Kapitel 5
Hall-Messapparatur und -methode

Ziel dieser Arbeit ist die Erlangung eines besseren Verstidndnisses der elektrischen Transporteigen-
schaften in CuGaSe;. Als Standardmethode zur Untersuchung des elektrischen Transports hat sich
die Hall-Messung durchgesetzt. Sie liefert die Ladungstragerdichte (n oder p) einer Halbleiterschicht.
Gleichzeitig wird die Leitfdhigkeit (6) der Schicht ermittelt. Aus diesen beiden Messgréfen ist es
moglich, die Beweglichkeit der Ladungstriiger (1) iiber Formel 3.40 zu berechnen. Uber die Tempe-
raturabhiingigkeit der Ladungstrigerdichte lassen sich Aktivierungsenergien dotierender Defekte be-
stimmen [Sch90].

In diesem Kapitel wird auf die Details zur Durchfiihrung der Hall-Messungen eingegangen. Die
verwendete van der Pauw-Methode wird kurz erklart, der Versuchsaufbau beschrieben und die auftre-
tenden Messfehler abgeschétzt.

5.1 van der Pauw-Methode

Fiir die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Hall-Messungen wird die van der Pauw-Methode
[vdP58a] verwendet. Diese ermdglicht Messungen an Schichten von nahezu beliebiger Form. Voraus-
setzungen fiir die Anwendung der van der Pauw-Methode sind:

e Die Dicke der Probe muss homogen und klein im Verhiltnis zu den Abstdnden zwischen den
Kontakten sein.

o Die Probe muss eine im mathematischen Sinne einfach zusammenhingende Form besitzen. Die
Schicht darf daher keine Locher oder Inseln aus hochleitfihigem Material aufweisen.

e Die vier Kontakte miissen sich am Rand der Probe befinden
e Die GroBle der Kontakte muss klein gegentiber der Flidche der Probe sein (siehe [Chw74]).

Die van der Pauw-Methode bietet den Vorteil, dass die Strukturen leicht herstellbar sind. Aulerdem
bietet sie die Moglichkeit, zwei verschiedene Messkonfigurationen zu verwenden, die jeweils mit zwei
verschiedenen Stromrichtungen betrieben werden konnen. Dadurch ergibt sich eine einfache Moglich-
keit, die Anzahl der Messwerte zu erh6hen und ihre Signifikanz zu testen.

Es werden Vier-Pol-Messungen verwendet, d.h. zwei Kontakte werden genutzt, um einen Strom ein-
zuprédgen, wahrend an den anderen beiden Kontakten eine Spannung abgegriffen wird. Flie3t der Strom
beispielsweise zwischen Kontakt 2 und 1 (siehe Abbildung 5.1), so wird der Quotient aus Spannung
und Strom mit Ry 34 bezeichnet. FlieBt der Strom dagegen zwischen den ebenfalls benachbarten Kon-
takten 3 und 2 und wird die Spannung zwischen den Kontakten 4 und 1 gemessen, ergibt sich ein Wert,
der mit R3; 41 bezeichnet wird. In den Originalverdffentlichungen von van der Pauw [vdP58a][vdP58b]
wird iliber eine Argumentation mittels konformer Abbildungen gezeigt, dass die so genannte van der

Pauw-Formel gilt:
TR TR
oo oo () -

Rg bezeichnet hierbei den Schichtwiderstand der Probe.
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Abbildung 5.1: Unregelmdflig geformte Probe fiir van der Pauw-Messungen.

5.1.1 Berechnung des Hall-Koeffizienten

Zur Bestimmung des Hall-Koeffizienten Ry wird ein Strom (/) zwischen den Kontakten 1 und 3 oder
2 und 4 eingeprigt. Wird nun ein Magnetfeld B senkrecht zur Ebene der Probe angelegt, dndern sich
die Strompfade nur kurzzeitig, bis sich eine Hall-Spannung (Uy) aufgebaut hat, die der Lorentzkraft
entgegenwirkt. Der Strom fliet dann wieder auf denselben Pfaden wie ohne Magnetfeld. Dies lisst sich
dadurch begriinden, dass die Verteilung der Stromdichte bestimmte Gleichungen sowohl mit als auch
ohne angelegtes Magnetfeld erfiillen muss [vdP58a]. Dies ist zum einen die Kontinuititsgleichung:

divj=0 (5.2)

Sie folgt aus der Tatsache, dass die Probe sich wihrend der Messung nicht mit elektrischer Ladung
auflidt. Zum anderen ergibt sich aus dem Fehlen von Kreisstromen:

rotj =0 (5.3)

Es gilt die idealisierte Annahme von punktférmigen Kontakten (ohne rdumliche Ausdehnung). Die
beiden Gleichungen stellen partielle Differentialgleichungen fiir den Stromfluss dar. Die Randbedin-
gungen werden durch den Rand der Probe bestimmt. Es existiert eine eindeutige Losung, durch die der
Stromfluss festlegt ist.

