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Nanostrukturen und
Rontgenaugen

Einblick in den Submikrometerbereich
mit Rontgenstrahlen

Dass man mittels Rontgenstrahlen in das Innere des menschlichen Kérpers sehen

kann, weill wohl jeder. Zum

populérwissenschaftlichen Wissen gehort wohl auch,

dass man leider keine Linsen fiir Rontgenstrahlung habe und so auch kein Ront-

genmikroskop bauen kdnne.

Es gibt aber heute Rontgenmikroskope und noch eine

ganze Reihe anderer Maglichkeiten, um Strukturen viel kleiner als ein Mikrometer

(1 pm = 0,001 mm), d.h. also

im Nanometerbereich (1 nm = 0,001 pm), mit Rontgen-

strahlen zu untersuchen. Fiir die Charakterisierung von Halbleiternanostrukturen
eignet sich sehr gut die Rontgenbeugung. Dabei wird kein direktes Bild der Struk-
turen erzeugt, sondern ein Beugungsmuster, aus dem man auf Eigenschaften der

Nanostrukturen wie
Form, GroBe, innere Ver-
spannung und raumliche
Verteilung schlieBen
kann.

Zuerst ein paar Worte zur Erkldrung von Beugung und
wieso man damit Strukturen ausmessen kann.

Kénnen Sie sehen, ob eine dieser silbrigen Scheiben
eine CD oder eine DVD ist, ohne auf die Beschriftung
am Innenring zu schauen? Ihre Augen sind mit Sicher-
heit nicht in der Lage, die einzelnen Spuren zu erken-
nen. Die Farbe der Scheiben hilft auch nicht weiter.
Halten Sie aber eine CD und eine DVD unter etwa glei-
chem Winkel schrag gegen eine Lichtquelle, so sehen
Sie ein Spektralfarbenmuster, das bei der CD mehr zu
Rot, bei der DVD mehr gegen Blau tendiert. Dieser
Unterschied hdngl damit zusammen, dass die Spuren
bei der DVD rund doppelt so dicht beisammen liegen
und dass von Rot nach Blau die Wellenldnge des Lich-
tes abnimmt. Es handelt sich dabei um ein Beugungs-
phdnomen. Licht wird an den Spuren und an deren
Zwischenrdumen unterschiedlich reflektiert. Nach
dem Huygenschen Prinzip breiten sich von jedem
Punkt Kugelwellen aus. Im Auge des Betrachters ist
dann die Farbe Blau dominant, wenn fiir die entspre-
chende Wellenldnge gerade die »Wellenberge« von
benachbarten Spuren gleichzeitig ankommen, sich also
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Abb. 1
Aufnahme der SiGe-Inseln mittels Rasterkraftmikroskop. An
einer Insel sind die Konturen schematisch hervorgehoben.

die entsprechenden Lichtwege gerade um ein ganzzah-
liges Vielfaches von Wellenldngen unterscheiden. Fiir
andere Wellenldngen treffen dann z.B. Wellenberg auf
Wellental und schwéchen sich so gegenseitig ab. Es
gelingt also so Informationen {iber den Spurenabstand
zu gewinnen, ohne dass es notig ist, die einzelnen Spu-
ren zu sehen.

Recht genau kann man diesen Spurabstand ausmes-
sen, wenn man einen Laserpointer zur Verfligung hat —
und dessen Wellenldnge kennt. Laserpointer mit rotem
Strahl haben typisch eine Wellenldnge im Bereich von
635-650 nm. Richtet man einen solchen Strahl senk-
recht auf eine CD, so kann man auf einem Schirm vor
der CD neben dem spiegelnden Reflex noch weitere
Reflexe sehen. Aus dem Winkelabstand zwischen den
Reflexen und der Wellenldnge kann man den Spurab-
stand berechnen. Bei einer DVD wird das schon
schwierig, weil der Spurabstand nur wenig gréBer ist
als die Wellenldnge. Daher liegen die zusdtzlichen
Reflexe unter grofem Winkel zum Spiegelreflex. Lagen
die Spuren noch enger zusammen, konnte man mit
dem roten Laserpointer nicht mehr messen, man miis-
ste eine kiirzere Wellenldnge verwenden.

