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Kapitel 1

Einleitung

Die Untersuchung von Fehlstellen in Festkorpern ist seit langem ein wichtiger
Bereich innerhalb der Festkorperphysik, da die makroskopischen Eigenschaften
von Festkorpern durch Fehlstellen bestimmt werden.

Die Positronenvernichtung ist zur Untersuchung von Leerstellen in Metallen und
Halbleitern ein unverzichtbares Hilfsmittel geworden, zudem werden aber auch
die Wechselwirkungen von Positronen mit anderen Defektarten wie Versetzungen
untersucht.

Aus diesem Grund sind Positronen duflerst empfindliche Sonden, mit denen sich
Defektkonzentrationen bis zu 10~7/Atom nachweisen lassen.

Dringt ein Positron in Materie ein, so wird es nach wenigen Pikosekunden auf
thermische Energie abgebremst und kann wahrend seiner Lebensdauer von typi-
scherweise 100-200 ps im Mittel 1000 A im Festkérper diffundieren, bis es mit
einem Elektron in zwei entgegengesetzte v-Quanten von je 511keV Energie zer-
strahlt. Wahrend der Diffusion werden die Positronen von Leerstellen angezogen,
da diese wegen des fehlenden positiv geladenen Atomrumpfes einen ca. 1€V tiefen
Potentialtopf fiir die Positronen darstellen.

Somit ist das Positron ein ideales Sondenteilchen zur zerstérungsfreien Mate-
rialuntersuchung. Diese Eigenschaft ist gerade auch im Hinblick auf die in der
Halbleiter-Industrie benutzten Materialien von grofier Bedeutung.

Meist werden fiir diese Untersuchungen Positronen aus einer radioaktiven Quelle
mit einem kontinuierlichen Energiespektrum benutzt. Die Eindringtiefe der Po-
sitronen ist von ihrer Energie und der Dichte des zu untersuchenden Festkérpers
abhangig. Bei Messungen mit Positronen aus einer Quelle wird das Innere einer
Probe untersucht. Durch Benutzen eines monoenergetischen Positronenstrahls
durchstimmbarer Energie konnen tiefenaufgeloste Defektuntersuchungen durch-
gefithrt werden, was fiir den oberflichennahen Bereich bis zu einer Tiefe von ca.
1 pm interessant ist.
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In dieser Arbeit werden Messungen mit einem Positronenstrahl (1-12keV) vorge-
stellt, mit denen einige sehr interessante Fragestellungen zur Defekterzeugung in
Silizium und Aluminium niher beleuchtet werden. Sie sind gleichzeitig vorberei-
tende Messungen fiir einen noch im Aufbau befindlichen Positronenmikrostrahl.

Nach einem einfiihrenden Kapitel iiber die physikalischen Grundlagen der Positro-
nenvernichtung werden in Kapitel 3 der Aufbau und die Funktionsweise der ver-
wendeten Apparatur zur Erzeugung eines langsamen Positronenstrahls erlautert.

Kabpitel 4 stellt die durchgefiihrten Messungen mit anschlieBender Diskussion und
Interpretation der Ergebnisse vor. Zuerst werden fiir den Mikrostrahl entwickelte
Eichproben vorgestellt. Es handelt sich hierbei um mittels Lithographie herge-
stellte Gold- und Chromstrukturen auf einem Silizium-Substrat. Danach werden
durch Protonen unterschiedlicher Energien verschieden stark geschadigte Silizi-
umproben untersucht. Es folgt eine Messung an einem verformtem Aluminium-
Einkristall, wobei das Ziel die Unterscheidung von Stufen- und Schraubenver-
setzungen mittels Positronen ist. Die letzte Messung erfafit das Positronensignal
als Funktion der relativen Langendnderung eines druckverformten Aluminium-
Einkristalls.



Kapitel 2

Physikalische Grundlagen

2.1 Positronen

Positronen wurden als Antiteilchen der Elektronen 1929 von Dirac theoretisch
vorhergesagt, und ihre Existenz 1932 von Anderson experimentell bestatigt. Aber
erst die Entdeckung von DeBenedetti et al. [DeB49], daB die beiden bei der
Zerstrahlung von Positron und Elektron entstehenden 4-Quanten im Laborsy-
stem nicht exakt kollinear sind, begriindete die grofie Bedeutung der Positronen-
Annihilation in der Festkorperphysik.

Positronen entstehen bei dem radioaktiven Zerfall neutronenarmer Kerne! (z.B.
#2Na, 58Co oder ®*Cu). Das kontinuierliche Energiespektrum ist analog zum S~-
Zerfall (Abb. 2.2). 22Na wird sehr hiufig als Positronen-Quelle benutzt, da es eine
grofle Halbwertszeit von 2.6 Jahren und mit 90 % eine hohe Positronenausbeute
hat. Des weiteren ist 22Na, leicht handhabbar und es emittiert ein 4-Quant hoher
Energie (1275keV), was fiir Lebensdauermessungen das nétige Start-Signal lie-
fert. Auch in dieser Arbeit wird ?’Na als Quelle verwandt. Andere Moglichkeiten
zur Erzeugung von Positronen sind z.B. der Myonzerfall oder die Paarbildung,
sie spielen in dieser Arbeit aber keine Rolle.

Im Vakuum ist ein Positron stabil (theoretisch gilt: 72 > 2-10%2 Jahre [Sch88]),
wohingegen es in Materie schon nach1071°-10~° Sekunden mit einem Elektron
zerstrahlt. Es kann sich allerdings auch ein wasserstoffahnliches Atom aus Elek-
tron und Positron ausbilden, welches in Kapitel 2.2.4 naher beschrieben wird.

18t Zerfall : p—n+et + v,
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Abbildung 2.1: Zerfallsschema von 2?2 Na [Led78]
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Abbildung 2.2: Energieverteilung des B%-Spektrums von ??Na. N(E): Anzahl der Po-
sitronen der Energie E

2.2 Positronen im Festkorper

Dringen Positronen in Materie ein, so erfolgen bis zur Aussendung der Zerstrah-
lungsquanten nacheinander unterschiedliche Prozesse, auf die im folgenden niher
eingegangen wird.

2.2.1 Thermalisierung
Auf Grund ihrer kinetischen Energie (z.B. bei einer ?Na-Quelle maximal 544 keV)

dringen die Positronen einige Zehntel Millimeter tief ins Material ein, wobei sie
bei jedem StoB mit einem Elektron Energie verlieren. Wenn die Positronenenergie
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kleiner als die Energieliicke der Elektronen im Material ist, so wird die Energie-
abgabe durch St68e mit Elektronen gehemmt. Weitere Energieabgabe erfolgt in
Metallen durch Plasmonenanregung und vor allem durch Phononenanregung.

In dieser Weise erreicht das Positron in kurzer Zeit thermische Energie (Ey, =
3kgT ~ 5=eV bei Raumtemperatur). Dies ist moglich, obwohl Positronen Fer-
mionen sind, denn wegen ihrer geringen Anzahl kénnen Positronen im Festkorper
immer den energetisch niedrigsten Zustand einnehmen. In Metallen und Halb-
leitern geschieht dies in 3 ps, was wesentlich kiirzer als die mittlere Lebensdauer
von ca. 100-200 ps ist [Wes73]. Damit wird die Zerstrahlung aus nichtthermischen
Zustanden unbedeutend.

2.2.2 Diffusion

Im folgenden wird auf Isolatoren nicht weiter eingegangen, da diese spater im
Kapitel ,,Positronium® behandelt werden.

Das thermische Positron kann nun als freies Teilchen im Metall diffundieren (Abb.
2.3), was durch die Diffusionsgleichung beschrieben wird. In Festkérpern hat der
Diffusionskoeffizient einen Wert D ~ 10~* m?/s [Leo93], woraus sich mit einer
mittleren Lebensdauer der Positronen von 7.+ = 100 ps eine Diffusionsldnge von
ca. 0.1 ym ergibt (Z = v/3D7.+). Auf ihrem Weg werden die Positronen von Po-
tentialmulden angezogen, wie sie zum Beispiel durch atomare Fehlstellen gebildet
werden (Abb. 2.4). Einmal in solch einer Haftstelle eingefangen, kénnen sie diese
bis zur Zerstrahlung nicht mehr verlassen, da ihre Energie E = 1/25eV klein
gegen die Bindungsenergie von typischerweise 1eV ist. Aus diesem Grund sind
Positronen ideale Sonden, da sie fiir dulerst geringe Fehlstellenkonzentrationen

(bis 10~7/Atom) empfindlich sind [Sch88§].

