e

INHALT

Mitteilungen der DGKK

Kristallziichtung in Deutschland

DGKK-ArbeitsKreiSe .....cccceceeeeeeeniemnnneeen..

itteilungsblatt
~ 60 / November 1994

Deutsche Gesellschaft
fiir Kristallwachstum und
Kristallziichtung e. V.

HBHUNHENBHENTE .........couimenimssimssisinsss 31
Ubersichtsartikel .............coceereseesereeesenes 31
Mitteilungen anderer Gesellschaften..... 44

Tagungskalender .............:cmesssssssseinses 45



Seite 2 dgkk-Mitteilungsblatt 60/November 1994

Redaktion Vorstand der DGKK
Chefredakteur Dr. F. Wallrafen Vorsitzender

Mineralog‘ Institut Dr. W. Schréder

53115 Bonn Institut fur Kristallziichtung

Poppelsdorfer SchloB Rudower Chaussee 6

Tel. 0228/73-2961 12489 Berlin

-2761 Tel. 030/6392-3000, Fax 030/6392-3003

Fax -2770 EMail: ur@dfnsl. WTZA-Berlin.de

SEerEiciserti ol Qf,gg:ms‘m Stellvertretender Vorsitzender
Dr. W. Zulehner

Kristallziichtung in T. Boeck Wacker Chemitronic
Deutschland Inst. Kristallziichtung Postfach 1140

12489 B.-Adlershof 84479 Burghausen

Tel. 030-6392/3051 Tel. 08677/83-2547, Fax 08677/83-5824
Tagungsberichte W. ABmus Schriftfiihrer

Tel. 069/798-3144 Dr. H. Walcher

Fax -8520 Fraunhofer-Institut fiir

Angewandte Festkérperphysik

Aktivitaten von und flr C. Sussieck-Fornefeld Tullastr. 72

junge Kristallwissenschaftler ~ 06221/56-2806

Stellenangebote und -gesuche H. Walcher

Mitteilungen der DGKK 0761/5159-358
Fax -400
Mitteilungen auslandischer J. Schmitz
Schwestergesellschaften 0761/5159-846
Tagungskalender Fax -400
Blicherecke R. Diehl
0761/5159-416
Fax -400
Schmunzelecke R. Diehl
Anzeigenwerbung G. Mdller-Vogt

0721/608-3470

TITELBILD:

Ergebnisse aus dem Erlanger Kristallabor (von links):

1) GaAs-Einkristall nach dem VGF-Verfahren

2) GaAs-Einkristall mit Floating Zone unter Mikrogra-
vitation, Spacelab-Mission D2 (1993)

3) InP-Kristall nach dem VGF-Verfahren, Verwendung
eines 2"-Keimes zur Vermeidung des fir die Zwil-
lingsbildung kritischen Konusbereichs

79108 Freiburg
Tel. 0761/5159-347 oder 597, Fax 0761/5159-400
EMail: Walcher @ iaf. fhg. de

Schatzmeister
Dr. German Miiller-Vogt
Kristall- und Materiallabor der
Fakultat flr Physik
Kaiserstr. 12
76131 Karlsruhe
Tel. 0721/608-3470, Fax 0721/697123

Beisitzer
Prof. Dr. M. Mihlberg
Institut fir Kristallographie
ZllpicherstraBe 49
50674 Koéin
Tel. 0221/470-4420, Fax 0221/470-5151,
EMail: muehlberg@kri.uni-koeln.DE

Prof. Dr. J. Bohm
Tritzschlerstr. 14
12487 Berlin

Tel. 030/6353284

Dipl. Ing. H. Fenzl

Eupec GmbH SL

Frankfurter Ring

80807 Miinchen

Tel. 089/3500-2777, Fax 089/3500-2448

SATZ, DRUCK & WEITERVERARBEITUNG

bollmann druck GmbH
Rudolf-Diesel-StraBe 3
90513 Zirndorf bei Nirnberg

BANKVERBINDUNGEN

Sparkasse Karlsruhe
Kto.-Nr. 104 306 19
BLZ 660 501 01

PSA-Karlsruhe
Kto.-Nr. 2424 17-752
BLZ 660 100 75




dgkk-Mitteilungsblatt 60/November 1994

Seite

Editorial

Liebe Leser, mit dem Erscheinen der Nr. 60 des MB
melde ich mich zum letzten Mal an dieser Stelle als
Chefredakteur. Nach Georg Miiller, der das MB sei-
nerzeit in dieser Form heraus gebracht hat, fiel es mir
mit seiner Hilfe anfangs nicht schwer, die Aufgabe als
Chefredakteur, die ich nun seit 5 Jahren ausiibe, zu
bewaltigen. Am Layout habe ich nichts gedndert, weil
ich es einfach gut fand, obwohl ich hin und wieder mal
Uber ein neues Layout nachgedacht habe. Aber letzt-
lich bin ich bei der den Lesern gewohnten Gestaltung
des MB geblieben.

Nattirlich lebt eine MB vom Inhalt und ich hoffe, daB
lhnen in den letzten 5 Jahren viel Neues - auch aus
Randgebieten der Kristallziichtung, z.B. der Charak-
terisierung, die ein notwendiges MuB fir jeden Zlch-
ter darstellt - geboten wurde. Allen, die mir durch
eigene Beitrdge oder mich durch organisatorische
MaBnahmen unterstitzt haben, mochte ich an dieser
Stelle meinen herzlichsten Dank aussprechen.

Aufder Vorstandssitzung wahrend der DGKK-Tagung
in Stuttgart hatte ich den Vorstand ber mein Aus-
scheiden informiert. Mittlerweile hat der Vorsitzende
mit dem Kollegen H.-J. Fenzl einen neuen Chefredak-
teur gefunden, dem ich natiirlich am Anfang mit Rat
und Tat zur Seite stehen werde.

Bedanken mdéchte ich mich auch beim Vorstand der
DGKK, insb. bei Herrn Wenzl, der mir véllig freie Hand
in der Arbeit als Chefredakteur gelassen hat.

Das vorliegende MB ist durch eine Reihe von Artikeln
dank der Eigeninitiative und Bereitschaft von Redak-
teuren und Mitgliedern sehr lesenswert und informa-
tiv. Ganz besonders aufmerksam machen méchte ich
auf den Artikel von G. Miller und seiner Gruppe unter
der Rubrik ‘Kristallztichtung in Deutschland’, wo die
ausgezeichneten Arbeiten der Erlanger Gruppe vor-
gestelltwerden. Ferner habendie Herren A. Tegetmeier
(Freiburg), J. Hartwig (Grenoble) unter der Rubrik
‘Ubersichtsartikel'und Herr M. Gobbels (Aachen) - ein
Kenner Japans auf Grund seines mehrjahrigen Auf-
enthalts in Tsukuba - mit seinem sehr informativen
Bericht Uber die Forschung in Japan in dankenswerter
Weise zum Gelingen des vorliegenden MB beige-
tragen.

Zum SchluB mochte ich mich bei meinem Redaktions-
team - alleine ist ein MB nicht machbar - flir die be-
standige und jahrelange und oft in der Sache nicht
einfache Mitarbeit sehr herzlich bedanken. Ich denke,
wir waren ein Team. Herzlichen Dank.

lhr F. Wallrafen

Notizen des Vorsitzenden

-

Lange Zeit schien die Bundesrepublik ein vorbildliches
System der Forschungsférderung durch éffentliche Zu-
wendungsgeber und industrielle Forschung zu besitzen.
Die Wirtschaftskraft, verbunden mit einem relativ hohen
sozialen Standard, die dieser Staat nach dem 2. Welt-
krieg entwickelte, galt als ein deutlicher Beweis.

Die ausgepragte Rezession in den vergangenen 3 Jah-
ren hat Innovationsraten, Forschungspolitik und For-
schungsférderung voll in die Diskussion gebracht und
auch verbesserte 6konomische Daten, wie sie seit kur-
zem im Gesprach sind, werden diese Diskussion nicht
beenden.

Schlagworte, die von den Partnern eingebracht werden,
sind "Fehiende Praxisbezogenheit der Forschungsarbei-
ten” und, im Gegensatz dazu, die unzureichende finanzi-
elle Unterstiitzung fiir vermeintliche oder wirklich forde-
rungswirdige Vorhaben.

Die Diskussion hat sich damit aber auch von der Frage-
stellung "wieviel Férderung” zu der nach "welche Férde-
rung” verschoben.

Schon unter Forschungsminister Riesenhuber sind, mo-
tiviert durch die Zielsetzung, die zur Nutzung der Kernen-
ergie gegriindeten GroBforschungseinrichtungen umzu-
orientieren, Studien zur Férderungspolitik in Auftrag ge-
geben worden.

Mittlerweile liegt nun eine Reihe von Gutachten, Berich-
ten und Analysen zu ahnlichen Fragestellungen vor:
Delphi-Bericht, Technologie am Beginn des 21. Jahrhun-
derts, Weule- und Jager- Gutachten zur KFA Jilich und
KFZ Karisruhe, ZVEI-Gutachten zu 6ffentlich geforderten
informationstechnischen Forschungseinrichtungen. Vél-
lig aussichtslos ist es, hier eine Analyse und Kritik der
vorliegenden Papiere vorzunehmen; dies sollte aber mit
aller Griindlichkeit geschehen, und die DGKK sollte zu
dem vorgeschlagenen Ensemble von MaBnahmen Stel-
lung beziehen. Es zeichnet sich deutlich das folgende
Bild ab: Grundlagenforschung und angewandte Forschung
haben einen hohen Standard. Die 6ffentliche Férderung
ist besser als in den Konkurrenzstaaten USA und Japan.
Die Forschung hat auch in der unmittelbaren Vergangen-
heit hervorragende Ergebnisse erarbeitet, die dann nur
nicht zur Industrie heriibergekommen sind.

Vieles ist in das Ausland abgeflossen, z. B. die Ergeb-
nisse nach Japan oder zu Wissenschaftlern in die USA.
Wer hat Schuld? Eine kaum zu beantwortende Frage.
Eine leichtfertige Antwort sollte nicht gegeben werden;
sie wiirde schnell zu einer Klimaverschlechterung fiihren,
die niemand nitzt.

Was sollte man tun? Hier finde ich teilweise gute Ansatze,
aber andererseits auch Vorstellungen, vor denen ich
nicht ausdriicklich genug warnen kann. Warnen aus den
unerfreulichen Erfahrungen heraus, die ich mit meinen
Kollegen im Forschungsbetrieb der DDR gemacht habe,
einem Teil des DDR-Systems, der letztlich auch versagt
hat. Wenn man in den Papieren Vorschlage Uber Beirate,
Projektcontrolling u. &. macht, die der Industrie mehr als
ein Mitspracherecht einrdumt, und ihr schlieBlich die
Fihrung bei den nicht von ihr finanzierten Projekten
UberlaBt, so fihrt dies unweigerlich zur uneffektiven Lo-
sung "tagespolitischer” Fragen der Fertigungsabteilungen
der Industrie, zum VerschleiB der Krafte und zum Nieder-
gang von Forschung und Wissenschaft, siehe Beispiel
oben.

Ein richtiger Weg scheint mir nur der angestrebte und
schon immer mehr praktizierte Aufbau von Projekt-
netzwerken der unterschiedlichsten Einrichtungen zu sein.
Aus Griinden der wissenschaftlichen Verantwortung soll-
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te die Leitung aber immer in den Handen der nicht-
industriellen Forschung liegen. Das vorbildlich aufgebau-
te und vorhandene System von kleinen und gréBeren
universitaren und auBeruniversitaren Institutionen war
und istdie Starke Deutschlands. Diese Selbstorganisation
der Forschung darf man nicht beschneiden oder bevor-
munden. Sogenannte Konzentrations- oder Zentralisie-
rungsbestrebungen fiihren aber zu diesem Ergebnis.

Immerhin gibt es einige angenehme Probleme und Bei-
spiele, die aus der Zeit vor der Vereinigung der beiden
deutschen Staaten, aus der Wissenschaftsgeschichte
der DDR in diese Zeit hinein wirken und jetzt in der
Diskussion sind. Die wohl allen DGKK-Mitgliedern be-
kannte Zeitschrift "Crystal Research and Technology”
beschaftigte schon den vorigen Vorstand und der derzei-
tige Vorstand hat nun das Problem des Erhaltens dieser
Zeitschrift wieder auf dem Tisch.

Willman die Zeitschrift der deutschen und internationalen
Kristallzichtergemeinde erhalten, und alle meine Befra-
gungen bestatigen diesen Willen, solite die DGKK im
Rahmen ihrer Méglichkeiten hier Unterstlitzung gewéh-
ren. Ich habe zahlreiche Mitglieder angeschrieben und
um ihre Vorschlage und Unterstiitzung gebeten. Fir
weitere Anregungen waére ich sehr dankbar. Vorausset-
zung fiir das Uberleben und Aufbliihen wéren gerade in
der Startphase einige "inhaltsschwere" Ubersichtsartikel
und Originalbeitrage von DGKK-Mitgliedern. Im Oktober
werde ich eine weitere Diskussion mit der Verlagsleitung
zu Profil und Gestaltungsmaglichkeiten haben.

Eine weitere Frage ist, ob man die Tradition einer Kristall-
zlichterschule, die friiher in der DDR in 2jahrigem Rhyth-
mus durchgefuhrt wurde, im Rahmen der DGKK wieder-
aufleben lassen sollte.

Nebender offenen Diskussion, dem Erfahrungsaustausch,
beides sicher ein groBer Gewinn, wére die Beteiligungs-
mdoglichkeit der jingeren Mitarbeiter, gerade auch aus
der Industrie, eine Notwendigkeit. Auch hierflir wére ich
fiir Meinungen dankbar.

Nach den zahlreichen Verdanderungen im Vorstand der
DGKK steht nun auch der Abschied des Chefredakteurs
des Mitteilungsblatt der DGKK ins Haus. Dieses Heft ist
das letzte, das Dr. Wallrafen redigiert hat.

Auch fUr mich, der erst relativ spéat in seinem Berufsleben
Mitglied der DGKK und Leser des Heftes geworden ist,
war es eine Freude, die erfrischende, freundliche und
offene Art zu erleben, mit der es (ber die Probleme
meisterhaft aber locker berichtete. Jeder weiB, wieviel
Arbeit in der Abfassung eines Artikels steckt, aber Bei-
trage sammeln, meist "eintreiben” und zu einer Zeitschrift
mit anderen Beitragen zu verdichten, ist ein ungleich
harteres Geschaft. Die Achtung, die heute die DGKK-
Mitteilungen nicht nur in Deutschland haben, sind sicher
zum groBen Teil Herrn Wallrafen zu verdanken. Herzli-
chen Dank zum Abschied, weiterhin viel Erfolg in der
wissenschaftlichen Arbeit.

Erfreulich ist, daB mit Herrn Dipl.-Ing. H.-J. Fenzl ein
Nachfolger bereit steht, um das Blatt mit viel Elan weiter-
zufhren. Wir wiinschen ihm viel Glick und Erfolg!

Meine "Notizen” sind ziemlich umfangreich geworden, ich
bitte um etwas Nachsicht, aber gerade die Forderungs-
problematik wollte ich im "Alltagsgeschéaft” nicht ohne
jede AuBerung untergehen lassen.

Mit freundlichen GriiBen
lhr Winfried Schroder

2. Mitteilungen der DGKK

Wahl des Vorstands der DGKK: Aufruf zur Nen-
nung von Vorschldagen

Die Amtsperiode des derzeitigen Vorstands endet am
31.12.1995. Wéhrend der ICCG Xl in Den Haag 1995
muB deshalb der Vorstand neu gewahlt werden. Inder
Satzung ist festgelegt, wie Wahlvorschlage einge-
reicht werden kénnen.

Auszug aus § 8 der Satzung:

"Vorschldge fir die Wahl der Vorstandsmitglieder
mussen mindestens eine Stunde vor Beginn der Mit-
gliederversammiung beim Viorstand schriftlich mit min-
destens fiinf Unterschriften von Mitgliedern einge-
reicht werden."

Der Vorstand bittet alle DGKK-Mitglieder um Vor-
schlége, die an den Schriftfihrer H. Walcher einge-
sandt werden konnen.

Protokoll der DGKK-Jahreshauptversammiung 1994

Ort:  Vortragssaal
Max-Planck-Institut fiir Festkérperforschung
Heisenbergstr. 1, 70569 Stuttgart

Zeit: Donnerstag, den 3. Méarz 1994 17.00 - 19.15 Uhr
Protokoll: H. Walcher
Teilnehmer:

Mitglieder:

Alex, V.; ABmus, W.; Baumann, |.; Bauser, E.; Becker, U.;
Bergunde, T.; BeyB, M.; Brauer, P.; Créll, A.; Diehl, R.;
Dittrich, H.; Donecker, J.; Dupre, K.; Fenzl, H.; Follner, H.;
Ganschow, S.; Geray, R.; Gille, P.; Gébbels, M.; Gébel, R.;
Gornert, P.; Hangleiter, T.; Hanke, G.; Hartmann, H.; Hor-
nung, M.; Hulliger, J.; Jurisch, M.; Kanis, M; Karl, N.; Klapper,
H.; Kloc, Ch.; Kohler, H.; Kollewe, D.: Konig, F.; Korth, J.;
Kihnel, G.; Lauck, R.; Lenz, A.; Lidge, A.; Mucklich, F.;
Mihlberg, M.; Mdller, G.; Muller-Vogt, G.; Pajaczkowska, A;
Paus, H.; Queisser, H.J.; Reinshaus, P.; Ritter, F.; Schatzle,
P.; Schenk, M.; Sclich, H.; Scholz, F.; Schén, S.; Schénherr,
E.; Schréder, W.; Schwabe, D.; Schwarz, R.; Seidl, A.;
Sussieck-Fornefeld, C.; SiBmann, H.; Tolksdorf, W.; Tomm,
Y.;Uecker, R.; Wacker, K.; Wagner, G.; Walcher, H.; Wallrafen,
F.; Weise, S.; Weishart, H.; Wolf, E.; Wolf, Th.

Eine Eintragung ist unleserlich.

Anzahl der Mitglieder: 72.

Gaste:

Bindemann, R.; Gross, Ch.; Kldser, M.; Kotitz, G.;Krause, M.;
Langsdorf, A.; Lommel, B.; Luther, K.; Lux, B.; Miller, H.;
Skirl, S.; Viehweg, F..

1. BegriiBung und Feststellung der BeschluBfédhigkeit

Herr Schréder begriiBt die Teilnehmer der Versammlung und
stellt fest, daB mit 72 anwesenden Mitgliedern die BeschluB-
fahigkeit der Jahreshauptversammlung gegeben ist.

2. Bericht des Vorsitzenden

Herr Schréder bedankt sich herzlich bei den Organisatoren,
die sich fiir die Ausrichtung der Tagung eingesetzt haben. Die
Raumlichkeiten in Stuttgart sind fir eine derartige Veranstal-
tung sehr gut geeignet und Herr Paus hat mit seinen Mitarbei-
tern alles Erdenkliche getan, um ein Gelingen der Tagung zu
garantieren.
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Am 1.1.1994 hat Herr Schroder von Herrn Wenzl das Amt des Frau M. AuBendorf, Werbeagentur

Vorsitzenden der DGKK ubernommen. Die Eintragung im Zwengenbergerstr. 3a, 5657 Haan 1
Vereinsregister wurde Anfang des Jahres durchgefihrt. Auch C..Boaiber

beim "alten” Vorstand bedankt er sich fiir dessen Einsatz Freiburger Platz 7, 80686 Minchen

innerhalb der DGKK. ¥

3. Bericht des Schriftfiihrers Tabelle 1

Herr Walcher berichtet tiber die Entwicklung der Mitglieder- Mitgliederentwicklung (Stand jeweils 1. Mérz)

zahlen seit Marz 1993. Jahr Vollmitglieder Studenten Korporative Gesamt Zuwachs
Die Zahl der Mitglieder hat sich im vergangenen Jahr um 7

erniedrigt und betragt nun 504. Dabei haben 30 Mitglieder bl o = s
ihren Austritt erklart und 23 Mitglieder sind neu hinzugekom- 1973 191 19 13 153 16
men (siehe Tabelle 1). In den Jahren 1991 und 92 waren 1974 119 19 16 154 1
Uberdurchschnittlich viele Neumitglieder in der DGKK aufge- 1975 132 29 16 170 16
nommen worden. Die (iberwiegende Anzahl stammt aus den 1976 140 23 17 180 10
neuen Bundeslandern. Innerhalb der Vereinigung fur Kristal- 1977 144 26 17 187 7
lographie (VFK) der DDR waren auch die Kristallziichter 1978 142 29 17 188 1
zuhause, was bei der AgKr nicht der Fall war. Nachdem die 1979 143 28 17 188 0
VFK zusammen mit der AgKr die neue "Deutsche Gesell- 1980 149 28 17 194 6
schaft fiir Kristallographie” (DGK) gegriindet hat, traten des- 1981 160 29 17 206 12
halb die Kristallziichter aus der VFK der DGKK bei. 1982 164 28 16 208 2
Wie schon bei den letzten Jahreshauptversammlungen wer- 1983 200 42 17 259 o1
den an dieser Stelle Namen genannt, deren Adressen nicht 1984 239 95 17 311 52
ausfindig gemacht werden konnten. Der Schriftfiihrer bean- 1985 270 65 17 352 41
tragte bei der Vorstandssitzung am 2.3.1994 den AusschluB 1986 291 74 18 383 29
von 6 Mitgliedern aus der Gesellschaft, da deren Namen 1987 297 ’8 18 393 10
immer bei den Postriicklaufern auftauchten und diese auch lggg g?; gg :g :gg 2:
ausnahmslos mit zum Teil weit mehr als drei Jahresbeitragen 1990 371 53 19 443 19
im Rickstand ‘_.-'.ind. Der Vorstand hgt eptsprechend §5 Abs. 3 1991 492 46 15 483 40
der Satzung diese Personen als Mitglieder geldscht. 1992 447 50 15 514 31
A. Alizade, Hapo Semiconductor-polishing 1993 452 44 15 511 -3
Augsburger Str. 11, 80337 Minchen 1994 451 40 13 504 -7
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S. Strauss, AKZO IR GmbH
Postfach 1121, 49461 Ibbenbiiren

Herrn J. Wisotzki,
Weserstr. 71, 6074 Rodermark

Herrn F. Zucht, FH Miinster/Steinfurt
Steigerwaldstr. 39, 4430 Steinfurt

Wie schon mehrfach berichtet wurde, wird der Versand der
DGKK-Mitteilungsblatter eine immer kostspieligere Angele-
genheit. Die Méglichkeiten des preisgiinstigeren Sammel-
versandes kénnen nur dann ausgenutzt werden, wenn die
Geschaftsadressen als Korrespondenzadressen angegeben
werden. (Voraussetzung ist natirlich, daB mehrere Mitglieder
die gleiche Arbeitsstelle haben.)

Aus Kostengriinden werden ab September 1994
alle Korrespondenzadressen, die jetzt privat sind,
auf die jeweilige Geschaftsadresse umgestellt,
sofern dies fiir den Versand sinnvoll ist. Alle die-
jenigen Mitglieder, die das aus personlichen Griin-
den nicht zulassen kénnen, bitte ich, sich bei mir
zu melden.

Dr. H. Walcher

FHG-IAF

TullastraBe 72

79108 Freiburg

Tel (0761) 5159-347

Fax (0761) 5159-400
EMAIL: walcher@iaf.fhg.de

4. Bericht des Schatzmeisters und der Rechnungspriifer

Herr Miller-Vogt legt die in Tabelle 2 zusammengestellten
Zahlen vor.

Die finanzielle Situation der Gesellschaft sieht auch in diesem
Jahr recht erfreulich aus. Zwar stiegen die Kosten fiir die
Mitteilungsblatter und deren Versand erheblich, doch das
erscheint angesichts der Beliebtheit der Mitteilungen ge-
rechtfertigt.

Interessant ist die Entwicklung des Kassenstandes in den
letzten Jahren, der einem Sagezahn sehr dhnlich sieht. Im
Jahr 1986 fiel der Kassenstand durch die Einrichtung der
Ausstellung im Deutschen Museum in Minchen spirbar.
Jeweils nach den Mahnungen nimmt der Kassenstand zu und
gleitet dann wieder ab. Inzwischen ist der Stand von 1986
wieder erreicht, wobei noch erhebliche AuBenstande an Mit-
gliedsbeitragen bestehen. Die Summe der AuBenstande ent-
spricht ca. den Einnahmen eines Jahres an Mitgliedsbeitra-
gen, was bei den anwesenden Mitgliedern AnlaB zu einer
kurzen Diskussion war. Es ist nicht einzusehen, daB Mitglie-
der, die anscheinend kein Interesse mehr an der Gesellschaft
haben, von den "Zahlenden” durchgefittert werden. Ange-
sichts dieser Tatsache erscheint es mehr als gerechtfertigt,
daB der Vorstand von der Moglichkeit Gebrauch macht,
Mitglieder auszuschlieBen. Herr Muller-Vogt wird jetzt alle
diejenigen, die mit mehr als zwei Jahresbeitragen im Riick-
stand sind, ein letztes Mal anschreiben.

Die Kassenpriifung wurde von den Mitgliedern Herr P. Gille
und Herr M. Schenk durchgefiihrt. Herr Schenk versichert, daB
die Kassenfiihrung gut und ohne jegliche Beanstandung ist.

Herr F. Wallrafen beantragt, daB die anwesenden stimmbe-
rechtigten Mitglieder dem Schatzmeister ihr Vertrauen aus-
sprechen und ihn entlasten.

Die Entlastung des Schatzmeisters erfolgt einstimmig.

Tabelle 2
Kontostande zum letzten Kassenbericht:
Postscheckkonto 7 022,45 DM
Sparkasse 12 478,50 DM
Festgeldanlage 24 000,00 DM
43 500,95 DM
Kontostande zum diesjahrigen Kassenbericht:
Postscheckkonto 7 129,45 DM
Sparkasse 7 597,49 DM
Festgeldanlage 24 000,00 DM
38 726,94 DM
Kontobewegungen:
Einnahmen: Sparkasse 16 093,70 DM
Postscheckkonto 140,00 DM
Ausgaben: Sparkasse -20 974,71 DM
Postscheckkonto -33,00 DM
Dies ergibt ein Minus in der Kasse von -4.774.01 DM

5. Entlastung des Vorstandes

Herr F. Wallrafen bedankt sich beim Vorstand fiir die gelei-
stete Arbeit und bittet die anwesenden Mitglieder, den ge-
samten Vorstand zu entlasten.

Die Entlastung erfolgt einstimmig.

6. Diskussionen und Beschliisse
liber Tagungen und Symposien

DGKK-Jahrestagung 1995

Wie beider Jahrestagung 1993 schon besprochen wurde, soll
die Jahrestagung 1995 entfallen, daim Juni 1995 die ICCG XI
in Holland stattfindet. Die Jahreshauptversammlung kann am
Dienstag, den 20.6.1995 wahrend der ICCG Xl in Den Haag
abgehalten werden. Herr Woensdregt hat diesen Termin fiir
die Versammlung vorgeschlagen.

Herr Woensdregt hat in einem Brief angedeutet, daB bis jetzt
nur ca. 40 Antwortkarten nach der Versendung des ersten
Zirkulares zurtickgeschickt wurden. (Das erste Zirkular wurde
mit dem letzten DGKK-Mitteilungsblatt verschickt!) Mit dieser
Antwortkarte werden weitere Informationen tiber die ICCG Xl
angefordert. Alle diejenigen, die Interesse an der ICCG XI
haben, werden dringend gebeten, sich doch bei Herrn
Woensdregt zu melden. Fir ihn ist es wichtig, die Zahl der
moglichen Teilnehmer abschatzen zu kénnen. Zudem be-
steht die Gefahr, daB Sie keine weiteren Informationen mehr
erhalten, wenn Sie die Antwortkarte nicht zurlickschicken.
Der DGKK-Schriftfiihrer hat noch eine bescheidene Anzahl
der ersten Zirkulare, die bei ihm angefordert werden kénnen.

Die Organisation vor Ort ibernehmen
C.F. Woensdregt (chairman)
P. Daudey (co-chairman)
J.J.M. Binsma, O.S.L. Bruinsma, P.J. Daudey, J. van
der Eerden, R. de Goede, J. van Kessel, J.A.M. Meijer,
H.H.C. de Moor

DGKK-Jahrestagung 1996

Schon bei der Jahreshauptversammiung 1993 in Berlin Gosen
wurde vorgeschlagen, die Jahrestagung 1996 in Bonn/Kéln
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durchzufiihren. Herr Bohaty, Herr Klapper und Herr Mihiberg
habensichbereiterklart, diese Tagungin einergemeinsamen
Organisation auszurichten.

DGKK-Jahrestagung 1997

Herr Roland Diehl setzt sich dafiir ein, daB diese Jahresta-
gung gemeinsam mit den Kollegen aus ltalien in Freiburg
stattfindet. 1989 fand eine gemeinsame Tagung in Parma
statt und es ist an der Zeit, die damals ausgesprochene
Einladung wahrzumachen.