Rontgenstrahlen — genau wie bei Licht handelt es sich
um elektromagnetische Wellen — haben eine sehr viel
kiirzere Wellenldnge. Im Energiebereich um 10 keV
betragt die Wellenldnge rund 1A = 0,1 nm = 0,0001
pm. Das entspricht damit in etwa dem Abstand von
Atomen in Festkorpern. Damit kann man also sowohl
atomare Abstande als auch Abstdnde im Nanometer-
bereich vermessen.

ADD. 2

Messung der diffusen Rontgenstreuung an SiGe-Inseln auf Si-
Substrat in der Ndhe des reziproken Gitterpunkies (0 0 0).
Da die Messung bei streifendem Ein- und Austritt erfolgt,
spricht man auch von Kleinwinkelstreuung bei streifendem
Einfall (grazing incidence small angle x-ray scattering —
GISAXS). Die Buchstaben sind im Text erldutert. Die angege-
benen Absténde liefern Informationen zu Inselbreite, Facet-
tenbreite und Abstand zwischen den Inseln. Es handelt sich,
wie auch in den folgenden Abbildungen, um eine Falschifar-
bendarstellung. Die Intensitédt nimmt von Grau (Blau) nach
WeiB zu.
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AbD. 3

Messung (a) und Simulation (b) der diffusen Rintgenstreuung
an SiGe-Inseln auf Si-Substrat in der Ndhe des reziproken
Gitterpunktes (0 0 4). Bei dieser Messung betrug der Beu-
gungswinkel ungefdhr 33°. Da die Umgebung eines einzelnen
Gitterreflexes (0 0 4) mit hoher Winkelauflosung untersucht
wurde, spricht man von hochaufldsender Rinlgenbeugung
(high resolution x-ray diffraction - HRXRD). P kennzeichnet
Peaks, die von dem mittleren Abstand der Inseln herriihren.
Dieser Effekt wurde in der Simulation (b), die auf dem Modell
in (¢) beruht, nicht mit beriicksichtigt.

Wie eben angedeutet, nimmt man fiir genaue Messun-
gen am besten monochromatische Strahlung, also
Strahlung mit einer wohlbestimmten Wellenldnge wie
im Beispiel mit dem Laserpointer. Je kleiner die
untersuchten Abmessungen, um so grofer ist der
Ablenkwinkel. AuBerdem kann man den Strahl noch in
verschiedenen Richtungen auf das Untersuchungsob-
jekt lenken und so die Abmessungen in verschiedenen
Richtungen bestimmen, also so indirekt die Form eines
dreidimensionalen Gebildes abtasten.

Mithilfe von solchen Beugungsexperimenten mit Ront-
genstrahlen haben wir Halbleiternanostrukturen
untersucht. Solche Halbleiternanostrukturen sind fiir
die Anwendung in optoelekironischen Bauelementen
sehr interessant. In einer einzelnen kristallinen, einige
Nanometer groBen Insel in einer ebenfalls kristallinen
Umgebung, die aber andere elektronische Eigenschaf-
ten aufweist, konnen Elekironen sozusagen einge-
sperrt werden. Damit erzielt man Eigenschaften, die
von jenen des homogenen Volumenmaterials ganz gra-
vierend abweichen. Diese Eigenschaftsdnderung ist
ein Quanteneffekt, man spricht bei diesen Inseln auch
von Quantenpunkten. Es gelingt so z.B. Halbleiterlaser
herzustellen, die einen sehr geringen Schwellstrom
haben und deren Wellenldnge sich mit der Temperatur
viel weniger verschiebt, als dies bei konventionellen

Gie-Ceehaln;

Halbleiterlasern der Fall ist [2]. Die Eigenschaften der
Quantenpunkte hdngen kritisch von Form, GroBe,
Zusammensetzung und Verspannung der Inseln und
ihrer Umgebung ab. Uber diese Parameter mochte
man u.a. auch durch Rontgenbeugung Néheres erfah-
ren.