3388:
@@_4’,'@
®OOO®
OO YOO

OHOO®

Abbildung 2.3: Diffundierendes Positron im Festkérper
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S ALy

Abbildung 2.4: Potentialverlauf im Umfeld einer Leerstelle. Der Positroneneinfang ist
sehr effizient (Einfangrate ~ 10'® s~! [Sch88)).

2.2.3 Zerstrahlung

Die Zerstrahlung ist der relativistische ProzeB, in dem die Masse von Elektron
und Positron in elektromagnetische Energie umgewandelt wird. Diese Energie
wird in Materie fast immer in Form von zwei entgegengesetzten y-Quanten von
je 511keV frei, da das Auftreten von 1-y- sowie 3-v-Zerstrahlungen um den Fak-
tor a (a = 1/137) beziehungsweise o® unwahrscheinlicher ist und deswegen nicht
weiter beachtet wird. Fiir die Lebensdauer 7.+ ergibt sich nun nach Dirac folgende
Abhéangigkeit von der Elektronendichte n. bei kleinen Positronengeschwindigkei-
ten v (v/c < a) [Wes73]:

Te‘+1=02-v-ne=7r-r§-c'ne (%)
Da der Wirkungsquerschnitt o, fiir 2-y-Zerstrahlung proportional zu 1/v ist, ist
die Positronenlebensdauer nach Gleichung (%) im Festkorper unabhingig von
der Geschwindigkeit der Positronen und wird nur von der Elektronendichte n.
bestimmt. Da n. in Fehlstellen kleiner ist als im ungestérten Kristall, erhalt
man aus Lebensdauermessungen Informationen {iber die Fehlstellenkonzentra-
tion. Hierauf beruht die physikalische Bedeutung der Lebensdauermessung in der
Festkorperphysik.

Die beiden Zerstrahlungsquanten sind im Gegensatz zum Ruhesystem der Teil-
chen im Laborsystem weder exakt entgegengesetzt noch haben sie eine Ener-
gie von genau 511keV [DeB49]. Diese Abweichungen sind auf den Doppleref-
fekt durch den Impuls des Elektrons zuriickzufithren (Abb.2.5) und werden bei
Messungen der Dopplerverbreiterung und der Winkelkorrelation ausgeniitzt. Der
Impuls des thermischen Positrons hat hierbei einen vernachlissigbaren Einflu8.

Ein Beispiel fiir die Gréflenordnungen: Bei einem thermalisierten Positron und
einem Elektron mit 10 eV Energie ergibt sich eine Verschiebung der 511 keV-Linie
um 0E = 1,5keV.

2.2.4 Positronium

In Isolatoren kann sich wie im Vakuum Positronium als ein wasserstoffihnlich
gebundener Zustand aus Elektron und Positron bilden (Bindungsenergie 6.8 €V,
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Abbildung 2.5: Dopplereffekt aufgrund des Longitudinalimpulses P des Elektrons

GroBe 1 A). In Metallen wird die Bildung von Positronium durch die Abschirmung
der Positronenladung durch die umgebenden Leitungselektronen verhindert.

Zur energetischen Betrachtung der Positroniumsbildung in Materie wird das Ore-
Gap-Modell benutzt, welches den Energiebereich angibt, in dem sich Positronium
bildet [Hau79]. Es gilt : '

E,-E,<E<E,, Ore — Gap

Hierbei ist E; die lonisationsenergie des e™, E,; die Bindungsenergie des Positro-
niums und F, die niedrigste Anregungsenergie der Elektronen im Festkorper.

Die Grundzustinde des Positroniums sind der S5-Zustand (Parapositronium
71) und der 3Sp-Zustand (Orthopositronium 17). Fiir sie sind nach den quan-
tenmechanischen Auswahlregeln unterschiedliche Zerstrahlungsarten erlaubt, wor-
aus sich im Vakuum stark verschiedene Lebensdauern ergeben.

Der Singulettzustand, welcher energetisch 8.4-10~4 eV unter dem Triplettzustand
liegt, hat im Vakuum eine mittlere Lebensdauer von 7,=125 ps. Sie ist vergleich-
bar mit der Positronen-Lebensdauer in Metallen, da hier ebenfalls ein 2-v-Zerfall
stattfindet.

Das Orthopositronium zerstrahlt wegen der Spinerhaltung in 3 y-Quanten, was
im Vakuum zu einer erheblich langeren Lebensdauer von 7,= 142 ns fiihrt. Es gibt
aber in Materie eine Reihe von Prozessen, die die mittlere Lebensdauer verkiirzen,
indem sie auch dem Orthopositronium eine 2-v4-Zerstrahlung ermoglichen. Im
Pick-Off-Proze8 zerstrahlt das Positron mit einem Elektron aus der Umgebung,
welches einen antiparallelen Spin hat. Wenn das Elektron durch Wechselwirkung
mit einem anderen Elektron seinen Spin umdreht, so bezeichnet man dies als

Spin-Flip [Hau79].
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2.3 Langsame Positronen

Im Gegensatz zu dem kontinuierlichen Energiespektrum einer radioaktiven Po-
sitronenquelle kdnnen mit monoenergetischen Positronen durchstimmbarer Ener-
gie tiefenempfindliche Messungen durchgefiihrt werden. Da die Energie dieser mo-
noenergetischen Positronen normalerweise wesentlich kleiner als die Energie der
Quellpositronen ist, spricht man auch von langsamen Positronen (0.1-30 keV).

Moderation

Am effektivsten ist die Erzeugung von langsamen Positronen durch Benutzung
eines Moderators. Dies ist ein Material mit einer negativen Austrittsarbeit fiir
Positronen an der Oberfliche, so da die nach dem Eindringen ins Material zur
Oberflache diffundierten Positronen (ca. 0.01 %) mit einer Energie von wenigen
eV senkrecht aus der Oberfliche austreten. Der Grund hierfiir ist die Dipolbarriere
D, die die Elektronen am Verlassen der Oberflaiche hindert, auf die Positronen
aber wegen ihrer umgekehrten Ladung entgegengesetzt wirkt. Die Austrittsarbeit
¢ ergibt sich fiir Elektron und Positron jeweils aus der Summe von chemischem
Potential x' und D.

Pt = —D — Het

¢e‘ =+D — W=

So ergibt sich fiir ¢.+ haufig ein Wert nahe Null und in einigen Metallen ( zum
Beispiel W, Cu, Ni ) oder festen Edelgasen negative Werte.

Es werden Effizienzen? von € < 7-10~* mit einer Energieunschirfe 6F < 0.1eV
erreicht, was mit einem Energiefilter aus elektrischen und magnetischen Feldern

nicht méglich ist [Sch88].

Metallmoderatoren miissen aufwendig im Ultra-Hoch-Vakuum prapariert werden.
Der in dieser Arbeit benutzte Positronenstrahl wird mit festem Krypton mode-
riert, da die Effizienz hoch, die Handhabung einfach und die benétigte Tempera-
tur mit T < 40K exerimentell ohne viel Aufwand realisierbar ist. Fiir genauere
Beschreibungen sei auf [Gre94] verwiesen.

»Oberflachenprozesse*

Neben der Emission von langsamen Positronen finden bei Bestrahlung mit Po-
sitronen (E < 100keV) zahlreiche andere Prozesse in der Nahe der Oberfliche

'Im chemischen Potential werden die Wechselwirkungen des eindringenden Teilchens — Po-
sitron oder Elektron — mit den Elektronen (Veorr) und den Atomriimpfen (Vg) des Festkdrpers
beriicksichtigt. Das Vorzeichen von p ist fiir beide gleich.

tAls Effizienz wird hier das Verhiltnis von moderierten Positronen zur Gesamtzahl der
auftreffenden Positronen verstanden. Theoretisch ist ein Wert von € = 1 % moglich.
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eines Materials statt. Diese werden in Abb. 2.6 mit Hinblick auf ihren zeitlichen
Ablauf schematisch dargestellt.