7. Diskussion und BeschluB lber die
Jahrestagung 1995 in Den Haag

Abstimmung Uber die DGKK-Jahreshauptversammiung in
Den Haag 1995:

Ja-Stimmen 64
nein-Stimmen 0
Enthaltungen 8

8. Diskussion (iber DGKK-Arbeitskreise
"Kristalle fiir r und Nichtli r ik"

Herr Ackermann hatte am 1.10.1993 in Idar-Oberstein ein
Arbeitskreistreffen organisiert, das groBen Anklang fand.
Herr Paus nutzte die Gelegenheit und veranstaltete am
1.3.1994 im 2. Physikalischen Institut der Universitat Stutt-
gart ein weiteres Treffen.

- Die Diskussionen waren sehr fruchtbar

- Die Zeit war zu kurz

- Einzeldiskussionen werden mehr gewlnscht

- Frage: Waren alle Interessenten angesprochen?

Herr G. Miller berichtet (iber den Arbeitskreis
” r 1 H H -

Seit 1987 trifft sich dieser Arbeitskreis zweimal im Jahr (April/
Oktober). Die Organisation und die Leitung des Arbeitskrei-
ses wurde bisher von Herrn A. Winnacker und Herrn G. Miiller
an der Universitat Erlangen durchgefuhrt. Die Teilnehmer-
zahl hat sich recht konstant bei 50-60 eingependelt.

Der Arbeitskreis ist bestrebt, den Zusammenhang zwischen
den Kristallzichtungsbedingungen und den Kristalleigen-
schaften von GaAs und InP (vorwiegend vertikales Bridgman)
zu erforschen.

Die Themenschwerpunkte sind dabei:

- LEC-Ziichtung

- Bridgman- Ziichtung (vertikal und horizontal, gradient-freeze)

- Hot Wall Czochralski (Gremmelmaier-Verfahren)

- semiisolierendes GaAs und InP

- Stéchiometrie von GaAs und InP

- intrinsische und extrinsische Punktdefekte und deren spek-
troskopischer Nachweis

- Versetzungsbildung und Versetzungsnetzwerke

- Auswirkungen von Kristall- und Scheibentemperung auf
elektronische Eigenschaften und deren Homogenitat ("bulk
and waferannealing”)

- Charakterisierung von Inhomogenitdten der GaAs- und
InP-Scheiben mit Rasterverfahren ("wafer mapping”)

Veranstaltungen im Berichtszeitraum:

Am 20.+21. Oktober 1993 fand in Goéttingen ein Arbeitskreis-
treffen statt. Herr Prof. H.C. Freyhardt hat zu diesem Treffen
eingeladen.

Das néachste Treffen findet am 16. + 17. Mérz am IAF in Frei-
burg statt und wird von Herrn Jantz organisiert.

Die zukinftige Entwicklung des Arbeitskreises sieht recht
positivaus, da auch von der Industrie neue GaAs-Programme
in Angriff genommen werden. (Freiberger Elektronikwerkstoffe
und BMFT Laser-Projekt auf GaAs)

"lI-VI-Halblej V n rbi e
Herr Miiller-Vogt berichtet (ber den Arbeitskreis:

Innerhalb der DGKK ist die Zahl der Wissenschatftler, die sich
mit lI-VI-Halbleitern beschéftigt, inzwischen sehr klein ge-
worden.

Aus diesem Grund wurden keine weiteren Arbeitskreise ver-
anstaltet.

Beider DFG gibt es inzwischen den Forschungsschwerpunkt
II-VI-Halbleiter, der zwei weitere Jahre gefordert wird, da er
fur die Herstellung von blauen LED's interessant ist. Im Mai
findet eine DFG-Tagung zu diesem Thema statt. Alle interes-
sierten Mitglieder sind aufgerufen, sich bei Interesse anzu-
melden.

Im Herbst findet in Linz der "European Workshop on |I-VI
Semiconductors” statt. Herr Sitter ist Chairman der Tagung.

Im Fruhjahr 1996 soll in StraBburg eine Tagung uber Verun-
reinigungen und Baufehler abgehalten werden. Organisator
wird Herr Siffert sein.

"Epitaxi I1I-V-Halbleitern”
Herr Gyuro hat die Betreuung dieses Arbeitskreises von
Herrn Speier Gbernommen.

Vom 2.12. bis 3.12.1993 traf sich dieser Arbeitskreis in Ulm,
der von 111 Teilnehmern besucht wurde.

Das Programm war sehr umfangreich und muBte in mehreren
parallelen Sitzungen abgearbeitet werden.

In einem Informationsblock wurde die llI-V-Forschung an der
Universitat Ulm und bei Daimler Benz vorgestelit.

Es folgten Diskussionen Uber verfahrensspezifische Pro-
bleme bei MOVPE, MBE und LPE, gefolgt von parallelen
Sitzungen (ber die Themenbereiche

® Neuartige Materialien/Neuartige Epitaxieaufgaben
sowie
@ Substrate/Epitaxieanlagen/Charakterisierung.

AbschlieBende Vortrage Uber "FlieBende Grenzen zwischen
den Epitaxieverfahren” und "Trends und Mdglichkeiten in der
Halbleiterindustrie” rundeten das Programm ab.

Fir dieses Jahr ist ein Treffen am 8. + 9. 12. 94 in Duisburg
geplant.

Da der Zeitrahmen flir diesen Arbeitskreis nicht ausgedehnt
werden soll, wird beim nachsten Treffen der Versuch ge-
macht, daB nur Kurzvortrédge mit 2-3 Folien gehalten werden
sollen und dadurch mehr Zeit fiir die Diskussion zur Verfi-
gung steht.

R n raphi

Herr H. Klapper berichtet sehr ausfhrlich tber den Arbeits-
kreis Réntgentopographie, so daB an dieser Stelle nur ein
kurzer AbriB gegeben werden kann.

Die Herbstschule im vergangenen Jahr in Glntersberge im
Harz (27. - 30.9.1993) fand auch bei jingeren Kollegen
groBen Anklang und wurde von ca. 60 Teilnehmern besucht.
Sie wurde von Herrn Héche (Halle) organisiert und zusam-
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men mit der Arbeitsgruppe "Realstrukiur” der DGK veran-
staltet. Einige Gebiete wurden anhand von eingeladenen
Vortragen ausflhrlich bearbeitet.

Themen der Tagung waren

@® Rontgenoptik des Zweistrahlfalles

® Monochromatoren fiir Synchrotronstrahlung
@ Rontgenoptik mit gekrimmten Kristallen

@® Polarisationsoptik mit Réntgenstrahlung

@® Dichroismus im Réntgenbereich

® Hochauflésende Diffraktometrie

@® Diffraktometrie an epitaktischen Systemen
@® Relaxationsverhalten von Epi-Schichten

Die nachste Arbeitskreissitzung wird angesichts vieler ande-
rer Veranstaltungen im Herbst 1995 stattfinden.

Das "2nd European Symposium on X-Ray Topography and
High-Resolution Diffraction” findet in der Zeitvom 5. - 7. Sept.
1994 in Gosen (Berlin) statt. An der Organisation sind betei-
ligt: Klapper (Bonn), Berger (Berlin), Kohler (Berlin), Alex
(Berlin), Jenichen (Berlin), Zaumseil (Frankfurt/Oder) .

Geplant sind ca. 20 eingeladene Vortrage von je 25 min.,
weitere 15 Vortrage von je 15 min. und ca. 100 Poster. Bis
jetzt gibt es schon 100 Voranmeldungen.

Die "Commission on Crystal Growth and Characterisation of
Materials of the Intern. Union of Crystallography” setzt sich fir
Schulungen ein, die vor allem fir Lander gedacht sind, in
denender Stand der Forschung weniger weitist als in Europa.
In Krakau/Polen wird vom 4. - 14. Sept. 1994 die "Intern.
Summer School on Crystal Growth and Characterisation
stattfinden. Prof. Horowicz und Prof. Sangwal organisieren

diese Sommerschule. Geplant sind ca. 40 Vortrage/Vorle-
sungen. Die 70 Voranmeldungen kommen vor allem aus
osteuropaischen Landern, Nahost, China, Indien und Japan.

Eine"Intern. School on Advanced Electronic Materials” (Crystal
growth, characterisation, applivation) findet vom 6. - 15 Febr.
1995 in Madras/Indien am Crystal Growth Centre der Anna
University statt. Prof K. Ramasamy organisiert diese Tagung.
Das "3nd European Symposium on X-Ray Topography and
High-Resolution Diffraction” findet im Frihjahr 1996 in Erice/
Italien statt.

9. Verschiedenes

Herr G. Miller berichtet als Mitglied des "International Advisory
Committee” von EURO-CRYST Uber die Aktivitaten, die
EURO-CRYST betreffen.

EURO-CRYST ist eine dsterreichische Initiative fir ein euro-
paisches Kristallziichtungsinstitut. Projektmanager und Ini-
tiator ist Prof. Dr. A. Preisinger (Wien), Chairman des
"Feasibility Boards” ist Prof. Dr. A. Witt (MIT, USA).

Allgemeine Zielsetzung:

Mit Hilfe dieser Institution soll die Wettbewerbsfahigkeit der
europaischen Industrie gestarkt werden. Dies gilt besonders
fir Bereiche, wo die Verfligbarkeit von Kristallen eine
Schliisselrolle spielt ("strategische Materialien fir Bauele-
mente der Systemindustrie in Europa/EU")

Arbeitsweise:

Es soll einerseits Grundlagenforschung geleistet werden, auf
der anderen Seite sollen Projekte aus der Industrie bearbeitet
werden ("science-based crystallization technology”).

Fiur Forschung und Produktion

EINKRISTALL-
SUBSTRATE \
_5 for
METALI.-HNKRISTAI.I.E - SUPRALEITER | OXID-EINKRISTALLE
auch prapariert _. und NiO MnO CrO,
[ andere Anwendungen CvO
Sic BBO LBO j \
BaTiO, ; ' | OPTISCHE KRISTALLE
" .' cho‘ ,‘\ Aufdampfmaterial
varzglas | na\
| LaAIO, NdGaO,
srTi03
random oder orientiert
MgO ‘ as cut oder poliert )
IrO Sio
= Rohkristall-Bimen \—y

KRISTALLHANDEL KELPIN

69181 Leimen - Tel.

:06224/72558 - Telex 46 6629 . Telefax 06224/77189
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® Die Verbindungen zu existierenden nationalen Kristall-
labors sind flr eine erfolgreiche Arbeit notwendig und
sollen weiter verbessert und gestérkt werden durch

- Gemeinschaftsprojekte

- Arbeitsmdéglichkeiten fir Gastwissenschaftler
- Schulung und Weiterbildung

- Datenbasen (europdische Vernetzung)

® Essollaufkeinen Fall eine Schwachung der bestehenden
Institute durch Wegnahme von Forschungsgeldern ein-
treten, sondern eine "Zugpferdfunktion” fiir Férderpro-
gramme zu "crystallization technology” in Europa Uber-
nehmen.

Herr Schroder erlautert den anwesenden Mitgliedern, was
der Vorstand in dieser Sache diskutiert und besprochen hat:

Der Vorstand hat sich mit dem Auftrag, der bei der letzten
Jahreshauptversammlung erteilt wurde, befaBt, und dazu ein
Protokoll einer friiheren Hauptversammlung zu Rate gezo-
gen, in dem ebenfalls die Ehrenmitgliedschaft auf der Tages-
ordnung stand. Damals wurde eine solche nicht gewiinscht
und abgelehnt. Bei der Diskussion innerhalb des Vorstandes
zeigte sich sehr schnell, daB die Satzung der DGKK dafiir
keinen Spielraum 1&Bt. AuBerdem ist sich der Vorstand dar-
uber einig, daB die Einflihrung einer Ehrenmitgliedschaft
Konsequenzen hat, die sehr gut durchdacht werden miBten
und weder vom Vorstand noch von der Hauptversammlung
innerhalb kurzer Zeit ausdiskutiert werden kénnen. Bei Ge-
sprachen mit verschiedenen Mitgliedern der DGKK zeigte
sich weiterhin, daB gerade innerhalb des Personenkreises,
der fur eine solche Ehrenmitgliedschaft in Frage kdme, kein
Verstandnis dafir besteht. Die Gefahr bestiinde, daB sich

Halbleiter- Hochfrequenz- Generatoren

bieten gravierende Vorteile:

P> Hervorragende Leistungsstabilitést von 0,1% durch uP-Regler.

P> Sehr hoher Wirkungsgrad von 90% gegentiber R&hrenwirkungs-
graden von 30..50%. Das halbiert die Energiekosten.
Geringerer KUhlwasserverbrauch und niedrige Ruckkuhlkosten,
Reduzierte GréBe und Gewicht auf 1/4 eines Réhrengenerators.
Keine Hochspannung am Induktor, einfache Vakuumanwendung. : >
Keine Folgekosten durch den Wechsel verbrauchter Réhren. B .
Serielle RS232 Schnittstelle zur ProzeBsteuerung durch PC.

SYSTEMTECHNIK SKORNA

bestimmte Personen sicherlich auch mit Recht geehrt fiihl-
ten, daB sich aber gleichzeitig andere zuriickgesetzt fiihlen,
die nicht als Ehrenmitglieder vorgeschlagen werden. Der
Vorstand ist auBerdem der Meinung, daB derartige Anderun-
gen von einer Kommission berdacht und vorbereitet wer-
den muBten, und daB auch Vorschlage fir eine Nominie-
rung von einer Kommission geprift und entschieden werden
miBten.

gez. W. Schroder
(Vorsitzender)

gez. H. Walcher
(Schriftfihrer)

Zu verkaufen
einzeln oder als Ganzes

Einkristallziehanlage

Czochralski, Zonenziehen, Bridgman usw.

Grundausriistung: La Physigue Appliquée; Spitzenpro-
dukt von 1981, bester Zustand; Ziehgestange: unten,
oben, Translation ab 1 mm/h +0,25%, Rotation, 100 bar;
Schnellhub; Kiihlkreislauf 100 kW.

Kessel: f = 30 cm, Hbhe 60-80 cm; 10 bis 5 bar;
doppelwandig; 10 zusatzliche Durchfiihrungen und Fen-
ster; HF-Durchfihrung.

HF-Generator: Hiittinger; 72 kW, fein regelbar; 150-300
kHz; HF-Ubertrager.

Pumpstand: Leybold, 3000 I/s, diverse Hochdruckventile,
Kihlfalle usw.

Quotientenpyrometer: Leybold, 900-2500°C, Aufldsung
= 1°C.

Weitere Gerdte: Manometer; PID-Regler; Schreiber;
Ubertrager usw.

Interessenten wenden sich an: Prof. Dr. H.-G. Purwins,
Institut f. Angew. Physik, Corrensstr. 2/4, 48149 Munster,
Tel. 0251/83-3511, Fax 0251/83-3513.

-

—

stemtechnik Skorna

Systemtechnik Skoma
Eschenfelden 93
92275 Hirschbach

Tel: 09665-8144
Fax: 09665-8188

- Leistung: 3..100 kW
- Frequenz: 20..400kHz

ax-Reger-Strafe 1-3
92237 sulzbach-Rosenberg

Tel: 09661-9443
Fax: 09661-9962
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3. DGKK-Arbeitskreise

3.1 DGKK-AK Kristalle fiir Laser und Nichtlineare Optik,
6./7. Oktober 1994, Berlin

Die Mitglieder des Arbeitskreises trafen sich diesmal im
Institut fir Kristallzichtung (IKZ) in Berlin-Adlershof. Wie
bereits im Marz dieses Jahres lag das Treffen auf zwei halben
Tagen, die einen Diskussionsabend einschlossen. Fiinf Vor-
trage waren angemeldet; davon wurden drei Vortrage gehal-
ten; ein Redner war wegen dringender anderweitiger Ver-
pflichtungen verhindert; ein weiterer Beitrag wurde auf eine
Kurzinformation reduziert.

Herr Reiche (Berlin) befaBte sich in seinem Vortrag "EinfluB
der Transportvorgange in der Schmelze auf die Vorgéange an
der Phasengrenze bei der Cz-Zlichtung” unmittelbar mit dem
Hauptthema des Treffens, der konstitutionellen Unterkiih-
lung. Sein sehr praxisbezogener Vortrag mit vielen Beispiel-
Kristallproben (vornehmlich LiNbO,) fand bei den Zuhérern
eine gute Resonanz und fiihrte zu lebhaften Diskussionen,
die seine Rede immer wieder unterbrachen — was, ganz im
Sinne eines aktiven Arbeitskreises, hochst willkommen und
winschenswert war.

Dies setzte sich beim Vortrag von Frau Lommel (Frankfurt)
uber "Elektrokristallisation von Ba, K BiO,, im Keramik-
tiegel” fort. Bei diesen Ziichtungen tbernimmt die elektrische
Feldverteilung sozusagen die Rolle der konstitutionellen Un-
terklhlung. Die Kristalle entstehen durch anodische Hoch-
temperatur-Elektrolyse bei 250 — 280° im KOH-Flux und
erreichen eine GréBe von 3 x 3 x 3 mm?®. Bei diesen Kristallen
handelt es sich um kupferfreie Mitteltemperatur-Supraleiter
mit einer Sprungtemperatur um 32 K; ihr Habitus l&aBt sich
durch die angelegte elektrische Spannung einstellen und
variieren.

Herr Pankrath (Osnabriick) berichtete tiber "Kristallziichtung
nach der Kristall-Vibrations-Methode". Hier ging es um die
Schmelzlésungsziichtung von KTa, Nb, O,-Kristallen, wobei
die Schwierigkeit auftrat, daB sich die schwere Tantalat-
Komponente im unteren Tiegelteil anreicherte und dadurch
ein gleichméBiges Wachstum mit definierter Stéchiometrie
verhindert wurde. Modellversuche (Glycerin-Wasser-Gemi-
sche, mit denen man die Stromungsverhaltnisse untersuch-
te), zeigten, daB dieser Dichtegradient durch eine vertikale
Vibration des Kristalls mit einer Frequenz von 50 Hz und einer
Amplitude von 0,2 — 1 mm duBerst wirksam abgebaut wird.
Die Kristalle wachsen unter diesen Umstanden mit glatten
(100)-Flachen striationfrei.

Zum SchluB berichtete Herr Burianek (K&In) ber Festkérper-
Ausscheidungsprobleme im Zusammenhang mit LiPbPO,-
Kristallen. Die Identifikation der in diesem Fall plattchen-
férmigen, monoklinen Ausscheidungen stellt ein ungeldstes
Problem dar. Vergleiche mit anderen Kristallen helfen wegen
des materialspezifischen Charakters dieser Baufehler nur
sehr bedingt weiter.

Die angeregten Diskussionen wurden am Abend in gemiit-
licher Runde mit gleichem Engagement weitergefiihrt. Es ist
zu bedauern, daB einige der Teilnehmer den Kreis unmittel-
bar nach den Vortragen vorzeitig verlassen muBten und dann
flr zweiseitige Gesprache leider nicht mehr zur Verfligung
standen.

Der zweite Teil des Treffens am Freitagmorgen war mit einer
ausflhrlichen Besichtigung der Forschungs- und Kristall-
zlichtungseinrichtungen des einladenden Instituts sowie mit
einer AbschluBdiskussion ausgefilit. An dieser Stelle be-
dankt sich der Schreiber dieser Zeilen im Namen aller AK-
Teilnehmer bei dem Leiter und den Mitarbeitern des IKZ

herzlich fiir die Organisation des Treffens und fir die Flihrung
durch das Institut.

In der AbschluBdiskussion kam man tiberein, kiinftig die AK-
Treffen nur noch einmal im Jahr, wegen der DGKK-Jahres-
tagung im September oder Oktober, stattfinden zu lassen. Im
kommenden Jahr 1995 wollen wir uns am 28./29. September
in Kéln treffen. Die Organisation wird freundlicherweise von
Herrn Mihlberg Gbernommen. Ein Generalthema wird in
einer Vorankindigung etwa im Juli 95 mitgeteilt werden.

Die bei unserem AK-Treffen in Berlin angemeldeten Vortrage
fullten gerade einen Nachmittag, so daB fur die Instituts-
fihrung genligend Zeit zur Verfligung stand. Ich mdchte an
dieser Stelle alle Teilnehmer bitten, mit Anmeldungen zu
kurzen Vortragen zum Gelingen und zum fruchtbaren Erfah-
rungsaustausch beizutragen. Neben den kristallzucht-
technischen Dingen sind wir an allen Beitrdgen interessiert,
die unsere Kristalle betreffen, an ihrer Charakterisierung im
weitesten Sinn, an ihren optischen, elektrischen, magneti-
schen und thermischen Eigenschaften und — das soll noch
hervorgehoben werden — auch an den chemischen Eigen-
schaften der Komponenten in der Schmelze, in der Lésung,
im Gas, in Wechselwirkung mit den Tiegelmaterialien u.s.f.

Teilnehmer: L. Ackermann (FEE Idar-Oberstein), U. Becker
(DLR Stuttgart), M. Burianek (Uni KoIn), K. Dupré (FEE Idar-
Oberstein), M. Mihlberg (Uni KéIn), NN. Gairing (Uni Ulm), S.
Ganschow (IKZ Berlin), R. Geray (EBlingen), A. Kurtze
(Swarowski, Wattens), J. Lager (Uni Ulm), A. Lentz (Uni Ulm),
B. Lommel (Uni Frankfurt), R. Jooss (Uni Ulm), N. Michel
(HAM, Schwendi), R. Pankrath (Uni Osnabriick), H. Paus (Uni
Stuttgart), K. Petermann (Uni Hamburg), NN. Rau (IKZ Ber-
lin), P. Reiche (IKZ Berlin), S. Scharl (DLR Stuttgart), R.
Uecker (IKZ Berlin), Th. Wilke (Uni Frankfurt).

H. Paus, Stuttgart

4. Kristallzuchtung in Deutschland

Kristallabor am Lehrstuhl fiir Werkstoffe
der Elektrotechnik an der Universitédt Erlangen-Niirnberg

Ubersicht

Am Kiristallabor werden grundlegende Fragestellungen der
Zuchtung von Halbleiterkristallen (Si, GaAs, InP, ...) aus der
Schmelze nach dem Czochralski-, dem Bridgman- und dem
Floating Zone Verfahren sowohl experimentell als auch mittels
numerischer ProzeBmodellierung untersucht. Generelles Ziel
istdabeidie Aufklarung der Zusammenhange von Wachstums-
bedingungen und resultierenden Kristalleigenschaften, wozu
elektrische, optische, chemische und rontgenographische
Charakterisierungsverfahren eingesetzt werden. Die experi-
mentellen Methoden beinhalten auch die Anwendung von
magnetischen Gleichfeldern, hohen Beschleunigungen (Zen-
trifugenexperimente) bis hin zu Mikrogravitation (Weltraum-
missionen TEXUS, MAXUS, Spacelab D1, D2).

1. Ziele und Arbeitsgebiete des Kristallabors

Das Kristallabor an der Technischen Fakultat der Fried-
rich-Alexander-Universitat Erlangen-Nirnberg wurde 1979 als
eine Abteilung des Lehrstuhls Werkstoffe der Elektrotechnik
am Institut flr Werkstoffwissenschaften gegriindet, von Prof.
Dr. G. Muller aufgebaut und seither geleitet.

Zu den wesentlichen Aufgaben des Kristallabors gehért die
Untersuchung grundlegender Phanomene bei der Kristall-
ziichtung, vor allem in Hinblick auf die Herstellung defektarmer
Kristalle fir die verschiedensten Anwendungsbereiche in der
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Halbleitertechnik. Fiir diese Zielsetzung werden die bei der
Kristallziichtung ablaufenden physikalisch-chemischen Vor-
gange untersucht, in ihren Zusammenhangen erfaBt und mit
den Eigenschaften der geziichteten Halbleiterkristalle in Ver-
bindung gebracht. Experimentelle Proze Banalysen und nume-
rische Simulationen fiihren zu Kristallziichtungsmodellen, die
anhand realer Kristallzlichtungsergebnisse getestet werden.
Die "reale” Zichtung von massiven Kristallen - die Palette
reicht in Erlangen von Si, InP, GaAs, InSb, GaSb, InSb-NiSb,
Ga,In, A,, Ge Si,  bis CulnS, - gehért nicht nur zum Selbst-
verstandnis eines Kristallabors, sondern dient dazu, die wis-
senschaftlichen Zielsetzungen und Annahmen bei der Modell-
bildung laufend zu Uberprifen.

Aufgrund seiner Einbindung in den Lehrstuhl Werkstoffe der
Elektrotechnik (Prof. A. Winnacker, Prof. A. Hubert, Prof. G.
Muller) tragt das Kristallabor neben der Forschung auch sei-
nen Teil zur Lehre und Ausbildung bei. Dies geschieht durch
Vorlesungen und Seminare, Versuche in Fachpraktika (Zonen-
schmelzen und Czochralski-Verfahren) und durch Betreuung
von Studienarbeiten (ca. 90), Diplomarbeiten (ca. 60) und
Promotionsarbeiten (18, vgl. Verzeichnis) aus dem Gebiet der
Halbleiterkristallzlichtung.

Die Untersuchungen zu den im folgenden dargestellten For-
schungsbereichen (Abb. 1.1) werden im wesentlichen von
diesen Promotions- und Diplomarbeiten getragen. Die Finan-
zierung des Personal- und Sachaufwandes geschieht in er-
heblichem Umfang aus Drittmitteln, vor allem des Bundesmi-
nisteriums flr Forschung und Technologie, der Deutschen
Forschungsgemeinschaft, der Bayerischen Forschungsstiftung
sowie Industriefirmen (Siemens AG, Freiberger Elektronik-
werkstoffe, Wacker Chemitronic).

Kristallabor Universitit Erlangen-Nirnberg
Leiter: Prof. Dr. G. Miiller

Spezielle Aspekte Substratkristalle
der Kristallziichtung fiir die Optoelektronik Neune Werkstoffe
Mikrogravieation (Weltrausmversuche) 1sP-LEC, InP-VGF, GaAs-VGF CulnSy
erbibite Schwerkraft (Zentrifuge) Tempern von lnP fir Dannachicht-Solarselien. | |
Charakterisierung

elekrisch (HAILTSC, CV, DLTS), optisch (PL, IR-Absorption)
(Rontgen, selekive Atzen,

N rische Prozefimodellicrung und experi lle Prozef
Ca von $i, LEC von GaAs, VOP, PZ, Anwendung von Magnetfelders
Ssuersioll-Sensor, Sobmerped Heater Method von Mischiristallen

Abb. 1.1: Gliederung der Arbeitsgebiete am Erlanger Kristallabor

2. Entwicklung von Verfahren zur Herstellung
von Substratkristallen fiir die Optoelektronik
J. Amon, G. Hirt, D. Zemke

2.1. Zichtung von InP mit dem
Liquid Encapsulated Czochralski (LEC) Verfahren

Das in der Industrie tbliche Zichtungsverfahren fir 11I-V Halb-
leiterkristalle ist das LEC-Verfahren. Fir die Zichtung von InP
wird die Schmelze mit einer Schmelzschutzschicht (Boroxid)
abgedeckt. Die gesamte Ziichtungsanordnung befindet sichin
einem Autoklaven, in dem durch eine Inertgasbeschickung ein
Uber dem Dissoziationsdampfdruck (27 bar bei der Schmelz-
temperatur des InP von 1062°C) liegender Druck eingestellt
wird, um das Abdampfen des Phosphors aus der Schmelze zu
verhindern. Der Kristall wird wie beim urspriinglichen
Czochralski-Verfahren an einer rotierenden Ziehstange mit
Hilfe eines Keimes aus der Schimelze gezogen. Zur Ziichtung
der InP-Kristalle steht am Kristallabor eine Hochdruck-
Czochralski-Anlage (Hersteller Siemens AG) zur Verfligung.

BeiderHerstellung von semiisolierendem (s.i.) InP als Substrat-
material fur optoelektronische integrierte Schaltkreise (OEIC)

wird Eisen zur Kompensation der unvermeidlichen flachen
Donatoren der Schmelze zugegeben. Dabei ist eine moglichst
geringe Eisenkonzentration anzustreben, da das schnell dif-
fundierende Eisen die elektronischen Eigenschaften spater
aufgebrachter Epitaxieschichten empfindlich beeintrachtigen
kann.

Zum Einbauverhalten des Eisens, im InP in Abhéngigkeit von
den thermischen und hydrodynamischen Randbedingungen,
wurden am Erlanger Kristallabor umfangreiche Untersuchun-
gen durchgeflihrt. Dabei wurden u.a. mit Hilfe optischer Ver-
fahren (Photolumineszenz, IR-Absorption) die Eisenvertei-
lungen im gewachsenen Kristall bestimmt. Es konnte gezeigt
werden, daB allein die Segregation wegen der unvermeid-
lichen Krummung der Phasengrenze eine makroskopisch in-
homogene radiale Verteilung des Fe in InP-Scheiben zur
Folge hat. Dariiber hinaus flihren proze Bbedingte Temperatur-
fluktuationen an der Phasengrenze zu einem mikroskopisch
inhomogenen Einbau, den Dotierstoffstreifungen ("striations”).

