + Vg, — Gaga, und As; + Vs — Asas sowie die
Clusterungen nVags + nVga — V* und nAs; + nGa; — i2® (siehe Abschn. 7.1) stattfinden.
Zwischengitteratome bilden bei der Agglomeration wahrscheinlich planare Agglomerate, die
von prismatischen Versetzungsringen berandet werden, da dreidimensionale Agglomerate
von Zwischengitteratomen zu starken Spannungsfeldern fithren wiirden.

Die Zahl der mit ESR bzw. PAS gefundenen Antistrukturdefekte entspricht also si-
cher nicht der Zahl der urspriinglich entstandenen Zwischengitteratome. Geht man jedoch
davon aus, dafl die Verhiltnisse zwischen den Defektreaktionen konstant sind, so wiirde
man zumindest einen Anstieg der Antistrukturdefekt-Konzentration, der dem Anstieg
der Leerstellen(cluster)konzentration proportional ist, erwarten. In den Féllen, in denen
eine Zuordnung der flachen Positronenfallen zu den Gallium-Antistrukturdefekten sinnvoll
erscheint, das heifit, wenn die ermittelte Positronenbindungsenergie bei etwa 40 meV liegt,
wurde deren Konzentration bestimmt. In den Diagrammen in den néichsten Abschnitten, die
die Defektkonzentrationen in Abhingigkeit von den Deformationsparametern zeigen, sind
dann auch die Konzentrationen der flachen Positronenfallen enthalten.

In den deformierten Metallen kénnen die Zwischengitteratome mittels PAS nicht nachge-
wiesen werden, da sie kein offenes Volumen besitzen und keine Ladung tragen.

7.3 Variation der Dehnung

Wie nicht anders zu erwarten, zeigt sich ein Anstieg der Punktdefektkonzentration mit zu-
nehmender Dehnung, wie in Abb. 7.2 fiir GaAs:Te dargestellt. In dem Bereich zwischen 1.6%
und 12.7% Dehnung ist dabei ein linearer Zusammenhang zwischen Dehnung und Punkt-
defektkonzentration zu beobachten. Die Konzentration der Leerstellen im unteren Feld von
Abb. 7.2 wurde unter der Annahme von Clustern mit einem Radius von 10 A berechnet. Der
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Darstellung der Leerstellenkonzentration wurde gegeniiber der Darstellung der Clusterdichte
der Vorzug gegeben, da erstere die eigentliche Punktdefektkonzentration darstellt.

Defect concentrations (10160m-3)

40t i
¢
30+ .
¢
20k } Abb. 7.2: Konzentration flacher Positronen-
fallen (oberes Feld) und der in Clustern agglo-
10($ | 1 ‘ 1 ] merierten Leerstellen (unteres Feld) als Funkti-
0.05 0.10 on der Dehnung fiir GaAs:Te, das bei 500°C in
Plastic strain [110]-Richtung verformt wurde.

Die Konzentration der flachen Positronenfallen, die aufgrund ihrer Positronenbindungs-
energie mit Gallium-Antistrukturdefekten identifiziert werden kénnen, wurde mittels GI. 5.3
sowie unter Annahme eines Trappingkoeffizienten von 5 x 106 s7! [Saa95] berechnet. Die
Konzentration ist etwa eine Groflenordnung kleiner als die der in Clustern agglomerierten
Leerstellen. Das heifit, dal Zwischengitteratome in geringerer Konzentration gebildet werden
und/oder, daf nicht alle gebildeten Zwischengitteratome iiber sekundire Defektreaktionen
zu Antistrukturdefekten reagieren. Das Ansteigen der Ga) -Konzentration mit zunehmender
Dehnung ist zumindest ein deutliches Indiz dafiir, dafl Zwischengitteratome durch die De-
formation entstehen. Es mufl jedoch auf die Moglichkeit hingewiesen werden, dafl durch die
Deformation keine neuen Ga, -Defekte entstehen, sondern durch eine Verschiebung des FER-
MI-Niveaus vorhandene neutrale Gallium-Antistrukturdefekte ionisiert werden. Das FERMI-
Niveau in hoch dotiertem GaAs:Te ist am Energieniveau der Te-Donatoratome gepinnt. Eine
Verschiebung des FERMI-Niveaus ist nur moglich, wenn tiefe Storstellen in einer vergleichba-
ren Konzentration erzeugt werden. Das FERMI-Niveau wird dann allerdings zu niedrigeren
Energien verschoben. Bei einer Verschiebung des FERMI-Niveaus in Richtung Valenzbandkan-
te kann es zur Umladung — — /— bzw. —/0 der Antistrukturdefekte kommen, wodurch der
Trappingkoeflizient kleiner wiirde. Das heif3t, eine Zunahme des Einfangs in die flachen Po-
sitronenfallen kann nicht mit einer Erh6hung der negativen Ladung der Antistrukturdefekte
erklirt werden. Demzufolge kann mit grofer Sicherheit davon ausgegangen werden, dafl durch
die Deformation nicht nur Leerstellen, sondern auch Zwischengitteratome generiert werden.

In LiF-Kristallen wird ein lineares Ansteigen der Leerstellenkonzentration, die mit Prézi-
sionsdichtemessungen bestimmt wurde, als Funktion der Dehnung in Einfachgleitorientierung
gefunden [And85], wihrend bei Mehrfachgleitung eine Abweichung zu hoheren Konzentratio-
nen vom linearen Zusammenhang auftritt, allerdings erst bei Dehnungen iiber 10%. CUITINO
und ORTIZ interpretieren den Unterschied in der Punktdefektgeneration zwischen Einfach-
und Mehrfachgleitung damit, dal bei Einfachgleitung Doppelquergleiten der dominierende
Jogbildungsmechanismus ist, wihrend bei Mehrfachgleitung der grofite Beitrag zur Jogbil-
dung vom Schneiden von Versetzungen kommt [Cui96].

Die Abweichung vom linearen Anstieg der Defektkonzentration im Fall von Mehrfachglei-
tung kann nicht bestétigt werden. Sowohl in [110]- (Abb. 7.2) als auch in [100]-Orientierung
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(Abb. 7.3) zeigt sich ein linearer Zusammenhang zwischen Defektkonzentration und Dehnung.

Wie man sich leicht veranschaulichen kann, erzeugen Jogs der linearen Dichte c¢; auf
Versetzungen der Gesamtldnge L, die im Mittel einen Weg I, zuriicklegen?, Leerstellen der
Zahl L
_ ‘gl
ny =S
Die Konzentration erhilt man, wenn man die Zahl der Leerstellen durch das Probenvolumen
V teilt:

(7.1)

lngCj lgCNdij
= = .2
o =S T (7.2)

wobei ( Ny, die Dichte beweglicher Versetzungen ist, die zur Generation von Punktdefekten
beitragen. Lgc; ist die Zahl der Jogs, und Iy /b ist die Zahl der Burgers-Vektor-Schritte, die
die Versetzungen ausfiihren.

Die Gesamtdehnung €, die bewegliche Versetzungen der Dichte Ny, beim Zuriicklegen
eines mittleren Weges [ realisieren, betréagt

€ = mgbNgml. (7.3)
Aus Gl. 7.2 und Gl. 7.3 folgt
LeCc;
= _ 4
“ 7 W2m, (7.4)

Der hier entwickelte Ansatz liegt im Prinzip auch den Theorien von BARRET und Nix [Bar65],
BLuM [Blu72] sowie LENASSON [Len72] zugrunde. Ist ¢ eine Konstante wihrend der Deforma-
tion, so folgt unmittelbar, dal die Punktdefektkonzentration linear von der Dehnung abhéngt,
falls die lineare Jogdichte c; konstant ist. Sowohl iiber die Variation von ¢ als auch von ¢;
wahrend der Deformation sind keine Angaben in der Literatur zu finden.