Eindringtiefe

Das Eindringen von Positronen aus einer Quelle mit Energien bis zu einigen
hundert keV in einen Festkorper wird durch ein exponentielles Gesetz fiir die
Intensitat 1(z) der Positronen in Abhangigkeit ihrer maximalen Energie Fi...
und der Dichte des Festkorpers p beschrieben [Pus94]:

a2 o Plgfem®)
I(Z):Io~e +, a+~ltm(cm 1)

maxr

Die Positronen aus ??Na dringen also bis in eine Tiefe der Gré8enordnung 0.1 mm
ein, was fiir die Mefigr68e eine Integration iber das Volumen der Probe bedeutet.
Moéchte man aber nur eine bestimmte Schicht untersuchen, so benétigt man einen
monoenergetischen Strahl passender Energie, was durch einen durchstimmbaren
langsamen Positronenstrahl ideal erfiillt ist.

Fiir niederenergetische Positronen (3-30 keV) miissen die Oberflicheneffekte beriick-
sichtigt werden, dies ist in guter Ubereinstimmung mit experimentellen Ergeb-
nissen mit Monte-Carlo-Simulationen gelungen [Val84].

Das Implantationsprofil 148t sich mit einer von Makhov zuerst fiir Elektronen
entwickelten Funktion beschreiben [Pus94]:

Fiir die Abhéngigkeit der mittleren Eindringtiefe Z von der Positronenenergie E
gilt der einfache Zusammenhang:

z=AFE" (k)

Die Anpassungsparameter A, n und m sind fiir einige Materialien in Tabelle 2.1
gegeben, sie sind im Bereich von 3 keV < E < 30keV von E unabhéngig. Die
sich daraus ergebenden mittleren Eindringtiefen von Positronen in Materie sind
in Abb. 2.7 gegen die Positronenenergie aufgetragen.
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Abbildung 2.6: Oberflichennahe Wechselwirkungen eines Positronenstrahls (< 100keV)
mit einem Festkorper. Die Prozesse laufen auf verschiedenen Zeitskalen ab, was bei den
einzelnen Abbildungen beriicksichtigt wurde.
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| Material A(pg/cm’keV™") n m |

Al 3.4 1.69 1.94
Si 3.3 1.69 1.91
Ge 4.3 1.60 1.78
Au 7.4 1.48 1.70

Tabelle 2.1: Anpassungsparameter fiir Makhovs Funktion [S0i92]

0.3f
4 Si
0.2}
34 o4 Al
£
3 0.0 .
— 0 1 2 3 4 & 6
o 24
D Ge
2
<
9
CEEN
(14
Au
0 T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25

E/[keV]

Abbildung 2.7: Eindringtiefen von langsamen Positronen in Festkérpern, nach der For-
mel (x+) berechnet.



12 KAPITEL 2. PHYSIKALISCHE GRUNDLAGEN

2.4 Fehlstellen in kristallinen Strukturen

Bisher wurden Fehlstellen ganz allgemein nur als Orte mit verminderter Elektro-
nendichte in einem ansonsten ungestorten Kristall betrachtet, in denen Positro-
nen eingefangen werden kénnen. Wie diese Fehler zustandekommen und welche
unterschiedlichen Typen es gibt, soll nun naher betrachtet werden.

Neben den nulldimensionalen Fehlern wie atomaren Leerstellen und Zwischengit-
teratomen gibt es auch eindimensionale Fehler, sogenannte Stufen- und Schrau-
benversetzungen. Es sind auch in den besten Metalleinkristallen 10° crn=2 dieser
Versetzungen enthalten, sehr gute Silizium-Einkristalle sind dagegen versetzungs-
frei. Fiir nihere Betrachtungen sei an dieser Stelle auf die einschlagige Literatur

verwiesen ([BeS92],[Kit93],[Kop89]).

2.4.1 Plastische Deformation

Wird ein Einkristall plastisch deformiert, so wird die Deformation von sich bewe-
genden und vervielfachenden Versetzungen getragen. Die Verzerrungen des Git-
ters beschrinken sich auf die unmittelbare Umgebung der Versetzungslinien. Pas-
sierende Versetzungen hinterlassen das Gitter wieder in perfektem Zustand. Steigt
die Dichte der Versetzungslinien an, so kénnen sie durch ihre weitreichenden
Spannungsfelder in Wechselwirkung treten und sich in ihrer Bewegungsfahigkeit
behindern. Somit miissen die zur Aufrechterhaltung der Verformung notwendi-
gen iufleren Krifte bzw. Spannungen zunehmen, bis sich der Kristall schliefllich
verfestigt.

Bei der Verformung von Metallen unterscheidet man zunichst zwei Bereiche, den
elastischen und den plastischen. Bei kleiner Belastung geht die Deformation bei
Entlastung wieder zuriick (Hookesches Gesetz). Der Bereich plastischer Verfor-
mung ist erreicht, wenn die Schubspannung auf einer Gleitebene in Richtung
des kiirzesten Gittertranslationsvektors einen bestimmten Wert, die sogenannte
kritische Schubspannung, iberschreitet.

Im allgemeinen werden Versetzungen auf mehreren Ebenenscharen (den Gleitebe-
nen, dichtest gepackte Ebenen) gleichzeitig bewegt. Durch Wahl der Kristallachse
& im Bezug zur Kristallorientierung (Gleitebenennormale 7ig;) kann der Gleitpro-
zess manipuliert werden.

Der Schubspannungsanteil 7 auf der Gleitebene ist

. Kraft in Achsenrichtung
" Querschnittsfliche

7

wobei p = (E F)(figi - &) = cos) - cos¢ der Orientierungsfaktor und b der Bur-
gersvektor ist. Die Variablen A und ¢ stehen fiir die Winkel zwischen Stabachse
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und Gleitrichtung sowie zwischen Stabachse und Gleitebenennormale, wie es auch
Abb. 2.8 entnommen werden kann.

Wihlt man A ~ ¢ ~ 45°, die sogenannte Mittelorientierung, so erreicht u und
damit die Schubspannung auf genau einer Gleitebene einen Maximalwert. Es tritt
Einfachgleitung auf, was in Abb.2.8 dargestellt ist.

Gleitebenen
normale

Gleitrichtung

)
. .
-----

Gleitebene

Stabachse

Abbildung 2.8: Einfachgleitung bei achsialer Belastung eines Einkristalls [Bac93] Als
Abgleitung a wird der Mittelwert von x/y bezeichnet.

® homogene

nalet ;
§> Feingleitung i Gleitbander
; und Spuren

fon ‘;i von Quergleitung

i A
{ strukturierte
ot \Feingleitung
: o 0

—

i
h
i

ar oy
Abgleiting a

Abbildung 2.9: Typische Verfestigungskurve fiir kubisch-flichenzentrierte Einkristalle
in eingetragener Mittelorientierung [BeK65].

Abb. 2.9 zeigt eine schematische Verfestigungskurve, wie sie bei kubisch-flichen-
zentrierten Einkristallen in Mittelorientierung zu beobachten ist. Oberhalb des
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nicht eingezeichneten elastischen Bereiches kann der plastische Bereich in drei
weitere Bereiche eingeteilt werden. In Bereich I tritt Einfachgleitung auf. Durch
lineare Extrapolation zur Abgleitung a = 0 erhilt man die kritische Schubspan-
nung 7o. Der lineare Kurvenverlauf im Bereich II beschreibt Mehrfachgleitung.
Die wesentlich grofiere Steigung beruht auf der Agglomeration von Defekten ver-
schiedener Ebenen, die das Ausbreiten der Versetzungen in den Gleitebenen und
damit die Verformung behindern. Im Bereich III reicht die anliegende Schubspan-
nung aus, um den Schraubenversetzungen durch Quergleitung ein Umgehen der

Hindernisse zu ermoglichen. Die Verfestigungskurve endet mit dem Bruch der
Probe [BeK65].

2.4.2 Bestrahlung mit Protonen

Bei der Bestrahlung eines Kristalls mit Ionen entstehen iiberwiegend Leerstellen
und Zwischengitteratome (Frenkel-Paare).

Ein beschleunigtes Ion iibertragt eine RiickstoBenergie auf ein Gitteratom, was
eine VersetzungsstoBfolge auslost, in der jeweils ein Atom das néchste von seinem
Platz st6B8t (Abb. 2.10). Die Kaskade endet nach etwa 107135, wenn die Energie
nicht mehr ausreicht, ein Atom von seinem Gitterplatz zu stoBen, und das letzte
Atom einen Zwischengitterplatz einnimmt.