Will man unter diesen Bedingungen auf mikroskopischer wie
auch auf makroskopischer Ebene sicher semiisolierende Ei-
genschaften erhalten, ist im Kristall eine Fe-Konzentration
einzustellen, die um mehr als den Faktor zwei gréBerist, als die
Konzentration der zu kompensierenden flachen Stdrstellen.
Eine Reduzierung des Fe-Gehalts s.i. InP-Substrate ist daher
nur maglich durch eine Homogenisierung des Fe-Einbaus
oder durch eine weitergehende Reduzierung der Hintergrund-
konzentration flacher Donatoren.

Hierzu wurde durch Ausnutzung des dampfenden Einflusses
von Magnetfeldern (B = 0.2 T) auf die Konvektion in der
Schmelze erreicht, daB striations teilweise eleminiert und der
makroskopische Fe-Einbau homogenisert wird (Abb. 2.1).

ALY

Abb. 2.1: IR-Durchlichtphotographie eines mit dem LEC-Verfahren
unter wechselndem Magnetfeldeinflu gezichteteten,
Fe-dotierten <111> InP-Kristalls. Zu erkennen ist der erhéh-
te Fe-Einbau an der Zentral-Facette und die Reduzierung
der "striations” durch das Magnetfeld.

Durch eine Optimierung der thermischen Randbedingungen
konnte die Versetzungsdichte (EPD) der LEC-Kristalle bereits
auf etwa 35.000 cm reduziert werden (vgl. Tab. 2.1). Eine
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dartber hinausgehende drastische Reduzierung der Verset-
zungsdichte in niedrig dotierten InP-Kristallen, wie sie fiir die
integrierte Optik benétigt werden (Werte um 500-1000 cm2),
ist aber mit dem LEC-Verfahren nicht zu erwarten. Die ungtin-
stigen thermischen Bedingungen wahrend des LEC-Prozes-
ses (groBe radiale und axiale Temperaturgradienten) knnen
durch MaBnahmen zur Optimierung des Ziuchtungsaufbaus,
wie Installation von Zusatzheizern und Erhéhung der Boroxid-
schicht nur teilweise verbessert werden.

Diese prozefBbedingten Grenzen des LEC-Verfahrens werden
international auf verschiedene Weise bearbeitet. So gibt es mit
dem Vapour Controlled Czochralski (VCZ) erste Erfolge, die
EPD durch Verringung der Temperaturgradienten und damit
der thermischen Spannungen zu erniedrigen. Ein anderer
Weg, der am Erlanger Kristallabor seit etwa 1990 verfolgt wird,
ist die Weiterentwicklung eines alternativen Ziichtungs-
verfahrens des Vertikalen Gradient Freeze Verfahrens.

2.2. Zichtung von InP mit dem
Vertikalen Gradient-Freeze (VGF) Verfahren

Das VGF-Verfahren bietet aufgrund seiner glinstigen geome-
trischen und thermischen Randbedingungen gegeniiber dem
konventionellen LEC-Verfahren eine Reihe von Vorteilen (hy-
drodynamisch stabile Schichtung, geringe thermische Gradi-
enten, gute Einstellbarkeit der Phasengrenzform, zylindrische
Kristallform durch Tiegel).

Am Erlanger Kristallabor wurde in Zusammenarbeit mit der
Firma Linn High Therm ein Mehrzonenofen fir die vertikale
Gradient Freeze Technik entwickelt (Abb. 2.2).

Nach ersten Modellexperimenten mit Germanium, in denen
mit diesem Verfahren erstmals eine konvexe Phasengrenze
eingestellt werden konnte und der Entwicklung einer numeri-

Abb. 2.2: Multizonenofen mit reiner Strahlungsisolation zur Ziichtung
von InP- und GaAs-Kristallen nach dem VGF-Verfahren
(Héhe des Ofens: 70 cm)

schen ProzeBsimulation (vgl. Kap. 4.2), wurde in den letzten
zwei Jahren die Ziichtung von 2"-InP-Kristallen erprobt.

Sie erfolgt in pyrolytisch abgeschiedenen Bornitrid-Tiegeln,
die sich in einer Quarzglasampulle befinden. Wie beim
LEC-Verfahren ist die Schmelze wegen des hohen Dissozia-
tionsdampfdruckes des Phosphors mit Boroxid abgedeckt und

-~
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es wird mit einem Inertgasdruck von 39 bar in einem Hoch-
druck-Autoklaven geziichtet. Der Keim befindet sich im unte-
ren Bereich des Tiegels und gibt die Orientierung vor. Aufgrund
der thermisch stabilen Schichtung tritt nur vermindert Auf-
triebskonvektion auf. Das Wachstum des Kristalls erfolgt durch
rein elektrische Verschiebung des Temperaturprofils von un-
ten nach oben tiber rechnergestiitzte Temperatur-Zeit-Rege-
lung der einzelnen Zonen.

Problematisch beider Ziichtung von InP mitdem VGF-Verfahren
istdie hohe Tendenz des InP zur Zwillingsbildung aufgrund der
niedrigen Stapelfehlerenergie von nur 17+5 meV/Atom und
der Wechselwirkung mitdem Tiegel (heterogene Keimbildung).
Sowohl die hinsichtlich der Zwillingsproblematik als glnstiger
anzusehende Zichtung in <111> Richtung in Tiegeln mit
Konus, als auch die Ziichtung in Tiegeln ohne Konusbereich
mit einem Keim von 2" Durchmesser fihrte bisher nur zu
Kristallen, die nicht vollstandig einkristall waren.

Elektrische und optische Untersuchungen an den gezlchte-
ten InP-Kristallen zeigten aber bereits eine Uber die Scheiben
sehr homogene Dotierstoffverteilung sowohl fiir Schwefel- als
auch fir Eisen-dotierte Kristalle (Abb. 2.3). Eindrucksvoll ist
auch der direkte Vergleich des LEC-geziichteten Keims mit
dem gewachsenen VGFKristall an der Ankeimstelle, wo man
deutlich das Verschwinden der striations erkennt (Abb. 2.4).

Abb. 2.3: PL-Rastermessung einer <100>-orientierten 2™-InP.S
Scheibe (VGF-Ziichtung),
Anregungswellenldnge 514.5 nm, -leistung 300 mW, Stan-
dardabweichung 1.8 % im einkristallinen Bereich.

Die Versetzungsdichte konnte bereits in den ersten nach dem
VGF-gezichteten Kristallen um eine halbe GréBenordnung
erniedrigt werden (Abb. 2.5).

Zur Zeit wird daran gearbeitet, eine Druckregelung zu entwik-
keln, mit der es mdglich sein soll, den Phosphorpartialdruck im
Gasraum der geschlossenen Ampulle definiert einzustellen.
Dadurch soll eine Einstellung der Stochiometrie ermaglicht,
zumindest jedoch eine Anreicherung der Schmelze mit Indium
aufgrund von Phosphorverlust verhindert werden.

VGF-Kristall

LEC-Keim

Abb. 2.4: <110>-orientierter Langsschnittdurchden Ubergangsbereich
zwischen LEC-geziichtetem Keim und VGF-gewachsenem
Kristall.

it

e ; . VGF-Kristall .
: Fii= 4

. “ “*EPD=1*10

Ny

Abb. 2.5: Angeitzte Versetzungenin <100>-orientiertem Léngsschnitt
durch den Ubergangsbereich zwischen LEC-geziichtetem
Keim und VGF-gewachsenem Kristall.

2.3. Ziichtung von GaAs mit dem
Vertikalen Gradient-Freeze Verfahren

Seit Anfang 1994 wird in einem deutschen LASER-Verbund-
projekt des BMFT (LASER 2000) daran gearbeitet, Hochlei-
stungslaserdioden herzustellen, mit denen Festkérperlaser
(z.B. zur Materialbearbeitung) gepumpt werden kénnen. Flr
die Herstellung dieser Laserdioden werden versetzungsarme
GaAs-Substrate (EPD < 1000 cm?) benétigt, die nach dem
derzeitigen Stand der Technik nur mit dem vertikalen
Gradient-Freeze Verfahren (VGF) hergestellt werden kénnen.

Im Rahmen dieses Vorhabens hat das Erlanger Kristallabor
die Projektfiihrung in einem VGF-Verbund, in dem als weitere
Partner die Bergakademie Freiberg und das Zentrum flr
Funktionswerkstoffe Géttingen mitarbeiten.

Die VGF-Zlichtung von GaAs erfolgt im Prinzip wie fur InP im
vorigen Abschnitt beschrieben (pBN-Tiegel). Der As-Partial-
druck von etwa 1 bar in der Zichtungsampulle (SiO,) wird
bislang mit einer Zuwaage von As eingestellt. In naher Zukunft
soll auch mit einer regelbaren As-Quelle gearbeitet werden.

Erste erfolgreiche Zuchtungen lieferten Kristalle, in Abb. 2.6
gezeigt.

2.4. Ubersicht tiber Eigenschaften der Substratkristalle

Am Erlanger Kristallabor kénnen im LEC-ProzeB 2"- und
3"-InP-Kristalle, im VGF-ProzeB 2" InP- und GaAs-Kristalle
mit den in Tab. 2.1. dargestellten Eigenschaften hergestellt
werden.
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Abb. 2.6: Am Erlanger Kristallabor mit dem VGF-Verfahren geziichte-
ter, Si-dotierter ([Si]=2-10'8 cm?) GaAs-Kristall: Durchmes-
ser: 50 mm (2 Zoll), Ldnge des 2-Zoll-Bereichs: 8 cm,
Wachstumsrichtung <100>.

n bzw, 3K ”
Art  [Dotlerung [cm_"]P_ Lu(nst)] [ncpml {f-:gj
InP-LEC n,4-1015 | 4700 35.000
Fe 5., 3.000 1-108 35.000
InP-VGF S n,7:1017 | 2.400 5.000
Fe si. 3.700 2107 10.000
GaAs-VGF| Si | n2108{ 2200 3.500

Tab. 2.1: Erreichte Daten fiir Substrat-Kristalle am Erlanger Kristallabor

2.5. Dampfdruckkontrollierte Ziichtung von InP
mit dem Horizontalen Gradient-Freeze Verfahren

Die Ziichtung von kleinen InP-Kristallen (ca. 8 x 10 x 100 mm?)
mit dem Horizontalen Gradient-Freeze (HGF) Verfahren wur-
de durchgefiihrt, weil hierbei der Partialdruck des Phosphors
tber der Schmelze mit geringerem apparativen Aufwand ein-
gestellt werden kann. Dabei wurde untersucht, inwieweit sich
die Stochiometrie und damit die elektrischen Eigenschaften
von InP durch die Ziichtungsbedingungen beeinflussen lassen.

Es wurden Zichtungen mit Phosphor-Dampfdriicken zwischen
10 und 40 bar durchgefihrt. Mit Hilfe coulometrischer Titration
(bei Nippon Mining) und anderer Untersuchungsmethoden
konnte allerdings im Rahmen des Auflésungsvermégens die-
ser Verfahren (=1-10"cm®) keine nachweisbare Stéchiometrie-
anderung festgestellt werden. Auch in bezug auf die elektri-
schen Eigenschaften (Konzentrationen tiefer und flacher Stor-
stellen) waren keine signifikanten, mit dem Ziichtungs-
dampfdruck korrelierbaren Unterschiede nachzuweisen, wo-
bei sich unter Berlicksichtigung der aufgetretenen Hintergrund-
verunreinigung eine Obergrenze von = 5:10'5 cm flir einen
etwaigen Effekt abschatzen laBt. Dieses Ergebnis legt die
Vermutung nahe, daB das Existenzgebiet sowohl auf der
Indium- als auch auf der Phosphor-reichen Seite des Phasen-
diagramms wesentlich kleiner sein konnte, als bisher in der
Literatur vermutet wurde. Lediglich Photolumineszenz- und
Spinresonanzmessungen deuten eine allerdings nicht quanti-
tativ anzugebende Erhéhung der Konzentration des Antisite-
Defektes P, mit dem Phosphor-Dampfdruck an.

2.6. Temperung von InP zur Herstellung
semiisolierender InP-Scheiben

Durch Tempern von nominell undotiertem, d.h. hochreinem,
normalleitenden InP unter definierter Phosphoratmosphare
(pp=5bar, T=900°C, t= 90 h) kann s.i. InP mit bemerkenswert
guten elektronischen Eigenschaften (i = 4500 cm?/V's) herge-
stellt werden. Dieser Effekt wurde 1989 am Erlanger Kristall-
labor entdeckt und spater von anderen Labors (z.B. Nippon

Mining) reproduziert. Seitdem konnte durch systematische
Untersuchungen und Variationen der Temperparameter (P-
Druck, Temperdauer) und durch Kombination verschiedener
elektrischer Untersuchungsverfahren (Hall-Effekt, DLTS, CV,
TSC und PICTS) nachgewiesen werden, daB es bei der
Temperung vor allem zu einer Vernichtung von Eigendefekten
kommt, die als flache Donatoren in hochreinem InP die
Storstellenbilanz bestimmen. Solche Eigendefekte, wie z.B.
Phosphor-Leerstellen Vp und Indium-Atome auf Zwischen-
gitterplatzen In, werden bei der Temperung unter Phosphor-
atmosphaére durch den angebotenen Phosphor vernichtet. Fur
eine solche Verschiebung des Eigendefekigleichgewichtes ist
nur eine vergleichsweise geringe Menge an Atomen erforder-
lich, die durch schnelle Diffusionsprozesse in das Material
eindringen kann.

Gleichzeitig diffundiert Eisen in geringen Konzentrationen
([Fe] < 1-2:10' cm®) aus unbekannter Quelle und mit hohem
Diffusionskoeffizienten (D¢, go0.c = 10 cm?/s) in die Proben
ein. Dadie Donator-Konzentration durch die Temperung redu-
ziert wird, ist selbst bei einer so geringen Konzentration des
tiefen Akzeptors eine Kompensation und damit eine Konversi-
on der Proben in den s.i. Zustand méglich (s. Abb. 2.7).

Tempern
ungetempertes, getempertes,
hochreines InP

semi-isolierendes InP
Vernichtung von m
Donatoren Dy D,
s L el
Agg —O—0 o

Erzeugung von _»~ , . -©-0-@00®
tiefen Akzeptoren

Agpgs A
@ &= A 4000 600

Abb. 2.7: Prinzipskizze der temperbedingten Anderungen im Bénder-
schema

Fur die Reproduzierbarkeit des Prozesses ist die Einstellung
des niedrigen Fe-Gehalts der wichtigste Parameter. In einem
alternativen ProzeB wurden Fe-dotierte 2"-Scheiben ([Fe] <
4-10'5cm?) getempert, was zu Scheiben mit einem gegeniiber
kommerziell erhéaltlichem s.i. InP um eine GréBenordnung
reduzierten FeGehalt bei gleichzeitig sehr gleichmaBiger Ver-
teilung des spezifischen Widerstands fiihrte (vgl. Abb. 2.8).
Auch sind die im ungetemperten, Fe-dotierten Material unver-
meidbaren Dotierstoffstreifen in getempertem Material nicht
mehr zu beobachten.

2.0
15 (1
1.0

1 Y M= ".D
26 207 JEW0 L e 4 S e e Mg Y

p110% gem)

Abb. 2.8: Widerstands-Topogramm einer niedrig Fe-dotierten,
getemperten, s.i. 2™InP-Scheibe, gemessen mittels Time
Dependant Charge Measurement (TDCM)

Als dritte Variante wurde schlieBlich die Verwendung einer
Fe-Quelle beim Tempern von undotiertem InP erfolgreich
eingesetzt, was ebenfalls zu s.i. InP mit niedrigem Fe-Gehalt
fahrt.

Eine ausreichende Kompensation mit einem solchermaBen
niedrigen Fe-Gehalt ist nur méglich aufgrund der temperbe-
dingten Reduzierung der intrinsischen Stérstellen (flache
Donatoren) sowie der gleichmaBigeren Verteilung des Fe. Bei
Verwendung dieser Substrate kann die Kontamination
epitaktischer Schichten sowie die Absorption des Substrats im
nahen Infrarot (Wellenleiterstrukturen) erheblich reduziert
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werden - beides Merkmale, die getemperte Substrate fiir opto-
elektronische Anwendungen interessant erscheinen lassen.

3. Untersuchung spezieller Aspekte der Kristallziichtung
F. Herrmann, J. Friedrich, P. Gille

3.1. Ziichtung von GaAs-Kristallen unter Mikrogravitation
nach dem Floating Zone Verfahren

Viele Probleme in der Kristallztichtung sind bei den verschie-
denen Zichtungsverfahren mit der Verwendung von Tiegeln
verbunden. So kdnnen Wechselwirkungen sowohl zwischen
Tiegel und Schmelze als auch zwischen Tiegel und wachsen-
dem Kristall zum Einbau von Verunreinigungen in den wach-
senden Kristall fihren, aber auch Fehlwachstum und die
Generation diverser Kristalldefekte zur Folge haben.

Aus diesem Grund ist das Floating-Zone-Verfahren (FZ), bei
dem die Schmelze allein durch die Oberflachenspannung
gehalten wird und ausschlieBlich mitihrem eigenen Festkorper
in Kontakt steht, als tiegelfreier ProzeB eine fir die Kristall-
zuchtung sehr interessante Methode. Allerdings sind aus
hydrostatischen Griinden wegen der Wirkung der Schwerkraft
auf der Erde bei den meisten Halbleitern nur sehr kleine
Schmelzzonen stabil.

Wahrend im Falle des Sidurch eine spezielle Nadeléhr-Technik
mitder FZ-Methode Kristalldurchmesser tiber 100 mm erreicht
werden, kdnnen bei der FZ-Zlichtung von GaAs nur Kristalle
mit einem maximalen Durchmesser von 8 mm hergestellt
werden, was sowohl fiir qualitative Untersuchungen des
Zichtungsprozesses als auch fiir die Herstellung technisch
interessanter Proben viel zu Kklein ist.

Im Weltraum, unter Mikrogravitation, bietet sich dagegen die
Méglichkeit zu aussageféhigen Modellversuchen mitgréBeren

Dimensionen, was von unserer Arbeitsgruppe bei der zweiten
deutschen Spacelab-Mission D2 (1993) in der Experiment-
serie FLOMU praktiziert wurde. Dabei konnten in abgeschlos-
senen Quarzglasampullen mitintegrierter, geregelter As-Quelle
finf GaAs-Kristalle (Si- und undotiert) mit einem Durchmesser
von 20 mm in einem Spiegelofen (PARELLI) geziichtet wer-
den. In Abb.3.1 ist ein D-2 Kristall im Vergleich mit einem auf
der Erde geziichteten FZ-GaAs-Kristall (s = 6 mm) gezeigt.

20 mm

b

Abb. 3.1: Mit dem Floating-Zone Verfahren unter terrestrischen (a)
und unter Weltraum-Bedingungen (b) geziichtete GaAs-Kristalle.
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Bereits im Vorfeld der D2-Mission konnte durch numerische
Berechnungen und ein Testexperiment an Bord einer
Forschungsrakete (MAXUS) gezeigt werden, daB es aufgrund
der freien Schmelzoberflache fiir @ = 10 mm zur Ausbildung
von instationarer Marangoni-Konvektion in GaAs-FZ kommt,
die zur Entstehung von Mikroinhomogenitaten in Form von
Dotierstoffstreifen fiihrt. Aus diesem Grund wurde bei vier der
funf Zuchtungslaufe ein Permanentmagnet zur Dampfung der
Konvektion in der Schmelzzone eingesetzt.

Begleitend zu den durchgefiihrten FZ-Experimenten wurden
numerische Modelle erarbeitet, die eine Berechnung zlichtungs-
relevanter Faktoren wie Konvektion in der Schmelze, Formen
von Schmelzzone und Phasengrenze ermdglichen. Diese
Berechnungen zeigen gute Ubereinstimmung mit den bei D2
gefundenen experimentellen Ergebnissen.

Die im Weltraum geziichteten GaAs-Kristalle wurden sowohl
in Erlangen als auch an einer Reihe auswértiger Labors
hinsichtlich ihrer Homogenitat, Reinheit und Defektstruktur
untersucht. Als besonders interessantes Ergebnis soll hier die
stark reduzierte Netzwerkstruktur der Versetzungen und
As-Préazipitate angefiihrt werden.

Insgesamt stellt, neben der Prifung der Eignung des
FZ-Verfahrens zur Herstellung hochwertiger GaAs-Kristalle,
die Erarbeitung von Erkenntnissen zum besseren Verstandnis
der industriellen, terrestrischen GaAs-Kristallzichtungspro-
zesse ein Hauptziel der Untersuchungen dar.

Aufgrund des erfolgreichen Verlaufs der vom Boden aus
gesteuerten FZ-GaAsExperimente bei der D-2 Mission wurde
von der deutschen Agentur fir Raumfahrtangelegenheiten
(DARA) ein weiteres Projekt unserer Arbeitsgruppe zur
FZ-Zichtung unter Schwerelosigkeit genehmigt, das die Her-
stellung von 2"-GaAsKristallen unter verbesserten thermi-
schen Randbedingungen in einer widerstandsbeheizten
FZ-Anlage bei einer unbemannten russischen Satellitenmission
zum Ziel hat.

3.2. Ziichtung von Kristallen unter erhéhter Schwerkraft

Bekanntlich kann die Schwerkraft (iber den Auftrieb in Fliissig-
keiten und Gasendie Transportvorgange beim Kristallwachstum
entscheidend beeinflussen. Sie wird in der Regel in Experi-
menten und theoretischen Uberlegungen zur Kristallziichtung
auf der Erde als gegebene Naturkonstante (g = 9.81 m/s?)
angesehen. Eine Variation der Schwerkraft wiirde es prinzipi-
ell erlauben, glinstigere Transportbedingungen zu finden. So
wurde z.B. in friheren Arbeiten am Kristallabor gezeigt, daB
die Wachstumsgeschwindigkeit bei der Ziichtung von IlI-V
Halbleitern mit dem L&sungszonenverfahren (THM) bei
20facher Erdbeschleunigung um den Faktor 10 gesteigert
werden kann, bis morphologische Instabilitaten in den geziich-
teten Kristallen auftreten. Des weiteren wurde festgestellt, daB
zeitabhéngige Auftriebskonvektion und dadurch verursachte
Dotierstoffstreifen beim Vertikalen Bridgman Verfahren mit
Keimvorgabe von oben bei erhéhter Schwerkraft auf der
Zentrifuge vermieden werden kénnen. Mit Hilfe der numeri-
schen Modellierung wurde dieser Effekt darauf zuriickgefiihrt,
daB unter erhohter Schwerkraft durch den EinfluB der auf der
Zentrifuge zusatzlich wirkenden Corioliskraft ein Ubergang
von zeitabhangiger Konvektion zu einer stationaren Strémung
stattfindet.

Ende der 80er Jahre wurden in der Literatur von einer
russisch-franzésichen Arbeitsgruppe spektakuldre Ergebnis-
se bei der Kristallziichtung auf Zentrifugen publiziert: Bei der
gerichteten Erstarrung von mit Silber dotiertem Bleitellurid auf
unterschiedlichen Zentrifugen wurde bei ganz bestimmten
Beschleunigungswerten eine nahezu gleichméaBige, axiale
Dotierstoffverteilung beobachtet. Ein solcher Segragations-

verlauf ist nach bisheriger Lehrmeinung nur unter diffusions-
kontrollierten Wachstumsbedingungen, also in extrem starken
Magnetfeldern oder unter Mikrogravitation, méglich.

Am Kristallabor wird nun seit Anfang 1994 anhand des sehr gut
untersuchten Modellsystems Ge der EinfluB einer erhéhten
Schwerkraft auf die axiale Segregation beim Kristallwachstum
studiert. FUr diese Untersuchungen wurde in einem mit der
Universitat eng kooperierenden Applikations- und Technik-
zentrum (ATZ-EVUS) in Vilseck eine Zentrifuge aufgebaut, bei
der der horizontale Zentrifugenarm (Durchmesser ca. 2.6 m)
mit bis zu 250 U/min um die vertikale Drehachse rotiert, was
Beschleunigungen von bis zu 50 g bei einer Zuladung von max.
50 kg erlaubt.

, I:_*ZIEEIA

Abb. 3.2: Schematische Darstellung der Zentrifuge mit der aus-
schwenkbaren VGF-Ofenanlage
(1) Drehachse, (2) Gleichstrommotor, (3) Grundtrdager und
Gehduse, (4) Zentrifugenarm, (5) ausschwenkbarer Mehr-
zonenofen, (6) Gegengewicht, (7) Thermospannungs-
verstérker, (8) Kihlwasserzufuhr, (9) Schleifringe fiir el.
Signale und Veersorgung

Fur die Kristallziichtungsexperimente mit Ge wurde eine was-
sergekihlte Mehrzonenofenanlage (Innendurchmesser von
36 mm, beheizte Lange von 280 mm) fiir Einsatztemperaturen
bis zu 1200°C entwickelt. Die Ofenanlage mit der Kristall-
zlichtungsanordnung ist drehbar gelagert (Abb.3.2), so daB
das Kristallwachstum parallel bzw. antiparallel zur resultieren-
den Beschleunigung erfolgt und damit dem normalen
VGF-Verfahren auf der Erde mit Keimvorgabe von oben bzw.
von unten entspricht. Abb. 3.3 zeigt einen bei 20facher Erdbe-
schleunigung geziichteten Kristall.

OO mm

Abb. 3.3: Erster bei 20facher Erdbeschleunigung auf der Zentrifuge
mit dem VGF-Verfahren geziichteter Germanium-Kristall.

Die Anlage steht auch anderen Arbeitsgruppen fir Kristall-
zlichtung oder metallurgische Experimente bei erhdhten Be-
schleunigungen zur Verfligung.

3.3. Ziichtung nach der Submerged Heater Methode

Mischkristalle, z. B. aus IlI-V-Verbindungshalbleitern, sind
wegen der Moglichkeit, wesentliche Materialeigenschaften
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vektion und Warmedbertragung in Schmelzen von Czochralski-
Anordnungen industrieller GréBenordnung durchgefiihrt. Da
solche Anlagen an Hochschulen kaum zu betreiben sind,
ermoglicht hier nur eine enge Zusammenarbeit mit der Kristall-
zlichtungsindustrie produktionsrelevante Experimente. In die-
sen Anlagen herrschen dreidimensionale, instationére Stro-
mungen vor, was spezielle Anforderungen sowohl an die
MeBtechnik als auch an die numerische Simulation dieser
Prozesse stellt.

Experimentelle Analyse von Konvektion und
Waérmetransport in Schmelzen von CZ- und LEC-Anlagen

Zur Analyse von Konvektion und Warmetransport werden
bevorzugt spezielle Anordnungen von Thermoelementen ein-
gesetzt, da eine direkte Beobachtung der Konvektion bei
Halbleiterschmelzen wie z.B. Silizium oder Galliumarsenid
derzeit nur mit Réntgenstrahlen und Streuteilchen, also mit
extremem experimentellen Aufwand madglich ist.

Abb. 4.1 zeigt eine typische Anordnung zweier Thermoele-
mente zur Detektion prazedierender Wellen in rotierenden
Schmelzen, wie sie durch Auftrieb und Corioliskrafte verur-
sachtwerden. Aus der Phasendifferenz der beiden MeBsignale
ergibt sich die azimutale Geschwindigkeit der Schmelze, wel-
che typischerweise deutlich geringer als die Tiegelrotation
gefunden wird. Die im Spektrum der jeweiligen Signale domi-
nierende Frequenz ist im Fall nicht zu hoher Tiegelrotation
néherungsweise ein ganzzahliges Vielfaches der Schmelz-
rotation, im gezeigten Beispiel etwa das dreifache, was sich als
dreizahlige, prazedierende Welle interpretieren |aBt (vgl.
Strémungsschema). Die Zahligkeiten steigen mit zunehmen-
der Schmelzrotation an; Uberlagerungen verschiedener Mo-
den sind méglich. Diese prazedierenden Wellen verursachen

KTP

Laserkristalle
={eie

piezoelektrische

die dominierenden Temperaturfluktuationen in nicht zu schnell
rotierenden Schmelzen (bis ca. 10 rpm), also z.B. in
Si-Schmelzen beim Czochralski-ProzeB.

.
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Abb. 4.1: Azimutale Anordnung zweier Thermoelemente zur Detektion
prézedierender Wellen in rotierenden Schmelzen (a). Ein
Vergleich der Phasendifferenz der beiden Signale (b) mit
der dominierenden Frequenz der Frequenzspektren (c) 148t
auf eine dreizihlige azimutale Welle schlieBen, die relativ
entgegen der Tiegelrotation prdzediert, d.h. deren Rotation
geringer als die Tiegelrotation ist (d).