Die folgenden Messungen sind zweidimensionale
Schnitte durch eine dreidimensionale Intensitdtsver-
teilung im reziproken Raum. Es wiirde hier zu weit
fiihren, diesen Begriff des reziproken Raums genau zu
erldutern. Man darf sich das aber so vorstellen, dass
die Beugungsmuster, die man beobachtet, so umge-
rechnet werden, dass sie unabhangig von der Wellen-
lange sind. Denn wenn man die Wellenldnge ein wenig
erhoht, dndert sich das Beugungsbild kaum, aber es
»blaht« sich ein bisschen auf. Man wird bei dieser
Umrechnung nicht nur unabhéngig von der Wellenlédn-
ge, sondern die Muster in einer bestimmten Richtung
in der Darstellung entsprechen dann der gleichen
Richtung in der Realitat. Es gilt aber weiterhin: je klei-
ner das Objekt, um so grofer das Beugungsmuster.
D.h. groBe Abstédnde in dieser Darstellung im rezipro-
ken Raum entsprechen kleinen Abmessungen im rea-
len Raum. Daher rithrt auch der Name »reziproker
Raum«.

Die Messungen erfolgten alle mittels Synchrotron-
strahlung, weil man so sehr gut monochromatische
parallele Strahlen mit hoher Intensitdt erzeugen kann.
Die hohe Intensitit ist erforderlich, weil es sich bei
Halbleiternanostrukturen um duBerst geringe Mate-
rialmengen’ handelt und somit auch sehr schwache
Beugungserscheinungen erfasst werden miissen.

Bei dem ersten Beispiel, zu dem wir hier Messungen
zeigen, handelt es sich um Inseln aus einem Silizium-
Germanium-Gemisch, die sich auf einer Silizium-
(001)-Oberflache? beim Wachstum mittels Fliissigpha-

I Die Gesamtmasse aller
SiGe-Inseln auf einer Probe
betrdgt weniger als 1 Mikro-
gramm.

2 Die hier und im Folgenden
verwendelen Bezeichnungen
(001), {111} ust. sind
Bezeichnungen fiir Fldchen,
wobei die drei Ziffern Koor-
dinaten im reziproken Raum
entsprechen. Im gegebenen
Falle sind die Atome im Kris-
tall in Kuben angeordnet.
(001) entspricht dann einer
Flédche dieser Kuben, d.h.
alle Kuben zeigen mit einer
»Wiirfelfldche« zur Ober-
fldche. Dagegen ist (111)
eine Fldche, die drei Ecken
des Wiirfels schneidel und
{111} bedeutet, dass es sich
um beliebige der Flédchen
handelt, die drei Wiirfel-
ecken schneiden. In dhnli-
cher Weise ist (004) ein
Beugungsreflex, der Abstén-
den in bestimmten Richtun-
gen im Kristallgitter ent-
spricht, d.h. 0, 0, 4 sind wie-
der Koordinaten.

HUMBOLDT-SPEKTRUM 3-4/2004

57



RESEARCH

rn-Gu:Iul:;

4 .54

4 .53

d 5

4.44

4 48

4.44

Qg [A]

442

4.40

4.8

4,55

4 34

312 314

d q,,[A]

3 Néheres zu den folgenden
Rdontgenexperimenten an
SiGe-Inseln siehe ebenfalls
[3]. dort finden sich auch
Referenzen zur Ziichtung der
Inselstrukturen. Diese Pro-
ben verdanken wir H. Wawra
und A.-K. Gerlitzke vom
Institut fiir Kristallziichtung
in Berlin.

1 Die Probe wurde von U.
Pohl, Technische Universitdt
Berlin, geziichtet.
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senepitaxie durch Selbstorganisation bilden”. Diese
Inseln sind kleine Pyramidenstiimpfe mit {111}-Seiten-
facetten (s. Abb. 1). KEs bilden sich sehr viele solche
Inseln und diese haben die gleiche Form und nahezu
die gleiche GroBe. An der Basis sind die Inseln, zu
denen wir Messungen zeigen, rund 100 nm breit.
Damit sind sie noch zu groB fiir das Auftreten der eben
erwdhnten Quanteneffekte, aber an diesen Inseln las-
sen sich die Beugungsphdnome schon demonstrieren.