AnschlieBend verteilt sich die Priméarenergie, die fiir eine Aufheizung im Primérbe-
reich auf ca. 10 K gesorgt hat, gleichméBig und flieft in etwa 10~'!s in die Um-
gebung ab.

Es bleiben im Priméarbereich sehr viele Leerstellen zuriick, die von einer Scha-
le aus Zwischengitteratomen umrandet sind [BeS92|. Bei dem raschen Erstarren
der Kaskade kann sich in einfach aufgebauten Metallen im inneren Bereich wieder
eine Kristallstruktur ausbilden. In komplizierteren Strukturen, aber auch in ko-
valent gebundenen Materialien (Si oder Ge), kann allerdings eine amorphe Phase
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zuriickbleiben.
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Abbildung 2.10: Defekterzeugung durch Bestrahlung [Die65]

Die Eindringtiefe der Protonen in Abhéngigkeit ihrer Energie wurde fiir verschie-
dene Festkérper der im Anhang abgebildeten Kurve entnommen [And77]. Ahn-
liche Zahlenwerte ergaben sich auch aus einer Simulation mit dem Programm
TRIM92 [Tri85).

2.5 Positronen-Einfang an Fehlstellen

Verallgemeinert kann man sagen, daff jede Art von Fehlstelle, die einen Potential-
topf fiir Positronen bildet, je nach Tiefe und rdumlicher Ausdehnung des Poten-
tials zum Einfang von Positronen geeignet ist. Im Prinzip kénnen unterschiedliche
Defekt-Typen durch Messung des Positronensignals unterschieden werden. Dies
ist bei Lebensdauerspektren zwar durch Anpassen mehrerer Lebensdauern an die
Daten méglich, im Rahmen der Fehler aber haufig nicht iiberzeugend. Bei den
Impulsmethoden Dopplereffekt und Winkelkorrelation ist dies nicht maoglich.

Allerdings ist es auch in der Literatur keineswegs klar, ob Fehlstellen iiberhaupt
ein vom ungestorten Gitter abweichendes Signal ergeben. Neue Messungen un-
tersuchen den Positroneneinfang an Versetzungen genauer [Han97], [Wid97].

In dieser Arbeit wird somit nur das Auftreten von Fehlstellen, nicht aber ihre Art
betrachtet.
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2.6 Experimentelle Methoden

Lebensdauermessung

Zur Messung der Lebensdauer eines Positrons im Festkérper bendtigt man ein
START-Signal, welches den Eintritt in das Material markiert, und ein STOPP-
Signal, das durch eines der beiden Zerstrahlungsquanten gegeben ist. Meist wird
22Na fiir diesen Zweck verwendet, da hier die Energie des vom angeregten 22Ne-
Niveaus emittierten 1275 keV «-Quants sehr hoch ist und die kurze Lebensdauer
fiir eine gute Zeitauflésung sorgt (Abb. 2.1).

Bei Messungen mit einem langsamen Positronenstrahl ist diese MeBmethode nicht
anwendbar, da wegen des kleinen Moderationswirkungsquerschnitts und der Mo-
derationszeit die Zeitauflosung verloren geht.

Dopplerverbreiterung

Da die longitudinale Impulskomponente des zerstrahlenden Paares im Laborsy-
stem zu einer Dopplerverbreiterung der 511 keV-Linie fiihrt, ist die Linienform
ein MaB fiir den mittleren Impuls der zerstrahlenden Elektronen im Festkorper.
Um diese zu messen, bendtigt man einen hochauflésenden Halbleiterdetektor (Ge
oder Ge(Li)), mit dem eine Aufldsung von 0,24 % bei E = 511keV moglich ist.
AuBerdem ist fiir ein stabiles Verhalten der Elektronik zu sorgen.

Fehistelien

apparative
-~ Aufidsung

Gltte\

Abbildung 2.11: Beitrdge zur Linienform der &11 keV-Zerstrahlungslinie: Zerstrahlung
der Positronen mit langsamen (Fehlstellen) und schnellen (Gitter) Elektronen sowie die
apparative Auflésung.
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Wie man sich anhand der Abb.2.11 verdeutlichen kann, ist die Halbwertsbreite
der Linie nicht sensitiv fiir die Anderung der Linienform. Zerstrahlt das Positron
in einer Fehlstelle, so ist das Partner-Elektron mit héherer Wahrscheinlichkeit ein
Leitungselektron mit kleinem Impuls, es ergibt sich eine schmale Zerstrahlungsli-
nie. Im ungestorten Gitter findet die Zerstrahlung hauptsiachlich mit Rumpfelek-
tronen héheren Impulses statt, was zu einer grofieren Dopplerverbreiterung fiihrt.
Durch Uberlagerung beider Linienverliufe mit der apparativen Auflésung erhalt
man die gemessene Zerstrahlungslinie. Eine Veranderung der Anteile von Gitter-
und Fehlstellenzerstrahlung ergibt keine nennenswerte Variation der Halbwerts-

breite. Aus diesem Grund wurde der S-Parameter als neue MeBgrofie eingefiihrt,
der wie folgt definiert ist (Abb.2.12):

E.+6FE

[ N(E)E
g = A _ BB
B | N(E)E
gesamt

Hierbei ist N(E) die Anzahl der Positronen mit Energie E, Ey die mittlere Energie
der Zerstrahlungsquanten und 6E die halbe Breite des inneren Energiefensters A.

Abbildung 2.12: Definition des S-Parameters: § = %

Der absolute Wert des S-Parameters ist natiirlich entscheidend von der Wahl der
Fenster und der jeweiligen apparativen Auflésung abhingig, so daB er nur als
ein relatives MaB angesehen werden kann. Im allgemeinen werden die Fenster so
gewihlt, daB der S-Parameter ungefihr den Wert 0.5 hat und fiir Anderungen
der Linienform am empfindlichsten ist.

Winkelkorrelation

Bei dieser Methode wird die durch den Transversalimpuls des Elektrons verur-
sachte Abweichung des Winkels zwischen den beiden 4-Quanten von 180° ge-
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messen. Die Zerstrahlungsquanten werden von zwei Detektoren in Koinzidenz
registriert, wobei die Detektoren durch Kollimatoren nur einen Raumwinkel von
typischerweise < 1mrad sehen konnen. Fiir verniinftige Zahlraten miissen die
Positronenquellen ca. 100 mal stirker (10mCi-1Ci) als bei Lebensdauer- oder
Dopplerverbreiterungsmessungen sein. Die nur durch die Geometrie begrenzte
Auflésung kann auf Kosten der Zahlrate beliebig hoch gewahlt werden. Aus die-
sem Grund ist die Winkelkorrelation eine wichtige Mefmethode zur Bestimmung
der Impulsverteilung der Elektronen (Fermiflichen).



Kapitel 3

Der langsame Positronenstrahl

3.1 Apparativer Aufbau

3.1.1 Prinzip

Der Aufbau der Apparatur ist in Abb. 3.1 dargestellt. Sie besteht aus der ?2Na-
Quelle auf einem Kiihlfinger, der durch einen Helium-Verdampfungskryostaten
problemlos auf Temperaturen unter 20 K gekiihlt werden kann. Ein Teil der aus-
tretenden Positronen wird durch eine direkt auf die Quelle (Potential V) aufge-
frorene Krypton-Schicht moderiert und durch ein Zwischenpotential (V5 — 150 V')
abgesaugt. Zur Trennung der moderierten Positronen von den nicht moderierten
folgt nun eine gebogene magnetische Strahlfithrung, welche aufierdem eine gute
Abschirmung der Detektoren gegen die 4-Strahlung aus der Quelle erméglicht.
Nach dem Passieren der Strahlfilhrung werden die Positronen zu der auf Erd-
potential befindlichen Probe hin beschleunigt, wobei die zwischen 0 und 12kV
durchstimmbare Beschleunigungsspannung die an der Quelle anliegende positive
Hochspannung Vj; ist. Die Positronen werden durch Magnetfelder auf die Probe
fokussiert (Strahldurchmesser ca. 2.5 mm).

Gemessen werden die Zerstrahlungsquanten von zwei auf beiden Seiten der Pro-
be befindlichen Detektoren (Germanium und Natrium-Iodid in Koinzidenz). Fiir
eingehendere Erlauterungen des Aufbaus siehe [Gre94].