Experimentelle Analyse des Sauerstofftransports
in Silizium-Schmelzen

Sauerstoffgehalt und -verteilung sind beim CZ-ProzeB3 von
Silizium im Zusammenhang mit dem Gettern von Rest-
verunreinigungen von auBerordentlicher Bedeutung. Ange-
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wie die elektronische Bandliicke oder die Gitterparameter
maBgeschneidert einstellen zu kénnen, von prinzipiellem In-
teresse fiir technische Anwendungen. Bekanntlich fiihrt je-
doch die Segregation bei der gerichteten Erstarrung einer
mehrkomponentigen Schmelze, wie sie z. B. beim Bridgman-
oder Czochralski-Verfahren auftritt, zu einer axial inhomoge-
nen Verteilung der Mischkristallkomponenten. Aus diesem
Grund gibt es seit langem Bemihungen, traditionelle Verfah-
ren so zu modifizieren, daB die mit dem Kristallisationsproze
verbundenen Anderungen der Schmelzenzusammensetzung
standig ausgeglichen werden. Seit 1983 werden auch im
Kristallabor derartige Mdglichkeiten zur Herstellung homoge-
ner, ternarer Mischkristalle untersucht.

Ein neues Kristallzichtungsverfahren, die Submerged Heater
Methode (SHM), das sich diesem Anspruch stellt, wurde 1990
von Ostrogorsky vorgeschlagen und, z. T. in Zusammenarbeit
mit ihm, im Kristallabor experimentell realisiert. Die Grundidee
der SHM basiert auf einem in die Schmelze einer Ublichen
vertikalen Bridgman-Anordnung eingetauchten und beheizba-
ren Stempel mit flachem Boden (Tauchheizer), der sich in
geringem Abstand vor der Wachstumsflache befindet und
synchron mit dieser verschoben wird (Abb. 3.4).

Schmelze

gewachsener
Kristall
Keimkristall

2
7
7
1210
%

Abb. 3.4: Schematische Darstellung der Submerged Heater Methode
in der fiir die Ziichtung dotierter Kristalle verwendeten Form
mit passivem Tauchheizer.

Der aus Graphit bestehende eingetauchte Heizer erfullt zu-
nachst die Aufgabe einer Konvektionsbarriere, indem er das
Volumen der Schmelze vor der Wachstumsflache stark ein-
engt und aufgrund seiner hohen thermischen Leitfahigkeit
radiale Temperaturgradienten verringert. Gleichzeitig wird durch
diese Abtrennung eines konstanten Schmelzenvolumens die
gleiche geometrische Konfiguration erreicht, die fiir das Zonen-
schmelzen charakteristisch ist. Die Kristallisation erfolgt aus
einer flissigen Zone, die aus einer Quelle (hier: Schmelze
oberhalb des Tauchheizers) genahrt wird und dadurch inihrer
Zusammensetzung konstant gehalten werden kann. Beide
Mechanismen (berlagern sich und fluhren zu einer axialen
Verteilungsfunktion, die nach einer Anfangstransiente in einen
homogenen Bereich mindet. Durch Untersuchungen an
Te-dotiertem InSb konnte gezeigt werden, daB bei relativ

hohen Wachstumsgeschwindigkeiten (10 mm/h) die Vertei-
lung weitgehend durch ein diffusionsbestimmtes Regime des
Materialtransports zu erklaren ist, wahrend flir geringere
Wachstumsgeschwindigkeiten (ca. 1 mm/h), wie sie zur Ver-
hinderung der konstitutionellen Unterkihlung bei der Zlch-
tung von Mischkristallen erforderlich sind, der EinfluB der
Zonenkonfiguration dominiert.

Die Ubertragung dieser Ergebnisse auf die Ziichtung pseudo-
binarer Mischkristalle, die an der Modellsubstanz (Ga,In)Sb
untersucht wird, zeigt die grundsétzliche Giltigkeit der an
Dotanden gefundenen Verteilungsfunktion und damit die prin-
zipielle Eignung der SHM auch fir die Ziichtung homogener
Mischkristalle. Trotz einiger Probleme bei der ProzeBfiihrung
(z.B. durch die Abhangigkeit der Liquidustemperatur von der
Zusammensetzung im Bereich der Anfangstransiente) kann
die Submerged Heater Methode als eine erfolgversprechende
Variante zur Ziichtung homogener Halbleitermischkristalle
angesehen werden.

4. Experimentelle Analyse und numerische Simulation
von Schmelzziichtungsprozessen

A. Seidl, H. J. Leister, J. Baumgartl, T. Jung, J. Amon

Da die Optimierung von komplexen Prozessen wie der Kristall-
zlichtung Uber langwierige Versuchsreihen allein aus finanzi-
ellen Grinden kaum noch méglich ist, riickt die numerische
ProzeBsimulation immer weiter in den Vordergrund.

Gegenwartig stehen am Kristallabor verschiedene kommerzi-
elle Programme (NEKTON, FIDAP) sowie das am Institut fir
Strémungsmechanik in Erlangen entwickelte Programm "FA-
STEST" zur Verfligung, welches standig in Hinblick auf die
Simulation von Kristallziichtungsprozessen weiter ausgebaut
wird. Je nach Komplexitat der Geometrie werden zwei- oder
dreidimensionale, stationdre oder zeitabhangige Berechnun-
gen von Warme- und Stofftransport unter Berticksichtigung
von Warmeleitung bzw. -diffusion, Konvektion und Strahlung
durchgefiihrt. Auf diese Weise IaBt sich der EinfluB der thermi-
schen und geometrischen Randbedingungen auf den
ZichtungsprozeB auch im komplexen Zusammenspiel der
einzelnen Parameter untersuchen; insbesondere lassen sich
Parametervariationen effizient durchfiihren.

Fiir diese Arbeiten stehen am Kristallabor mehrere Worksta-
tions zur Verfligung. Darliber hinaus besteht fir dreidimensio-
nale, instationare Konvektionsberechnungen Zugriff auf die
leistungsfahigsten Vektor- und Parallelrechner an verschiede-
nen Rechenzentren. Durch die Teilnahme am "Bayerischen
Forschungsverbund fiir technisch-wissenschaftliches Hoch-
leistungsrechnen”fiihrt der Erfahrungsaustausch mit Fachleu-
ten aus der Mathematik und der Strémungsmechanik zu
neuen, effizienten Methoden in der numerischen Simulation.

Zur Validierung (bzw. Falsifizierung!) solcher Ergebnisse sind
experimentelle Vergleichsdaten unerlaBlich; daher werden die
Arbeiten zur numerischen Modellierung am Erlanger Kristall-
labor von vielfaltigen Modellexperimenten begleitet. In den zu
simulierenden Anordnungen und Anlagen werden sowohl di-
rekt Temperatur- und Konzentrationsverteilungen ermittelt als
auch indirekt experimentelle Daten tiber Konvektionsvorgénge
gewonnen. Diese Ergebnisse tragen allein schon zum besse-
ren Verstandnis der Transportmechanismen bei und kénnen
dariiber hinaus zum Vergleich mit numerischen Ergebnissen
herangezogen werden. Umgekehrt kann auch die Simulation
Impulse geben, welche Transporteffekte zu erwarten und
daher gezielt experimentell zu untersuchen sind.

4.1. Czochralski-Verfahren

In den letzten Jahren wurden von unserer Arbeitsgruppe
verstérkt experimentelle und numerische Arbeiten zur Kon-
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strebt wird eine sowohl axial als auch radial méglichst homo-
gene Verteilung auf méglichst niedrigem Niveau, was jedoch
mit wachsenden Kristalldurchmessern immer schwieriger zu
realisieren ist.

Die einzige bisher existierende Methode zur Analyse des
Sauerstoffgehalts in Siliziumschmelzen waren Absorptions-
messungen im Infrarot (FT-IR) an Kristallscheiben mit an-
schlieBender Zuordnung zu bestimmten Zichtungsstadien.
Durch diese indirekte Methode 1aBt sich die Sauerstoff-
konzentration vor der Phasengrenze allenfalls rekonstruieren;
Aussagen (iber die Sauerstoffverteilung im Schmelzvolumen
sind nicht maglich.

Aus diesen Griinden werden am Kristallabor, ausgehend von
einer in der Stahlindustrie verbreitet eingesetzten MeBtechnik,
elektrochemische Potentialsonden speziell zur ortsaufgeldsten
Detektion des in der Silizium-Schmelze geldsten Sauerstoffs
entwickelt. Abb. 4.2 zeigt den prinzipiellen Aufbau einer sol-
chen Sonde. Ein keramischer Feststoffelektrolyt umschlieBt
eine Kammer, gefilit mit einem Metall/Metalloxidgemisch,
welches einen definierten Referenz-Sauerstoffpartialdruck er-
zeugt. An der Oberflache des Feststoffelektrolyten, welche mit
der Schmelze in Kontakt ist, liegt ein Sauerstoffpartialdruck
vor, der von der Sauerstoffkonzentration sowie von der freien
Lésungsenthalpie von Sauerstoff in der Schmelze abhéangt.
Aus dem zwischen Referenzgemisch und Schmelze zu mes-
senden Potential 148t sich (temperaturabhangig) der an der
Schmelzseite des Feststoffelektrolyten vorliegende Sauerstoff-
partialdruck und daraus die Sauerstoffkonzentration ermitteln.

Uhermoelement UpMK

—0
Molybdiindriihte
Si0,- Glas
Al O5
Zement
Siliziumschmelze | —
J Graphit

Thermoelement / Referenzgemisch
(PtRh6/30)

Zirkonoxid

Abb. 4.2: Prinzipieller Aufbau der elektrochemischen Potentialsonden
fir Silizium-Schmelzen. Wesentliche Komponenten sind
der Sauerstoffionenleiter mit eingeschlossenem Referenz-
gemisch, der Schmelzkontakt aus Graphit sowie das Ther-
moelement.

Mit dieser MeBtechnik ist nun die Sauerstoff-Konzentration in
Silizium-Schmelzen zum einen zeitaufgeldst als direkte Reak-
tion auf Anderungen der Randbedingungen in der Ziichtungs-
anordnung (Stickstoff-Gasstrom, Tiegelrotation) erfaBbar; zum
anderen sind auch ortsaufgeloste Messungen in der Schmelze
mdglich. Basierend auf den Ergebnissen dieser derzeit durch-
gefihrten Messungen kénnen die zum Sauerstofftransport
beitragenden Mechanismen in Silizium-Schmelzen analysiert
werden.

Numerische Simulation

Als numerische Methode zur Berechnung von Stromungen in
Czochralski-Anordnungen wird "FASTEST”, ein dreidimensio-

nales, zeitabhangiges FiniteVolumen Mehrgitterverfahren ver-
wendet, das aufgrund eines hohen Vektorisierungsgrades
vornehmlich auf Vektor- und parallelen Vektorrechnern zum
Einsatz kommt. Damit ist der Zugriff auf eine vergleichsweise
hohe Rechenleistung gewéhrleistet. Fir Testrechnungen sind
die Programme auf RISC-Workstations ablauffahig. Beispiel-
haft soll kurz die Simulation einer dreidimensionalen, zeitab-
hangigen Strémung erlautert werden, wie sie in Abb. 4.1d
dargestellt ist.

Als mathematisches Modell dienen die Navier-Stokes Glei-
chungen fir Newtonsche Fluide in einem rotierenden Bezugs-
system, in dem mit steigender Rotationsrate der EinfluB der
Zentrifugal- und Corioliskraft zunimmt. Bedingt durch die
Temperaturdifferenz am Tiegelrand entstehen Auftriebskraf-
te, die ihrerseits die Stromung antreiben. Die Wechselwirkung
aller beteiligten Krafte kann zu sehr komplexen dreidimensio-
nalen Strdmungsmustern fihren. Mittels der numerischen
Simulationen konnte gefunden werden, daf sichinder Schmel-
ze drei-, vier- und flinfzahlige Wellenstrukturen ausbilden
(Abb. 4.3), wobei die Zahligkeit mit steigender Rotationsrate
des Tiegels zunimmt. Dies zeigt deutlich, daB die bisher aus
Handhabbarkeitsgriinden verwendeten 2-dimensionalen, d.h.
axialsymmetrischen Ansétze fiir die Modellierung der groBen
Schmelzvolumen in Czochralski-Anordnungen zur Untersu-
chung solcher Fragestellungen nicht ausreichend sind.

Abb. 4.3: Dreizdhlige Temperatur- und Strémungsverteilung in der
Draufsicht direkt unterhalb der freien Schmelzoberflédche.
Die Tiegelrotation betrdgt 4 rpm.

Ebenso konnte in Ubereinstimmung mit den Experimenten
festgestellt werden, daB die Amplitude der Temperatur-
fluktuationen mit steigender Tiegelrotationsrate abnimmt. Die
Stromungssimulation liefert dariiber hinaus direkte Informatio-
nen Uber die Stromungsrichtungen und -verlaufe inder Schmel-
ze, die experimentell nicht zu gewinnen sind.

AuBerdem zeigen diese Ergebnisse, daB zur Analyse von
Czochralski-Anordnungen mit groBen Schmelzvolumina ein-
fachere zweidimensionale, d.h. axialsymmetrische numeri-
sche Modelle nicht ausreichen, da die real vorliegenden drei-
dimensionalen Stromungskonfigurationen mit diesen Ansat-
zen nicht zu erfassen sind.

4.2. VGF-Verfahren

Als zweites Arbeitsgebietder numerischen Proze Bmodellierung
am Erlanger Kristallabor ist die Simulation und Entwicklung
des VGF-Prozesses zu nennen. Hier geht es vor allem um eine
Untersuchung der Dynamik des Wachstumsprozesses, d.h.
die Untersuchung der Wachstumsgeschwindigkeit und der
Form der Phasengrenze als Funktion unterschiedlicher
Temperaturprofile.

Zur Untersuchung dieser Problematik wird eine axial-
symmetrische Version des bei der Simulation des Czo-
chralski-Verfahrens bereits angeflihrten Programmes "FA-
STEST" angewendet. Das Modell beinhaltet den Tiegel, die
Schmelze undden Kristall, als Randbedingung werden Warme-
ubergangskoeffizienten zu einem gegebenen Temperatur-
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profil im Ofen angegeben. Es beinhaltet ferner die Lésung des
Stefan-Problemes der freien Phasengrenze und ermdglicht
damit insbesondere die Optimierung des VGF-Verfahrens
hinsichtlich einer leicht konvexen Form der Phasengrenze.

In der Testphase des neu entwickelten VGF-Ofens wurden
Zichtungsexperimente mit Germanium zur Untersuchung des
Warmeflusses und der Phasengrenzform durchgefiihrt. Die
Abb. 4.4 zeigt als Beispiel einen Vergleich berechneter und im
Experiment beobachteter Phasengrenzformen flir zwei unter-
schiedliche Temperaturprofile. Damit konnte gezeigt werden,
daB die Einstellung einer konvexen Phasengrenze beim
Bridgman-Verfahren maglich ist.

1100 1000 900 800

Abb. 4.4: Berechnete und auf angedtzten Schnitten durch den ge-
wachsenen Kristall beobachtete Formen der Phasengrenze
bei der Ziichtung von Ga-dotiertem Germanium mit unter-
schiedlichen Temperaturprofilen

Mittels Dotierstoffstreifungen, die durch Rotation der Ampulle
erzeugt wurden, konnte die Wachstumgeschwindigkeit wah-
rend eines Experimentes bestimmt und mit numerischen Er-
gebnissen verglichen werden (s. Abb. 4.5).
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Abb. 4.5: Berechnete und aus dem Abstand von Rotations-Streifen
ausgemessene Wachstumsgeschwindigkeit im Falle einer
VGF-InP-Ziichtung bei reiner Translation des Temperatur-
profiles mit konstanter Geschwindigkeit

Mit Hilfe dieses Modelles wurde ebenfalls ein erster Ansatz zu
einer "inversen Simulation” des VGF-Verfahrens gemacht.
Dabei wird in dem Programm ein Regler implementiert der die
ProzeBparameter (Temperaturprofil) durch Riickkopplung der
Abweichung von einem vorgegebenen Sollwert (Wachstums-
rate, Durchbiegung der Phasengrenze) so anpaft, da man
schlieBlich als Ergebnis ein optimiertes Temperatur-Zeit-Profil
erhélt. Die Abb. 4.6 zeigt ein aus einer derartigen Rechnung
resultierendes ProfiL welches fir die Zichtung von InP ver-
wendet wurde.

AuBerdem kénnen mit diesem Modell die Schmelzkonvektion
und die dadurch beeinfluBte Dotierstoffverteilung in Kristall
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Abb. 4.6: In der Ofenanlage einzustellendes Temperatur-Zeit-Profil
als Ergebnis einer Simulationsrechnung mit der Zielvorgabe
einer konstanten Wachstumsgeschwindigkeit. Diese wurde
erreicht mittels einer durch den Regler angepaBten leichten
Uberhéhung des gesamten Profils.

und Schmelze berechnet werden, ein Beispiel hierzu zeigt die
Abb. 4.7. Diese Rechnungen sind jedoch mit der hier noch
verwendeten seriellen Version des Programmes "FASTEST"
zu zeitaufwendig flr systematische Untersuchungen.
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Abb. 4.7: "Momentaufnahme” der berechneten Temperatur-Stro-
mungs- und Konzentrationsfelder wéhrend einer Ga:Ge-
Zlichtung

Etwa Mitte 1994 Zeit wurde unter Verwendung des kommerzi-
ellen Finite-Elemente-Programmes "FIDAP" mit der Entwick-
lung eines globalen Modells der VGF-Ofenanlage begonnen.
Diese Arbeiten befinden sich gegenwartig noch in einer Test-
phase, die ersten Ergebnisse (s. Abb. 4.8, 4.9) sind aber
ermutigend und lassen es méglich erscheinen, z.B. die Auswir-
kungen konstruktiver Anderungen im Aufbau des Mehrzonen-
ofens oder in der Anordnung von Ampulle und Tiegelim voraus
abschéatzen zu kdnnen.
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Handbook of Crystal Growth
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The Handbook is, by far, the most comprehensive compendium on crystal growth ever published
and, for the first time, authoritatively documents in one publication the fundamentals of the
subject. It is designed to become the definitive work on the science of crystal growth and to remain
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to thermodynamic, kinetic and
crystallographic aspects including
computer simulation by molecular
dynamics and Monte Carlo methods.

Part B - Transport Processes and
Stability

The second part, comprising a
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bulk transport effects and the
influence of transport-limited growth
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and arrays, and on the cooperative
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formation. All the presentations are
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A. Basic Techniques
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techniques used for bulk single
crystal growth from melt, solution
and vapour and for industrial mass
crystallisation starting, in chapter 1,
with nature’s techniques. The growth
of synthetic crystals of a wide range
of materials for research and
commercial use is covered in depth,
with emphasis placed on those
techniques which are of current
importance: techniques of only
historical interest have not been
included.

B. Growth Mechanisms and
Dynamics

Part B covers the basic mechanisms
and dynamics of melt and solution
growth covering segregation, melt
convection, stress in the cooling
crystal, polyphase solidification,
growth in gels, spherulitic
crystallisation and the numerical
modelling of Bridgman and
Czochralski growth processes.
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A. Basic Techniques

Part A reviews the basic techniques
of halide, organometallic and
molecular beam epitaxy, liquid and
solid phase epitaxial techniques,
rapid solidification by pulsed laser
annealing and laser ablation of oxide
thin films. The final chapter is
devoted to the growth of diamond
films.

B. Growth and Dynamics

Part B covers the underlying
mechanisms and dynamics of
epitaxial growth processes including
nucleation, structural, kinetic and
transport effects. In addition,
refinements of some of the growth
techniques described in Part A such
as atomic layer, migratioenhanced
and photo-assisted epitaxial
processes are also described.
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Abb. 4.8: DVGF-Anlage und numerisches Modell mit berechneten
Isothermen

Abb. 4.9: Vergleich der berechneten und gemessenen Leistungs-
aufnahme der einzelnen Heiz-Zonen

4.3. EinnuB von Magnetfeldern

Bei der Schmelzzichtung ist bedingt durch axiale wie auch
radiale Temperaturgradienten und z. T. auch durch erzwunge-
ne Rotation das Auftreten von Konvektion praktisch unver-
meidbar. Diese ist erwiinscht, so lange sie stationar bleibt und
zu einer effektiven Durchmischung der Schmelze beitragt.
Unerwinschtisthingegen eine instationare Schmelzkonvektion,
die durch Temperatur- oder Dotierstoffschwankungen an der
Phasengrenze einen ungleichmaBigen Einbau des Dotierstof-
fes in den Kristall ("doping striations”) bewirkt. Aus technologi-
schen Griinden, wie der Verwendung groBer Tiegeldurch-
messer in der industriellen Produktion, oder der flir das stabile
Kristallwachstum notwendigen MindestgréBe der Temperatur-
gradienten 148t sich die instationdre Konvektion oftmals nicht
vermeiden.

Da Halbleiterschmelzen elektrisch leitfahig sind, besteht die
Mdglichkeit, d&uBere Magnetfelder zur Dampfung der Konvek-
tion einzusetzen. Die Magnetohydrodynamik fliissiger Metalle
beschreibt die physikalischen Vorgange in Schmelze und
Magnetfeld; insbesondere ist die bremsende Wirkung der
Lorentz-Kraft (bei statischen Magnetfeldern) auf die
Fluidgeschwindigkeit von besonderer Bedeutung, allerdings
kénnen sich dabei die Stromungskonfigurationen verandern.

Am Kristallabor wurden grundlegende experimentelle und
theoretische Untersuchungen zur Auswirkung von Magnetfel-
dern auf die Auftriebs- und Marangonikonvektion in Abhangig-
keit von thermischen Randbedingungen und Magnetfeldern
durchgefiihrt.

Ein Beispiel dafir zeigt Abb. 4.10. Es wird das Zonen-
schmelzverfahren in zylindrischen Ampullen mit festen Wan-

den modelliert. Boden und Deckel des Zylinders werden
isotherm auf Schmelztemperatur gehalten, entlang der Zylinder-
wand wird ein parabolischer Temperaturverlauf (Maximum auf
halber Zylinderhche) eingestellt. Die experimentell und auch
numerisch bestimmten Temperatur-Differenzen von vertikal
angeordneten Monitorpunkten lassen die Interpretation zu,
daB bei niedrigen Feldstarken eine Einfachrolle dominiert und
mit steigender Feldstarke (Hartmann-Zahl) eines homogenen
axialen Magnetfeldes die Strémung in einen axialsymme-
trischen Torus (bergeht, wobei die Strémungsgeschwindig-
keit reduziert wird (die Temperaturdifferenzen wirden fir rein
diffusiven Transport, d.h. ohne Konvektion verschwinden).
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Abb. 4.10: Vergleich von experimentell und numerisch bestimmten
Temperaturdifferenzen in einer StrémungsmeBzelle mit
Gallium als Modellfliissigkeit fiir Halbleiterschmelzen.

Furdie Marangoni-Konvektion konnte ein Stabilitatsdiagramm
fir den Ubergang stationdr-instationar aufgestellt werden,
wobei quantitative Ubereinstimmung zwischen Theorie und
Experiment nachgewiesen werden konnte.

Die Struktur der Strémung wird mit steigender Magnetfeld-
starke zunehmend von der Feldgeometrie beeinfluBt. In Abb.
4.11 sind die berechneten Isotachen fiir die axiale Geschwin-
digkeitskomponente in einer Ebene auf halber Zylinderhéhe
gezeigt. Ohne Magnetfeld beschreibt eine instationére Ein-
fachrolle das grundsatzliche Stromungsmuster (links). Sowohl
ein axiales (Mitte) als auch ein transversales (rechts) homoge-
nes Magnetfeld mit genligender Starke (jeweils entsprechend
der Hartmannzahl Ha = 100) reduziert die Geschwindigkeit um
etwa den Faktor 2 und erzwingtin beiden Fallen eine stationare
Stréomung. Die Strémungskonfiguration wird jedoch durch die
Symmetrie des Feldes gepréagt.

Mit Hilfe der magnetohydrodynamischen Theorie konnte ge-
zeigt werden, daB in einem von auBen angelegten magneti-
schen Gleichfeld, das schwach genug ist, um die Strémung
kaum zu beeinflussen, durch die Schmelzkonvektion selbst
wiederum ein Feld induziert wird, das zwar 108 mal schwécher,
aber dennoch nachweisbar ist. Dieser Nachweis ist dann auch
experimentell gelungen. In einer theoretischen Arbeit (ndhe-
rungsweise Lésung des inversen Potentialproblems) konnte
durch einen russischen Gastwissenschaftler (Dr. Berkov) nach-
gewiesen werden, daB durch Vermessen des induzierten
Feldes auf den Verlauf der Konvektion rickgeschlossen wer-
den kann. Damit ist ein neues, ohne Streuteilchen auskom-
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(upsx)t = 23,7 uf™ = 146 up> = 10,5

Abb. 4.11: Isotachen der axialen Geschwindigkeit auf halber Zylinder-
héhe (Vollinien: aufstromend, strichlierte Linien: abstro-
mend) fir Ra = 0, Ra,, = 2,5:10° fir Ha = 0, Ha = 100
(vertikal) und Ha = 100 (transversal). Die Isolinien sind
mit dem jeweiligen, ebenfalls angegebenen, Maximalwert
normiert. Fiir Ha = 0 wird der zeitlich gemittelte Wert
verwendet.

mendes Verfahren zur berihrungslosen Messung von Kon-
vektionsverldufen in Halbleiter- und Metallschmelzen ge-
funden.

Zur Zeit steht fur Experimente am Kristallabor ein vertikales
Solenoid-Feld mit einer Stéarke bis zu 0,2 T in einem zylindri-
schen Volumen von 40 cm Durchmesser und 20 cm Héhe zur
Verfiigung, das sowohl fiir Kristallziichtungsversuche als auch
fir Modellexperimente eingesetzt werden kann. Transversale
Felder von Polschuhmagneten fir kleinere Probenvolumen
(ca. 10 cm Polschuhdurchmesser und -abstand) erreichen bis
zu 0,4 T. Es ist jedoch geplant, das Arbeitsgebiet in naher
Zukunft erheblich zu erweitern. Dazu soll an dem mit der
Universitdt kooperierenden bayerischen Applikations- und
Technikzentrum (ATZ-EVUS) in Sulzbach-Rosenberg ein "An-
wenderlabor fiir Kristallzichtung und Metallurgie in Magnetfel-
dern” (ALMAG) eingerichtet werden. In enger Kooperation mit
dem Kristallabor sollen sowohl eigene Experimente als auch
Versuche anderer deutscher und europaischer Arbeitsgrup-
pen auf diesem Forschungsgebiet durchgefiihrt werden.

5. Neue Arbeitsthemen
Kupfer-Indium-Disulfid (CIS)

R. Lerner, D. Wolf

Bei der Suche nach einer kostenginstigeren Maglichkeit zur
Herstellung von Solarzellen gegeniiber dem heute kommerzi-
ell verwendeten kristallinen Silizium sind Materialien mit di-
rektem Bandibergang auf der Basis des Chalkopyrithalbleiters
Kupfer-Indium-Diselenid CulnSe, (CIS) starker in den Mittel-
punkt des Interesses geriickt. Bei diesen Materialien reichen
bereits Schichtdicken im pum-Bereich fiir eine effektive Um-
wandlung des Sonnenlichts in elektrische Energie aus. Diinne
Schichten bedeuten sowohl einen geringen Materialverbrauch
als auch kurze Durchlaufzeiten bei der Prozessierung und sie
dirfen auch polykristallin sein.

Dinnschichtsolarzellen auf der Basis von CulnSe, erreichen
unter Laborbedingungen bereits Wirkungsgrade von 16 - 17%.
Schwierigkeiten bereitet noch die Bildung von Gitterfehlstellen
durch Abweichungen von der Stéchiometrie, die die elektri-
schen Eigenschaften des Materials beeinflussen. Eine weitere
Problematik ist die physiologische Bedenklichkeit des Selens,
die bei einem Ubergang zu dem Materialsystem Kupfer-Indium-
Schwefel vermieden werden kénnte. Darliber hinaus besitzt
dieses Material noch eine héhere Bandlicke.

In einem Mitte 1994 am Kristallabor begonnenen Kupfer-
Indium-Disulfid-Projekt sollen die Eigenschaften des Material-
systems Kupfer-Indium-Schwefel naher untersucht werden,
umdas Potential des CulnS, in Hinsicht auf die Herstellung von

Dinnschichtsolarzellen zu untersuchen, wobei die Fragestel-
lungen denen des Systems CulnSe, vergleichbar sind. Naher
untersucht werden sollen z.B. Stéchiometrieabweichungen,
die in Form von Fehlbesetzungen (Antisite-Defekte, z.B. Cu
auf In-Platz Cu,,,, oder Cug), Zwischengitteratomen und Leer-
stellen die elektronischen Eigenschaften beeinflussen. Neben
diesen, bei terndren Verbindungen vielzahligen intrinsischen
Storstellen sollen aber auch extrinsische Verunreinigungen
auf ihren EinfluB und auf die Moglichkeit einer gezielten
Dotierung untersucht werden. Die elektrischen Eigenschaften
der Korngrenzen bzw. Heterogrenzflachen und deren mégli-
che Passivierung sind in Hinblick auf polykristallines Absorber-
material von Interesse.