Messen wir nun die Rontgenintensitat in der Néhe des
reziproken Gitterpunktes (0 0 0), so bedeutel das,
dass wir so kleine Ablenkwinkel untersuchen, dass die
Beugung am Kristallgitter noch nicht sichtbar ist, denn
wegen der kleinen atomaren Abstidnde entspricht die
Beugung am Kristallgitter groBen Beugungswinkeln.
Die beiden seitlichen »Fliigel« der Intensitdatsvertei-
lung in Abb. 2 sind senkrecht zu den Seitenfacetien.
Aus dem Abstand der Linien L 14sst sich die GroBe der
Seitenfacette und aus dem Abstand der Peaks A, B und
G die Abmessung der Insel senkrecht zur Seitenfacette
ableiten. Die beiden Peaks P riihren von der Verteilung
der Inseln auf der Oberflache her, aus dem Abstand
von P zur Mitte folgt der mittlere Abstand zwischen

Inseln (jeweils alle GroBen in der durch die Pfeile
angedeuteten Richtung).

In Abb. 3a ist dagegen die Intensitatsverteilung in der
Nahe des (004)-Reflexes angegeben. Wir messen also
bei groBen Beugungswinkeln, bei denen sich die Beu-
gung am Kristallgitter und die Beugung an den Inseln
iberlagern. Nun ist es so, dass die Germanium-Atome
mehr Platz einnehmen als die Silizium-Atome. Daher
ist der mittlere Abstand der Atome in den Inseln
groBer als im Substrat. Da aber die Ordnung der Ato-
me an der Grenzfldche von Substrat und Insel auf bei-
den Seiten die gleiche ist, versuchen Substrat und
Insel einander den jeweiligen Atomabstand aufzuzwin-
gen. Damil wird das Substrat unterhalb der Insel ein
wenig auseinander gezogen und die Insel an der Basis
ein wenig zusammengedriickt, so dass die Atomab-
stdnde entlang der Grenzflache iibereinstimmen.
Damit wird das Gitter sowohl im Substrat als auch in
der Insel verspannt. Diese Verspannung und damit
auch der Abstand der Atome dndert sich damit von Ort

Abb. 4

Messung (a) und zwei Simulationen (b) und (c) der diffusen
Rdontgenstreuung an 5-fach Stapeln von (In,Ga)As-Insellagen
in einem GaAs-Wirltsgitter in der Nahe des reziproken Gitter-
punktes (0 0 4). Die Modelle — es ist jeweils nur eine Inselpe-
riode der 5-fach iibereinander gestapelten Inseln gezeigt —
sind oberhalb der Simulationen dargestelll.

zu Ort. Diese Verspannungsverteilung fihrt dazu, dass
das Beugungsmuster in charakteristischer Weise »ver-
schmiert« wird. Andert sich nun innerhalb der Insel
der Germaniumgehalt, fiihrt das zur Anderung der Ver-
spannungsverteilung und damit auch zur Anderung
dieser charakteristischen »Verschmierung« des Beu-
gungsmusters.

Wir werten diese Bilder aus, indem wir ein Modell der
Inseln konstruieren, daraus die Verspannung berech-
nen und daraus das zu erwartende Beugungsmuster.
Das wird dann mit dem Experiment verglichen. In der
Regel muss in der Folge das Modell mehrfach gedndert
werden, bis schlieBlich Rechnung (Simulation der Beu-
gungsintensitdten) und Experiment gut {ibereinstim-
men. Damit hat man dann ein Modell, das die tatsdch-
lichen Gegebenheiten in der Probe hinsichtlich der
Form der Insel, der Verteilung des Germaniums in der
Insel und der Verteilung der Inseln auf der Probe gut
beschreibt.