Geht man von einer Leerstellendichte von 2 x 107 em™ bei 10% Dehnung aus, so kann
man mit Gl. 7.4 die lineare Jogdichte und damit den mittleren Abstand zwischen den Jogs
abschéitzen. Nimmt man versuchsweise ( = 0.1 an, das heifft, ein Zehntel der Versetzungen
tragt zur Leerstellengeneration bei, so erhélt man einen mittleren Abstand zwischen den
Jogs auf den Schraubenversetzungen von der Gréfienordnung einiger 100 nm. Dieser Abstand
entspricht in etwa dem Abstand der Waldversetzungen.

2 Der Index g steht fiir generieren, das heifit, es werden nur die Versetzungen betrachtet, die Punktdefekte
generieren
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Betrachtet man das Modell von MECKING und ESTRIN [Mec80], so kann GIl. 2.28 mit
dt multipliziert werden, und man erhilt

_ xTde

dey (7.5)

aubd’

Diese Gleichung kann man integrieren:

Cy = ﬁ /T(e)de. (7.6)

Legt man dieses Modell zugrunde, so folgt unmittelbar, dafl nur bei stationdrem Kriechen,
das heift, bei konstanter Spannung, ein lineares Ansteigen der Punktdefektdichte mit zuneh-
mender Dehnung moglich ist.

Bei einem konstanten, von Null verschiedenen Verfestigungskoeffizienten steigt die bei
der Deformation verrichtete Arbeit quadratisch mit der Dehnung. Trigt von der geleisteten
Arbeit ein konstanter Anteil zur Punktdefektgeneration bei, sollte demzufolge die Punktde-
fektkonzentration ebenfalls quadratisch ansteigen.

Ein interessantes Ergebnis ist, dafl die Punktdefektgeneration bereits bei sehr kleinen
Dehnungen einsetzt. Die Probe mit der kleinsten Dehnung (1.6%) wurde lediglich bis zur
unteren Streckgrenze verformt. Das heifit, dal bereits im Streckgrenzenbereich Punktdefekte
generiert werden.

ESR-Untersuchungen an undotiertem GaAs zeigen einen sigmoidalen Zusammenhang
zwischen der Konzentration der bei der Deformation generierten Antistrukturdefekte und
der Dehnung [Krii92b]. Dieselbe Abhingigkeit der EL2-Konzentration von der Dehnung
wurde bei IR-Untersuchungen gefunden [Sto94].

Ein linearer Zusammenhang zwischen Aszga—Konzentration und Dehnung wird von F1-
GIELSKI et al. in undotiertem GaAs, das bei 400°C in [213]-Richtung verformt wurde, mittels
ESR beobachtet [Fig83]. Unter vergleichbaren Bedingungen finden BENAKKI et al. mit der-
selben Methode ein nach oben von der Linearitéit abweichendes Verhalten [Ben86).

VIGNAUD und FARVACQUE finden mit IR-Absorptionsmessungen einen Zusammenhang
zwischen EL2-Konzentration und Versetzungsdichte, der linear mit einem S#ttigungseffekt
bei hohen Versetzungsdichten ist [Vig89].

Fiir die grofien Unterschiede in den beobachteten Abhéngigkeiten kann verantwortlich ge-
macht werden, dafl die mit IR-Spektroskopie und ESR detektierten Antistrukturdefekte aus
Defektreaktionen entstanden sein miissen, also sekundéirer Natur sind. Es kann nicht notwen-
digerweise davon ausgegangen werden, dafl deren Konzentration proportional zur Konzentra-
tion der primir generierten Punktdefekte ist. Die Defektreaktionen werden von der Konzen-
tration der jeweiligen Reaktionspartner beeinflufit. Diese Konzentration wiederum ist sehr
empfindlich von der Komposition des Ausgangsmaterials abhéngig. Speziell der Arsen-Uber-
schuf in semiisolierendem undotiertem GaAs beeinflufit die Konzentration von interstitiellem
Arsen und Galliumleerstellen [Saj90]. Die mit der Methode der PAS gefundenen Leerstel-
lencluster représentieren (siehe Diskussion in Abschn. 7.1) am besten die primér durch die
Deformation entstandenen Leerstellen.

Der Empfindlichkeitsbereich der jeweiligen Untersuchungsmethode kann eine weitere Ur-
sache der Unterschiede im beobachteten Zusammenhang zwischen Dehnung und Punktde-
fektkonzentration sein.

Das lineare Ansteigen der Punktdefektdichte mit der Dehnung zeigt auch, dafl, zumindest
bei diesen Dehnungsraten und -temperaturen, kein Gleichgewicht zwischen Punktdefektge-
neration und -annihilation erreicht wird.
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7.4 Variation der Dehnungsrate

7.4.1 EinfluB der gleichzeitigen Ausheilung

Bei Deformation bei 800°C wurde die Dehnungsrate iiber den grofiten Bereich (iiber fast
drei Grofilenordnungen) variiert. Die Konzentration der in Leerstellen agglomerierten Leer-
stellen als Funktion der Dehnungsrate zeigt eine deutliche Anderung des funktionellen Zu-
sammenhanges bei einer Dehnungsrate von 3 x 10~ s7!. Bei der Berechnung wurde davon
ausgegangen, daB eine konstante ClustergroBe vorliegt, die zu 10 A abgeschiitzt wurde.

2 T T T

mﬁ

‘e ¢

8 N

8 10 $ .

§ ¢

8 s

£ a4

g 3

8 %

3 2

c

®

&
Abb. 7.4: Konzentration der in Clustern ent- > 1k . . |
haltenen Leerstellen als Funktion der Deh- 6 _2 46 2 46 2 4
nungsrate. Undotiertes GaAs, deformiert bei 10 10 10
800°C in [110]-Orientierung bis 10% Dehnung. Strain rate (s )

Bei einer Deformationstemperatur von 800°C verlaufen die Prozesse der Generation und
Ausheilung der Leerstellen(cluster) parallel. Man konnte also das beobachtete Ansteigen der
Leerstellendichte mit der Dehnungsrate durch das Modell von MILITZER et al. [Mil94] be-
schreiben. Nach diesem Modell wiirde man in der doppeltlogarithmischen Auftragung der
Leerstellenkonzentration gegen die Dehnungsrate eine Gerade mit einem Anstieg < 1 erwar-
ten. Es werden jedoch zwei Geraden mit den Anstiegen 0.5 und 0.2 gefunden. Betrachtet
man die Spannungs-Dehnungs-Kurven (Abb. 4.5), so wird deutlich, daf8 die Anderung im
funktionellen Zusammenhang zwischen Leerstellenkonzentration und Dehnungsrate eher ei-
ner Anderung des Deformationsmechanismus zuzuschreiben ist. Die drei Werte in Abb. 7.4
bei den niedrigen Dehnungsraten korrespondieren mit den drei Kurven in Abb. 4.5, die sich
in der dynamischen Erholung befinden.

Der Exponent von 0.5 der Funktion ¢(é) wiirde zu dem Modell von Popov [Pop90] passen.
Die Abweichung bei hohen Dehnungsraten kionnte auf den Ubergang in das “Hochgeschwin-
digkeitsregime” (siehe Abschn. 2.4) hindeuten. Allerdings sind dafiir die Versetzungsgeschwin-
digkeiten, fiir die man mit der Orowan-Beziehung (Gl. 2.3) etwa 100 nm/s erhélt, um viele
Groflenordnungen zu klein.

In der Literatur konnten keine Arbeiten gefunden werden, in denen die Abhéngigkeit der
Punktdefektkonzentration von der Dehnungsrate in GaAs experimentell untersucht wurde.