Da quantitative Untersuchungen zu dieser Thematik jedoch
Einkristalle erfordern, liegt der Schwerpunkt der Arbeiten am
Erlanger Kristallabor zundchstin der Zlchtung von Einkristallen
sowohl in Form von Volumenkristallen als auch in Form von
epitaktischen Schichten. Stéchiometrisches CulnS, weist zwei
kristallographische Umwandlungspunkte unterhalb des
Schmelzpunktes auf, weshalb eine Kristallzlichtung aus
stochiometrischer Schmelze problematisch ist. Um dies zu
umgehen, sollen Volumenkristalle aus einer Lésungszone mit
der Travelling-Heater Methode (THM) bei Temperaturen un-
terhalb der kritischen Umwandlungspunkte hergestellt wer-
den. Daneben sollen aber auch Ziichtungsversuche mittels
horizontalem und vertikalem Bridgman-Verfahren erfolgen.

Um die spezifischen Eigenschaften diinner Schichten, ver-
gleichbar dem Absorbermaterial der Solarzellen, untersuchen
zu kénnen, sollen diinne Schichten mittels Flissigphasen-
epitaxie hergestelltwerden. Als Substrate flir eine Homoepitaxie
werden Proben aus der Massivkristallziichtung Verwendung
finden, Heteroepitaxie soll auf dem Substratmaterial GaP
durchgefiihrt werden. An derartigen Schichten sind dann ana-
log zu den Massivkristallen die Materialaspekte zu untersu-
chen; ferner kann anhand dieser diinnen Epitaxieschichten
aber auch der EinfluB der Heterogrenzflachen naher unter-
sucht werden.

Das Projekt ist Teil eines groBen bayerischen Verbund-Vor-
habens FORSOL, an dem neben der Firma Siemens-SOLAR
eine Vielzahl bayerischer Hochschulinstitute beteiligt ist.

Die Charakterisierung der fiir Dinnschichtsolarzellen wichti-
gen Materialeigenschaften wird sowohl im eigenen Institut als
auch bei den Verbundpartnern erfolgen.

Abb. 5.1: Erstergelungener Ziichtungsversuch von CulnS, nach dem
HGF-Verfahren

6. Charakterisierung
G. Hirt, A. Seidl

6.1. Elektrische Verfahren

Die elektrische Charakterisierung ermdglicht eine Analyse der
fiir die Transporteigenschaften relevanten Stérstellenbilanz.
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Dabei sind sowohl die energetische Lage als auch die Kon-
zentration und der Besetzungscharakter der Stérstellen von
Interesse.

Zur Anwendung kommen am Kristallabor dazu neben den
standardmaBig eingesetzten Hall-Messungen auch Verfahren
die auf Kapazitats- oder Leitfahigkeits-Messungen beruhen,
wobei die Leitfahigkeit der Proben entscheidend fiir die An-
wendbarkeit der Verfahren ist.

Kapazitive Spektroskopie leitender Proben

Stérstellen in einer Raumladungszone, z.B. bei Schottky-
Kontakten oder pn-Ubergangen, kénnen durch Anlegen ent-
sprechender Sperrspannungen umgeladen werden. Diese
intendierte Umladung kann durch Messung der Sperrschicht-
kapazitat gemessen und in Bezug auf die Stérstellen-Konzen-
tration und -Aktivierungsenergie ausgewertet werden.

Mittels einfacher Kapazitats-Spannungs-Messungen (CV) bei
unterschiedlichen Temperaturen ist bereits eine Bestimmung
der Konzentration flacher und tiefer Stérstellen méglich. Ver-
folgt man den Relaxationsvorgang umgeladener Stérstellen
mittels der zeitaufgelosten Messung der Kapazitat bei Variati-
on der Temperatur, der Deep Level Transient Spectroscopy
(DLTS) - so ist ist eine detaillierte Analyse tiefer Niveaus
mdglich.

N(300K)=1.9-1045 em-?

Ty

350
Temperatur [K]

Abb. 6.1: DLTS-Spektrum einer getemperten InP-Probe. Deutlich er-
kennbar ist das Auftreten zweier charakteristischer Niveaus
mit Aktivierungsenergien von 400 und 600 meV, die neben
den flachen Stérstellen die Stdrstellenbilanz von
getempertem InP bestimmen und die fiir die Konversion in
den semiisolierenden Zustand verantwortlich sind.

Eingesetzt wurden diese Verfahren im Kristallabor insbeson-
dere zur Aufklarung der Stdrstellenbilanz getemperter
InP-Proben. Schottky-Kontakte mit Barrierenhéhenbiszu 1 eV
auf n-leitenden InP konnten mit einem speziellen Aufdampf-
verfahren hergestellt werden.

Auch zur Untersuchung von GaAs-Proben aus Weltraum-
experimenten wurden DLTS-Messungen eingesetzt.

Leitfahigkeits-Spektroskopie semiisolierender Proben

Kapazitive Messungen sind an semiisolierendem Material
sowohl aus physikalischen Griinden (Umladbarkeit der Ni-
veaus)als auch aus mefBtechnischen Griinden (Detektierbarkeit
der Sperrschichtkapazitat) nicht anwendbar. Stattdessen ist
es aber moglich, durch optische Anregung die Storstellen
umzuladen und den RelaxationsprozeB als induzierte Leitfa-
higkeit zu messen. Dies wird zum einen mittels des
gleichgewichtsnahen Verfahrens Thermally Stimulated Current
(TSC) als auch mittels der Messung optisch induzierter
Stromtransienten, Photo-Induced Current Spektroskopie

(PICTS) zur Untersuchung der energetischen Lage von Stor-
stellen eingesetzt.
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Abb. 6.2: TSC-Spektrum einer getemperten semiisolierenden InP-
Probe. Durch Variation der Heizrate und anschlieBende
Auswertung mittels ArrhenEusauftragung (vgl. Einfigung)
laBtsich die Aktivierungsenergie ohne zusétzliche Ndherun-
gen bestimmen. Durch diese Messungen konnte nachge-
wiesen werden, daB in den getemperten s.i. InP-Proben die
gleichen Niveaus vorliegen, wie in den in quantitativer Hin-
sicht genauer untersuchbaren leitenden getemperten Proben.

6.2. Optische Verfahren

Die optische Charakterisierung erméglicht sowohl eine lokale
Analyse von Materialeigenschaften (Bandlicke, Stérstellen-
niveaus, Photoionisationsquerschnitte) als auch — nach ent-
sprechender Kalibrierung — eine groBflachige Analyse von
Kristallscheiben hinsichtlich der Verteilung von Dotierstoffen,
von freien Ladungstragern oder auch hinsichtlich Inhomogeni-
taten von deren Lebensdauer.

Die wesentlichen am Kristallabor eingesetzten Verfahren sind
die Photolumineszenz sowie die optische Absorptionim nahen
Infrarot. Méglich sind zum einen die Messung von Lumines-
zenz- bzw. Absorptionsspekiren bei unterschiedlichen Tem-
peraturen, auBerdem Rastermessungen kompletter Scheiben
bei bestimmten Wellenlangen.

Eine besonders wichtige Anwendung der optischen Absorpti-
on ist die zerstorungsfreie, quantitative und ortsaufgeltste
Analyse der Fe-Verteilung in semiisolierendem InP:Fe, und
zwar getrennt fur die Ladungszustdande Fe?* und Fe3*, Abb. 6.3
zeigtdie am Kristallabor ermittelten jeweiligen Photoionisations-
querschnitte o, und o, die zur quantitativen Auswertung
hinsichtlich der Storstellenkonzentration benétigt werden. Als
Anwendung wird ein Beispiel fir eine typische Fe?- bzw.
Fe®-Verteilung in einem Langsschnitt eines hoch Fedotierten
InP-Kristalls in Abb. 6.4 gezeigt.

7. Ausblick

Die Verfiigbarkeit von Einkristallen wird auch in Zukunft fir die
Grundlagenforschung, flir die angewandte Forschung und
auch fiir die Entwicklung und Produktion von vielen Gitern der
Hochtechnologie eine Schliisselrolle spielen. Dies gilt nicht
mehr nur fiir die bisherigen klassischen Anwendungsfelder
von Einkristallen, die Elektronik und Photonik, sondern kiinftig
auch fur die Bereiche Metallurgie, Pharmazie bis hin zur
Biotechnologie. Kristallziichtung als die Wissenschaft und
Technik zur Herstellung von Einkristallen, in massiver Form
und zunehmend auch in Form diinner Schichten (Epitaxie) ist
somit fUr viele Bereiche eine Schliisseltechnologie, deren
Beherrschung strategische Vorteile bedeuten kann.
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Abb. 6.3: Photofonisationsquerschnitte fir Fe in InP fir die Ladungs-
zustdnde Fe®* und Fe** bei 77 K und 300 K. Absorptions-
messungen bei unterschiedlichen Wellenldngen ermég-
lichen die quantitative Analyse beider Ladungsanteile.

[Fe*]: 1.5-2.5.10'6cm3

[Fe**):1.5-10'6- 1.5 - 10'7em3

Abb. 6.4: Verteilung von Fe?* und Fe® in einem Langsschnitt eines
hoch Fe-dotierten InP-Kristalls. Die relativ homogene Ver-
teilung von Fe?* entsprichtder Verteilung der kompensierten-
flachen Donatoren, wahrend Fe’* die Segregation von (iber-
schiissigem Fe zeigt. Der dunkle Bereich am Kristallende
zeigt den Beginn von Ausscheidungen an.

Forschung im Bereich der Kristallziichtung eignet sich wie
bisher auch weiterhin wegen der engen Verbindung und der
Wechselwirkung von Werkstoffwissenschaften, Physik, Che-
mie und etlichen Ingenieurwissenschaften hervorragend zur
Ausbildung von jungen Wissenschaftlern, weil hier bereits
interdisziplinares Arbeiten und Industrienahe die Fragestellun-
gen pragt.

Eine steigende Bedeutung kommt kunftig der numerischen
Modellierung von Kristallzlichtungsprozessen und -anlagen
zu. Hierfir werden vermehrt Methoden des Hochleistungs-
rechnens einzusetzen sein, wobei die Kristallziichtung von
den enormen Fortschritten in den Bereichen der angewandten
Mathematik, der Informatik und der numerischen Strémungs-
mechanik profitiert. Auch in dieser Hinsicht erweist sich die
Einbettung des Kristallabors an der Technischen Fakultat der
Universitat als vorteilhaft.

Zukinftige Arbeitsgebiete des Kristallabors werden sich zwar
an den oben dargestellten Themenschwerpunkten orientieren
- es werden aber kontinuierlich auch neue Felder aufgegriffen,
wenn daflr technisches Interesse entsteht und sich ein Bedarf
an solchen Forschungs- und Entwicklungsaufgaben ergibt, die
mit den Randbedingungen eines universitaren Kristallabors
vereinbar sind.

8. Anhang

Ausstattung

Technologische Gerate und Anlagen
Kristallziichtungsanlagen:
2 Hochdruck Czochralski Anlagen (LEC-InP)

1 Hochdruck-Multizonen Ofenanlage (VGF-InP und GaAs)

1 Multizonen Ofenanlage (VGF-Germanium)

1 Mehrzonen-Ofen (HB-Zlichtung)

1 Ofen zur Temperung von InP-Proben unter kontrolliertem
Phosphor-Dampfdruck

2 Aufdampfanlagen

Anlagen zur Vorbereitung der Kristallziichtung und Praparati-

on von Scheiben:

(1 Rundschleifmaschine, 3 Innenloch-Diamantsagen, Schieif-

und Poliermaschinen)

MeBtechnische Einrichtungen

MeBplatze zur elektrischen Charakterisierung:
Hall-MeBplatz (temperaturabhéngig 77K-650K); 4-Spitzen-
MeBplatz zur ortsaufgeldsten Bestimmung des Widerstands;
MeBplatz zur Untersuchung der Stdrstellenbilanz mittels
kapazitiver Verfahren (CV, DLTS) und Leitfahigkeitsspek-
troskopie (PICTS, TSC).

MeBplatze zur optischen Charakterisierung:
Photolumineszenz bei 77K und 300K, IR-Absorption, beides
ortsaufgelost

Metallographische Charakterisierungsmaglichkeiten: Réntgen-
anlage zur Bestimmung der Kristallorientierung durch Laue-
Messungen; Untersuchung der Homogenitat (Dotierstoffstrei-
fen) und Kristalldefekte (EPD) mittels selektiver Atzverfahren,
Nachweis von Verunreinigungen mittels Atomabsorptions-
spektrometrie

Rechnerausstattung |

Neben den Rechnern im Labor- und Sekretariatsbereich ste-
hen fiir die numerische Modellierung 4 eigene Workstations
sowie Rechenzeiten an Hochleistungsrechnern (Cray, Par-
sytec) zur Verfligung.

Personelle Ausstattung

1 Professor (G. Muller)

12 wiss. Mitarbeiter (J. Amon, J. Baumgartl, J. Friedrich,
P. Gille, F. Herrmann, G. Hirt, T. Jung, H. J. Leister, R. Lerner,
A. Seidl, D. Wolf; D. Zemke)

2 techn. Mitarbeiter (G. Neuner, L. Kowalski)

1 Sekretarin (U. Knerr)

Drittmittelprojekte

In der Arbeitsgruppe Kristallabor des Instituts flr Werkstoff-
wissenschaften werden zur Zeit folgende Verbund- und Dritt-
mittelprojekte bearbeitet:

1. "Untersuchungen zu intrinsischen Kompensationsmecha-
nismen und Herstellungsbedingungen von defektarmen
semiisolierenden InP-Substraten” im Rahmen des DFG-
Schwerpunktprogramms "Optische Signalverarbeitung” (Ab-
schluB Mitte 1995)

2. "Optimierung der thermischen Bedingungen bei der LEC-
Ziichtung”, Teilprojekt im Rahmen eines BMVg-Projektes
mit Freiberger Elektronikwerkstoffe, Freiberg

3. "Verbesserte Homogenitdt von Halbleiter-Einkristallen bei
der Schmelzziichtung unter erhéhter Gravitation,” Projekt
der DARA (Deutsche Agentur fiir Raumfahrtangelegen-
heiten)

4. "Numerische Simulationsrechnungen zur Unterstitzung von
Entwurf und Bau einer Mehrzonen-Ofenanlage fiir Weltraum-
einsatze”, Projekt der DARA (AbschluB 1995)

5. "Untersuchungen zur Herstellung von GaAs-Kristallen mit
dem tiegelfreien Zonenschmelzverfahren unter Mikro-
gravitationsbedingungen”, Projekt der DARA

6. "Untersuchungen zum Segregationsverhalten beider Ziich-
tung von Halbleitermischkristallen aus der Schmelze nach
der Submerged Heater Method (SHM) am Beispiel des
Modellsystems (In,Ga)Sb", DFG (AbschluB Ende 1994)



dgkk-Mitteilungsblatt 60/November 1994

Seite 29

7. "Numerische Simulation des Kristallwachstums aus Schmel-
zen" im Rahmen des Forschungsverbundes Technisch-
Wissenschaftliches Hochleistungs-Rechnen (FORTWIHR)

8. "Grundlegende Untersuchungen zur Ziichtung versetzungs-
armer GaAs-Substratscheiben mit dem vertikalen
Gradient-Freeze-Verfahren”im Rahmen des BMFT-Schwer-
punktprogramms "Laserforschung und Lasertechnik” (Be-
ginn 1994)

9. "Werkstoffwissenschaftliche Beitrdge zur F+E von poly-
kristallinen Diinnschicht-Solarzellen auf der Basis von ter-
naren Verbindungshalbleitern mit Chalkopyritstruktur” im
Rahmen des bayerischen Forschungsverbunds Solarener-
gie FORSOL-CIS (Beginn Mitte 1994)

Dissertationen am Kristallabor:

E. Tomzig (1979):
HgJ, - Einkristalle als Material fiir Gamma- und Réntgen-
detektoren

P. Kyr (1985):
Uber den EinfluB des konvektiven Warme- und Stoff-
transports auf die gerichtete Erstarrung des InSb-NiSb-
Eutektikums

R.A. Stein (1986):
Uber die Ldsungszonenziichtung von GaAs- und InP-
Einkristallen und deren Charakterisierung mit besonderer
Berticksichtigung der Eigendefekte in GaAs

G. Neumann (1986):
Berechnungderthermischen Auftriebskonvektion in Modell-
systemen zur Kristallziichtung

W. Weber (1988):
Untersuchung der thermischen Auftriebskonvektion in
Modellsystemen zur Kristallziichtung bei normaler und
erhohter Schwerkraft

J. Volkl: (1988):
Uber den EinfluB von thermisch induzierten Spannungen
auf die Versetzungsentstehung bei der Kristallziichtung
von InP nach dem LEC-Verfahren

H.J. Sell ( 1989):
Theoretische und experimentelle Untersuchungen zur
Kristallzichtung von GalnAs-Mischkristallen mit dem Ver-
fahren der Lésungszonenzichtung

G. Traeger (1990) (initiiert von Prof. Zschauer):
Verteilung von Dotierstoffen in Halbleiterheterostrukturen
am Beispiel von Zink-dotierten In, Ga,A, P, -Schichten
auf InP

H. Matz (1990), (initiiert von Prof. Zschauer):
Experimentelle Untersuchung der Mischungsliicke im
Materialsystem In, Ga P, A

R. Rupp (1991):
Uberdie Herstellung von GaAs mitdem tiegelfreien Zonen-
schmelzverfahren unter besonderer Beriicksichtigung der
thermokapillaren Konvektion

J. Baumgartl (1992):
Numerische und experimentelle Untersuchungen zur Wir-
kung magnetischer Felder in Kristallzichtungsanordnungen

D. Hofmann (1992):
Untersuchungen zum vertikalen Bridgman-ProzeB als Her-
stellungsverfahren flr semiisolierende InP-Kristalle

F. Mosel: (1993):
Kristallzichtung von semiisolierenden Fe-dotierten InP-
Kristallen mit dem Czochralski-Verfabren (LEC)

T. Jung (1993):
Numerische ProzeBsimulation der Kristallziichtung nach
dem vertikalen Bridgman-Verfahren

N. Schéfer (1994):
Zum EinfluB der Stéchiometrie bei der Kristallziichtung von
InP

G. Hirt (1994):
Herstellung von semiisolierendem InP durch Tempern -
eine Analyse des Kompensationsmechanismus

F. Herrmann (1994):
Untersuchungen zum tiegelfreien Zonenschmelzverfahren
bei der Zichtung von GaAs unter Mikrogravitation

A. Seidl (vorgesehener AbschluB Ende 1994):
Uber den EinfluB der Tiegelrotation auf den Warme- und
Stofftransport in Halbleiterschmelzen bei Czochralski-
Anordnungen

Verzeichnis wichtiger Publikationen von 1989 bis 1994:

G. Maller
Convection and Crystal Growth from the Melt
in: Crystals Vol 12,
H.C. Freyhardt (ed.), Springer Verlag, Berlin (1988)

D. Hofmann, G. Miller and N. Streckfuf
Semi-Insulating Electrical Properties of Undoped InP after
Heat Treatment in a Phosphorus Atmosphere
Appl. Phys. A48 (1989) 315-319

J. Volkl and G. Mller
A New Model for the Calculation of Dislocation Formation
in Semiconductor Melt Growth by Taking into Acoount the
Dynamics of Plastic Deformation
J. Cryst. Growth 97 (1989) 136-145

R. Rupp, G. Miiller and G. Neumann
Three-Dimensional Time Dependent Modelling of the
Marangoni Convection on Zone Melting Configurations for
GaAs
J. Cryst. Growth 97 (1989) 34-41

H.J. Sell and G. Miller
Numerical Modelling of the Growth and Composition of
Ga,n, As Bulk Mixed Crystals by the Travelling Heater
Method
J. Cryst. Growth 97 (1989) 194-200

G. Miller, D. Hofmann, P. Kipfer and F. Mosel
The Preparation of Fe-doped and Nominally Undoped
Semi-Insulating InP
Proc. of 2nd Int. Conf. on InP and Rel. Mat. 1990, Denver,
Colorado (USA), 21-24

W. Weber, G. Neumann and G. Mller
Stabilizing Influence of the Coriolis Forse During Melt
Growth on a Centrifuge
J. Cryst. Growth 100 (1990) 145-158

G. Maller
A Comparative Study of Crystal Growth Phenomena Under
Redused and Enhanced Gravity
J. Cryst. Growth 99 (1990) 1242-1257

J. Baumgartl, M. Gewald, R. Rupp, J. Stierlen and G. Miiller
The Use of Magnetic Fields and Microgravity in Melt
Growth of Semiconductors: A Comparative Study
Proc. of VlIth European Symposium on Materials and Fluid
Sciences under Microgravity 1990, ESA SP-295 (1990)
47-58

R. Rupp and G. Mdller
Experimental Study of the Surface Tension of Molten GaAs
and its Temperature Dependence under Controlled
As-Vapor Pressure
J. Cryst. Growth 113 (1991) 131-139

P. Kipfer, J. Lindolf, D. Hofmann and G. Miiller
Study of the Influence of the Phosporus Pressure on the
Preparation of Nominally Undoped Semi-Insulating InP
Wafers
J. Appl. Phys. 69 (1991) 3860-3864

G. Mdller
InP - the Basic Material of Integrated Optoelectronics for
Fiber Communication Systems
Physica Scripta T35 (1991) 201-209
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G. Hirt, D. Hofmann, F. Mosel, N. Schéafer and G. Miiller
Compensation Mechanisms in Nominally Undoped
Semi-Insulating InP and Comparison with Undoped InP
Grown under Stoichiometry Control
J. Electron. Materials 20 (1991) 1065-1068

F. Mosel, A. Seidl, D. Hofmann and G. Mdiller
Optical and Electrical Characterization of n- and p-Type
Fe-Doped InP
J. Electron. Materials 20 (1991) 1091-1094

N. Schéfer, J. Stierlen and G. Mller
Growth of InP Crystals by the Horizontal Gradient Freeze
Technique
Mat. Res. Eng. B9 (1991) 19-22

F. Mosel, A. Seidl, D. Hofmann and G. Mdiller
Infrared Absorption of n- and p-Type Fe-Doped InP and
Mapping of the Fe Distribution
Appl. Surf. Sci. 50 (1991) 364-368

G. Miller, G. Hirt and D. Hofmann
Current Issues in Bulk Growth of s.i Ill-V-Materials
Proc. of 7th Conference on Se ni-Insulating I1I-V Materials
1992, Ixtapa (Mexico)

C.J. Miner, W. Ford, E.R. Weber (eds.), IOP Publ. Ltd.,
Bristol (UK) (1993) 73-83

D. Hofmann, T. Jung and G. Miiller
Growth of 2inch Ge: Ga Crystals by the Dynamical Vertical
Gradient Freeze Process and its Numerical Modelling
Including Transient Segregation
J. Cryst. Growth 128 (1992) 213-218

A.G. Ostrogorsky, H.J. Sell, S. Scharl and G. Mdiller
Convection and Segregation During Growth of Ge and
InSb Crystals by the Submerged Heater Method
J. Cryst. Growth 128 (1992) 201-206

F.M. Herrmann, J. Baumgartl, T. Feulner and G. Mller
The Use of Magnetic Fields for Damping Unsteady
Marangoni Convection in GaAs Floating Zones Under uG
Proc. of Vllith European Symposium on Materials and Fluid
Science in Microgravity, ESA SP-333 (1992) 57-60

G. Mdller
Convective Instabilties in Melt Growth Configurations
J. Cryst. Growth 128 (1992) 26-36

G. Muller, G. Neumann and W. Weber
The Growth of Homogeneous Semiconductor Crystals in a
Centrifuge by the Stabilizing Influence of the Coriolis Force
J. Cryst. Growth 119 (1992) 8-23

A.G. Ostrogorsky, G. Miiller
A Model of Effective Segregation Coefficient, Accounting
for Convection in the Solute Layer at the Growth Interface
J. Cryst. Growth 121 (1992) 587-598

J. Baumgartl and G. Miiller
Calculation of the Effects of Magnetic Field Damping on
Fluid Flow-Comparison of Magnetohydrodynamic Models
of Different Complexity
Microgravity Q 2 (1992) 197-201

G. Wittmann, F. Mosel, G. Mller, A. Seidl and A. Winnacker
Investigation of the Distribution of Fe in Semi-Insulating
LEC-Grown InP by Photoluminescence and Absorption
Imaging
Mat. Sci. Eng. B20 (1993) 91-93

J. Baumgartl, A. Hubert and G. Mdller
The Use of Magnetohydrodynamic Effects to Investigate
Fluid Flow in Electrically Conducting Melts
Physics of Fluids A 5 (1993) 3280-3289

G. Hirt, S. Bornhorst, J. Friedrich, N. Schafer and G. Miiller
Electronic Properties of InP Grown and Annealed Under
Controlled Phosphorus Atmosphere
Proc. of 5th Int. Conf. on InP and Related Materials 1993,
Paris (France) 313-316

A. Seidl, F. Mosel, J. Friedrich, U. Kretzer and G. Miiller
Optisal Cross Sections and Distribution of Fe?* and Fe** in
Semi-Insulating LEC-Grown InP:Fe
Mat. Sci. Eng. B21 (1993) 321-324

J. Baumgartl, A. Bune, K. Koai, G. Muller and A. Seid|
Global Simulation of Heat Transport, Inclading Melt
Convection in a Czochralski Crystal Growth Process —
Combined Finite Element/Finite Volume Approach
Mat. Sci. Eng. A173 (1993) 913

D. Hofmann, T. Jung, N. Schéfer, D. Zemke and G. Miller
Model-Based Directional Solidification of Semiconductor
Materials by the VGF-Technique Using Multi-Zone Cold
Wall Furnase Technology
Mat. Sci. Eng. A173 (1993) 67-71

G. Hirt, D. Wolf and G. Miiller
Quantitative Study of the Contribution of Deep and Shallow
Levels to the Compensation Mechanisms in Annealed InP
J. Appl. Phys. 74 (1993) 5538-5545

K. Kainosho, O. Oda, G. Hirt and G. Mdller
Semi-Insulating Behavior of Undoped InP
Mat. Res. Soc. Symp. Proc. 325 (1994) 101-112

A. Seidl, G. McCord, G. Miiller and H.-J. Leister
Experimental Observation and Numerical Simulation of
Wave Patterns in a Czochralski Silicon Melt
J. Cryst. Growth 137 (1994) 326-334

A.G. Ostrogorsky and G. Miller
Normal and Zone Solidification Using the Submerged
Heater Method
J. Cryst. Growth 137 (1994) 66-71

K. Koai, A. Seidl, H.J. Leister, G. Miiller and A. Kéhler
Modelling of Thermal Fluid Flow in the Liquid Encapsulated
Czochralski Process and Comparison with Experiments
J. Cryst. Growth 137 (1994) 41-47

A. Seidl, R. Marten and G. Mller
Development of an Electrochemical Oxygen Sensor for
Czochralski Silicon Melts
J. Electrochem. Soc. 141 (1994) 2564-2566

G. Hirt, D. Wolf and G. Milller
Diffusion Mechanisms Controlling the Preparation of Semi-
Insulating InP
Proc. of 8th Conf. on Semi-Insulating Ill-V Materials 1994,
Warsaw (Poland), in print

D. Wolf, G. Hirt, F. Mosel, G. Miiller and J. V&lk
Preparation of 2"-InP Wafers with Low Fe-Content by
Wafer-Annealing
2nd EXMATEC-Workshop 1994, Parma, Italy in Mat. Sci.
Eng. (1994) in print
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Prof. Dr. Georg Miiller

Kristallabor

Institut fir Werkstoffwissenschaften, LS6
Universitat Erlangen-Nirnberg
MartensstraBe 7, 91058 Erlangen, Germany
Tel.: (09131) 85-76 36 oder -76 33 (Sekr.)
Fax: (09131) 85-84 95

e-mail: crystal@fauww63.ww.uni-erlangen.de
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5. Tagungsberichte

CLEO/Europe '94, Amsterdam 29. 8. — 2. 9. 1994

Aus der Sicht des Kristallzlichters gab es einige interessante
Schwerpunktthemen. Die Vortrage (ber ‘up conversion’ von
Seltenen Erdionen in verschiedenen Wirtkristallen zeigten,
daB auf diesem Wege viele Wellenlangen, insb. im sichtbaren
Spektralbereich, mit relativ effizienten Lasern, erschlossen
werden kénnen, die bei herkémmlichen Lasern nur sehr auf-
wendig und relativ ineffizient realisiert werden kénnen. Insb.
fur den Bereich der Dioden gepumpten Laser und Laser-
kristalle mit ‘up conversion’-Effekt nahmen die fluoridischen
Kristalle eine hervorragende Stellung ein.