In Abb. 3a sieht man am oberen Bildrand gerade noch
den Ausléufer des (004)-Reflexes, der vom Silizium-
Substrat herriihrt. Da, wie eben erldutert, durch die
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Beimengung von Germanium der Abstand der Atome
ansteigt, ist der (004)-Reflex der Inseln gegeniiber
dem des Substrats nach unten verschoben (Bildmitte),
also zu kleineren Beugungswinkeln. Die Intensitatsver-
teilung ist hier vor allem davon bestimmt, dass sich
die Gitterverzerrung im Inneren der Insel von Ort zu
Ort andert, d.h. eine breite Verteilung der Intensitat
ergibt, die oben kurz erlduterte charakteristische
»Verschmierung«. Daraus kann man nun auch auf die
Verteilung des Germaniums in der Insel schlieBen. Wir
konnten durch den Vergleich mit Simulationsrechnun-
gen zeigen, dass der Germaniumgehalt bei ca. 1/3 der
Inselhdhe von 25 % auf 30 % ansteigt, wie das sche-
matische Modell in Abb. 3¢ zeigt. Nur mit diesem
Modell stimmt die Simulationsrechnung (Abb. 3b) gut
mit der Messung iiberein.

Bei dem genannten Beispiel konnte man die Form
auch sehr gut z.B. mittels Rasterelektronenmikroskop
bestimmen. Das geht nicht mehr bei vergrabenen
Inseln. Im néchsten Beispiel handelt es sich um einen
Stapel von 5 Lagen von (In,Ga)As-Inseln (Mischkristall
aus InAs und GaAs) umgeben von GaAs’. Durch den
Vergleich mit mehreren Modellrechnungen konnten
wir zeigen, dass die Messung in Abb. 4a dem Modell
iiber der Abb. 4b entspricht (ndheres dazu in [4]). Nur
eine scheinbar geringe Anderung, eine Verdnderung
des Indiumgehalts in der mittleren Schicht auf 60 %,
also auf den Wert der oberen Schicht der Insel, fihrt
dazu, dass die Simulation in Abb. 4c¢ deutlich schlech-
ter mit der Messung tibereinstimmt als die Simulation
in Abb. 4b.

Wir haben also mit der Rontgenbeugung ein Werkzeug,
das es uns erlaubt, in das Innere von Halbleiterkristal-
len zu schauen und dort Form, GréBe, Positionen rela-
tiv zueinander und die innere Verspannung zu ermit-
teln. Was wir zuvor nicht erwahnt haben: das geht nur
dann so gut, wenn ein weitgehend einheitlicher Typ
von Nanostrukturen vorliegt. Allerdings ist es ohnehin
fiir die Anwendung erforderlich, dass die Halbleiterna-
nostrukturen diese Kinheitlichkeit aufweisen. Insofern
ist also die beschriebene Methode fiir dieses Anwen-
dungsgebiel sehr gut geeignel.

Mit der Elektronenmikroskopie kann man diese Nano-
strukturen ebenfalls untersuchen (siehe dazu den Bei-
trag von W. Neumann, H. Kirmse, R. Otto und 1. Hah-
nert in diesem Humboldt-Spekirum). Dabei muss man
die Probe zerstoren, um eine diinne, mit Elektronen
durchstrahlbare Folie herzustellen. Dann kann man
einzelne Nanostrukturen studieren. Die Informationen,
die man mittels Rontgenbeugung gewinnt, erganzen
diese detaillierten Angaben zu einzelnen Nanostrukiu-

ren vorteilhaft, denn sie geben Auskunft iiber die mitt-
leren Kigenschaften einer groBen Zahl von Nanostruk-
turen, sind also statistisch relevante Auskiinfte iiber
das gesamte Ensemble der Nanostrukturen in einer
Probe.

Auch bei biologischen Objekten gibt es fiir die Beu-
gungsmethoden einen breiten Anwendungsbereich.
Aber man muss zudem die Moglichkeit haben, das ein-
zelne Objekt mit angepasster Auflosung zu betrachten.
Auch damit befassen wir uns — aber das wére ein wei-
terer Artikel.
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