Bei In situ-NMR3-Untersuchungen der Leerstellendichte bei der Deformation von poly-
kristallinem Aluminium [Det95] wird ein Ansteigen der Leerstellendichte mit zunehmender
Dehnungsrate gefunden. Der Anstieg kann mit einem Modell beschrieben werden, das ei-
ne Modifikation des Modells von MECKING und ESTRIN [Mec80] darstellt. Der Vorteil der
NMR liegt in einer extrem kurzen Dauer der Messung (einige ms), so dal auch bei hohen

3 Nuclear Magnetic Resonanz, engl. Kernspinresonanz
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Dehnungsraten wihrend der Deformation gemessen werden kann. Die Zuordnung der als
Mefgrofle dienenden Spinrelaxationsrate zu einem bestimmten Defekttyp ist jedoch nicht so
offensichtlich wie bei der Positronenannihilation. Die Deformationsexperimente in [Det95]
wurden bei Temperaturen zwischen 290 K und 450 K durchgefiihrt, bei denen die Leerstellen
eine grofie Beweglichkeit aufweisen [Pet98].

7.4.2 EinfluB der Orientierung

Werden die Proben bei 500°C, also unter der Ausheiltemperatur der betrachteten Defekte,
verformt, kommt es ebenfalls zu einem Anstieg der Defektkonzentration mit zunehmender
Dehnungsrate (Abb. 7.5). Diese Abhéngigkeit kann nicht damit in Verbindung gebracht wer-
den, dafl bei héherer Dehnungsrate die “Temperzeit” kiirzer ist und dadurch weniger Defekte
ausheilen. Vielmehr muf} die Generation der Punktdefekte selbst von der Dehnungsrate beein-
fluit werden. Dabei ist der Einflu8§ fiir [213]-Orientierung (Abb. 7.5(a)) wesentlich groBer als
fiir [110]-Orientierung (Abb. 7.5(b)). Bei Deformation in [213]-Richtung steigt die Leerstellen-
dichte um eine GréBenordnung bei einer Anderung der Dehnungsrate um zwei GroBenordnun-
gen, wihrend bei [110]-Orientierung nur ein leichter Anstieg der Defektdichte zu beobachten
ist. Die Ursache fiir diese Unterschiede kénnte im Mechanismus der Jogbildung liegen. Bei
[213]-Orientierung liegt Einfachgleitung vor, so dafl der wesentliche Jogbildungsmechanis-
mus Quergleiten ist. Mit zunehmender Dehnungsrate steigt die Spannung im Kristall, so daf}
Quergleitprozesse wahrscheinlicher werden. Die hohere Quergleitaktivitat duflert sich auch in
einer grofleren Versetzungsdichte.
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Abb. 7.5: Konzentration der in Clustern enthaltenen Leerstellen als Funktion der Dehnungsrate.
Undotiertes GaAs, deformiert bei 500°C in (a) [213]- bzw. (b) [110]-Orientierung bis 3% Dehnung.
Die Skalierung der Ordinate wurde in beiden Abbildungen gleich gewéhlt, um sie gut vergleichen zu
konnen.

Bei Deformation in [110]-Richtung wird die Quergleitebene gleichberechtigt zur priméren
Gleitebene angeregt. Die Wahrscheinlichkeit von Quergleitprozessen ist deshalb nicht so stark
von der Spannung und damit von der Dehnungsrate abhingig; demzufolge steigt auch die
Leerstellendichte schwécher mit der Dehnungsrate.
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Bei Deformation in [100]-Richtung steigt die Leerstellendichte mit zunehmender Deh-
nungsrate ebenfalls nur leicht an (Abb. 7.6).

In den in [100]-Richtung verformten Proben sind vier Gleitebenen gleichberechtigt ange-
regt, so dafl es zu einer groflien Zahl von Versetzungsschneidprozessen kommt. Der Anteil der
durch Quergleitprozesse entstandenen Jogs ist gegeniiber dem Teil der durch Versetzungs-
schneidprozesse gebildeten Jogs zu vernachléssigen. Die Zahl der Versetzungsschneidprozesse
ist nicht von der Dehnungsrate abhéngig, so dal auch die Jogdichte nicht mit zunehmen-
der Dehnungsrate steigt. Insgesamt kann eine Abnahme der Dehnungsratenabhéngigkeit mit
einer zunehmenden Zahl aktivierter Gleitsysteme festgestellt werden.

Da die Deformation bei 600°C durchgefiihrt wurde, kann der leichte Anstieg der
Leerstellendichte mit zunehmender Dehnungsrate (kiirzere Verweilzeit bei 600°C) mit der
gleichzeitigen Ausheilung der Leerstellenagglomerate erkléirt werden. Von den bei 500°C in
[100]-Richtung verformten Proben waren nur zwei riifrei und damit fiir die PAS verwendbar.
Eine graphische Darstellung der Ergebnisses fiir diese zwei Proben, in denen die Leerstellen-
dichten im Rahmen des Fehlers iibereinstimmen, ist nicht sinnvoll.

Fiir [213]-Orientierung wird keine Gerade in der doppeltlogarithmischen Auftragung
der Leerstellendichte gegen die Dehnungsrate gefunden. Der funktionelle Zusammenhang
kann besser durch ein logarithmisches als ein Potenzgesetz beschrieben werden. Die Zahl der
untersuchten Proben und damit der Mefipunkte ist jedoch zu klein, um sichere Aussagen zum
funktionellen Zusammenhang c(é) zu treffen. Es ist moglich, daf§ bei héheren Dehnungsraten
bei Einfachgleitorientierung die Jogbildung durch Quergleiten séttigt, was die Abnahme des
Anstiegs der ¢ — é-Kurve erklidren wiirde.

Bei niedrigen Dehnungsraten liegt die Leerstellendichte fiir [213]-Orientierung deutlich
unter der fiir [110]-Orientierung und diese wiederum unter der fiir [100]-Orientierung. Die
Jogdichte bei Einfachgleitorientierung ist offensichtlich deutlich niedriger als bei Mehrfach-
gleitung, was mit der gréfleren Haufigkeit von Quergleit- bzw. Versetzungsschneidprozessen
bei Mehrfachgleitung begriindet werden kann. Bei [100]-Orientierung ist die Zahl der Ver-
setzungsschneidprozesse sehr grof}, so dal auch die Jogdichte und damit die Konzentrati-
on generierter Punktdefekte wesentlich gréfier als bei [213]- und [110]-Orientierung ist. Die
Abhiangigkeit der Punktdefektkonzentration von der Probenorientierung ist ein Indiz dafiir,
daf} in der Tat Jog-Dragging der dominierende Mechanismus der Punktdefektgeneration ist.
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7.4.3 EinfluB der Dotierung

In GaAs:Zn und GaAs:Te wurde die Dehnungsrate bei einer Temperatur variiert, bei der
keine Ausheilung der Defekte stattfindet. Die Deformationsachse war in beiden Féllen [110],
das heifit, zwei Gleitebenen sind gleichberechtigt angeregt. Dennoch wird eine Erhchung
der Leerstellendichte mit zunehmender Dehnungsrate gefunden (Abb. 7.7). Der Anstieg der
Defektdichte ist in GaAs:Zn (Abb. 7.7(a)) wesentlich grofer als in GaAs:Te (Abb. 7.7(b)).
Insgesamt ist die Leerstellendichte in GaAs:Te trotz kleinerer Dehnung und Dehnungsrate
sowie hoherer Deformationstemperatur wesentlich grofler als in GaAs:Zn.

N
—e—
—e—

H
o
T
1

10 - 1

O o N oo
—e—

. 16 -3

Vacancy concentration (10" cm )
. 16 -3

Vacancy concentration (10" cm )

9
8
n 7
6
3k 1 5 1
2 3 456 2 3 4 5 6 7 89 2 3 4
-5 -4 -5
10 10 10
. -1 . -1
Strain rate (s ) Strain rate (s )

(a) (b)

Abb. 7.7: Konzentration der in Clustern enthaltenen Leerstellen als Funktion der Dehnungsrate.
(a) GaAs:Zn, deformiert bei 400°C in [110]-Orientierung bis 10% Dehnung. (b) GaAs:Te, deformiert
bei 500°C in [110]-Orientierung bis 3.6% Dehnung. Beide Ordinaten sind so skaliert, daf sie eine
Groflenordnung umfassen.