Der zweite Hauptthemenbereich befaBte sich mit Dioden ge-
pumpten Festkérper-Lasern. Hervorzuheben sind hier Mate-
rialien wie Nd: Lanthan-Scandium-Borat, und Nd: Gadolinium-
Vanadat, die auf Grund ihrer Eigenschaften besonders fiir den
Bau von kommerziellen Dioden gepumpten Lasern effizient
erscheinen.

Einbesonderes Highlight stellte der Vortrag von Herrn GieBen,
Universitét Stuttgart, dar, der einen Dioden gepumpten Laser
aus Yb:YAG vorstellte, mit dem bereits Leistungen von bis zu
12 Watt bei einer optischen Pumpleistung von 20 — 24 Watt
erzieltwerden konnten. Das vorgestellte Konzept einer Weiter-
entwicklung dieses Lasertyps geht davon aus, daB man in
absehbarer Zeit mit diesem Laser den Kilowatt-Bereich er-
reichen will.

Die Vielzahl der Vortrage ber ‘optical parametric oscillators’,
die hauptsachlich mit BBO, KTP und KNbO, verwirklicht wer-
denund die Perspektiven Uber diesen technischen Weg, einen
breiten Spektralbereich relativ effizient zu erschlieBen, 4Bt
vermuten, daB diese nlo Kristalle in naher Zukunft eine enorme
Bedeutung erhalten werden.

Als Kristallziichter vermiBte ich Angaben (ber die Charakteri-
sierung hinsichtlich der Qualitat der verwendeten Kristalle, da
die vorgestellten Daten wie ‘threshold’ und ‘slope efficiency’
eigentlich nur miteinander verglichen werden kénnen, wenn
gleichwertige Kristallqualitaten verwendet werden. In Gespra-
chen, die auBerhalb der Vortrdge mit verschiedenen Beteilig-
ten stattfanden, wurde bestétigt, daB Kristalle aus verschiede-
nen Quellen ganz unterschiedliche Leistungscharakteristika
zeigen, so daB es durchaus vorkommen kann, daB ein von
seinen Materialkonstanten gutes Kristallmaterial auf Grund
von Publikationen, die auf qualitativ schlechterem Kristall-
material basieren, aus den Augen verloren wird und demge-
geniiber andere Materialien, die zufallig in besserer Qualitét
vorlagen, der Vorzug fiir weitere technische Entwicklungen
gegeben wird. Hier bedarf es nach meiner Meinung einer
Norm, die bestimmt, nach welchem Kriterium die Qualitét
eines Laserkristalls beurteilt werden kann, so daB Vergleiche
zwischen Kristallmaterialien wirklich aussagekraftig sind.

Leider fielen etliche Vortrage (mitinteressanten Aspekten), die
vonrussischen Teilnehmern angemeldet wurden, wegen Nicht-
erscheinen der Vortragenden aus. Auch die meisten
Posterboards der angekiindigten Arbeiten aus RuBland blie-
ben leer.

L. Ackermann, Idar-Oberstein

6. Ubersichtsartikel

X-RAY DIFFRACTION TOPOGRAPHY AT THE ESRF

J. Hértwig, J. Baruchel, F. Zontone, R. Barrett
European Synchrotron Radiation Facility, BP 220,
F-38043 Grenoble, France

1. Introduction

High resolution X-ray diffraction topography [1-4] was developed
during the late fifties and sixties partly in connection with the
needto characterize the real (defect) structure of single crystals
produced for the electronics industry. The possibilities of the
technique were extended to other kinds of single crystal
materials, and greatly enhanced when synchrotron radiation
was available. Experimentally, diffraction topography mainly
consists in recording one or several Bragg spots on a two
dimensional sensitive detector, which in many cases is justan
X-ray film.

Most of the synchrotron radiation facilities providing X-rays
with energies greater than 10 keV have a station where
diffraction topography is performed. The advantages of
synchrotron radiation for X-ray topography are well known:
high intensity, continuous spectrum, tunability, polarisability
and time structure [5]. This allowed, in the past fifteen years,
to perform interesting investigations on crystal growth, defects
movements and plastic deformation, domains and phase
boundaries, epilayers, induced distortions, ... [2,3,5]. However
the present synchrotron radiation diffraction topography setups
are still limited by their flux, the non availability of high energy
photons, the obtainable resolution and the reduced size of the
admissible sample environment devices. When working at a
third generation machine like the European Synchrotron Ra-
diation Source (ESRF), these source related advantages lead
to completely new possibilities, which may have animportant
impact on the characterization of growing and grown crystals.
Thus, we would like to present them directly to the crystal
growth community, because their members are thought to be
one of the main profiteers of these new developements and will
be welcome as users of the ESRF beamlines in Grenoble.

We will first describe some characteristics of the ESRF, report
about the present state of the ID19 beamline, devoted to
topography and high resolution diffraction, and illustrate some
of the new possibilities with experiments performed on the
ID11 'Materials Science’ and the D5 'Optical Open Bending
Magnet' beamlines.

2. Some characteristics of the ESRF

The ESRF storage ring is a low emittance (i.e. small source
size and divergence), high brilliance source, able to produce
X-ray photons up to about 200 keV. It is financially supported
by twelve European countries, and is mainly devoted to basic
and applied scientific research. It allows the installation 29
insertiondevices (1D -wigglers, undulators, wavelength shifters)
beamlines as well as 29 bending magnet ones. More than 100
experimental stations could be installed. The characteristics of
this third generation source are superior to all sources known
up to now. Obtained values for the X-ray beam position
stability are 1% of the beam size in horizontal and 10% in the
vertical direction, this means they are in the order of 1 um rms.
The rms beam divergences are between about 15 prad and
110 urad horizontally, and between about 5 prad and 13 prad
vertically (which are already comparable with crystal Darwin
widths!). The stored current in the multi-bunch mode may be
now up to 175 mA and will reach 200 mA as standard value at
the beginning of 1995. Life times of about 60 hours are
reached for 100 mA and about 25 hours is foreseen in the
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200 mA mode. These excellent parameters result in a high
brilliance of the source which, foran 1.5 m long undulator may
deliver 10'® photons/s/mrad?/mm?/0.1%bw.

3. Topography and High Resolution Diffraction Beamline:
present status

At the ESRF a given beamline is designed to cover an
investigation technique. The source only provides photons to
this beamline, which is consequently optimized (photon
energy range, beam size and divergence, polarization
characteristics,...) to fulfill the requirements of the corresponding
investigation technique. In the case of the ID 19 "Topography
and High Resolution Diffraction Beamline” this optimization led
to the choice of a long beamline (145 m) and of a high-and
variable magnetic field wiggler (critical energy 36 keV, 11
poles, period A, = 150 mm, B = 1.5 T). The source size is
0.2 x 0.1 mm? (H x V) and the used source divergence 0.3 x
0.1 mrad?. This allows to have at the sample position an about
40x14mm?(Hx V) wide, spectrally and spatially homogeneous
beam with high photon flux, high brilliance (maximum about 7
10" photons/s/radm?/mm?/0.1%bw atB_,, and 100 mA) and a
tunable photon energy in the range of about 6 - 120 keV.

These parameters open new possibilities for the topographical
and diffractometric technigues in several fields: 1. in real time
(exposure times down to about 102 s, or using stroboscopy to
109 s), 2. using short wavelengths to investigate thick and
heavy crystals, 3. with bulky sample environment, and 4. with
high sensitivity and high angular and spatial resolution. The
instrumentation of the beamline is designed to take advantage
of these experimental possibilities.

This ID19 beamline is expected to be fully operational at the
end of 1995. The optical hutch, located just after the front end,
will mainly contain the diaphragms, slits, and filters. No mirrors
are used in this beamline because even the best ones produce
a rather inhomogeneous reflected beam [6]. It will be possible
to perform, in this hutch, experiments requiring a small (about
10 x 4 mm?) butvery intense beam. An about 100 m long tunnel
will join the first hutch to the satellite laboratory (already built),
outside the experimental hall, where the monochromator and
experiments hutches will be situated. The experiments hutch
(5 x 5 m?, and 4 m height) will have a marble floor such that
equipment could easily be transferred, and new element
mounts quickly be made up.

The beamline is designed to use either the white beam or a
monochromatic beam in the experiments hutch. The
monochromatic beam will be delivered by two types of
monochromators. The first one, located in the experiments
hutch, consists of a 'single’ crystal diffracting in the horizontal
plane. In addition, it will be possible to vibrate this mono-
chromator, up to 200 Hz, within a small (= 1 mrad) angular
range [7]. This allows to investigate distorted samples, and/or
to overcome the spatial energy dispersion associated with the
extended beam surface and the small source size (0.2 mm),
which is a problem for some applications [8]. The second
monochromator will be a 'Hasylab type’ double crystal, fixed
exit, one [9]. It will diffract in the vertical plane and be located
in the monochromators hutch. The first crystal will be water
cooled. This double crystal monochromator can be combined
with another monochromators in the experimental hutch.

We are presently commissioning a "sample environment”
setup for 'real time' (white beam or monochromatic) experi-
ments, which moves on a marble floor. It accommodates
special stages including a liquid helium or a closed cycle
helium cryostats, an electromagnet, a high temperature furnace
and a straining stage. This "heavy” setup may carry also other
instruments like a crystal growth apparatus with a weight up to

about 100 kg. On the other hand "high precision” cameras,
workingin the horizontal and vertical planes, are being designed
to optimize the angular and spatial resolution.

Detectors are a crucial part of the diffiaction topography
instrument. A substantial effort is being devoted to this topic, in
order to make the best possible use of the ESRF source.
Several kinds of detectors are currently used: CCD cameras
equipped with a visible light optics and scintillators (with the
possibility to record dynamic experiments), films, energy sen-
sitive proportional counters. The detection is also coupled with
specificimage treatments adapted for the diffraction topography
techniques with this source.

4. Experimental Examples
4.1. Real Time Experiments in White Beam Topography

White Beam Diffraction Topography (WBDT, Laue technique)
[10]is probably the simplest available X-ray diffraction imaging
technique. The third generation synchrotrons and their
associated new possibilities made of this simple technique an
actually powerful one for the quick characterization of crystals,
for real time experiments, and even for high resolution ones.

Real time experiments are such that the recording time of the
pertinent information is shorter than the typical evolution time
of the physical process. The early high resolution topographs
required exposure times of several hours (X-ray generators),
or several seconds (present synchrotron radiation facilities). At
the ESRF the exposure times are reduced to parts of a second.
This allows the study, in 'real time’, of an extended range of
physical processes, which includes new developments in
fields already under investigation (crystal growth, defect
movements, resonator vibrations, domains and phases
transitions, ...). Fig. 1 illustrates on a "static” example the ESRF
diffraction topographic 'real time' new possibilities. It is a white
beam topograph of a 0.32 mm thick germanium crystal, where
dislocations and inclusions are observed. This topograph
corresponds to a wavelength A = 0.26 A (48 keV), and was
recorded in only 10?2 seconds when using the ID11 wiggler as
asource. Thiskind of resultindicate that 1) the X-ray background
and the heating of the sample can be reduced to a level such
that high quality images can be produced with standard film
material 2) very short exposure times (down by a factor 102 -
10° below the standard exposure time at other synchrotron
radiation topographic setups) can be achieved.

Fig. 1: Enlargement of the 117 (A = 0.26 A) topograph of a 0.325 mm
thick germanium crystal (taken at ID11). 5’ is the diffraction vector.

WBDT is usually foreseen when planning 'real time' experi-
ments. This is even more necessary for crystal growth
investigations, where the orientation of the sample is not
knowninadvance. WBDT produces of course several diffraction
topographs simultaneously and usually reduces the exposure
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times with respect to its monochromatic counterpart. When
considering the flux available from an insertion device at the
ESRF, it could be thought that exposure times could be
reduced to the few microseconds level. This is unfortunately
not the case, because of the heat load of the sample.

The inhomogeneous heat load associated with the absorbed
power can produce an unacceptable distortion of the sample,
the topograph becoming meaningless. This effect is most
important for long wavelength used and sample materials with
low heat conductivity and alarge thermal expansion coefficient.
Fortunately it is possible to estimate the induced distortions in
dependence on the beam and crystal properties and to minimize
them. Thus, when working with the white beam from a wiggler
or a bending magnet, filtering of the beam appears necessary.
An example of the change of the ID19 spectrum by iron filters
of different thicknesses is shown in Fig. 2. In addition we will
have the possibility of modifying the spectrum by lowering the
wiggler magnetic field. This will reduce the high energy photon
contribution, and consequently the background and higher
harmonics.

10'2
T T T L. hery s
E 0.0 mm -P=234 W 02 mm-P=134 W
102 [ 0.5 mm - P=101 W _
2 gO.Imm-Pwls'&W 1.0 mm - P=74 W ]
< 10 | 4
2 = é
o E
£ .10 i
2105k 3
=¥ 3 :
ik 20 mm - P=48 W
10 = 3
105 A i H A
10 g 100
keV

Fig. 2: Example for the change of the ID19 spectrum by iron filters of
different thicknesses. P is the beam power.

These above results indicate that 'real time’ (in the 102-10' s
range) diffraction topographic high resolution investigations
under a bulky sample environment are immediately possible
on several ESRF lines, but that they imply some precautions in
order not to distort the sample.

4.2. Spatial Resolution

The very small source sizes available at ESRF and the large
source to sample distance at D19 (but also at other beamlines)
lead to a tremendous improvement of geometrical (spatial)
resolution for the imaging techniques. Table 1 shows a
comparison of some source parameters and the geometrical
resolution for diffraction topography stations at ESRF (ID19),and
the ones existing at LURE, and DORIS Il (HASYLAB).

ESRF LURE DORIS I
source wiggler bending magnet bending magnet
distance [m] 145 30 32
E [GeV] 6 1.85 37-53
B[M 1.5 (max) 1.67 1.23
E, [keV] 35.9 (max) 38 16.2 (for 4.45 GeV)
FWHM size [mm) 020h° 011y 42h°30v 22h"13v
crystal film distance [cm) 10 10 10
geom. resolution [m] 0.14h " 0.08v 14h*10v Th'4y

Table 1: Comparison of some source parameters and the geometri-
cal resolution for topography stations at ESRF (ID19), LURE, and
DORIS Il (HASYLAB)

Fig. 3 shows the measured evolution ('Optics’ Open Bending
magnet D5) of dislocation widths in the sample of Fig. 1 as a
function of the distance. The width of the dislocations
extrapolated to zero distance, are in perfect agreement with the
'intrinsic’ calculated ones (8.7 mm for the 117 reflection, and
18.6 mm for the 220 one), and the slope (2.5 109) of the Fig.
3 line is small enough to retain a good spatial resolution when
setting the film as far as 1 meter from the sample. This slope
will reduce about five times at ID19, were the source size is
smaller and its distance to the sample larger than at D5. This
property is of large practical importance, because often it is
necessary to retain a good spatial resolution at large distances
from the investigated samples. Very often the investigated
dynamical phenomena result from the variation of an applied
external parameter (temperature, field, stress,...) whichimplies
abulky sample environment (furnace, cryostat, electromagnet,
traction device machine,...), and consequently an enhanced
crystal to detector distance. In particular, this holds for crystal
growth experiments.
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Fig. 3: Image width vs. sample-to-film distance of the central screw
dislocation of Fig. 1, but in a topograph taken at D5. The calculated
kinematical image widths are 8.7 mm for the 111 and 18.6 mm for the
220 reflections respectively.

4.3. Investigation of heavy or bulky crystals

Another feature illustrated by the first diffraction topographic
experiments performed atthe ESRF [11, 12] is the high energy
corresponding to the recorded Bragg spots (E = 50-100 keV).
This allows the investigation, in the transmission mode, of
bulky or heavy samples (heavy semiconductors, rare earth
compounds,...). The investigation of a 1 cm thick silicon and of
a1.4mmthickiron crystals [11, 12] are examples of these new
possibilities. Fig. 4 shows a white beam topograph of o a-Fe
cube with 5 mm side length. It is a 282 reflection and corres-
ponds to a wavelength A = 0.08 A (170 keV). The X-ray
topographic investigation of such crystals, in transmission,
was possible in the past only on samples about 10 times
thinner. The thick or heavy samples were, up to now, the
exclusive domain of (low resolution) neutron diffraction
topography [13]. These results are also important for
investigations with a bulky sample environment, where it may
be necessary to "look” through thick windows.

4.4. High Resolution and Sensitivity

The expression 'High resolution diffraction topographic
experiments’ is found in the literature to describe at least two
distinct kinds of experiments: either those where a very high
spatial resolution is achieved, or the ones where a very high
sensitivity to weak distortions is required (plane wave or 'ultra’-
plane wave topography). We already saw (table 1) that the
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Fig. 4: White beam 282 topograph of a a-Fe cube with 5 mm side
length (A = 0.269 A, E = 46 keV).

ESRF should highly improve the spatial 'geometrical’ resolution.
The high energy photons allow to improve the sensitivity to
weak distortions even in WBDT.

This last point illustrated in Fig. 5. This 111 topograph of a
6H-SIC crystal, produced with 59 keV photons (A = 0.21 A),
exhibits very wide double contrast dislocation images. This
feature is related to the fact that the Darwin width w, decreases
when the photon wavelength does, and consequently the
regions which are at the origin of the image correspond to very
weak deformations (of the order of w, with respect to the
perfect crystal. The use of high energies is therefore a simple
way to evidence these very weak gradients of distortion.
Another example, were we see microdefects and Moiré fringes
in a 'silicon - silicon oxide - silicon layer’ sample [14] is shown
in Fig. 6. From the Moiré fringe distances in a set of reflections
it was possible to determine changes inthe unit cell dimensions
in the silicon top layer with respect to the substrate in the order
of some 10 to some 107. Fig. 7 shows, in quartz, a weak line
contrast (the starting region of dislocations in the left side of
the topograph) which is due to a small lattice parameter step
(Ad/d less than about 5 107) in the bulk of the material and the
connected lattice relaxation. Among the diffraction topographic
techniques only the plane wave topography record this contrast
with a higher sensitivity [15].

4.5. White Beam Section Topography

Section topographs are an invaluable technique to investigate
small distortions or the depth location of deformations or of

Fig. 5: Network of dislocations in the
E = 59 keV) of a 6H-SIC crystal

111 topograph (A = 0.211 A,

—_— e S R r.

Fig. 6: 0 2 2 topograph of a silicon-silicon oxide-silicon layer sample
(A=033A E=~38keV)

Fig. 7: 214 topograph of a X-cut quartz crystal plate (A = 0.09 A,
E = 140 keV).

defect distributions. The availability of high energy photons
allows to investigate in this way thick samples. Let us note that
this implies to have precise and strongly absorbing slits, a non
trivial, but solvable, problem, and that heat load is much
weaker for this technique. Fig. 8 shows the evolution of a 0.9
mm thick KTIOPO, (KTP) crystal section topographs a) before
andb) during the application of a small field (= 30V/cm) applied
along the c polar axis. Fig. 8a shows the characteristic Kato's
interference fringes indicative of the high crystalline quality of
the sample. Fig. 8bdisplays a lot of small dots which correspond
to ionic conduction lines, and the interference fringes are no
longer visible.

Section topographs benefit, in addition, from the fact that the
resolution is retained when setting the detector far from the
sample. This allowed us to separate regions (surface layers)
very slightly misoriented with respect to the crystal matrix.

4.6. Monochromatic Beam Topography

First experimental results in monochromatic beam topography
at the ESRF were obtained with just a silicon crystal
monochromator diffracting in the horizontal plane. This simple
arrangement already produces 'nearly plane waves' with a
small spectral window. This is shown on Fig. 9 topographs
(same crystal like in Fig. 1), recorded on a) the peak, b) on the
low angle wing of the rocking curve and c¢) on the peak, with an
added vibration of the monochromator [7]. The exposure times
were, at D5: 15 s (Fig. 9a) and 30 s (Fig. 9b, c). Complicated
contrasts occur on Fig. 9a topograph. They belong to long
range, weak strain fiels as well as to localized strong
deformations. The enhanced flux allows images to be formed
from weaker scattering processes, like in the weak beam
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100 pm

Fig. 8: White beam section topographs (208 reflection, A = 0.37 A,
E = 33.5 keV) of a 0.9 mm thick KTiOPO, (KTP) crystal a) before and
b) during the application of a small field (= 20V/em) applied along
the c polar axis.

topograph of Fig. 9b. This leads to narrower defect images
from regions of very strong deformation, hence raising the
density atwhichindividual defects can be resolved. Anintegrated
image is easily obtained (Fig. 9c) when necessary.

More sophisticated arrangements (double and multiple crystal
monochromators, analyser crystal, ...) will be available at ID19
in the near future.

5. Some Conclusions

The new possibilities of the third generation synchrotron
radiation source of the ESRF for diffraction topography are
illustrated by experiments performed on the ID11 'Materials
Science'andthe D5 'Optical Open Bending Magnet' beamlines.
They show that a) typical exposure times for white beam
topography (down to about 102 s) are about 102to 103 times
shorter than at other synchrotron radiation topographic setups,
b)the diffracted beam divergence (about 2.5 10° rad) is small
enough to retain a good spatial resolution when setting the film
far (1 meter) from the sample, c) with short wavelengths (in the
order of 10 pm and less) is possible to carry out topographical
investigations of bulky or heavy samples or to detect weak
long-range deformation fields of defects, d) monochromatic
beam topographs, performed on a simple setup in a "low
divergent wave” or "weak beam” mode, give clues about the
actual deformations around defects.

Special attention is to be paid to the heat load in white beam
topography even when not working with highly absorbing and
thermally insulating materials. Some criteria to estimate and
minimize the effect were tested.

The severalinstruments (white or monochromatic beam 'sample
environment' diffractometers, high precision cameras) which
are being built for the ID19 'Topography and High Resolution
Diffraction Beamline’ are designed in order to make the best
use of the enhanced possibilities offered by the source. The
transformation of these technical possibilities in outstanding
scientific results is the task of all our scientific community.
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Abstract

Diffraction topography is an imaging technique for single
crystals which allows the visualization of defects, domains,
phases,..., present within the crystal volume. We describe,
through preliminary experiments performed, in white and also
monochromatic beam, on the wiggler of the ID11 'Materials
Science'beamline oronthe D5 'Optical Open Bending Magnet'
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beamline ofthe ESRF, some of the completely new possibilities
of this technique associated with the excellent source
characteristics of the third generation synchrotron radiation
machine ESRF. They show that a)typical exposure times for
white beam topography (down to about 102 s) are about 102
to 102 times shorter than at other synchrotron radiation
topographic setups, b) the diffracted beam divergence (about
2.5 10° rad) is small enough to retain a good spatial resolution
when setting the film far (1 meter) from the sample, ¢) with short
wavelengths (in the order of 0.01 nm and less) is possible to
carry outtopographical investigations of bulky or heavy samples
or to detect weak long-range deformation fields of defects, d)
monochromatic beam topographs, performed on a simple
setup in a "low divergent wave” or "weak beam” mode, give
clues about the actual deformations around defects. Special
attention is to be paid to the heatload in white beam topography
even when not working with highly absorbing and thermally
insulating materials.The instrumentation of the ESRF ID19
"Topography and High Resolution Diffraction Beamline’, which
is briefly described, is designed to take advantage of these
enhanced experimental possibilities, illustrate these new
possibilities.
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6.2 Methoden zur Messung
der Oberflachenspannung

Ansgar Tegetmeier

Kristallographisches Institut der Albert-Ludwigs-Universitat Frei-
burg, Hebelstr. 25, 79104 Freiburg

1 Einleitung

In Kristallzlichtungsanordnungen, in denen freie Oberflichen
von Flissigkeiten auftreten (CZ, FZ, HB ), spielen die Oberfla-
chenspannung und ihre Abhangigkeit von Temperatur und
Konzentration eine wichtige Rolle. Einerseits bestimmt die
Oberflachenspannung, neben Anordnung, Dichte und
Benetzungswinkeln, die Form der freien Oberflache, anderer-
seits bewirken Gradienten der Oberflachenspannung, hervor-
gerufendurch lokale Temperatur- oder Konzentrationsinhomo-
genitéten, eine Konvektionin der Flissigkeit, die als Marangoni-
bzw. Thermokapillarkonvektion bezeichnet wird. Hierbei kéon-
nen zwei Extremfalle unterschieden werden: Ein Gradient
senkrecht zur Oberflache fihrt erst ab einem kritischen Wert,
der durch die sogenannte erste kritische Marangonizahl cha-
rakterisiert wird, zum Einsetzen von Konvektion. Ein zur Ober-
flache paralleler Gradient bewirkt im Gegensatz dazu ein
sofortiges Einsetzen einer Strémung [Sch88].

Wichtig fir den EinfluB der Marangonikonvektion auf das
Kristallwachstum ist nattrlich ihr relativer Anteil am Stoff- bzw.
Energietransport, insbesondere im Vergleich zu Auftriebs-
konvektion und Diffusion. Versuche unter Schwerelosigkeit
ermoglichen z.B. durch die Abwesenheit der Auftriebskon-
vektion eine isolierte Betrachtung der Marangonikonvektion
und ihrer Auswirkungen auf einen wachsenden Kristall. So
gewonnene Ergebnisse kénnen allerdings nicht direkt auf
normale Schwerkraftbedingungen angewandt werden, da die
genannten Stromungsarten normalerweise nichtlinear gekop-
pelt sind. Weiterhin ist die Geometrie einer freien Oberflache
unter Schwerelosigkeit oft abweichend von der unter Schwer-
kraft, was einen merklichen EinfluB auf die Stromungs-
verhaltnisse haben kann.

Allgemeinistfir Anordnungen mitfreier Flissigkeitsoberflache
zu erwarten, daB sich die Form der Oberfliche auf das
Stromungsmuster auswirkt, woraus folgt, daB die Oberfla-
chenspannung nicht nur (iber Marangonieffekte das Kristall-
wachstum beeinfluBt, sondern ebenfalls, indirekter, tiber die
Form der freien Fliissigkeitsoberflachen .

In den letzten Jahren hat sich die Bedeutung numerischer
Simulationen in der Kristallziichtung stetig verstarkt. Der po-
tentiellen Ersparnis bei der Ermittlung optimaler Zlichtungs-
parameter stehen allerdings numerische Probleme, die Modell-
bildung sowie die Rechenkapazitdten betreffend und die nur
ungenaue Kentnis vieler wichtiger Eigenschaften der jeweili-
gen Anordnung und vor allem der verwendeten Substanzen
gegeniber. Die letztgenannten Probleme kénnen zu erhebli-
chen Fehlernbeiden Ergebnissen von Strémungssimulationen
und natdrlich auch denen geschlossen berechenbarer Glei-
chungen flihren. Eine bessere Kenntnis von Materialeigen-
schaften wie Dichte, Warmeleitung, Diffusionskoeffizienten
und, nicht zuletzt, Oberfldchenspannung ist also Vorausset-
zung fir eine hdhere Genauigkeit numerischer Simulationen.

Fir eine Vielzahl interessanter Substanzen in der Kristall-
zichtung ist die Oberflachenspannung allerdings nur unzurei-
chend oder gar nicht bekannt. Die Standardabweichungen der
gemessenen Werte sind oft groBer als 10% und die des
Temperaturkoeffizienten oft gréBer als 30%, wéhrend fir nur
recht wenige Substanzkombinationen der Konzentrations-
koeffizient iberhaupt bestimmt worden ist. Diese Unsicherhei-
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ten sind vor allem durch Eigenschaften der Substanzen be-
dingt, wie hohe Schmelzpunkte, Reaktivitaiten und Dampf-
driicke, die die Durchfiihrung einer Messung bzw. die Kontrolle
eines Experiments betrachtlich erschweren: So liegt z.B. der
Schmelzpunkt von ZrO, bei 2690 °C, was zumindest schwer-
wiegende Probleme beziiglich eines Behaltermaterials auf-
wirft. Flissiges Si |0st praktisch jedes Material an und geringe
Mengen an O, (Verwendung von SiO,-Tiegeln) kénnen die
Oberflachenspannungbereits um 10% absinken lassen [Har84].
Die Oberflaichenspannung von GaAs variiert in Abhéngigkeit
vom As Partialdruck um tiber 20% des Absolutwerts [Rup91].

An dieser Stelle sollen einige Methoden zur Messung der
Oberflachenspannung von Flissigkeiten vorgestellt und dis-
kutiert werden. Dies geschieht in Anlehnung an einen Uber-
sichtsartikel von Passerone [Pas91) und einen Abschnitt aus
dem Buch "Physical Chemistry of Surfaces” von Adamson
[Ada90]. Es wird im folgenden, der Ubersicht und des zur
Verfligung stehenden Platzes halber, meist nur die einfachste
Version der Methoden angesprochen.

2 Messung der Oberflaichenspannung
2.1 Dynamische Methoden

Je nachdem, ob die interessierenden Oberflachen zu jedem
Zeitpunkt der Messung als im energetischen Gleichgewicht
befindlich betrachtet werden kénnen oder nicht, spricht man
von statischen oder dynamischen MeBmethoden. Die Verwirk-
lichung dynamischer MeBmethoden ist in der Regel mit einem
recht hohen experimentellem Aufwand verbunden, und es
muB mit einer empfindlichen Reaktion auf Stérungen gerech-
netwerden. Andererseits kann mit Hilfe dieser Techniken eine
Zeitauflésung von z. T. erheblich weniger als einer Sekunde
erzielt werden. Dynamische Methoden zur Messung der Ober-
flachenspannung sind vor allem fir die Untersuchung schnell
ablaufender Prozesse auf Flissigkeitsoberflichen geeignet.