Neu eingebaut wurde ein Manipulator, mit dem iiber eine Schleuse die Proben
ein- und ausgefithrt werden kénnen. Es handelt sich hierbei um eine polierte VA-
Stange, die in zwei Dichtungsringen gefithrt wird. Zur besseren Dichtung nach
aufilen hin wird das Volumen zwischen den beiden Dichtungsringen von einer
separaten Vorpumpe abgepumpt.

19
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cocopo
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Abbildung 3.1: Aufbau der Apparatur. Die Positronen werden von der Quelle (positives
Potential Vy) iiber das Zwischenpotential (Vo — 150 V') auf die Probe hin beschleunigt.
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3.1.2 Strahlfokussierung

Zur Optimierung der Strahlfiilhrung waren weitere Manahmen nétig, da die Po-
sitronen auf dem letzten Wegstiick zwischen Spulenkérper und Probe nicht mehr
durch eine Zylinderspule gefiihrt werden kénnen und Abbildungsfehler unver-
meidlich sind. Grund dafiir sind die beiden Detektoren, die fiir eine angemessene
Zéahlrate einen moglichst grofien Raumwinkel um die Probe abdecken miissen.
Die Breite des Spalts zwischen ihnen betrigt ca. 6 mm, was die maximal mogli-
che Ausdehnung der Probe begrenzt.

Die weitere Strahlfithrung erfolgt durch ein 10 cm langes Kupferrohr (Durchmes-
ser ca. 3cm), welches die Positronen bis kurz iiber die Detektoren fithrt. Aller-
dings mufl zwischen Rohr und Detektoren ein geniigend grofier Abstand sein, um
Hochspannungsiiberschlidge zu vermeiden. Fiir die Einschniirung des Positronen-
strahls zwischen die Detektoren wird eine iiberkreuz gewickelte Spule benutzt
(Abb. 3.2). Der Magnetfeldverlauf wurde mit einer Hall-Sonde gemessen und ist
ebenfalls schematisch dargestellt. Der nétige Magnetfeldgradient auf die Probe
hin wird durch einen unterhalb der Probenposition angebrachten Weicheisenstab
verstarkt.

Bei Messungen wird die Probe direkt iiber dem Weicheisenstab positioniert, so
daB dieser vollstandig von der Probe verdeckt ist.

a) et |~ Kupferrohr b)
\/
N — Kreuzspule
NaJ Ge
Probe

Magnetfeldlinien
(schematisch)

Abbildung 3.2: Skizze der Strahlfokussierung mittels Kupferrohr und Kreuzspule

3.1.3 Elektronik

Die Elektronik entspricht einer Koinzidenzschaltung, wie sie in der nuklearen
MeBtechnik iblich ist. Das Koinzidenzsignal der beiden Detektoren filtert aus dem
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gesamten Germanium-Spektrum, welches in den Analog-Digital-Wandler(ADC)
gespeist wird, die physikalisch relevanten Signale heraus. Hierbei wird die 180°-
Symmetrie ausgenutzt, um nur die in der Probe zerstrahlten Positronen zu regi-
strieren, was den Untergrund stark unterdriickt. Da der gemessene S-Parameter
auBerst empfindlich auf Schwankungen der Elektronik reagiert, ist in die Signal-
verarbeitung noch ein digitaler Stabilisierer zwischengeschaltet. Dieser hilt den
Schwerpunkt der als Monitorlinie zusitzlich mitgemessenen 482keV-Linie des
I181Hf fest. Bei der Datenauswertung der S-Parameter dokumentiert diese Linie
die apparative Auflésung.

e+
HV \l/

:fNal %%?WGO f:

2

wW Probe
| .
v \Y v
| l l
SCA SCA| |stabl. “|ADC
: Vv !
Koinz dapt, ;cé " —-g

Abbildung 3.3: Blockschaltbild der Koinzidenzschaltung

Zur Elektronik gehort auch eine automatische Steuerung, mit der im MeBbetrieb
die Temperatur iiber Heizwiderstinde auf 0.01 K genau geregelt wird. Realisiert
wurde diese Steuerung durch einen programmierten PID-Regler, da in diesem Fall
sehr niedrige Regelfrequenzen (a2 3 Hz) ausreichen. Der Computer bekommt die
von einem Thermoelement (NiCr/Au(0.3 % Fe)) gemessene Thermospannung und
gibt den Regelwert {iber einen AD-Wandler an ein Netzgerit, das den Heizstrom
erzeugt.

Datenauswertung

Das Ge-Spektrum enthilt nur zwei Linien, die 511 keV-Linie der Positronenzer-
strahlung und die 482keV-Linie vom Hafnium (rechts in Abb. 3.4). Zur vol-
len Ausnutzung der Auflésung werden diese Linien auf die héchsten Kanile
des ADC gelegt, was man durch entsprechende Wahl der Verstirkung errei-
chen kann. Die Zahlrate der Hafnium-Quelle wird durch Variation des Abstandes
zum Germanium-Detektor an die 511 keV-Koinzidenzzihlrate angeglichen (ca.
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300 s~'). In der linken Bildhalfte wird das Koinzidenzspektrum gezeigt, was nur
aus den 511 keV-Zerstrahlungsquanten aus der Probe besteht.

3500
482 keV
3000 P
2500
L
o Koinzidenz i inzi
f 2000 Nichtkoinzidenz
g
N
1500 -
. 511 keV
511 keV
1000 N
500
, e . r‘ M

v | ' I I T 1 v | ' 1
0 2000 4000 6000 8000 10000 42000 14000 16000
Kanalnummer

Abbildung 3.4: Typisches Energiespektrum fiir S-Parameter-Messungen

Bei der Datenauswertung wird zuerst ein linearer Untergrund subtrahiert. Dann
wird gemaf der Definition des S-Parameters ein innerer Bereich A in der Peak-
mitte und ein Gesamtbereich B definiert und der S-Parameter berechnet. Dank
der guten Stabilisierung kénnen fiir alle Spektren die gleichen Fenster gewahlt
werden, so dafl die Ergebnisse direkt vergleichbar sind.

3.1.4 Betriebsparameter

Der Druck in der Apparatur betrigt ca. 2:10~% mbar. Fiir den Mefibetrieb wird
die Quelle auf 39.5K gekiihlt, damit die Krypton-Schicht kurz unterhalb ihres
Sublimationspunktes optimal aufwachsen kann (Sublimationspunkt von Kryp-
ton bei 107® mbar = 42K). Hierzu wird 10 Minuten lang Krypton mit einem
Druck von 1.6-107% mbar eingelassen und auf die Quelle aufgefroren. Nach dem
Schlieflen der Krypton-Zufuhr verringert sich der Druck wegen des abdampfen-
den Kryptons lediglich auf ca. 5:107® mbar. Es ist nicht sinnvoll, ein dynami-
sches Gleichgewicht zwischen auffrierendem und abdampfendem Krypton durch
erhéhten Druck einzustellen. Dies wiirde zwar die Standzeit der Moderatorschicht
erhohen, die elektrische Durchschlagfestigkeit innerhalb der Apparatur aber er-
niedrigen, so daff die hoheren Beschleunigungsspannungen nicht mehr eingestellt
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werden konnten. Nach Einschalten der Magnetfelder sowie der Beschleunigungs-
spannung kann maximal 1 Stunde gemessen werden, da dann wegen Abdampfen
der Krypton-Schicht und Auffrieren von Fremdgasatomen die Zahlrate von 300-
500 Ereignisse pro Sekunde auf ca. 50 s~! gesunken ist.

Wiéhrend einer Messung nimmt die Zahlrate also laufend ab, was zu einer Verande-
rung der Auflésung fithrt. Deswegen wurde pro Schicht nur ein Mefipunkt aufge-
nommen (MeBzeit: 20 min, Gesamtzahl der Ereignisse: ca. 300000). Ein Betrieb
bei tieferen Teperaturen ist nicht méglich, da bei den vorhandenen Vakuumbe-
dingungen Fremdatome auf die Kryptonschicht auffrieren und die Moderations-
eigenschaften verschlechtern wiirden.