Bei hohen Dehnungsraten wird in GaAs:Zn ein Sattigungswert der Leerstellendichte er-
reicht. Der Exponent der Dehnungsrate betriagt 0.6, ist also vergleichbar mit dem des in
[213]-Richtung verformten undotierten Materials. Offensichtlich fithrt die Dotierung mit Zink
dazu, da auch in Mehrfachgleitorientierung die Haufigkeit von Quergleitprozessen mit zu-
nehmender Spannung erhoht wird. In GaAs:Te weist die schwache Abhéngigkeit der Leer-
stellendichte dagegen darauf hin, daf wie in undotiertem, [110]-orientiertem GaAs die Zahl
der Quergleitprozesse unabhingig von der Spannung ist. Die groBen Unterschiede im Punkt-
defektgenerationsverhalten zwischen den beiden Dotierungen sind ein Hinweis darauf, daf§ o-
und (-Versetzungen unterschiedliche Beweglichkeiten sowie Jogbildungsmechanismen aufwei-
sen. Die Partialversetzungen, in die eine Schraubenversetzung aufspaltet, sind vom «- bzw.
B-Typ. Unterschiedliche Versetzungsgeschwindigkeiten fiir a- und -Versetzungen wurden in
GaAs zum Beispiel von WARREN et al. [War84| und STEINHARDT und HAASEN [Ste78] expe-
rimentell nachgewiesen. STEINHARDT und HAASEN [Ste78] finden eine deutliche Verringerung
der Geschwindigkeit von Schraubenversetzungen durch Tellurdotierung und eine Erhchung
durch Zinkdotierung. Dieses Ergebnis kann mit den jetzt gewonnenen Daten zur Punktde-
fektgeneration durch die Unterschiede im Generationsverhalten fiir die entsprechenden Do-
tierungen erklirt werden. BOIVIN et al. [Boi90a] beobachten in GaAs:Se, das wie GaAs-Te
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n-leitend ist, hauptséchlich Schraubenversetzungen, wahrend sie in undotiertem GaAs und
GaAs:Zn deutlich weniger Schraubenversetzungen finden. Dieses Ergebnis korrespondiert mit
der geringeren Leerstellendichte in GaAs:Zn im Vergleich zu GaAs:Te. Damit ist ein weite-
rer Hinweis gegeben, dal die Punktdefekte durch Jogs auf Schraubenversetzungen gebildet
werden.

7.4.4 Vergleich zwischen GaAs und Si

Prinzipiell ist der Zusammenhang zwischen Leerstellendichte und Dehnungsrate im Element-
halbleiter Si d&hnlich dem im Verbindungshalbleiter GaAs (Abb. 7.8). Die Leerstellendichte in
Si wurde analog zu der in GaAs bestimmt, das heiBt, es wurde eine Clusterradius von 10 A an-
genommen, und als Positronendiffusionskonstante wurde Dy = 2 cm 357! [See90, So0i92]
verwendet. Es ist ein Anstieg der Leerstellendichte mit zunehmender Dehnungsrate zu beob-
achten. Im Gegensatz zum GaAs liegen in der doppeltlogarithmischen Auftragung die ermit-
telten Leerstellendichten auf einer Geraden. Allerdings wird die Abweichung von der Geraden
in GaAs erst bei einer Dehnungsrate beobachtet, die eine GréBenordnung iiber der grofiten
Dehnungsrate in Si liegt. Die Siliziumproben konnten nicht bei so hohen Dehnungsraten
verformt werden, da die dann auftretenden hohen Krafte die Keramikstempel der Deformati-
onsapparatur zerstort hétten. Bei vergleichbarer Dehnungsrate wird in Si eine vergleichbare
Leerstellendichte gefunden. Dazu ist zu bemerken, dafl der direkte Vergleich der Leerstellen-
dichten zwischen Si und GaAs nur unter der Voraussetzung, dafl die Clusterradien in beiden
Materialien annéhernd gleich sind, méglich ist. Die Positronenlebensdauer in den Leerstel-
lenclustern beider Materialien stimmt gut iiberein. Da die genaue Abhéangigkeit der Positro-
nenlebensdauer von der Clustergrofle fiir beide Materialien nicht bekannt ist, kann aber nicht
mit Sicherheit von einer gleichen Clustergrofie ausgegangen werden.
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Abb. 7.8: Konzentration der in Clustern enthaltenen Leerstellen in (a) FZ-Si:P, 4% bei 850°C in
[213]-Richtung deformiert, und (b) undotiertem GaAs, 3% bei 500°C in [213]-Richtung deformiert, als
Funktion der Dehnungsrate.

Die geringfiigig nach oben von der Geraden abweichende Leerstellendichte bei den beiden
niedrigsten Dehnungsraten ist wahrscheinlich darin begriindet, dal dort die Positronenle-
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bensdauerspektren zweikomponentig angepafit wurden. Dadurch trigt der Positroneneinfang
in Versetzungen, der bei der Anpassung nicht aufzulésen war, zu der Komponente der Leer-
stellenagglomerate bei, so dafl ein zu grofler Positroneneinfang fiir letztere ermittelt wird.

Zum Vergleich in Abb. 7.8 ist zu bemerken, dafl die Deformationstemperatur bei Si bei
0.6673 und bei GaAs 0.57y betrug. Das heifit, in Si wird eine vergleichbare Konzentration
in Clustern agglomerierter Leerstellen bei einer wesentlich héheren homologen Temperatur
erreicht. Unter Umsténden ist die P-Dotierung fiir die verstirkte Generation von Leerstellen
verantwortlich. Leider stand kein undotiertes FZ-Si fiir die Deformation zur Verfiigung. So
kann lediglich geschlossen werden, daf§ im in Einfachgleitung deformierten Si wie in GaAs
Quergleiten der dominierende Jogbildungsmechanismus ist.

Aus dem Anstieg der Geraden in der doppeltlogarithmischen Auftragung wird fiir den
Exponenten p der Funktion ¢ o< éP ein Wert von p = 0.7 ermittelt. Dieser Wert ist vertréglich
mit der Theorie von Porov [Pop90]. Um die Giiltigkeit dieser Theorie nachzupriifen, miifite
aber iiberpriift werden, ob die gleiche Abhéngigkeit der Leerstellendichte von der Dehnungs-
rate auch bei Mehrfachgleitung gefunden wird. Von dem [110]-orientierten Cz-Si:P konn-
ten nur zwei Proben bei verschiedenen Dehnungsraten verformt werden, da der praparative
Aufwand bei Si wesentlich hoher als bei GaAs ist, wodurch weniger Proben zur Verfiigung
standen. In diesen beiden Proben konnte keine Lebensdauerkomponente mit auswertbarer
Intensitdt, die Leerstellenclustern zugeordnet werden kann, aufgelost werden. Die mittlere
Positronenlebensdauer steigt bei einer Vervierfachung der Dehnungsrate um 5 ps. Bei einer
vergleichbaren Anderung der Dehnungsrate im FZ-Si:P, das in einer Einfachgleitorientierung
deformiert wurde, wird ein Anstieg der mittleren Positronenlebensdauer um 24 ps gefunden.
Damit ist zumindest ein Hinweis gegeben, dafl wie in GaAs die Dehnungsratenempfindlichkeit
der Punktdefektgenerationsrate bei Mehrfachgleitung wesentlich schwécher als bei Einfach-
gleitung ist.

7.5 Abhangigkeit von der Deformationstemperatur

Bei Deformationstemperaturen unter 450°C zeigt sich ein unerwartetes Verhalten der De-
fektkonzentration (Abb. 7.9). Vermutet wurde eine Abnahme der Punktdefektdichte mit zu-
nehmender Deformationstemperatur, da bei hoherer Temperatur zum einen die Punktdefekte
beweglicher sind, so daf} sie schneller ausheilen kénnen, zum anderen die Versetzungen leich-
ter Gleithindernissen ausweichen kénnen. Die Leerstellendichte wurde wiederum unter der
Annahme von Leerstellenclustern mit 10 A Radius berechnet, obwohl eine Anderung des
Clusterradius mit der Deformationstemperatur gefunden wurde. Die Positronenlebensdauer
in den Leerstellenclustern éndert sich jedoch in dem betrachteten Intervall der Deformations-
temperatur nicht deutlich, so daB auch die Anderung der Gréfle nicht allzu sehr ins Gewicht
fallen sollte. Auflerdem steigt die Einfangrate in die Leerstellencluster mit zunehmendem
Radius, so dafl die berechnete Leerstellendichte nur schwach vom angenommenen Radius
abhéngt.