Ein Beispiel fiir eine dynamische Methode ist die sogenannte
Levitated Drop Technik. Ein freifallender, deformierter Tropfen
tendiert dazu, seine Oberflache zu verkleinern, um seine freie
Oberflachenenergie zu minimieren. Allerdings kommtder Trop-
fen nach Erreichen der Kugelform nicht zur Ruhe, da der
Impuls der Flissigkeitsteilchen eine erneute Auslenkung be-
wirkt (Abb. 1). Es entsteht eine Schwingung, deren Frequenz
® zusammen mit der Tropfenmasse m in einem einfachen
Zusammenhang zur Oberflachenspannung y steht:

¥ = (3/8) tma? (1)

Durch Messung der Schwingungsfrequenz eines freien
Tropfens kann somit, bei Kenntnis der Tropfenmasse, die
Oberflachenspannung bestimmt werden. Allerdings vermin-
dert sich die Genauigkeit der Messung betrichtlich, wenn
auBere Krafte auf den Tropfen wirken. Es ist unmittelbar
einzusehen, daB pg-Bedingungen die Anwendbarkeit der
Methode entscheidend verbessern kénnen. Versuche mit fliis-
sigen Metallen wurden z.B. im Sommer dieses Jahres wéh-
rend der IML-2 Mission von Egry et al. durchgefiihrt. Eine
Beschreibung des Versuchsaufbaus findet sich in [Egro1].

Nach einem &hnlichem Prinzip wie die Levitated Drop Me-
thode funktioniert die Oscillating Jet Technik. Hierbei wird eine
Fliissigkeit aus einem Rohr mit elliptischem Querschnitt gelei-
tet (Abb. 1). Der Strahl tendiert dazu, eine méglichst kleine
Oberflache, also einen kreisférmigen Querschnitt zu bilden,
und analog zum Fall des freien Tropfens entsteht eine radiale
Schwingung der Fliissigkeitssaule. Deren Wellenlénge ist
neben einigen geometrischen Parametern von der Dichte der
Flussigkeit und ihrer Oberflachenspannung abhéngig. Die
letztere kann also bei Kenntnis der lbrigen Parameter be-
stimmt werden. Insbesondere mit dieser Methode IaBt sich

Levitated Drop
dow@Q -

Zeit

Abb. 1: Levitated Drop und Oscillating Jet Methode

eine sehr gute Zeitauflésung (bis in den Millisekundenbereich)
erzielen. Wegen der oft problematischen Eigenschaften und
hohen Kosten der meisten heute in der Kristallziichtung inter-
essanten Substanzen scheint eine Anwendung der Oscillating
Jet Methode jedoch nur in speziellem Situationen sinnvoll.

Oberflachenwellen einer Fliissigkeit entstehen durch Abwei-
chungender Grenzflichenform vom Gleichgewicht. Fortgeleitet
werden solche Wellen von der Schwerkraft und der Oberfl4-
chenspannung. Flirharmonische Wellen auf einer Fliissigkeits-
oberflache, deren Wellenlange A sehr viel kleiner ist als die
Hoéhe (ber dem Grund, kann folgender Ausdruck fiir die
Ausbreitungsgeschwindigkeit v gefunden werden:

v:ﬂ@),@, (2)
28 pk

worin g die Erdbeschleunigung und p die Dichte der Fliissig-
keit bezeichnen. Will man nun nach der sogenannten Capillary
Waves Methode die Oberflachenspannung bestimmen, so ist
es gunstig, Wellen zu untersuchen, die nur von der Oberfla-
chenspannung beeinfluBt werden. Dabeiist zu bedenken, daB
bei komplizierteren Anordnungen der Ausdruck fiir v komple-
xer ausfallt als in Gleichung (2). Trotzdem kann mit Hilfe von
Gleichung (2) eine einfache Abschétzung dariiber vorgenom-
men werden, welche Ursache die Geschwindigkeit der
Oberflachenwellen starker bestimmt.

Als kritische Wellenldnge A_ wird der Wert von A angenom-
men, der das Verhaltnis der Summanden in der Wurzel gleich
eins werden |aBt. Eine einfache Umformung dieses Quotien-
ten ergibt:

P9 A2 = ane~id0, (3)
Y
Die linke Seite van Gleichung (3) stellt die statische Bondzahl
Bo der Flissigkeit mit der Wellenlénge als charakteristischer
Lénge dar. Ist Bo < 1, so dominiert die Oberflachenspannung.
Diese Abschatzung gilt auch fiir kompliziertere Anordnun-
gen als die hier diskutierte. Die Oberflachenspannung kann in
diesem Fall, durch Messen von v und A und mit Kenntnis der
Dichte p, aus Gleichung (2) ahnlichen Zusammenhangen
unter Vernachldssigung der Gravitationskraft bestimmt wer-
den.

Es soll zur Veranschaulichung eine Modellsubstanz M mit
einer Dichte p von 5.0 g/em?® und einer Oberflachenspannung
yvon 500 mN/cm betrachtet werden. Die Erdbeschleunigung
g sei gleich 10 m/s2. Bei einer Wellenlange von 2 cm sind
Gravitation und Oberflachenspannung in etwa gleich wirksam,
eine Wellenldnge von 0.3 cm (Bo=1) hat als beherrschenden
Tréger die Oberflaichenspannung.
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Die Capillary Waves Methode qilt trotz des offensichtlich
groBen noétigen Aufwands als interessante Technik, die es
speziell durch die Anwendung fortgeschrittener optischer Ver-
fahren erlaubt, eine Oberflaichenspannungsmessung zeitgleich
mit anderen Untersuchungen der Flissigkeit durchzufiihren
[Pas91].

2.2 Statische Methoden

An dieser Stelle soll kurz eine der grundlegende Gleichungen
der Oberflachenphysik besprochen werden, bevor auf die
statischen Verfahren im einzelnen eingegangen wird. Die
Form von unbewegten freien Flissigkeitsoberflachenin einem
Gravitationsfeld wird durch die Laplace-Gleichung beschrie-
ben. Abweichungen, die hier nicht weiter behandelt werden
sollen, entstehen durch zusétzliche Krafte zur Gravitation,
etwa solche, die durch eine Hochfrequenzheizung an einer
leitenden Flissigkeit wirken. Die Laplace Gleichung hat fol-
gende Gestalt:

e
y( R, + |:‘2) AP = AP, — Ap gz. (4)
R, und R, sind darin auf der Oberflache senkrecht stehende,
ortsabhangige Kurvenradien, deren Koordinatenlinien senk-
rechtzueinander verlaufen. AP istder Druckunterschied an der
Grenzflache, der durch den Druckunterschied AP, bei z=0 und
den hydrostatischen Druck ausgedriickt werden kann. Dieser
ist gleich dem Produkt aus Gravitation g, Hohe z, und der
Dichtedifferenz Ap zwischen Flussigkeit und Umgebung. Ist
die letztere gasférmig, so kannin Gleichung (4) Ap in sehr guter
Naherung durch p ersetzt werden. Fir rotationssymmetrische
Anordnungen kann die Zonenform vollstandig durch ein Profil
beschrieben werden. Es besteht die Konvention, daB R, sich
in der Papierebene und R, sich senkrecht zur Papierebene
drehend angenommen wird. Durch die Laplacegleichung las-
sen sich einige interessante Falle sehr schnell analysieren. Fiir
eine ebene Flache (R, = R, = «) folgt, daB an der Grenzflache
kein Druckunterschied vorliegt. Fir eine flissige, kleine Kugel
mit Radius R gilt nach Gleichung (4) fiir die Druckdifferenz
zwischen innen und auBen:

2
R

(fur eine Seifenblase gilt: 4y/R=AP), wobei AP (ber den Ort
konstant ist und mit abnehmendem Radius ansteigt.

Die wohl bekannteste Methode zur Messung der Oberflachen-
spannung liberhaupt ist die Capillary Rise Technik. Dabei wird
ein dinnes Rohr mit Radius r in einen Behélter mit der zu
messenden Fliissigkeit getaucht (Abb. 2). Je nach Benetzungs-
winkel 6 steigt oder sinkt die Flissigkeit in dem Rohr gegen-
Uber dem Flissigkeitsspiegel im Behélter. Vereinfachend wird
angenommen, daB die freie Oberflache in der Kapillare eine
spharische Form annimmt. Es gilt dann: R=R,=R, und Glei-
chung (5) ist anwendbar. Die Druckdifferenz zwischen den
Grenzflachen ist gleich dem hydrostatischen Druck der Fliis-
sigkeitssaule p g h. Fur den Kurvenradius R gilt: R=r/cos(0).
Kombinieren dieser Ausdriicke und Auflésen nach vy ergibt:

=TAP (5)

-
“HAP_cos(B)pgh_ rpgh
o AE chatad el ~2.c0s (6)

(6)

Die Oberflachenspannung der Fliissigkeit kann also bei Kennt-
nis der Dichte p, der H6he h der S&ule und des Benetzungs-
winkels 6 bestimmt werden.

Probleme kénnen sich bei der Messung des Benetzungs-
winkels ergeben. Insbesondere fiir undurchsichtige Substan-

Abb. 2: Capillary Rise Methode

zen werden, verglichen mit der Einfachheit des sonstigen
Versuchsaufbaus, aufwendige Anordnungen nétig. Nimmt
weiterhin 6 von 0° oder 180° betrachtlich abweichende Werte
an, so bewirken kleine Fehler in der Bestimmung des
Benetzungswinkels immer gréBere Fehler in der Berechnung
der Oberflachenspannung, da sowohl h als auch cos(8), nicht
aber die absoluten Fehler bei ihrer Bestimmung, immer kleiner
werden. Mit der Capillary Rise Methode kdnnen somit die
besten Ergebnisse erzielt werden, wenn die Flissigkeit das
Kapillarmaterial entweder vollstandig oder gar nicht benetzt,
was eine betréchtliche Einschrénkung der Anwendbarkeit mit
sich bringt.

Insbesondere die mit dem Benetzungswinkel zusammenhan-
genden Probleme treten bei Anwendung der Maximum Bubble
Pressure Methode nicht auf. In ein Gef4B mit der zu untersu-
chenden Flissigkeit wird hierbei mit Hilfe einer Tulle mit
glattem AbschluB (siehe Abb. 3) langsam ein Gas gepreft. Je
nachdem, ob die Flissigkeit das Tillenmaterial benetzt oder
nicht, befindet sich der Rand der entstehenden Blase an der
inneren (Radius: r) oder an der duBeren (Radius: R) Begren-
zung des Tullenabschlusses. Fiir kleine Werte von r bzw. R
kann die Wirkung der Gravitation vernachlassigt werden und
es treten sich vergréBernde sphérische Blasen auf. Diese
haben genau dann den kleinsten Kurvenradius, wenn die
Blase halbkugelférmig ist (siehe Abb. 3). Nach der auch hier
geltenden Gleichung (5) folgt, daB sich in diesem Augenblick
die maximale Druckdifferenz in der Blase aufgebaut hat. Die
Blase wéachst auch ohne weitere Druckerhéhung an und I16st
sich schlieBlich von der Tille. Bei einer Messung wird so
vorgegangen, daB der hochste Uberdruck ermittelt wird, bei
dem Blasen sich gerade nicht ablésen. Dieser Wert wird nun,
nach Beriicksichtigung des hydrostatischen Anteils, in Glei-
chung (5), zusammen mit der bekannten GroBe r bzw. R,
eingesetzt und die Oberflachenspannung berechnet. Wegen
der schon erwdhnten Unabhé&ngigkeit vom Benetzungswin-
kel 0 der Flussigkeit ist es mit der Maximum Bubble Pressure
Methode moglich, auch von Substanzen mit beliebigen
6-Werten die Oberflichenspannung zu bestimmen. Weiterhin
ist zumindest in der geschilderten idealen Anordnung die
Kenntnis der Dichte nicht nétig und es muB lediglich der Druck
und keine variable Lange gemessen werden.

Schwierigkeiten ergeben sich mit dem Verfahren, wenn die
Gravitationseinwirkung nicht vernachlassigt werden kann. Es
l4Bt sich zeigen, daB in dem vorliegenden Fall Bo<<1 (Bo
statische Bondzahl, siehe Capillary Waves Methode), mit r
bzw. R als charakteristischer Lange, die Bedingung fiir die
Vernachldssigung der Gravitationswechselwirkung ist. Fir die
schon einmal benutzte Modellsubstanz (y: 0.5N/m, p: 5g/cm?,
g: 10m/sec?) ergibt sich eine kritische charakteristische Lange
von etwa 0.3 cm. Ist r bzw. R nicht deutlich kleiner als dieser
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Abb. 3: Maximum Bubble Pressure Methode

spharische Blasenformen

Wert, so nehmen die Blasen keine sphéarische Form an und die
Losung von Gleichung (4) ist nicht mehr analytisch zu finden.
Mit Hilfe von Tabellen (siehe z.B.: [Bas1883]) oder einer
Software zur numerischen Lésung von gewdhnlichen Differen-
tialgleichungen kanndie Oberflachenspannung trotzdem noch
bestimmt werden. Allerdings ist hierfir die Kenntnis der unge-
fahren Dichte der zu untersuchenden Substanz und der Di-
stanz des Blasenpols von der Flissigkeitsoberflache erforder-
lich. Sowohl der MeBvorgang als auch die Auswertung werden
erschwert.

Es erscheint also sinnvoll, méglichst kleine Werte fur r bzw. R
zu realisieren. Bei einem angenommenen Wert von 0.1 cm
ergibt sich fiir die Modellsubstanz eine Bondzahl von 0.1, so
daBinerster Naherung der EinfluB der Gravitation vernachlas-
sigt werden kann. Der maximale Uberdruck in der Blase
betragt nach Gleichung (5) 10 mbar, die Druckabhangigkeit
des Radius’ 1a Bt sich, ebenfalls mit Hilfe von Gleichung (5), zu
0.01 cm/mbar bestimmen. Hier zeigt sich das entscheidende
Problem der Maximum Bubble Pressure Methode: Fiir viele zu
untersuchenden Substanzen wird ein Gegendruck in der Gro-
Benordnung von etwa 100 mbar oder mehr notwendig sein, um
Abdestillation zu vermeiden. Um ¥ fir die Modellsubstanz mit
rbzw. R = 0.1 em auf 1% genau bestimmen zu kénnen, muB
der Druck auf etwa 0.1% genau eingestellt und gemessen
werden kdnnen, was einer absoluten Druckanderung von
ungefahr 0.1 mbar entspricht. Solche Anforderungen erfor-
dern aber schon recht aufwendige Druckregel- und meB-
anlagen. Noch schlechter werden die Verhéltnisse bei héhe-
ren Gegendriicken oder charakteristischen Langen. Eine im-
mer weitergehende Verkleinerung der Anordnung muB ande-
rerseits mit relativimmer gré Ber werdenden Fertigungsfehlern
erkauft werden. Mit der Maximum Bubble Pressure Methode
konnen somit, eine sehr gute Druckmessung und -regelung
vorausgesetzt, genaue Ergebnisse auch fir Substanzen er-
wartet werden, deren Benetzungswinkel nicht nahe bei 0° oder
180° liegen. Fur eine Reihe von flissigen Metallen wurde mit
dieser Technik die Oberflachenspannung bestimmt [AllI72].

Eine weitere verbreitete Technik zur Messung der Oberfla-
chenspannung ist die sogenannte Ring Methode. Dabei wird
die Kraft F gemessen, die nétig ist, einen Ring von der zu
untersuchenden Flissigkeit abzulésen (siehe Abb. 4), wobei
die Gewichtskraft des Rings nicht in F enthalten sei. Nahelie-
gend ist folgender Ansatz fir F:

F = yarR. (7)

Aus dem gemessenen Wert fiir F lieBe sich die Oberflachen-
spannung mit Hilfe von Gleichung (7) einfach und ohne Kennt-
nis weiterer Materialeigenschaften bestimmen. Allerdings
werden die wirklichen Verhaltnisse durch Gleichung (7) fehler-
haftbeschrieben. Zum einenistes moglich, daB die Fliissigkeit
eine Form wie auf der rechten Seite von Abb. (4) gezeichnet

Fehlbestimmung
von y mdglich

Abb. 4: Ring Methode

annimmt. In einem solchen Fall ware vy durch Gleichung (7)
etwa um einen Faktor zwei (!) zu klein bestimmt. Weiterhin
wirkt in der Anordnung nicht nur die Oberfladchenspannung auf
den Ring, sondern ebenfalls die Adhasion ( an einer Fléache
von etwa 4nRr ). Zur Korrektur der zwei aufgezahiten Fehler-
quellen werden dimensionslose Parameter eingefiihrt, ndm-
lich das Verhaltnis R/r und das Verhaltnis R%V, wobei V das
Volumen des Meniskus darstellt. V kann aus der Messung von
F bestimmt werden; allerdings muB hierzu die Dichte der zu
untersuchenden Fliissigkeit bekannt sein. Mit Hilfe von Tabel-
len kann die Oberflachenspannung schlieBlich bestimmt wer-
den. Fehlerhaft werden die Ergebnisse der Ring Methode,
wennder Ring nicht genau zur Oberflache ausgerichtetist oder
wenn der Benetzungswinkel der Flissigkeit auf dem Ring-
material nicht nahe bei 0° liegt.

Eine dem eben geschilderten Verfahren verwandte Technik ist
die Wilhelmy Slide Methode. Hier wird eine diinne Platte in die
zu untersuchende Fliissigkeit getaucht und die zusétzlich zum
Gewicht wirkende Kraft F gemessen (Abb. 5). Da die Platte
sehr diinn gefertigt werden kann, wirken keine nennenswerten
Adhasionskréfte in der Vertikalen. Auch Probleme analog zu
den durch eine Ringgeometrie verursachten treten nicht auf.
Fir einen Kontakiwinkel von 0° gilt:

F=Uy, 8

wobei U den Umfang der Platte bezeichnet. Das Auftreten von
Auftriebskraft an der eingetauchten Platte wiirde in die Mes-
sung von F eingehen und somit die Bestimmung von y durch
Gleichung (8) verfalschen. Indem aber der Flissigkeitsspiegel
langsam angehoben oder die Platte langsam abgesenkt wird
(siehe Abb. 5), wirkt unmittelbar nach dem Kontakt von Platte
und Flussigkeit nur die Oberflichenspannung und Gleichung
(8) ist korrekt. Ist der Kontaktwinkel 6 ungleich 0°, so gilt:
F=Uycos(6). In einem solchen Fall muB ein Beobachtungs-
system in die Messanordnung integriert werden, was einen
erheblichen experimentellen Mehraufwand bedeutet.

Vermeidung von
Auftriebskraft

Abb. 5: Wilhelmy Slide Methode
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Bei einem relativen Vergleich von Ring und Wilhelmy Slide
Methode ist festzustellen, daB die letztere der ersteren vorzu-
ziehen ist. Obwohl mit der Wilhelmy Slide Methode (und
ebenfalls mit der Ring Methode bei genauer Kontrolle der
Versuchsparameter) prazise Ergebnisse erzielt werden kén-
nen, wird die Anwendung fiir in der Kristallziichtung interes-
sante Substanzen oft problematisch sein. Dies liegt zum einen
daran, daB die notwendige Zieh- und Wa&geapparatur nur
schwerin ein oftmals nétiges geschlossenes System eingefigt
werden kann. Erschwerend kommt die Notwendigkeit der
Kontaktwinkelmessung fiir 6 ungleich 0° oder 180° hinzu.

Alle bisher geschilderten statischen Verfahren bedingen einen
direkten Kontakt einer MeBaparatur mit der zu untersuchen-
den Flissigkeit und teilweise zumindest halboffene Systeme.
Solche Bedingungen sind aber fiir eine Reihe von in der
Kristallztichtung interessanten Schmelzen sehr problematisch,
da diese oft in einer extrem sauberen Umgebung sowie unter
genau geregelten Druckverhéltnissen behandelt werden miis-
sen, um ungewollte Reaktionen und Abdestillation zu vermei-
den. Auch die genaue Temperaturregelung eines groBen,
komplizierten Aufbaus wird haufig nicht leicht sein. Insbeson-
dere die Temperaturabhangigkeit der Oberflachenspannung
ist aber, durch ihre Rolle als Quelle der Marangonikonvektion,
oft von besonderem Interesse. Angesichts solcher Probleme
istin den letzten Jahren die sogenannte Sessile Drop Technik
immer hé&ufiger angewandt worden. Das Bild eines auf einer
ebenen Unterlage aufliegenden Tropfens (siehe Abb. 6) derzu
untersuchenden Substanz wird hierbei mit einem geeigneten
System aufgenommen. AnschiieBend werden aus der Aufnah-
me die Koordinaten einiger Kantenpunkte bestimmt und auf
die realen GroBenverhaltnisse skaliert. Dies geschieht hdufig
mit Hilfe eines Bildes einer unaufgeschmolzenen Probe. An
die so bestimmten Punkte wird ein theoretisches Profil des
Tropfens angepaBt. Bei der Bestimmung der theoretischen
Tropfenform kann wie folgt vorgegangen werden: Es werden
x(s), z(s) sowie ¢(s) als Funktionen der Kurvenlénge s einge-
fuhrt (siehe Abb. 6). In Gleichung (4) kénnen R, und R, durch
diese Funktionen beschrieben werden. Es entsteht ein ge-
wohnliches Differentialgleichungssystem, welches in
entdimensionalisierter Form folgende Gestalt besitzt:

do(s)_, Apg o . sine(s)) _Sin(g(s))
PPk AL K e e £ e
d;—(ss)=005(tp(5)).

%) _ sin(ols)),

ds

x(0) = z(0) = ¢(0) = 0, 9)

worin Ro den Kurvenradius im Ursprung darstellt ( dort gilt:
R, = R, =:R,) und Ap die Dichtedifferenz zwischen Flissigkeit
und Umgebung, die bei einer gasférmigen Umgebung in sehr
guter Naherung durch die Dichte der Flissigkeit p ersetzt
werden kann. Das Gleichungssystem (9) kann nicht mehr
analytisch geldst werden und es muB auf existierende Tabel-
len ( z.B.: [Bas1883] ) oder numerische Verfahren zurlick-
gegriffen werden. Die Anpassung der gefundenen Kurvenform
an die Kantenpunkte geschieht iblicherweise mit Hilfe der
Methode der kleinsten Quadrate. Als Parameter des Fits
werden die Koordinaten des Kurvenursprungs, R, und die
Bondzahl der Substanz mit R, als charakteristischer Lange
bestimmt. Aus der Bondzahl kann, bei Kenntnis der Dichte, die
Oberflachenspannung bestimmt werden. Weiterhin kann aus
der angepaBten Kurve der Kontaktwinkel 8 abgeleitet werden.

Ofen Kamera
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Abb. 6: Sessile Drop Methode

Derentscheidende Vorteil der Sessile Drop Technik liegtdarin,
daB die Probe in einen einfachen Aufbau integriert werden
kann, in dem Sauberkeit, Dampfdruck und Temperatur relativ
leicht kontrolliert werden kdnnen. Fir die Messung ist es
lediglich ndtig, das Bild des Tropfens festzuhalten. Erkauft
werden muB dieser Vorteil mit der Notwendigkeit einer Bild-
verarbeitung und einer komplexeren Auswertung als bei den
bisher aufgezahlten statischen Verfahren. Diese Nachteile
wiegen allerdings nicht allzu schwer, da die numerische Be-
handlung heutzutage auf Computern schnell und ohne gréBe-
re Probleme durchzuflihrenist. Des weiteren existieren mittler-
weile MeBgerate, die die Zonenform mit einem Laserstrahl
abtasten, somit den BildverarbeitungsprozeB drastisch er-
leichtern und die Berechnung der Oberflachenspannung auto-
matisch durchfiihren [Fer94]. Eine Schwachstelle der Sessile
Drop Methode liegt darin, daB die Dichte fiir die Bestimmung
von ybekannt sein muB und, aufgrund der Proportionalitat von
yund p, Fehler in Dichtewerten sich ohne Dampfung auf die
Oberflachenspannung auswirken. Die Sessile Drop Methode
eignet sich vor allem fiir problematische Substanzen und
temperaturabhangige Messungen. Es ist wahrscheinlich, daB
sie in der Zukunft wegen der raschen Fortentwicklung der
Verwendung findenden Techniken in steigendem MafBe ange-
wandt werden wird.

Ein der Sessile Drop Technik sehr dhnliches Verfahren stellt
die sogenannte Pendant Drop Methode dar. Es werden hier
lediglich ha@ngende statt liegender Tropfen betrachtet. Die
Auswertung erfolgt analog und fiir die Vor- bzw. Nachteile gilt
im wesentlichen das zur Sessile Drop Technik gesagte.

Eine weitere, recht spezielle Variation der Sessile Drop Metho-
de stellt die sogenannte Liquid Zone Technik dar. Insbesonde-
re Kristallzlichter, die Floating-Zone Ziichtungen durchfiihren,
besitzen normalerweise Bilder ihrer Schmelzzonen. An die
skalierten Kantenpunkte solcher Bilder lassen sich theoreti-
sche Kurven anpassen und aus den Fitparametern die Ober-
flachenspannung bestimmen. Allerdings tritt hier noch ein
zusétzlicher Parameter r, auf, namlich der Radius (nicht
Kurvenradius) der Zone am Koordinatenursprung. Der
Temperaturkoeffizient kann mit der Methode nicht bestimmt
werden. Dies liegtdaran, daf eine Schmelzzone nichtisotherm
ist. Ein gemessener Wert flr y stellt also einen Mittelwert (iber
einen gewissen Temperaturbereich dar. Da die Temperatur-
abhangigkeit der Oberflachenspannung aber normalerweise
recht gering ist, entsteht hieraus kein allzugroBer Fehler fiir
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Abb. 7: Liquid Zone Methode

den Absolutwert. Des weiteren ist die Methode, wegen der
zusétzlich an der Zone wirkenden Krafte, nicht mit einer
HF-Heizung kombinierbar. Die bisher im Kristallographischen
Institutin Freiburg an Siund GaAs durchgefihrten Messungen
[Teg94] zeigen Streuungen im 10%-Bereich, was auf Abwei-
chungen der Schmelzzone von der Idealsymmetrie zurlickzu-
fuhren ist. Des weiteren ergeben sich nur aus Bildern groBer,
stark gekrimmter Zonen sinnvolle Werte. Dies I&Bt sich darauf
zuriickfiihren, daB kleine, wenig gekrimmte Zonenformen nur
geringfligig vom speziellen Wert der Oberflachenspannung
abhangen. Ahnliche Experimente wurden von Nakatani et al.
an InSb durchgefiihrt [Nak90]. Zusammenfassend kann ge-
sagt werden, daB sich die Liquid Zone Technik fir die Abschéat-
zung der Oberflachenspannung einer Substanz mit einer Ge-
nauigkeit von ungefahr 10% eignet. Eine Anwendung ist z.B.
fir Substanzen interessant, deren Oberflichenspannung un-
bekannt ist und die mit fremden Materialien stark reagieren.

3 Zusammenfassung

Es wurden verschiedene Methoden zur Messung der Oberfl&-
chenspannung vorgestellt und ihre Anwendbarkeit fiir in der
Kristallzichtung interessante Materialien kurz diskutiert. Inter-
essant erscheinen besonders die Levitated Drop Technik
unter Schwerelosigkeit als dynamische Methode sowie die
Sessile Drop Technik als statische Methode wegen ihrer
Anwendbarkeit auf problematische Substanzen sowie ihrer
Eignung fiir temperaturabhéngige Messungen. Es bleibt zu
bemerken, daB die gréBten Fehleranteile in Werten der Ober-
flachenspannung wohl auf Ungenauigkeiten in den vorhande-
nen Dichtewerten zurtickzufiihren sind. Anstrengungen, prazi-
sere Ergebnisse insbesondere flirden Temperaturkoeffizienten
der Dichte diverser Schmelzen zu erhalten, sind demzufolge
nicht nur fiir das Verstandnis der Auftriebskonvektion, sondern
auch flr das Verstandnis oberflachenspannungsgetriebener
Konvektion von Bedeutung.
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6.3 Forschung in Japan

Matthias Gobbels Institut fiir Angew. Kristallogr. u. Mineralo-
gie, RWTH Aachen, JagerstraBe 17/19, 52056 Aachen

Seit dem Ende des zweiten Weltkriegs hat Japan den steilen
Aufstieg zu einer filhrenden Wirtschaftsmacht geschafft. Dies
war unter anderem auch das Ergebnis intensiver Forschung
und Entwicklung auf der Basis einer langfristig angelegten und
konsequent verfolgten Forschungspolitik.