3.2 Bestimmung des Strahldurchmessers

Zur Messung des Strahldurchmessers wird ein Strahlstopper bekannter Lange in
kleinen Schritten aus dem Strahl gezogen, was hier nur in einer Richtung méglich
ist. Da die Messungen sehr schnell durchgefiihrt wurden, ist ein Abfallen der
Zéhlrate mit der Zeit vernachlissigbar.

Der fiir die Strahlfokussierung notwendige Weicheisenstab bewirkt, da auch ohne
Probe ein Zerstrahlungssignal gemessen wird. Zur Bestimmung des Strahldurch-
messers werden deshalb die Detektoren auf der unteren Halfte mit Blei abgedeckt,
so daB nur die Zerstrahlungsquanten aus der Probe und nicht die aus dem Weich-
eisen registriert werden kénnen.

Die Messungen ergaben einen von der Beschleunigungsspannung unabhéngigen
Strahldurchmesser von ca. 2.5 mm und eine sehr stabile Strahlposition (Abb. 3.5).
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Abbildung 3.5: Strahldurchmesser fiir verschiedene Beschleunigungsspannungen. An die
Daten wurde eine Sigmoiden-Funktion (GauB gefaltet mit Stufe) angepa#t, die Differenz
der x-Positionen mit 80% und 20% der Intensitét entspricht etwa dem Strahldurchmes-

ser und ist bei allen Messungen im Mittel (2.5 + 0.5)mm. Die Strahlposition ist fiir
alle Energien sehr stabil.
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Messungen und Ergebnisse

4.1 Auswahl der Materialien

Mit dem zur Zeit im Aufbau befindlichen Positronenmikrostrahl sollen kiinftig
Integrierte Schaltkreise untersucht werden. Es wurden deshalb Eichproben (z.B.
zur Bestimmung des Strahldurchmessers des Mikrostrahls) angefertigt und erste
Testmessungen mit bestrahlten Siliziumwafern durchgefiihrt.

Im folgenden werden Messungen an protonenbestrahlten Silizium- und plastisch
verformten Aluminium-Einkristallen vorgestellt.

Bei Bestrahlung mit Ionen entstehen in den Silizium-Proben hauptsachlich ato-
mare Fehlstellen, wie in Kapitel 2.4.2 erlautert.

In der ersten Messung mit Aluminium wurde die Probe wenig verformt und dann
eine oberflichennahe Schicht winkelabhéngig untersucht.

Bei der zweiten Probe wurde die Defektkonzentration in Abhéngigkeit von der
plastischen Verformung nahe der Oberfliche und im Volumen betrachtet. Die
Ergebnisse wurden mit einer alteren Messung im Zugversuch verglichen [Hug95].

Das Aluminiumgitter ist kubisch flichenzentriert, Hauptgleitebene ist die {111}-
Ebene, die im Experiment jeweils einen Orientierungsfaktor nahe 0.5 (ca. 45° zur
Stabachse) hatte. In dieser Orientierung tritt bei Raumtemperatur Einfachglei-
tung auf, was die Interpretation der Meflergebnisse vereinfacht. Auflerdem ist die
Leerstellenbeweglichkeit in Aluminium bei Raumtemperatur so hoch, daf prak-
tisch alle entstehenden Leerstellen sofort von Versetzungen eingefangen werden -
und demnach nur Versetzungen beobachtet werden kénnen [LB91].

26
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4.2 Eichproben fiir eine Positronen-Mikrosonde

Die Proben haben eine Gré8e von 10x10x0.3 mm. Es gibt 5 verschiedene Struk-
turen, die mit Gold, Chrom und Aluminium auf die Silizium-Wafer aufgedampft’
wurden.

Die aufgebrachte Goldschicht (0.6 gm) soll das darunterliegende Silizium wahrend
der Protonenbestrahlung schiitzen und wird nach der Bestrahlung abgelsst. Ubrig
bleibt eine Mikrometerstruktur aus bestrahltem und unbestrahltem Silizium, die
mit den Positronen detektiert werden kann. Aus der Schirfe der Kontraste im
S-Parameter ergeben sich Durchmesser und Form des Positronenstrahls. Da diese
Struktur weder optisch noch elektronenoptisch zu erkennen ist, gibt es am Rand
zur optischen Einjustierung noch weitere Markierungen aus Chrom. Fiir die Mes-
sung von Tiefenprofilen sind die Goldschichten diinner (0.1 - 0.5 um), so dafl die
Protonen das oberflichennahe Silizium schadigen kénnen (Abb. 4.1-4.3).
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Abbildung 4.1: Modell A und E: Die Messung des Strahldurchmessers erfolgt analog
zur Strahldurchmesserbestimmung des langsamen Positronenstrahls durch Messen einer
Stufenfunktion mit dem Strahlprofil. Pafit der Strahl genau in einen Streifen von E, so
tritt maximaler Hub im S-Parameter bei minimaler Breite der Meflkurve auf.

4.3 Testmessungen mit bestrahltem Silizium

Zur Abschétzung der nétigen Bestrahlungsdosis und -energie fiir maximale Unter-
schiede im S-Parameter zwischen bestrahlten und unbestrahlten Bereichen wur-
den mit reinen Silizium-Proben Testmessungen vorgenommen.

!Die Prozessierung wurde von Herrn Lehmann in der Abteilung Prof. Schelten im Institut
fiir Schicht- und Ionentechnik der KFA Jiilich vorgenommen.
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B= 1um

B=2um

B=10um

=100 um

Abbildung 4.2: Modell B: Fiir die Elektrotransportmessungen sind an jeder Leiterbahn

(Gold oder Aluminium auf Silizium) grofie Flichen zur elektrischen Kontaktierung
vorgesehen.
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Abbildung 4.3: Modell C: Hiermit kann die Abweichung der Strahlform vom idealen
Kreis bestimmt werden. Modell D: Alle Streifen sind gleich breit, wegen unterschiedlich

dicker Goldschichten werden mit diesen Proben Tiefenprofile von Defekten aufgenom-
men.
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Die Proben sind 5x10x1.5mm grof und in (111)-Richtung orientiert. Sie wurden
nach dem Czochralski-Verfahren hergestellt.

Messungen mit unterschiedlichen Strahldosen (10'* P/cm? bis 10'¢ P/cm?) erga-
ben als optimale Bestrahlungsdosis fiir die Eichproben 10'® P/cm?.

Die untersuchten Proben wurden mit Protonen unterschiedlicher Energie be-
strahlt. Die zugeho6rigen mittleren Eindringtiefen in Silizium wurden der im An-
hang befindlichen Abb. A.2 entnommen und sind in Tabelle 4.1 zusammengefaft.

Protonenenergie mittlere Eindringtiefe
keV pm
30 0.30
35 0.35
40 0.40
160 1.30

Tabelle 4.1: Mittlere Eindringtiefe von Protonen fiir die hier verwendeten Energien in
Silizium [And77].

Beim Eindringen in das Siliziumgitter erzeugen die Protonen Stofkaskaden und
damit Frenkel-Paare, wie es prinzipiell schon in Kap.2 erldutert wurde. Mit Hilfe
von Monte-Carlo-Simulationen konnte abhingig von der Tiefe das Entstehen von
unterschiedlichen Defekttypen gezeigt werden [Kei88] (Abb. 4.4).

Das Profil 1 beschreibt die Konzentration von Doppelleerstellen, die sich z.B.
bei 35keV von der Oberfliche bis in 100 um Tiefe erstrecken. Wie schon bei
Bestrahlungen mit schwereren Ionen festgestellt, stellen sie einen Grofiteil der
erzeugten Defekte dar.

Profil 2 ergibt sich aus der Uberlagerung des Protonen-Profils, welches sich um
die mittlere Eindringtiefe erstreckt, mit der Region, in der die Protonen ma-
ximale Energie an die Silizium-Atome abgeben und Frenkel-Paare erzeugen. In
diesem Bereich existieren also sowohl Einfachleerstellen als auch Silizium-Atome
und Protonen auf Zwischengitterplitzen, die sich zu energetisch giinstigeren SiH-
Zentren zusammenschlieBen.

Profil 3 beschreibt die durch die Protonen erzeugte Konzentration an Silizium-
Zwischengitteratomen.