Die Konzentration der flachen Positronenfallen folgt in etwa dem Verlauf der Kon-
zentration der in Clustern enthaltenen Leerstellen. Sie ist eine Groéflenordnung kleiner,
woraus geschlossen werden kann (siehe Abschn. 7.2), dafl entweder weniger Zwischen-
gitteratome generiert werden oder die sekunddre Defektreaktion, die zur Bildung der
Antistrukturdefekte fiihrt, nicht vollstindig ist. Die mittels ESR bestimmte Konzentration
der Ga, -Antistrukturdefekte reproduziert den prinzipiellen Temperaturverlauf der Konzen-
tration der flachen Positronenfallen. Diese Ubereinstimmung stiitzt die Identifikation der
flachen Positronenfallen mit den Ga, -Antistrukturdefekten.
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Abb. 7.9: Konzentration der flachen
Positronenfallen  (PAS, A), der Ga,.-
Antistrukturdefekte (ESR, ) (oberes Feld)
sowie der in Clustern agglomerierten Leerstellen
als Funktion der Deformationstemperatur. Un-
dotiertes GaAs, deformiert in [100]-Richtung.
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Wihrend die Abnahme der Leerstellendichte oberhalb von 450°C auf die Ausheilung
der bei der Deformation generierten Defekte zuriickzufiihren ist, gibt es fiir die Interpretati-
on des Anstiegs der Leerstellendichte zwischen 350°C und 450°C zwei Moglichkeiten:

i) Es werden mit zunehmender Temperatur mehr Jogs generiert. Die Moglichkeit ther-
misch generierter Jogs wird von MILITZER et al. [Mil93, Mil94] diskutiert.

i1) Das Verhéltnis von Versetzungsgeschwindigkeit zur Gleitgeschwindigkeit der Jogs ldngs
der Schraubenversetzungen wird mit abnehmender Temperatur grofler. Dann legen bei
tieferer Temperatur die Schraubenversetzungen bis zur Annihilation der Jogs einen

grofleren Weg zuriick, so dafl bis mehr Punktdefekte generiert werden.

DETEMPLE et al. fithren Modellrechnungen zur Leerstellenkonzentration als Funktion der

Dehnungsrate und Deformationstemperatur durch. Unter der Annahme thermisch generier-
ter Jogs folgt aus diesen Modellrechnungen, daf3 die Leerstellenkonzentration bis zu einem
Maximum nach einem ARRHENIUS-Gesetz ansteigt und nach Uberschreiten des Maximums
ebenfalls einem ARRHENIUS-Gesetz folgend abfllt.

Deformation Temperature (°C)

Abb. 7.10: ARRHENIUS-Plot der Konzentrati-
on in Clustern agglomerierter Leerstellen als
Funktion der Deformationstemperatur. Undo-
tiertes GaAs, deformiert in [100]-Richtung.
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In der ARRHENIUS-Auftragung der Leerstellendichte gegen die Deformationstemperatur
(Abb. 7.10) konnen zwei Geraden angepafit werden. Die Gerade zur Seite hoherer Tem-
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peratur liefert die Enthalpie der Annihilation der Leerstellencluster, fiir die ein Wert von
(1 £0.2) eV erhalten wird. Die Enthalpie, die der ARRHENIUS-Plot zu tiefen Temperaturen
liefert, kann als Jogbildungsenthalpie interpretiert werden. Fiir diese Enthalpie wird ein Wert
von (0.4 £ 0.1) eV ermittelt. An dieser Stelle mufl angemerkt werden, dafl die Annihilati-
onsenthalpie der Leerstellencluster nicht notwendigerweise mit der Migrationsenthalpie fiir
Leerstellen, die im Modell von MECKING und ESTRIN fiir die ARRHENIUS-Abhéngigkeit der
Leerstellendichte verantwortlich ist, identifiziert werden mufl. Im Modell von MECKING und
ESTRIN wird auflerdem von stationdren Bedingungen ausgegangen, die bei der dynamischen
Deformation von GaAs nicht erreicht werden.

Unterhalb von 450°C wird eine deutlich reduzierte Beweglichkeit von Schraubenversetzun-
gen gefunden [Boi90a, Boi90b]. Dieses Ergebnis stimmt mit der hier beobachteten niedrigeren
Punktdefektgenerationsrate bei Temperaturen unter 450°C {iberein.
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In GaAs:Te nimmt die Leerstellendichte zwischen 450°C und 800°C Deformationstem-
peratur kontinuierlich ab (Abb. 7.11). Bei 800°C Deformationstemperatur ist sie gegeniiber
Deformation bei 450°C um eine Groéflenordnung gesunken.

Bei den Temperversuchen wurde der Beginn der Ausheilung erst iiber 500°C gefunden.
Interpretiert man den Abfall der Leerstellendichte mit zunehmender Temperatur durch das
Einsetzen der Ausheilung, so stellt sich die Frage, aus welchem Grund die Ausheilung wéhrend
der Deformation bei tieferen Temperaturen als bei Temperung nach der Deformation beginnt.
Eine mogliche Interpretation ist, dal durch die Deformation zusédtzliche Energie in den Kri-
stall eingebracht wird, die zur Uberwindung der Energiebarriere zur Ausheilung beitrigt.
Allerdings muf} die Defektausheilung nicht die einzige Ursache fiir das Abnehmen der Leer-
stellendichte mit zunehmender Temperatur sein. So kann die Abnahme der Versetzungsdichte
mit zunehmender Deformationstemperatur eine Ursache fiir die Abnahme der Leerstellen-
dichte sein. Allerdings bewegen sich die Versetzungen bei hoherer Temperatur schneller, so
dafl die insgesamt iiberstrichene Fliche gleich bleibt. Geht man also davon aus, daf§ die li-
neare Jogdichte mit zunehmender Temperatur zunimmt (thermisch aktivierte Jogs), so ist
die wahrscheinlichere Ursache fiir den beobachteten funktionellen Zusammenhang zwischen
Defektdichte und Deformationstemperatur iiber 450°C die Ausheilung der Defekte.

Die aus einer Arrheniusauftragung ermittelte Annihilationsenthalpie in GaAs:Te liegt mit
0.4 eV deutlich unter der im undotierten Material.

In der Literatur konnten keine Ergebnisse beziiglich der Punktdefektdichte in GaAs bei
verschiedenen Deformationstemperaturen gefunden werden. Es gibt allerdings eine grofie Zahl
von Arbeiten, in denen die makroskopisch bestimmbaren Groflen der Deformation bei Varia-
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tion der Temperatur untersucht wurden [Sie87, Sie90b, Sie91, Sie93b, Sie94, Boid0a, Boid0b,
Ast86]. BOIVIN et al. finden einen Wechsel der thermischen Aktivierung der Deformation
in n-leitendem GaAs bei 450°C. ASTIE et al. finden in undotiertem GaAs unter 350°C den
Ubergang zu einer stark thermisch aktivierten Versetzungsbewegung. Es ist moglich, da8 die
Anderungen in der Punktdefektgeneration mit dem beobachteten Deformationsverhalten in
Zusammenhang stehen.