Bei angelegtem Feld entsteht eine Hallspannung. Sie entsteht durch die Lorentzkraft Fy, die auf die
Ladungstriger wirkt. Diese ist proportional zur Feldstéirke und der Geschwindigkeit der Ladungstréiger
mit der Ladung g (d.h. g ist —e fiir Leitungselektronen und e fiir Lécher). Es gilt:

FL=qVxB (5.4)

Nach dem Drude-Modell (Gleichung 3.26 bzw. 3.29) kann die Geschwindigkeit V ersetzt werden durch
J/qn. Die Lorentzkraft wird durch die vom Hall-Feld Ey erzeugte Kraft kompensiert. Es gilt:

- 15 <
En=—jxB (5.5)
nq

Die Hall-Spannung ergibt sich durch Integration des Hall-Feldes Ej entlang des Weges zwischen den
beiden anderen Kontakten. Fiir den in Abbildung 5.2 gezeigten Fall fiir einen Stromfluss zwischen
Kontakt 2 und 4 ergibt sich:

2 2,0,
Unio = [ (Bn-a9) = [ ((GxB)-a) = "4, (5.:6)
4 4

Die Forderung nach punktférmigen Kontakten ist in der Praxis nicht zu erfiillen. Fiir die vorgestellten
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5.1 van der Pauw-Methode

Abbildung 5.2: Integration des Hall-Feldes Ey, senkrecht zur Rich-
tung des Stromdichtevektors j (von Kontakt 4 nach 2).

Tabelle 5.1: Bezeichnung der verschiedenen Hall- Spannungen

Name Stromrichtung Spannung B-Feld
zwischen
U 31 4,2 N
U, 1—3 4,2 N
Us 4 -2 1,3 N
Uy 2—4 1,3 N
Us 351 4,2 S
Ue 1—3 4.2 S
Uy 4 -2 1,3 S
Usg 2—4 1,3 S

Messungen werden quadratische Proben mit Kontakten in den Ecken verwendet, wie in Abbildung 5.3
abgebildet. Der durch die Ausdehnung der Kontakte entstehende systematische Fehler wird in [Chw74]
bestimmt. Die in seiner Arbeit veroffentlichten Korrekturfaktoren (Abbildung 5.4) wurden vom Mess-
programm automatisch zur Korrektur der Messungen eingesetzt. Es ergeben sich acht mogliche Kom-

quntakt

—i
I

/ <

A
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lProbe=5mm

Abbildung 5.3: Anordung der Kontakte
(schraffierte Fldchen) auf der Hall-Probe

binationen, die in Tabelle 5.1 dargestellt sind. Aus diesen Spannungen werden zwei Hall-Koeffizienten

wie folgt berechnet:

d
Ryc=—U, —-U;+U;—-U,
HC 43_1(2 1+ Us 6)

d
R = —_— —_ —_
HD 4B-I(U4 Us +U; — Us)
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Abbildung 5.4: Korrekturfaktoren fiir dreieckige Kontakte wie in Abbildung 5.3 dargestellt aus [Chw74]. 6
bezeichnet den Hall-Winkel (Abschnitt 3.2.1). Die Grofien dioprare und Ipope bezeichnen die Kantenldnge des
Kontaktes bzw. der Probe wie in Abbildung 5.3 gezeigt.

d bezeichnet hierbei die Dicke der Probe. Mittels des Fehlerfortpflanzungsgesetzes fiir eine von meh-
reren Variablen (x;...n,) abhingige Grofe F':

2 2 2
AF = alA)q + alA)Q + aiA)Q, +... (5.7)
x| dx; ox3

ergeben sich die Fehler der beiden Hall-Koeffizienten aus den Einzelfehlern der gemessenen Groflen
U,...Us,B,I und d nach den Formeln:

a2 I AI*  AB* Ad? 1
2 2 2 2 2 2
AR} = 6BE _(AUI +AU; + AUS + AUg) + (12 +o o > Uy — Uy +Us — Us) | (5.8)
und
d T AI? AB?  Ad? |
2 2 2 2 2 2
AR} = 6BE _(AU3 +AU; + AU7 + AUg) + <12 +o o > Uy —Us + Uy —Ug) | (5.9)

Der Hall-Koeffizient Ry ergibt sich aus dem gewichteten Mittel der beiden Einzelkoeffizienten Ry ¢
und R HD-

Ruc | Rup 2
Ry=|—7— AR 5.10
= (i iy ) e o
wobei das Quadrat des statistischen Fehlers des Hall-Koeffizienten gegeben ist durch:
AR? —( ! + : )1 (5.11)
Hst =\ "2 T ap2 .
l ARy ARpp