Der Vergleich der beiden Figuren in Abb. 4.4 zeigt die Entwicklung der Defekt-
konzentrationen mit steigender Energie der Bestrahlungsprotonen.
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Abbildung 4.4: Defekt-Verteilung in Protonenbestrahltem Cz-Silizium [Kei88] fiir un-
terschiedliche Protonenenergien. Bereich 1: Doppelleerstellen, Bereich 2: SiH-Zentren
und Einfachleerstellen, Bereich 3: Si-Zwischengitteratome

4.3.1 Messungen

In Abb. 4.5 ist der S-Parameter in Abhingigkeit der Positronenenergie von einer
unbestrahlten und einer bestrahlten (30keV Protonenenergie) Probe zu sehen.

Unterhalb einer Beschleunigungsspannung von 1keV sind die Werte fiir den S-
Parameter nicht reproduzierbar, da die Oberfliche bei dem vorliegenden Vakuum
nicht zeitlich stabil ist (Wiederbedeckungsrate bei 10~ mbar: = 1 Atomlage/sec).

'4.3.2 Ergebnisse und Diskussion

Die unbestrahlte Probe zeigt einen unabhingig von der Eindringtiefe der Pro-
tonen konstanten S-Parameter, da die Defektkonzentration im ganzen Kristall
gleich ist. Bei der mit 30 keV bestrahlten Probe steigt der S-Parameter erst stark
an, erreicht in einer Tiefe von 0.3 um einen maximalen Hub von ca. 3% gegeniiber
der unbestrahlten Probe und fillt dann langsam wieder ab.

Ab einer Positronenenergie von 1keV steigt der S-Parameter an, da die bestrah-
lungsbedingten Defekte als Positronenhaftstellen dienen und die Zerstrahlung mit
den impulsirmeren Valenzelektronen erfolgt. Ist der Bereich maximaler Haftstel-
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Abbildung 4.5: Vergleich von bestrahlter (30 keV Protonenenergie) und unbestrahlter
Probe.

lenkonzentration iiberschritten, ndhert sich der S-Parameter langsam wieder an
denjenigen des ungestérten Materials an.

Die MeBergebnisse der mit anderen Protonenenergien bestrahlten Proben werden
in Abb. 4.6 dargestellt und zeigen eine dhnlichen Verlauf. Es fallt auf, daff bei allen
Meflkurven der bestrahlten Proben der maximale S-Parameter in der gleichen
Tiefe von ca. 0.3 £ 0.05 pm auftritt. Die mittleren Eindringtiefen, bis in die sich
die Schadigungen erstrecken miifiten, variieren aber von 0.3-1.3um.

Diese offensichtliche Diskrepanz weist darauf hin, da der Wert des S-Parameters
keine lineare Funktion von Positronenenergie, Protoneneindringtiefe und spezi-
fischem Energieverlust (dE/dx) der Protonen ist. Vielmehr iiberlagern sich die
Einfliisse der verschiedenen Arten von Haftstellen in komplizierter Weise. Die bei
Protonenbestrahlung am néchsten zur Oberfliche entstehenden Doppelleerstel-
len scheinen allerdings den grofiten Einflul zu haben, was zum einen an einem
im Vergleich zu anderen Fehlstellen tieferen Potential fiir Positronen und zum
anderen an der geringeren Konzentration von Zwischengitteratomen liegen kann.

Theoretische Berechnungen ergeben einen zu den vorliegenden Messungen analo-
gen Verlauf. Allerdings sagen sie bei hoherer Bestrahlungsenergie eine leichte Ver-
schiebung des maximalen S-Parameters zu groBeren Tiefen hin voraus, was auch
experimentell bestatigt werden konnte (Unterschied der S-Parameter-Maxima bei
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Abbildung 4.6: Messung an protonenbestrahlten Silizium-Proben bei unterschiedli-
cher Bestrahlungsenergie als Funktion der Positronenenergie. Das Maximum des S-
Parameters bleibt mit steigender Bestrahlungsenergie nahezu in derselben Tiefe.

30 und 100 keV Protonenenergien: ca. 0.25 pm [Kei88]). In der vorliegenden Mes-
sung ist jedoch die Anzahl der MeBipunkte zu gering, um diesen kleinen Effekt
aufzulésen.

4.4 Winkelaufgeloste Messung an leicht druck-
verformtem Aluminium

Ziel dieser Messung war es festzustellen, ob mit der Positronenvernichtung unter-
schiedliche Versetzungstypen voneinander unterschieden werden kénnen. Hierzu
wurde ein in Einfachgleitung orientierter Aluminium-Einkristall-Zylinder (Durch-
messer 5mm, Lange 15mm) in einer Prazisionsverformungsapparatur [Han97],

[Wid97] um 220 um (= 3% Abgleitung) druckverformt.

Bei der Belastung breiten sich die im Kristall in Form von Ringen vorliegen-
den Versetzungen auf der Gleitebene aus, bis die immer gréfier werdenden Ringe
die Oberfliche erreichen. Zusatzlich bilden sich im Kristallinneren neue Verset-
zungen (Frank-Read-Quelle [Kop89]), so dal immer mehr Versetzungsringe an die
Oberflaiche kommen. Die Versetzungsringe bestehen aus Stufen- (Versetzungslinie
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senkrecht zum Burgersvektor, L) und Schraubenversetzungen (Versetzungslinie
und Burgersvektor parallel, ®). Wie aus Abb. 4.7 deutlich wird, treten am Schei-
tel des Kristalls die Stufenanteile, an der Seitenfliche die Schraubenanteile und an
den zwischenliegenden Bereichen Uberlagerungen der beiden an die Oberfliche.

Abbildung 4.7: Bei plastischer Verformung breiten sich auf der Gleitebene Versetzungs-
ringe bis zur Oberfliche hin aus. Am Scheitel des Kristalls treten Stufenversetzungen
und an der Seite Schraubenversetzungen aus [BeK65].

Ab einer bestimmten Belastung ist dieser Proze auch makroskopisch an der
Oberfliche in Form von schrig liegenden Ringen, den Gleitbandern, erkennbar
(Foto im Anhang). Mifit man nun winkelabhingig die Dopplerverbreiterung, so
kann der Unterschied im S-Parameter von reinen Schrauben-, reinen Stufenver-
setzungen und Mischungen der beiden bestimmt werden.

Die Lage der einzelnen Versetzungen auf dem Mantel ist durch die Kristallorien-
tierung gegeben und kann mittels Laue-Aufnahmen ermittelt werden.

Da der EinfluB der Versetzungstypen, z.B. unterschiedlicher Positroneneinfang
durch die die Oberfliche durchstoflenden Versetzungslinien, nicht bekannt war,
wurde lediglich eine 2-zahlige Symmetrie erwartet.

4.4.1 Messungen

Die Messung (Abb. 4.8) wurde mit Positronen der Energie 5keV durchgefiihrt,
da bei dieser Energie nur noch eine geringe Riickdiffusionsrate (ca.10% [Sch88])
auftritt und die Fehlstellen in dieser Tiefe (0.25 um) erwartet wurden.
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Abbildung 4.8: Winkelaufgeloste Messung von einem unverformtem und einem 3%
druckverformtem Aluminium-Einkristall mit 5 keV Positronenenergie.

4.4.2 Ergebnisse und Diskussion

Der erwartete Effekt ist aus den Messungen in Abb. 4.8 nicht abzuleiten. Die leich-
te Erh6hung des S-Parameters im Bereich zwischen 90 und 180° ist wahrscheinlich
auf eine Verbiegung des Kristalls zuriickzufiihren. Zwei mégliche Ursachen fiir das
Ergebnis kénnen sein:

1. Die Versetzungskonzentration nimmt zur Oberfliche hin ab. Dies wurde in der
nachfolgenden Messung untersucht.

2. Der Strahldurchmesser ist mit 2.5 mm im Vergleich zu der 5 mm groien Probe
viel zu grof8. Bei einer Messung wird nie ein Versetzungstyp alleine erfaf8t, sondern
immer iiber eine Mischung beider Typen integriert. Falls der erwartete Effekt
relativ klein sein sollte, konnte somit kein Unterschied gemessen werden. Dies wird
mit der zur Zeit noch im Erprobungsstadium befindlichen Positronenmikrosonde
weiter iiberpriift werden.

4.5 Druckverformtes Aluminium

Bei dieser Messung wurde ein Einkristall-R6hrchen (AuBendurchmesser 5.5 mm,
Innendurchmesser 3.6 mm, Lange 35 mm) benutzt, um eine Quellenmessung (*Na)
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in gleicher Geometrie durchfiihren zu kdnnen. Nach Ausbohren des massiven
Aluminium-Einkristalls wurde das Réhrchen 24 Stunden lang im Vakuum bei
620°C ausgeheizt (Tschmerz(Al) = 660°C).