DETEMPLE et al. [Det95] finden in Aluminium eine konstante Leerstellendichte bis zu
einer Temperatur von 300 K (~ 0.37y; (zum Vergleich: 450°C in GaAs entsprechen ~ 0.5T})
wéihrend bei héheren Temperaturen eine Abnahme der Leerstellendichte entsprechend einem
ARRHENIUS-Gesetz beobachtet wird. Die Konstanz der Leerstellendichte stiitzt sich in [Det95]
jedoch auf nur einen Meflpunkt, so dafl dieses Aussage nicht sehr sicher ist. Der Unterschied
zu den hier vorgestellten Messungen wird die Leerstellendichte in [Det95] wéhrend der De-
formation bestimmt. Leider werden keine Spannungs-Dehnungs-Kurven gezeigt, so dafy nicht
entschieden werden kann, ob die Deformation in einem stationéren Zustand in dem Sinn, daf
die FlieBspannung konstant ist, verlauft.

7.6 Mecking-Estrin-Modell

In diesem Abschnitt wird die Leerstellendichte mit der bei der Deformation geleisteten Ar-
beit korreliert. Nach dem Modell von MECKING und ESTRIN wird ein konstanter Teil der
bei der Deformation geleisteten Arbeit fiir die Generation von Punktdefekten aufgewendet
[Mec80]. MECKING und ESTRIN betrachten allerdings den stationédren Zustand der gleich-
zeitigen Generation und Annihilation der Punktdefekte. Dieser stationire Zustand wird bei
keinem der fiir diese Arbeit durchgefiihrten Deformationsexperimente erreicht. Aus diesem
Grund ist eine Auswertung nach dem Modell von MECKING und ESTRIN nur sinnvoll, wenn
eine gleichzeitige Ausheilung der Defekte nicht stattfindet.
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In Abb. 7.12 ist die Leerstellendichte in undotiertem GaAs als Funktion der je Volu-
meneinheit bei der Deformation verrichteten Arbeit fiir zwei verschiedene Probenorientie-
rungen dargestellt. Fiir die Deformation in [213]-Richtung, bei der Einfachgleitung vorliegt
und Quergleiten der wesentliche Jogbildungsmechanismus ist, wird der nach dem MECKING-
EsTrRIN-Modell erwartete lineare Zusammenhang beobachtet. Legt man die von ZHANG und
NORTHRUP angegebene Bildungsenergie fiir Arsen- bzw. Galliumleerstellen, die bei einem in
der Mitte der Bandliicke liegendem FERMI-Niveau unter As-reichen Bedingungen 3 eV bzw.
4.2 eV betragen [Zha91], zugrunde, so kann man den Anteil der in den Punktdefekten gespei-
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cherten Arbeit berechnen. Er betrégt fiir das in [213]-Richtung deformierte undotierte GaAs
(7£2)%. Bei der Deformation von Aluminium wird ein Anteil der in Leerstellen gespeicherten
Arbeit von 1% gefunden [Det95].

Die in Abb. 7.12 dargestellten Werte reprasentieren Proben, die bei unterschiedlichen Deh-
nungsraten verformt wurden. Das heifit, der Anstieg der verrichteten Arbeit resultiert aus dem
Anstieg der Fliefispannung aufgrund der héheren Dehnungsrate. Eine Korrelation zwischen
verrichteter Arbeit und Leerstellendichte macht nur Sinn, wenn die Deformationsmechanis-
men bei den verschiedenen Dehnungsraten dhnlich sind. Da der Verfestigungskoeffizient fiir
die verschiedenen Dehnungsraten nahezu gleich ist, kann davon ausgegangen werden, daf sich
die Deformationsmechanismen nicht prinzipiell unterscheiden.

Die Werte bei Deformation in [110}-Richtung, bei der das Quergleitsystem gleichberechtigt
angeregt wird, liegen nur teilweise auf der Geraden, die bei Deformation in [213]-Richtung
gefunden wird (Abb. 7.12).

Wird als Parameter die Dehnung variiert, so kann ebenfalls der Zusammenhang zwischen
der bei der Deformation verrichteten Arbeit und der Leerstellendichte analysiert werden.
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Diese Abhéngigkeit ist in Abb. 7.13 fiir GaAs:Te, das in [110]-Richtung verformt wurde,
dargestellt. Fiir diese Proben wurde (siche Abschn. 7.3) eine lineare Abhéngigkeit der Leer-
stellendichte von der Dehnung gefunden. Da die verrichtete Arbeit, das Integral der linear
ansteigenden Spannungs-Dehnungs-Kurve, quadratisch mit der Dehnung steigt, kommt es
zu dem in Abb. 7.13 erkennbaren nichtlinearen Zusammenhang zwischen verrichteter Arbeit
und Leerstellendichte. Offensichtlich ist der Anteil der Arbeit, der zur Punktdefektgeneration
aufgewendet wird, hier nicht konstant.

Vergleicht man die in Abb. 7.12 dargestellte Abhéngigkeit mit der in Abb. 7.13, so
kommt man zu dem Schluf}, daf} sich der Mechanismus der Punktdefektgeneration durch
Variation der Dehnungsrate in dem untersuchten Bereich nicht #ndert, wéhrend mit
zunehmender Dehnung der Anteil der Arbeit, der zur Generation der Punktdefekte genutzt
wird, abnimmt. Das MECKING-ESTRIN-Modell ist also nur eingeschrinkt auf die dynamische
Deformation anwendbar. Eine Uberpriifung des MECKING-ESTRIN-Modells bei Proben,
die bei konstanter Spannung bis zu verschiedenen Dehnungen verformt werden, kénnte in
zukiinftigen Untersuchungen erfolgen.



8. ZUSAMMENFASSUNG

Da mit dieser Arbeit erstmalig das Feld der systematischen, quantitativen Defektanalyse
in Halbleitern nach plastischer Deformation betreten wurde, konnten viele Fragen nur
ansatzweise beantwortet werden. Das Ziel, die Modelle, die den Zusammenhang zwischen den
Deformationsparametern und der Punktdefektdichte beschreiben, quantitativ zu iiberpriifen,
konnte nicht im gewiinschten Umfang erreicht werden. Die Ergebnisse der Experimente
ermoglichen es jedoch, auf der Grundlage qualitativer Betrachtungen Schlufifolgerungen iiber
die Mechanismen der Punktdefektgeneration zu ziehen.

Bei den Deformationsexperimenten wurden die Parameter der Versetzungsbewegung
bestimmt. Dabei wurden die Ergebnisse der Literatur bestéitigt. Bei den dotierten GaAs-
Proben wurden Abweichungen Abweichungen gefunden, die den Spannungsexponenten m
der Versetzungsgeschwindigkeit betreffen. Diese Abweichungen deuten darauf hin, daf§ in
hoch dotiertem GaAs die Beschreibung der unteren Flieflspannung durch das Modell von
ALEXANDER und HAASEN nicht sinnvoll ist.

Erstmalig ~ wurde das  Aktivierungsvolumen in  GaAs  konsistent  durch
Spannungsrelaxations- und Dehnungsratenwechselversuche bestimmt. Als Aktivierungs-
energie der Versetzungsbewegung im Bereich des Easy-Glide wurden durch Temperatur-
wechselversuche 2.8 eV ermittelt.

Durch die systematische Untersuchung des Defektspektrums nach plastischer Deforma-
tion unter den verschiedensten Bedingungen konnte sowohl experimentelle Evidenz fiir
bestehende Modellvorstellungen erbracht als auch neue Erkenntnis iiber die mikroskopischen
Prozesse gewonnen werden.

Eine der wichtigsten Schlufifolgerungen aus den Ergebnissen der PAS-Experimente ist,
daf} bei der plastischen Deformation in den meisten Féllen Leerstellen nicht isoliert, sondern
in Form kleinerer Agglomerate unmittelbar als Ergebnis der Versetzungsbewegung gebildet
werden, das heifit, dafl die Bildung der Agglomerate kein sekundérer Prozef ist.