Im Unterschied zu den westlichen Landern war Japan bis zum
Endedes 19. Jahrhunderts eine geschlossene Einheit, die sich
erst auf massiven duBeren Druck hin langsam &ffnete. Damit
wurde ein EntwicklungsprozeB des Landes eingeleitet, aus
dem heute - gut 100 Jahre spater - die Industriemacht Japan
hervorging. Nach dem zweiten Weltkrieg schien aber diese
Entwicklung gestoppt, Japan stand vor dem wirtschaftlichen
Ende.

Zum Wiederaufbau der Wirtschaft war es notwendig, den
Forschungsvorsprung der Industrieméchte aufzuholen. Seit
dieser Zeit verzeichnet sich ein standiger Anstieg der For-
schung in Japan. Besonders in diesen frithen Jahren wurde
kaum in die Grundlagenforschung investiert. Die angewandte
Forschung und besonders die Entwicklung von konkurrenzfa-
higen Produkten erméglichten der Gesellschaft den Sprung in
das Industriezeitalter.

Das Geheimnis dieses Erfolges Japans kann nicht auf einen
einfachen Nenner gebracht werden. Viele Faktoren tragen
dazu bei, wobei die Gesellschaftsstruktur wohl grundlegend
ist. In der langen Geschichte Japans ist die Gesellschaft
aufgrund der selbst auferlegten Isolation zu einer homogenen
Einheit gewachsen. Das Miteinander steht weit vor dem Ge-
geneinander und erméglicht eine absolute Konzentrierung des
Leistungspotentials auf ein Ziel. Die Forschung findet in der
Bevélkerung eine breite Zustimmung, die Akzeptanz techni-
scher Neuerungen ist wesentlich héher als in westlichen
Landern. Es herrscht ein forschungsfreundliches Klima und
die naturwissenschaftlichen Facher haben einen hohen Stel-
lenwert in der Schulausbildung. In neuerer Zeit werden aber
auch in Japan kritische Stimmen laut, die die Forschung
hinterfragen.



Seite 42

dgkk-Mitteilungsblatt 60/November 1994

Ein weiterer wichtiger Faktor ist die Koordination der Industrie
und damit auch der Forschung durch hauptséachlich 3 staatli-
che Stellen: Das Wirtschaftsministerium (MITI - Ministry of
International Trade and Industry), das Amt flir Wissenschalft
und Technologie (STA - Science and Technology Agency) und
das Bildungsministerium (Ministry of Education).

Besonders das MITI bestimmt die langfristige Forschungs-
politik Japans. Zahlreiche Sachverstandigenrate analysieren
die weltweit gesammelten Industrie- und Forschungsdaten
und definieren damit die Ziele der Forschungspolitik. Dabei
stehen die Entwicklung von Basistechnologien fir die nachste
Generation, die Uberwindung von Energieengpéassen und die
Verbesserung der Lebensbedingungen der Gemeinschaft an
héchster Stelle. Ein weiteres wichtiges Ziel ist die Férderung
einer kreativen Industriestruktur.

Zunehmend verlagern sich die Forschungsschwerpunkte auf
die Grundlagenforschung. Als eine fihrende Wirtschaftsmacht
findet sich Japan nun in der Rolle des Vorreiters auf neuen
Gebieten und muB die Forschung richtungsweisend anlegen.

Die Finanzierung der Forschung erfolgt zum gréBten Teil von
Seiten der Industrie. Das MITI und auch die STA haben dabei
die Rolle des Koordinators mit der Vorgabe der Forschungs-
richtlinien inne. Der Staat sieht sich als Katalysator und Mode-
rator und finanziert gezielt nur dort, wo die Industrie nicht
fordert. Projekte, die keinen direkten wirtschaftlichen Nutzen
haben oder zu umfangreich sind, kénnen so mit Hilfe des
Staates durchgefihrt werden.

In der Industrie und in vielen staatlichen Forschungsein-
richtungen wird angewandte Forschung und hauptséachlich
Entwicklung betrieben. Die Prioritat der Grundlagenforschung
liegt bei den Universitaten und einzelnen staatlichen
Forschungseinrichtungen. Es findet sich eine enge Zusam-
menarbeit zwischen staatlicher und privater Forschung und
die okonomische Verwertbarkeit ist die wichtigste Fragestel-
lung beider Bewertung und Férderung gemeinsamer Projekte.
Die Umsetzung von der angewandten Forschung und Entwick-
lung in das marktreife Produkt vollzieht sich wohl in keinem
Lande so schnell und zielstrebig wie in Japan. Eine systema-
tische Suche nach Marktliicken und Bedarfsanalysen, verbun-
den mit der Entwicklung technologischer Neuerungen, ist ein
wichtiger Faktor der Leistungsfahigkeit Japans. Ausgehend
von der Gesellschaftsstruktur, der Erziehung und dem Aus-
bildungssystem findet sich uberall eine harmonische Zusam-
menarbeit der Gruppe, das sogenannte "Teamwork”. Der
Prozess der Entscheidungsfindung, sei es auf dem Gebiet der
Festlegung der Forschungsschwerpunkte oder bei der Aus-
wahl einer Marktstrategie, ist in Japan etwas langwieriger als
in den westlichen Lfindern, da immer ein Konsens angestrebt
wird. Nachdem aber eine Entscheidung getroffen wurde, wird
ihr konsequent und effektiv auf breiter Basis gefolgt. Die
standige Kommunikation und Sorgfalt in der Arbeit schlieBen
jeden als Teildes Ganzen mitein. Aufgrund der Konsensfindung
bei dem Entscheidungsprozess ftritt eine neuerliche Hinter-
fragung selten auf. Einerseits ist diese harmonische Zusam-
menarbeit ein groBer Vorteil, andererseits 148t sie dabei kaum
Raum fir Kreativitdt und "Querdenken”. Diese in der For-
schung unverzichtbare Kreativitat findet sich nur bei einzelnen
Personen, die dann auch entsprechend als Gruppenleiter oder
in ahnlichen héhergestellten Positionen zu finden sind. Die
Féahigkeit der Kreativitat ist sehr oft auf Auslandsaufenthalte
und internationale Kooperationen zuriickzufiihren. Japan ist
sich dieser Tatsache schon seit langem bewuBt und daher
wurden und werden diese internationalen Kontakte und Aktivi-
taten stark geférdert. Oft wurde Japan das krasse Ungleichge-
wicht zwischen der hohen Zahl der japanischen Wissenschaft-
ler im Ausland und der sehr geringen Zahl der ausléandischen

Wissenschaftler in Japan vorgeworfen. Das ist wohl haupt-
sachlich auf die kulturellen und sprachlichen Unterschiede
zwischen Japan und dem Westen zuriickzufiihren. Viele Japa-
ner wagen den Sprung in die fremde Kultur, um als Teil der
Gesellschaft eine gestellte Aufgabe zu erflllen. Umgekehrt
lassen sich nur wenige westliche Wissenschaftler auf das
"Abenteuer Japan"ein, die Barrieren scheinen doch flir viele zu
hoch. In den letzten Jahren wird daher von Seiten der japani-
schen Regierung verstéarkt der Aufenthalt auslandischer Wis-
senschaftler in Japan geférdert. Sie werden fiir eine befristete
Zeit an die Universitaten, Forschungsinstitute und auch in die
Industrie eingeladen. Dort kénnen viele Mitarbeiter mit diesen
Gastwissenschaftlern zusammenarbeiten und in Kontakt tre-
ten, und das Ungleichgewicht zwischen Japanern im Ausland
und Auslandern in Japan kann sich so langsam abbauen.
Besonders auf dem Gebiet der Grundlagenforschung ist inter-
nationale Zusammenarbeit unverzichtbar, will man an der
Spitze der Forschung stehen.

Ausgehend von der Anregung und Koordination ist auch die
raumliche Konzentration der Forschung ein konsequenter
weiterer Schritt. Im Jahr 1963 wurde aus diesem Grund etwa
70 km nordéstlich von Tokyo die Wissenschaftsstadt Tsukuba
gegrundet. Durch die gemeinsame Ansiedlung von staatlichen
und privaten Forschungsstatten und einer Universitat an ei-
nem Ort sollte die Kommunikation untereinander und die
Durchfihrung gemeinsamer Projekte stimuliert werden.
Tsukuba ist heute eines der groBten Forschungszentren der
Welt, wo mehr als 60 Institute und andere Einrichtungen zu
finden sind. Die Forschungsrichtungen reichen unter anderen
von Meteorologie lber Geologie, Materialwissenschaften,
Raumfahrt, Biologie zu Landwirtschaft und Fischerei. Standig
sind dort mehrere hundert Wissenschaftler aus den verschie-
densten Landern zu Gast. Die Grlindung weiterer Forschungs-
zentren, wie z.B. bei Osaka sind in der Planung. Neben der
Férderung der Forschung werden damit zusatzlich die landli-
chen Gebiete belebt und neue Arbeitsplatze geschaffen.

Auch in Japan trat in den letzten Jahren eine Rezession auf.
Anders als in den meisten Landern wurde auf diese Entwick-
lung mit der verstarkten Forderung der Forschung reagiert.
Nicht das Zusammenschrumpfen der Forschung oder sogar
ein SchlieBen von Labors und der damit unweigerliche Verlust
des Wissens und des Forschungspotentials, sondern eine
verstarkte Suche nach verbesserten oder neuen Produkten
und eine Intensivierung der Grundlagenforschung waren die
Antwort Japans.

Kurzfristig mag ja das SchlieBen oder Reduzieren von For-
schungsaktivitaten ein finanzieller Vorteil sein, bedeutet aber
langfristig den Stillstand und das Ende der Konkurrenzfahig-
keit. Eine Investition in die Zukunft, die Suche nach neuen
Markten und die Intensivierung der Forschung, sind der einzi-
ge Weg, um in der Zukunft noch marktflihrend zu sein.

Diese Investition in die Zukunft wurde in Japan schon zu
Anfang der 80er Jahre begonnen. Ein groBangelegtes Projekt
zur Grundlagen- und angewandten Forschung, ERATO
(Exploratory Research for Advanced Technology), wurde ins
Leben gerufen. Die STA koordiniert und fordert dieses GroB-
projekt. Im Laufe der Jahre wurden darin die unterschiedlich-
sten Projekte aus den Gebieten der Materialwissenschaften,
Elektronik, Biochemie, Gentechnologie, und anderen gestar-
tet. Im Rahmen der einzelnen Projekte werden fuhrende
Wissenschaftler aus unterschiedlichen Industrieunternehmen
unter Leitung von Spezialisten aus staatlichen Forschungsin-
stituten in einer Gruppe zusammengebracht. Dort wird das
Projekt gemeinsam fiir eine Dauer von 5 Jahren durchgefiihrt.
Die Wissenschaftler werden weiter von ihrer Firma finanziert
und der Staat stellt die Labors und Forschungsmittel zur
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Verfiigung. Alle gefundenen Ergebnisse stehen nach Ab-
schluB des Projekts jedem beteiligten Industrieunternehmen
zur Verfligung. Durch diesen massiven Forschungseinsatz
treten diese Forschungsgruppen schnell weltweit an die Spit-
ze. Damithaben japanische Firmen einen deutlichen Wissens-
vorsprung und die einzelnen Industrieunternehmen kénnen
nun ihrerseits untereinander in Konkurrenz treten und auf
dieser gemeinsamen Basis weiterarbeiten. Es wird praktisch
ein Wissensschub ausgeldst.

Im GroBprojekt ERATO wurden und werden insgesamt 16 Pro-
jekte durchgefiihrt und laufen schlieBlich 1995 aus. Es ist vor-
hersehbar, daB3 Japan mit diesen konzentrierten Aktivitaten der
eigenen Wirtschaft einen deutlichen Vorsprung vermittelt hat.

So werden z.B. im "Kimura Metamelt"-Projekt die Eigenschaf-
ten von Schmelzen untersucht. Besonderes Interesse gilt
dabei Schmelzen von Oxiden und Halbleitern. Zeitabhangige
Anderungen der Schmelze im Hinblick auf Struktur und Verhal-
ten werden untersucht. Die Anwendbarkeit von Réntgen-
streuung und Kleinwinkelbeugung zur Untersuchung der
Schmelzstruktur werden erforscht. Viskositéat, Dichte, Oberfla-
chenspannung und thermische Diffusion sollen mit nicht-linea-
rer Laserspektroskopie untersucht werden. Mit all den gefun-
denen Ergebnissen wird angestrebt, die Mikrostruktur und
Ordnung von Schmelzen besser verstehen zu kénnen, um zu
neuen Materialien und verbesserten Zlchtungstechniken zu
gelangen. Ein Fernziel ist die simulierte Kristallzichtung im
Computer und dadurch die maBgeschneiderte Entwicklung
der notwendigen Anlagen und Verfahren.

Die Organisation der Forschung in der Industrie ist vom jewei-
ligen Unternehmen, der Firmenpolitik und den angestrebten
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Bild 2: Die Schwerpunkte der einzelnen Forschungsgruppen.
Quelle: Informationsschrift des NIRIM 1993

Forschungszielen abhangig. Einblicke in diese Strukturen sind
AuBenstehenden meist verwehrt. Die staatlichen Forschungs-
institute hingegen informieren ausfihrlich tber ihre Organisa-
tion und Forschungsaktivitaten. Als Beispiel soll das Material-
forschungsinstitut NIRIM (National Institute for Research in
Inorganic Materials) vorgestellt werden.

Das NIRIM war 1966 eine der ersten Forschungsstéatten, die
sich in der Wissenschaftsstadt Tsukuba ansiedelten. Die Wis-
senschaftleram NIRIM kommen aus der Mathematik, Informa-
tik, Physik, Chemie und den Geowissenschaften und arbeiten
inder Grundlagenforschung. Das Institut besteht aus verschie-
denen Gruppen mit unterschiedlichen, manchmal Gbergreifen-
de Fragestellungen. Nach der Auswahl des jeweiligen For-
schungsschwerpunktes der einzelnen Projekte finden sich die
ander Mitarbeit interessierten Wissenschaftlerin einer Gruppe
zusammen und bearbeiten die Problemstellung flir die Dauer
von 5 Jahren. Danach muB das Projekt abgeschlossen sein,
die Gruppe wird aufgeldst und neue Projekte werden erarbei-
tet. Dieser regelméaBige Wechsel erméglicht eine hohe Flexi-
bilitat, neuen Forschungsrichtungen zu folgen und die ideal
zusammengesetzte Gruppe flur das jeweilige Thema zu bilden.
Damit sind auch die Wissenschaftler gefordert, sich haufig mit
neuen Fragestellungen zu befassen .

Neben der Verwaltung existieren 14 Forschungsgruppen, eine
Hochdruckforschungsstation, eine Forschungsstelle fir die
Findung und Untersuchung neuer Materialien und eine For-
schungsgruppe fur "ADVANCED” Materialien. Die Organisati-
on des NIRIM fur 1994 ist in Bild 1 und die Forschungs-
schwerpunkte der einzelnen Gruppen sind in Bild 2 dargestelit.
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TAGUNGSKALENDER 2. -12. Juni Erice / Italien
Crystallography and Supramolecular Chemistry, 22nd Crystallo-
1994 graphic Course at the Ettore Majorana Centre .
Prof. P. Spadon, Dip. di Chimica Organica, Univ. of Padova, Via
16. November Staffs / UK. Marzolo 1, I-35131 Padova, Italy

Modelling of Precipitation and Crystallisation Processes

Dr. R. A. Jackson, Dept. of Chemistry, Keele University, Keele,
Staffs ST5 5BG, U.K.

28. November — 3. Dezember Boston (MA) / U.S.A.
Materials Research Society (MRS) Fall Meeting

Theodore M. Besmann, Tel./FAX (001)-615-574-6852 / 6918

5. - 9. Dezember Waikola (HI) / U.S.A.
The World Conference on Photovoltaic Energy Conversation
(WCPC 94)

Dr. Dennis J. Flood, NASA Lewis Research Center, MS 302-1,
21000 BrookparkRoad Cleveland, OH 44135, U.S.A.

1995

6. — 15. Februar Madras / Indien
International School on Advanced Electronic Materials

Prof. P. Ramasamy, Crystal Growth Centre, Anna University,
Madras 600 025, India

6. — 8. Méarz Darmstadt /D
3. Jahrestagung der Deutschen Gesellschatft fiir Kristallographie
(DGK)

TU Bergakademie Freiberg, Dezernat Wissens- und Technologie-
transfer, z. Hd. Frau H. Schumann, Akademiestr. 6, 09596 Frei-
berg

20. - 23. Méarz Oxford / U. K.
9th Oxford Conference on Micrescopy of Semiconducting Materials

Dr. A. G. Cullis, DRA Malvern, St. Andrews Road, Malvern, Worcs
WR 14 3 PS, U.K.

21. - 23, Méarz
Philips-Symposium "Réntgenbeugung”

Kersten Dreyer, Philips Industrial Electronics Deutschland GmbH,
FAX 0561/ 501-1580, Tel. 0561/501-1539

Bad Hersfeld / D

2. - 6. April Fort Meyers (FL) / U.S.A.
7th Biennial Workshop on Organometallic Vapor Phase Epitaxy

TMS, 420 Commonwealth Drive, Warrendale, PA 15086-7514,
U.S.A.

17. - 21. Mérz San Francisco / U.S.A.
Materials Research Society (MRS) Spring Meeting

J. Y. Tsao, Sandia National Labs, Tel./FAX (001) 505-844-7092 /
8985

8. - 10. Mai Singapore / Malaysia
First International Conference on Low Dimensional Structures &
Devices (LDSD 95)

Phillipa Orme, LDSD 95 Conference Secretariat, Elsevier Advanced
Technology, The Boulevard, Langford Lane, Kidlington, Oxford
OX5 1GB, UK.

9.-13. Mai Sapporo / Japan
7th International Conference on Indium Phosphide and Related
Materials

IPRM'95, IEEE/LEOS, 445 Hoes Lane, Piscataway, NJ 08854,
U.S.A

11. - 16. Juni Banff / Canada
Monitering and Control Techniques for Intelligent Epitaxy
Engineering Foundation, 345 East 47th Street, New York, NY
10017, U.S.A.

11. - 16. Juni La Hague / NL
International Summer School on Crystal Growth (ISSCG-9)
Prof. Dr. J. P. J. M. van der Eerden, Univ. Utrecht, P.O. Box
80082, 3508 TB Utrecht, The Netherlands

20. Juni La Hague / NL
DGKK Jahreshauptversammiung 1995

Dr. H. Walcher, FhG-IAF, 79108 Freiburg, Tullastr. 73

18. - 23. Juni La Hague / NL
11th International Conference on Crystal Growth (ICCG-XI)
CONGREX Holland BV, Keizersgracht 782, 1017 EC Amster-
dam, The Netherlands, Fax.: + 3120 625 9574

25. — 28. Juni Gent / Belgien
6th European Workshop on Metal-Organic Vapour Phase
Epitaxy and Related Growth Techniques

Ingrid Moerman (EW-MOVPE V1), University of Gent — IMEC,
Dept. of Information Technology (INTEC), St.-Pietersnieuwstraat
41, B-9000 Gent, Belgium

6.—11. August Lund / Schweden

16th European Crystallographic Meeting
Ake Oskarsson (Chairman), Dept. of Inorg. Chem. 1, Chemical
Center, Lund U., P.O. Box 124, S-221 00 Lund, Schweden

14. - 16. August La Jolla (CA) / U.S.A.
5th International Conference on Chemical Beam Epitaxy and
Related Growth Techniques (ICCBE-5)

Prof. Ch. W. Tu, ICCBE-5 Chair, University of California, San Diego,
Dept. of ECE, Mail Code 0407, LaJolla, CA 92093-0407, U.S.A.

13. - 18. August Edinburgh / U.K.
7th International Conference on II-VI Compounds

Dr. Kevin Prior, Dept. of Physics, Heriot-Watt University, Edinburgh,
EH14 4 AS, UK.

28. August - 1. September Cheju Island / Korea
22st International Symposium on Compound Semiconductors
Prof. Young Se Kwon, Secretary of ISCS-22, Dept. of Engineering,
Korea Advanced Institute of Science and Technology, Taejon 305-
701, Korea

18. — 21. September Kyoto / Japan
6th International Conference on Silicon Carbide and Related
Materials (ICSCRM95)

Dr. 8. Yoshida, Program Chairman, Materials Science Div., Agency
of Industrial Science and Technology, MITT, 1-1-4, Umezono,
Tsukuba, Ibaraki 305 Japan

1996

8. —-17. August Seattle / U.S.A.
17th Congress and General Assembly of the International Union
of Crystallography (IUCr)

Prof. R. F. Bryan, Dept. of Chem., University of Virginia,
Charlottesville, VA 22903, U.S.A.

Sdtﬁmsn‘Harbst 64 TLS.A.
Sth International Conference on Molecular Beam Epntaxy (MBEIX)
Prof. K. L. Wang Dept. of Electrical Engineering, University of
California, Los Angeles, CA, U.S.A.
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Polymere

andere Materialtypen

KRISTALLBEARBEITUNG

411 Tempern

412 Sagen, Bohren, Erodieren
413 Schleifen, Lappen, Polieren
414 Laserstrahl-Bearbeitung
421 Lithographie

422 lonenimplantation

423 Mikrostruktuierung

KRISTALLCHARAKTERISIERUNG

KRISTALLEIGENSCHAFTEN

630

640

650

Beugungsmethoden

631 Roéntgendiffraktometrie
632 Rontgentopographie
633 Gammadiffraktometrie
634 Elekironenbeugung
635 Neutronenbeugung

Spektroskopie, Spektrometrie
641 UV-, VIS-, IR-, Fourier-

642 Raman-, Brillouin-

643 Kurzzeit-Spektroskopie

644 NMR, ESR, ODMR

645 RBS, Channeling

646 SIMS, SNMS

Oberflachenanalyse

651 LEED, AUGER
652 UPS, XPS

660 Elektrische Charakterisierung
670 Andere MeBmethoden

510 grundlegende Eigenschaften
511 Stéchiometrie
512 Phasenreinheit
513 Struktur, Symmetrie
514 Morphologie
515 Orientierungsverteilung
516 Phasenumwandlungen

Strukturdefekte / Struktureigenheiten
521 Punktdefekte, Dotierung

522 Versetzungen

523 planare Defekte, Verzwillingung
524 Korngrenzen

525 Einschliisse, Ausscheidungen
526 Fehlordnungen

527 Uberstrukturen

Mechanische Eigenschaften
531 Elastische Eigenschaften
532 Harte

533 Bruchmechanik

Thermische Eigenschaften

541 Warmeausdehnung

542 kritische Punkte

Elektrische Eigenschaften

551 Leitfahigkeit

552 Ladungstrager-Eigenschaften
553 lonenleitung

554 Supraleitung

Optische Eigenschaften
Magnetische Eigenschaften
Weitere Eigenschaften

581 Diffusion

582 Korrosion

583 Oberflachen-Rekonstruktion

520

530

540

550

560
570
580

MESSMETHODEN

610 chemische Analytik
611 chemischer AufschluB
612 Atzmethoden
613 AAS, MS
614 thermische Analyse

620 Mikroskopie
621 lichtoptische Mikroskopie
622 Elektronenmikroskopie
623 Rastertunnel-Mikroskopie
624 Lumineszenz-Topographie

MATHEMATISCHE BEHANDLUNG

710 Kristallwachstum

711 Keimbildung

712 Wachstumsvorgéange
713 Transportvorgange
714 Rekristallisation

715 Symmetrieaspekte
716 Kristallmorphologie
717 Phasendiagramme

730 Materialeigenschaften

731 thermodyn. Berechnungen
732 elektrochem. Berechnungen
733 Bandgap-Engineering (physik.)
734 Crystal-Engineering (biolog.)
735 Defect-Engineering

750 Prozessparameter

751 Temperaturverteilung
752 Konvektion

ENTWICKLUNG / VERTRIEB / SERVICE

810 Anlagen / Komponenten

830

850

811 Zlchtungsapparaturen

812 Prozess-Steuerungen

813 Ségen, Poliereinrichtungen
814 Ofen, Heizungen

815 Hochdruckpressen

816 mechanische Komponenten
817 elektrische Komponenten
818 MeBeinrichtungen

Zubehdr

831 Zubehor fiir Kristallziichtung
832 Zubehdr fir Kristallbearbeitung
833 Zubehdr fiir Materialanalyse
834 Ausgangsmaterialien

835 Kristalle

836 Lehrmaterial, Kristallmodelle
837 Rechenprogramme

Service

851 Anlagenplanung

852 Anwendungsberatung

853 Materialanalyse (als Service)

Der Schriftfihrer bittet darum, bei Antrag auf Mitgliedschaft nur diese Code-Nr. zu verwenden.




Wenn Sie auf dem Gebiet Kristallwachstum, -zlichtung, -charakterisierung und -anwendung tétig und noch nicht Mitglied der Deutschen
Gesellschaft fir Kristallwachstum und Kristallziichtung (DGKK) sind, so treffen Sie eine wichtige Entscheidung und

werden Sie Mitglied der DGKK!

Sie sind willkommen in einem Kreis von tber 400 Fachkollegen, die einer Gesellschaft angehéren, deren Zweck ist
— Forschung, Lehre und Technologie auf dem Gebiet von Kristallwachstum und Kristallziichtung zu férdern,

— Uber entsprechende Arbeiten und Ergebnisse durch Tagungen und Mitteilungen zu informieren,

— wissenschaftliche Kontakte unter den Mitgliedern und die Beziehung zu anderen wissenschaftlichen Gesellschaften zu fordern,

sowie
— die Interessen ihrer Mitglieder auf nationaler und internationaler Ebene im Sinne der Gemeinniitzigkeit zu férdern.

-

Damit kann die Gesellschaft zu einer wesentlichen Unterstiitzung

DGKK-Schriftfiihrer Ihrer beruflichen Aktivitaten beitragen. Zégern Sie daher nicht und
Dr. H. Walcher
Fraunhofer-Gesellschaft

Inst. f. Angew. Festkorperphysik
TullastraBe 72

D-79108 Freiburg (Jahresbeitrag DM 30,—, fiir Studenten DM 15,—)

senden Sie noch heute das ausgefiillte Anmeldeformular ab!

Antrag auf Mitgliedschaft / Anderung

Ich (Wir) beantrage(n) hiermit die Mitgliedschaft in der Deutschen Gesellschatt fiir Kristallwachstum und Kristallziichtung
e. V. (DGKK).

Art der Mitgliedschaft: O ordentliches Mitglied

O studentisches Mitglied
O korporatives Mitglied

Gewdlnschter Beginn der Mitgliedschaft:

Dienstanschrift:

(Name) (Vorname) (Titel) (Beruf)
od (Firma, Institut, etc.)
(StraBe, Haus-Nr.)
(PLZ, Ort) (Telefon)
(FAX)
Privatanschrift: E-mail
(StraBe, Haus-Nr.)
< (PLZ, Ort) (Telefon)
(FAX)
Wissenschatftliche Interessen- und Erfahrungsgebiete (Stichworte):
Tatigkeit und Erfahrung mit maximal 10 Stichwortnummern charakterisieren (s. Liste).
1. B e e L TR oS ey 4 S R =B R = O e .
den
(Unterschrift)

*) bitte unbedingt ankreuzen, unter welcher Anschrift der Schriftwechsel gefiihrt werden soll.



VORSPRUNG DURCH
MODERNSTE TECHNIK
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FuE-Rohrofen kostengiinstige Heatpipes Rohrofen

kompakte Hochtemperatur-Rohréfen zum  zur Etablierung von hochiso- um 90° kippbar, erméglicht horizonta-
Einbau in Kristallziehanlagen. Temperatur- thermen  ProzeBbedingungen. len und vertikalen Betrieb; verfahrbar
bereiche: 1300° C, 1500° C und 1700° C  Temperatarbereiche: 350-550°C  von 2 bis 200 mm/h; 1 oder 3 beheizte
optional bis 2300° C. und 550-990° C; Standard; Zonen; Temperaturbereich bis 1700° C
Innendurchm. 20-95 mm; Lan-  (vertikal); 100 % Faserisolierung; ver-
gen 200-1000 mm lieferbar;  schiedene GerétegroBen.
Sondermabe auf Anfrage.
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Hochfrequenz-Generatoren

durch geringe Spulenspannung gut geeignet zum Einbau
in Schutzgas oder Vakuum-Anlagen, mit Suszeptor als
Substratheizer fiir Epitaxi, Erzeugung hochster Tempera-
turen zur Einkristallzucht, z.B. Oxidkristalle.

ohne Abb.

Safir-Formteile: Piatten, Rohre bis Durchmesser
40 mm und Lénge 1000 mm, sowie Tiegel. Verwendung
u.a. als Thermoelement-Schutzrohr oder Bestandteil von
Ziehgestangen.

Kristallziichtungsanlagen

Computergesteuerte Hochdruck-Multizonenofenanlage mit bis zu 32 Heiz-
und Kuhlzonen in Kaltwandtechnik zur Herstellung von defektarmen Il1-V-
und lI-VI-Halbleitereinkristallen nach dem Gradient-Freeze-Verfahren.

ohne 50 bar Autoklav
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