Zur Messung wurde die Probe zunéchst in die Apparatur eingeschleust und mit
langsamen Positronen untersucht. Danach wurde sie in eine Haltevorrichtung
seitlich neben den Detektor gestellt und die Quelle eingefiihrt. Das Réhrchen
umschlof} die Quelle (Gréfie ca. 2mm), so dafi das Spektrum des Germanium-
Detektors fast untergrundfrei war und auf Koinzidenzmessungen verzichtet wer-
den konnte.

Die Form begiinstigte ein friihzeitiges Ausknicken der Probe bei Druckverfor-
mung, was durch annihernd planparrallele Druckflichen so weit wie méglich un-
terbunden wurde.

Die Lingeninderung wurde mit einer Schieblehre auf 0.01 mm genau bestimmt.

4.5.1 Messungen
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Abbildung 4.9: Messung mit einer *?Na-Quelle: S-Parameter in Abhingigkeit der pla-
stischen Verformung im Volumen. Bei gréBeren Verformungen als 8 % konnte die Probe
nicht mit langsamen Positronen untersucht werden, da wegen der QuerschnittsvergéBe-
rung ein Einschleusen in die Apparatur nicht mehr méglich war.

Unabhéngig von der Verformung wird der S-Parameter mit sinkender Positro-
nenenergie groéffer (Abb. 4.10). Dies wird durch die Riickdiffusion der Positronen
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zur Oberfliche und die dortige Bildung von Positronium (groBer S-Parameter)
verursacht. Die aus dem 3-v-Zerfall resultierenden Quanten haben eine so grofle
Abweichung von 511keV, daB sie in dem betrachteten Energiebereich gar nicht

erscheinen?.

Der Absolutwert der mit der ?2Na-Quelle gemesenen S-Parameter (Abb. 4.9) ist
mit denen der anderen Messungen nicht direkt vergleichbar, da hier andere Aus-
wertefenster benutzt werden mufiten. Da sich aber alle Werte im Bereich um 0.5
bewegen, lassen sich die prozentualen Abweichungen sehr wohl vergleichen.

4.5.2 Ergebnisse und Diskussion

Das Entstehen von Fehlstellen mit steigender Verformung ist bei der Volumen-
messung mit der Quelle deutlich zu sehen, und der Hub im S-Parameter von
ca. 1.2% ist vergleichbar mit dem im Zugversuch gemessenen Hub [Hug95]. Ein
Vergleich der Messungen mit langsamen Positronen untereinander zeigt, dafl ein
signifikantes Ansteigen des S-Parameters (ca. 1%) mit der relativen Lingeninde-
rung nur bei der hochsten hier verwendeten Positronenenergie ( E.+=10keV),also
in einer Tiefe von 0.7 pm, auftritt (Abb. 4.10 unten). Bei einer Eindringtiefe von
0.25 ym (Ee+=>5keV) variiert der S-Parameter stark, steigt aber im Mittel an,
ganz in der Néhe der Oberfliche (in 0.05 um Tiefe, E.+=2keV) ist allerdings
kein signifikanter MeBeffekt festzustellen (Abb. 4.10 mitte und oben).

Da die Oberfliche durch die Verformung stark verindert wird, sorgen die an der
Oberfliche zerstrahlenden Positronen fiir eine grofie Streuung der MeBwerte bei
Positronenenergien bis 5keV. Der Anteil der an die Oberfliche zuriickdiffundie-
renden Positronen ist bei hoheren Energien kleiner, weshalb man in der Messung
mit 10keV Positronenenergie einen signifikanten Anstieg des S-Parameters beob-
achten kann.

Der Anstieg des S-Parameters mit steigender Verformung ist bei der Quell-Messung
(Abb. 4.9) grofler als bei der Messung mit 10keV Positronenenergie. Dieser An-
stieg der Versetzungskonzentration mit zunehmender Tiefe wurde ebenfalls bei
schrittweisem Abpolieren einer verformten Probe beobachtet [Mug76]. Die Un-
tersuchung mit langsamen Positronen ist demnach die einzige Methode fiir eine
zerstorungsfreie Messung der Tiefenabhingigkeit von Versetzungen.

?Soll die Bildung von Positronium niher erforscht werden, so benutzt man den Energiebe-
reich unterhalb von 511keV in einer peak to valley genannten Auswertemethode. Dabei wird die
Zahlrate im 511 keV-Peak zur Zahlrate eines beliebigen aber festen Fensters in einem niedrigeren
Energiebereich ins Verhiltnis gesetzt. Bei steigender Positroniumsbildung steigt die Zahlrate
im zweiten Fenster an.
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Abbildung 4.10: Messung mit langsamen Positronen: S-Parameter in Abhingigkeit der
plastischen Verformung bei 2, 5 und 10keV Positronenenergie (0.05, 0.25 und 0.7 pm
Eindringtiefe.)



Kapitel 5

Zusammenfassung und Ausblick

Die Positronenvernichtung eignet sich in hervorragender Weise, um kristalline
Festkorper zerstorungsfrei und duBerst empfindlich auf Fehlstellen zu untersu-
chen. Durch Messen der Energie der Zerstrahlungsquanten kénnen mit Hilfe des
S-Parameters Erkenntnisse iiber die Elektronenimpulsverteilung und damit iiber
die Fehlstellenverteilung im Festkdrper gewonnen werden. Sollen tiefenaufgeloste
Defektprofile aufgenommen werden, so benétigt man einen monochromatischen
Positronenstrahl durchstimmbarer Energie. Zur Untersuchung oberflichennaher
Schichten bis in ca. 1 um Tiefe ist die in dieser Arbeit benutzte Apparatur gut
geeignet,.

Es wurden die Strahlfithrung und Meftechnik der Apparatur soweit ausgebaut,
dafl ein reibungsloser MeBbetrieb mit langsamen Positronen méglich ist. Die Mes-
sung des Strahldurchmessers ergab einen Wert von 2.5 + 0.5mm, was bei einer
Quellgréfie von ebenfalls ca. 3mm ein sehr befriedigendes Ergebnis ist.

Die Positronen haben sich als zerstdrungsfreie Defektsonden bewahrt, sowohl bei
der Messung mit bestrahltem Silizium als auch bei den Messungen mit verform-
tem Aluminium.

Die Interpretation der Daten ergab allerdings, daf8 die bei Protonenbestrahlung
entstehenden Fehlstellen in komplizierter Weise von der Protonenenergie und dem
spezifischen Energieverlust der Protonen im Material abhingen. Es entstehen
direkt unter der Oberfliche Doppelleerstellen, die auf die Positronen besonders
anziehend wirken. Im Bereich der mittleren Eindringtiefe bleiben die Protonen als
Zwischengitteratome stecken und bilden mit den von ihnen erzeugten Silizium-
Zwischengitteratomen SiH-Zentren. In noch gréBerer Tiefe existieren nur noch
Silizium-Zwischengitteratome. '

Messungen an druckverformten Aluminium-Einkristallen mit nieder- und hoch-
energetischen Positronen ergaben, dafi die Konzentration der durch plastische
Verformung verursachten Versetzungen zur Oberfliche hin abnimmt.

38
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Die Messungen in dieser Diplomarbeit wurden im Hinblick auf die im Erpro-
bungsstadium befindliche Positronenmikrosonde durchgefiihrt.

Die winkelabhangigen Messungen an druckverformtem Aluminium ergaben, daf
ein moglicher Unterschied im S-Parameter bei Zerstrahlung in Stufen- oder Schrau-
benversetzungen nur sehr gering sein kann. Somit ist zur Unterscheidung dieser
beiden Versetzungstypen ein kleinerer Strahldurchmesser notwendig.

Des weiteren konnen die mit bestrahltem Silizium gewonnenen Erfahrungen bei
der zerstorungsfreien Priifung von Integrierten Schaltkreisen wihrend des Ferti-
gungsprozesses eingebracht werden.



Anhang A

Abbildung A.1: Gleitlinien auf einem Al-Einkristall
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Abbildung A.2: Eindringtiefe von Protonen in Silizium [And77]
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