Die gefundenen einfachleerstellenartigen Defekte (offenes Volumen entspricht dem einer
Einfachleerstelle) unterscheiden sich in ihrem Ausheilverhalten von den nach Elektronenbe-
strahlung gefundenen Leerstellen. Daraus kann geschlossen werden, dafl die einfachleerstel-
lenartigen Defekte Teile der Versetzungslinie oder zumindest mit dieser assoziiert sind. Es
konnten keine experimentellen Hinweise auf das Vorhandensein isolierter, durch die Deforma-
tion gebildeter Einfachvakanzen im Kristallvolumen gefunden werden.

Die verschiedenen, erstmalig untersuchten Abhéngigkeiten der Leerstellenkonzentration
von den verschiedenen Deformationsparametern ergeben im Zusammenhang ein schliissiges
Bild der Entstehung der Leerstellen. Alle gefundenen Ergebnisse sind konsistent mit dem Mo-
dell der Leerstellengeneration durch Jog-Dragging. Dabei werden die Spriinge auf der Verset-
zungslinie sowohl durch Quergleiten als auch durch Versetzungsschneidprozesse gebildet. Do-
minieren die Versetzungsschneidprozesse die Joghildung, was bei Mehrfachgleitorientierung
der Fall ist, so ist eine schwache Abhéngigkeit der Leerstellendichte von der Dehnungsrate
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zu verzeichnen. Es konnte gezeigt werden, dafl der mittlere Abstand der Spriinge auf der
Versetzungslinie, der aus der Konzentration generierter Leerstellen abgeschitzt wurde, von
der Groflenordnung des mittleren Abstandes der Waldversetzungen ist. Bei Einfachgleitorien-
tierung ist dagegen eine deutliche Abhéngigkeit der Leerstellendichte von der Dehnungsrate
zu beobachten, woraus geschlossen werden kann, dafl Quergleiten der dominierende Jogbil-
dungsmechanismus ist.

Die Abhingigkeit der Leerstellendichte von der Deformationstemperatur liefert Hinweise
darauf, dal es einen thermisch aktivierten Beitrag zur Bildung der Spriinge auf der Verset-
zungslinie gibt.

Aus der Analyse des Anteils der bei der Deformation verrichteten Arbeit, der zur Bil-
dung von Leerstellen beitrigt, kann geschluifolgert werden, dafl in dem hier untersuchten
Temperatur- und Dehnungsratenbereich bei der Deformation von GaAs die Punktdefektge-
neration nicht dehnungsratenbestimmend ist.

Die bisherigen quantitativen Modelle zur Punktdefektgeneration beschreiben immer nur
teilweise die experimentellen Ergebnisse. Viele Abhéngigkeiten von den Deformationspara-
metern wurden an relativ wenigen Proben untersucht, da es zunéchst darum ging, heraus-
zubekommen, welche Deformationsparameter Einflul auf die Punktdefektdichte haben. In
zukiinftigen Arbeiten miifiten diese Abhingigkeiten mit einer grofleren Zahl untersuchter
Proben genauer untersucht werden. Sehr vielversprechend ist dabei die Methode der in-situ-
Messung mittels PAS [Wid98], die an einer Probe eine groe Zahl von Messungen zulafit.

Die Bildung von Antistrukturdefekten wihrend der Deformation von GaAs, fiir die
sowohl die PAS als auch die ESR experimentelle Hinweise liefern, belegt die Generation von
Zwischengitteratomen durch die plastische Deformation, die in sekundéren Defektreaktionen
zu Antistrukturdefekten fiihren.

Neben den neuen Erkenntnissen, die beziiglich der Mechanismen der Punktdefektgene-
ration gewonnen wurden, konnten auch Fragen der Defektcharakterisierung in GaAs besser
als bisher beantwortet werden. So war es moéglich, anhand verschiedener Positronenbindungs-
energien verschiedene flache Positronenfallen zu unterscheiden. Dabei konnte auch in GaAs
fiir die Wirkung von Versetzungen als flache Positronenfallen Evidenz erbracht werden.

Auferst interessant ist die beobachtete Defektbistabilitit in den deformierten GaAs-
Proben mit groflen inneren Spannungen. Eine detaillierte Untersuchung dieses Defektes mit
verschiedenen Untersuchungsmethoden, zum Beispiel mittels ESR, kénnte zum besseren
Verstdndnis moéglicher Punktdefektkonstellationen in GaAs beitragen.

Die Arbeit hat gezeigt, dal das Studium der nach der Deformation im Kristall vorhandenen
Punktdefekte (bzw. deren Agglomerate) wichtige Erkenntnisse iiber die mikroskopischen
Mechanismen der Deformation liefert. Kritisch ist anzumerken, dafl zur Versetzungsstruktur
lediglich Literaturergebnisse herangezogen wurden. Es wire sehr niitzlich, die in der Arbeit
mit PAS, TR-Spektroskopie und ESR untersuchten Proben im TEM zu beobachten. Um
die Allgemeingiiltigkeit der fiir das GaAs getroffenen Aussagen zu iiberpriifen, miifiten
Untersuchungen mit einer Systematik, wie sie hier beim GaAs abgedeckt wurde, bei Metallen
und anderen Elementhalbleitern durchgefiihrt werden.
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Anhang A

SYMBOLVERZEICHNIS

Annihilationsrate der Punktdefekte
Hyperfeinstruktur-Wechselwirkungstensor
Gitterkonstante

Periode des Peierls-Potentials

Konstante

Betrag des Burgers-Vektors
Defektkonzentration

Konzentration der Zwischengitteratome
Konzentration der Leerstellen

Lineare Jogdichte

Ausdehnung eines Gleithindernisses
Positronendiffusionskoeffizient
Selbstdiffusionskoeffizient
Feinstruktur-Wechselwirkungstensor
Elastizitdtsmodul

Positronenbindungsenergie

Maximale Positronen-Energie

Frequenz

Gibbs-Enthalpie
Zeeman-Wechselwirkungstensor

Magnetische Feldstérke

Kernspin

Dehnungsratenempfindlichkeit bzw.

Intensitdt der Positronenlebensdauerkomponente
Geschwindigkeitskonstante der Annihilation
Boltzmann-Konstante

Wellenzahl des Positrons

Mittlerer zuriickgelegter Weg von Versetzungen
Gesamtlénge der Versetzungen
Spannungsexponent der Versetzungsgeschwindigkeit
Effektive Masse des Positrons

Zahl der Positronen im Zustand i

Zahl der Punktdefekte

Zahl der in einem Cluster enthaltenen Leerstellen
Versetzungsdichte

Dichte beweglicher Versetzungen
Waldversetzungsdichte

Produktionsrate der Punktdefekte
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Positronenbesetzungswahrscheinlichkeit

Anteil der jogbildenden Waldversetzungen
Dehnungsratenexponent der Punktdefektgenerationsrate
elektrische Ladung

Reaktionsordnung der Annihilation

Radius eines Leerstellenclusters

Elektronenspin

Schmelztemperatur

Freie Energie

Probenvolumen

Aktivierungsvolumen der Versetzungsbewegung
Versetzungsgeschwindigkeit

Geschwindigkeit des Positrons

Geschwindigkeit von Jogs auf Versetzungen
Peierls-Energie

Konstante (in verschiedenen Zusammenhéngen)
Mittlere Eindringtiefe der Positronen

Bohrsches Magneton

Konstante

Dehnung

Energien des Elektronensystems vor und nach dem Einfang eines Positrons
sowie des eingefangenen Positrons

Abgleitung

Konstante, die die Lénge der Versetzungsquellsegmente
mit der Versetzungsdichte verkniipft

d-Funktion bzw. Positronenentweichrate
Positroneneinfangrate

Positronenannihilationsrate

Thermische Wellenlidnge des Positrons

Mittlerer Abstand zwischen Annihilationszentren
Positronenannihilationsrate im ungestorten Bulk
Abstand zwischen den Jogs auf Versetzungen
Schermodul

Bohrsches Magneton

Positroneneinfangkoeffizient

Poisson-Zahl

Massendichte

Aufgeloste Scherspannung

Effektive Scherspannung

Interne Scherspannung

Einfangquerschnitt des Positrons

Aufere Spannung bzw. Positronenlebensdauer
Positronenlebensdauerkomponenten
Verfestigungskoeflizient

Anteil der Waldversetzungen an der Gesamtversetzungsdichte
bzw. Ubergangsrate der Positronen in gebundene Zustéinde
Anteil der punktdefektgenerierenden Versetzungen



Anhang B

DEFORMATIONSPARAMETER ALLER

HALBLEITERPROBEN
Probe | Material | Dotierung | Orientierung | Dehnung | Dehnungsrate | Def.-Temp.
(%) (s7h) (°C)
ct07 | GaAs Te 110 7.7 2.50%x107° 500
ct08 | GaAs Te 110 7.9 2.50%x107° 550
ct09 | GaAs Te 110 7.5 2.50x107° 600
ctl0 | GaAs Te 110 1.6 2.50%x107° 500
ctll | GaAs Te 110 8.2 2.60x107° 800
ctl2 | GaAs Te 110 4.2 2.60x107° 500
ctl3 | GaAs Te 110 12.7 2.60x107° 500
ctl6 | GaAs Te 110 8.1 2.70x107° 700
ctl? | GaAs Te 110 7.1 2.30x107° 450
ctl8 | GaAs Te 110 5.2 1.90x107° 500
ctl9 | GaAs Te 110 10.6 2.60x107° 500
ct20 | GaAs Te 110 8.2 1.50x10~% 500
ct22 | GaAs Te 110 9.5 3.20x10~% 500
al GaAs Te 110 3.6 1.50x107° 500
a2 GaAs Te 110 3.6 3.00x107° 500
a3 GaAs Te 110 3.6 7.40x10~6 500
ad GaAs Te 110 3.6 1.50x1076 500
ab GaAs 110 3.6 3.00x107° 500
p02 GaAs 110 19.0 1.40x107° 400
p03 GaAs 110 14.4 3.30x107° 400
p04 GaAs 110 12.6 7.20x10~6 400
p08 GaAs 110 7.5 3.30x1076 300
p09 GaAs 110 4.4 3.30x1076 250
p10 GaAs 110 10.0 1.50x1073 800
pll GaAs 110 10.0 8.30x1074 800
pl2 GaAs 110 10.0 3.80x1074 800
pl3 GaAs 110 10.0 1.90x10~* 800
pl4 GaAs 110 10.0 4.80x107° 800
pl5 GaAs 110 10.0 3.30x1073 800
pl6 GaAs 110 10.0 7.60x1076 800
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Probe | Material | Dotierung | Orientierung | Dehnung | Dehnungsrate | Def.-Temp.
(%) (571 (°C)

P17 | GaAs 110 10.0 1.67x107° 400
P19 | GaAs 110 10.0 1.43x1074 400
p20 GaAs 110 10.0 3.32x107° 400
p22 GaAs 110 10.0 1.26x107° 600
p23 GaAs 110 10.0 1.26x10~% 600
p24 GaAs 110 10.0 5.05x1076 600
p25 GaAs 110 10.0 6.87x107° 600
p26 GaAs 100 0.8 7.53x107° 500
p27 GaAs 100 14.8 1.68x107° 600
p29 GaAs 100 11.9 1.64x1074 600
p31 GaAs 110 26.8 1.47x107% 600
p32 GaAs Zn 110 2.46 3.25%x107° 500
p33 GaAs Zn 110 2.58 5.87x107° 500
p35 GaAs Zn 110 2.51 7.60x107° 500
p36 GaAs 100 9.6 1.67x107° 600
p37 GaAs 100 4.5 1.60x107° 600
p38 GaAs 100 4.7 8.00x1076 600
p39 GaAs 100 3.8 3.30x1076 600
p40 GaAs 100 1.85 1.54x1076 600
p4l GaAs 100 4.35 3.00x107° 600
p43 GaAs 100 1.9 3.16x1076 600
p44 GaAs 100 2.0 8.50x1076 600
p45 GaAs 100 2.0 1.60x107° 600
p46 GaAs 100 1.9 3.37x107° 600
p47 GaAs 110 Ratenwechsel

p48 GaAs 100 1.5 3.30x107° 400
p49 GaAs 100 2.0 3.30x107° 500
p50 GaAs 110 Ratenwechsel

p51 Si P 110 7.3 6.10x107° 663
p53 Si P 110 7.0 3.00x107° 850
p55 Si P 110 3.6 1.00x107° 900
p56 Si P 110 3.5 4.00x107° 900
p57 Si P 110 3.8 1.00x107° 785
p58 Si P 110 3.7 1.00x107° 855
p59 Si P 110 3.6 1.00x107° 700
p67 GaAs 110 10 7.50x1074 500
p68 GaAs 110 3.0 7.30x1074 500
P69 | GaAs 110 3.5 1.50%x1073 500
P70 | GaAs 110 3.0 3.00x1074 500
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Probe | Material | Dotierung | Orientierung | Dehnung | Dehnungsrate | Def.-Temp.
(%) (s7) (°C)
P71 GaAs 110 3.0 1.70x10~% 500
P72 GaAs 110 3.0 7.40x107° 500
P73 GaAs 110 3.0 3.26x1073 500
P75 GaAs 110 3.0 2.88x107° 500
P76 GaAs 100 3.0 3.30x107° 500
P77 GaAs 100 3.0 7.50%x107° 500
P78 GaAs 100 3.0 1.54x10~* 500
P79 GaAs 100 3.0 7.50%x1076 573
P80 GaAs 100 3.0 7.50x1076 350
P81 GaAs 100 3.0 7.50%x1076 400
P82 GaAs 100 3.0 7.50x1076 450
P83 GaAs 100 3.0 7.50%x1076 500
P84 GaAs 100 Ratenwechsel 500
P85 GaAs 213 Ratenwechsel 500
P86 GaAs 110 Ratenwechsel 500
P87 | GaAs 213 3.0 2.50x1073 500
P88 GaAs 213 3.0 6.30x10~4 500
P89 GaAs 213 3.0 1.20x10~* 500
P90 GaAs 213 3.0 5.50x1073 500
P91 GaAs 213 3.0 2.50x107° 500
P92 GaAs 100 3.0 7.70x1076 550
P93 GaAs 213 3.0 2.50x107° 400
P94 GaAs 213 3.0 2.50%x107° 350
P95 GaAs 213 3.0 2.50x107° 450
P96 GaAs 213 3.0 2.50x107° 550
P97 GaAs 213 3.0 6.30x107° 500
P98 GaAs 213 3.0 2.50x107° 300
P99 GaAs 213 T-wechsel
P100 | GaAs 100 T-wechsel
P103 | Si P 213 3.8 1.20x107° 850
P104 | Si P 213 4.0 2.40x107° 850
P105 | Si P 213 4.0 4.80x107° 850
P106 | Si P 213 4.0 9.50%x107° 850
P107 | Si P 213 4.0 1.90x10~* 850
P108 | Si P 213 4.0 6.00x1076 850
P109 | Si P 213 4.0 1.20x107° 825
P110 | Si P 213 4.0 1.20x107° 800
P111 | Si P 213 4.0 1.20x107° 775
P112 | Si P 213 4.0 1.20x107° 750
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Probe | Material | Dotierung | Orientierung | Dehnung | Dehnungsrate | Def.-Temp.
(%) (s7) (°C)
P113 | Si P 213 6.0 2.40x107° 850
P115 | Si P 213 3.1 Kriechvers. 850
P116 | Si P 213 2.5 Kriechvers. 850
P117 | GaAs Zn 110 10.0 1.67x107° 400
P118 | GaAs Zn 110 10.0 6.67x107° 400
P119 | GaAs Zn 110 10.0 2.67x107° 400
P120 | GaAs Zn 110 10.0 1.33x107° 400
P121 | GaAs Zn 110 10.0 1.67x107° 375
P122 | GaAs Zn 110 10.0 1.67x107° 425
P123 | GaAs Zn 110 10.0 2.50x107° 500
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