Neben den statistischen Fehlern der Spannungsmessung treten noch systematische Fehler auf, die
durch die Anisotropie der Probe, ungenaue Platzierung der Kontakte und die Gr68e der Kontakte verur-
sacht werden. Diese werden dadurch beriicksichtigt, dass der Unterschied der beiden Hall-Koeffizienten
Rpc und Ryp quadratisch auf den statistischen Fehler aufaddiert wird. Es gilt daher:

ARy = \/AR%J& +[Ruc — Rupl? (5.12)
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5.2 Fehlerquellen

5.1.2 Bestimmung des spezifischen Widerstands

Fiir die Bestimmung des spezifischen Widerstands wird bei ausgeschaltetem Magnetfeld jeweils zwi-
schen zwei benachbarten Kontakten ein Strom angelegt und die Spannung zwischen den beiden ver-
bleibenden Kontakten bestimmt. Mittels dieser Werte und der van der Pauw Formel (Formel 5.1) ldsst
sich der Schichtwiderstand Rg mit der Einheit Q durch ein iteratives Verfahren sehr schnell nume-
risch bestimmen [Nat05]. Die van der Pauw-Gleichung gilt auch fiir die folgendermaflen definierten
Mittelwerte:

Ry = (Roia+Ri243+Raz 12+ R3a01) /4 (5.13)

und
Rp = (R3241 +Ro3.14 +Ria 23+ Ra1 32) /4 (5.14)

Diese werden zur Berechnung des Schichtwiderstands Ry eingesetzt. Aus dem Schichtwiderstand er-
gibt sich der spezifische Widerstand p (Einheit €2cm) durch Multiplikation mit der Schichtdicke d:

p=Rs-d (5.15)

Um den relativen Fehler abschétzen zu konnen, werden die relativen Abweichungen verschiedener
gemessener Werte voneinander bestimmt. Als Wert fiir den relativen Fehler des Schichtwiderstands
wird dann das Maximum der Abweichungen verwendet. Es werden die Wertepaare:

R1243,R2134 5 R2314,R3241 5 R3421,R43.12 5 R4132,R1423
miteinander verglichen sowie die Summenpaare:
Ri243+R2134 , R3ap1 +Ra312 5 Ra132+Ria23 5, Roz1a+ R34

Ein weiterer systematischer Fehler ergibt sich aus der geometrischen Form der Kontakte. Die Methode
von van der Pauw setzt Kontakte von vernachléssigbarer Grofle voraus. Auch hier wurde der Einfluss
ausgedehnter Kontakte in der bereits zitierten Arbeit von Chwang [Chw74] untersucht. Der Fehler des
spezifischen Widerstands liegt allerdings fiir die hier verwendeten Probengeometrie weit unter einem
Prozent und wird hier nicht weiter beriicksichtigt.

5.2 Fehlerquellen

5.2.1 Einfluss des Kontaktmaterials

Fiir die epitaktischen CuGaSe,-Proben werden Kontakte aus NiAl verwendet. Die Kontakte zeigen
ohmsche Strom-/Spannungs-Kennlinien bei Temperaturen oberhalb von 160K. Unter 160K zeigen die
Kennlinien ein nicht-ohmsches Verhalten, das allerdings keine negativen Auswirkungen auf die ge-
messenen Werte zu haben scheint: Mittels Hall-Effekt gemessene Ladungstragerdichten von CuGaSe;-
Proben liegen in dem Temperaturbereich um 160K und auch darunter auf einer geraden Linie. Einzelne
Strom-/Spannungs-Kurven sind zur Verdeutlichung in Abbildung 5.5 abgebildet. Abbildung 5.6 zeigt
die Strom-/Spannungs-Kennlinien in einer doppelt logarithmischen Auftragung. Es ist zu erkennen,
dass nur bei sehr kleinen Strémen (I<107'°A) oder aber extrem kleinen Spannungen (U<1074V) die
Kurven bei einigen Temperaturen etwas abknicken. Diese Storungen kénnen auch durch Ungenauig-
keiten der Messgerite entstehen.

Um die Leitfahigkeit des Silberleitlackes, mit dem die Proben kontaktiert werden, zu testen, wurde
eine Probe bestehend aus einer ca. 5Smm langen, Imm breiten Spur aus Silberleitlack hergestellt. Diese
verhielt sich bis zu 1,5K (der tiefsten mit dem Kryostaten erreichbaren Temperatur) ohmsch und war
hochleitfahig (d.h. R<1€2). Da die Proben Widerstinde im Bereich von einigen hundert k€2 bis einigen
MQ aufwiesen, ist Einfluss des Silberleitlacks vernachléssigbar.
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5.2.2 Einfluss von Oberflichen- und Grenzflachenzustianden

Oberflichen- und Grenzflichenzustinde konnen die gemessenen Ladungstridgerdichten verfilschen.
Wird das Ferminiveau des Halbleiters durch eine hohe Zustandsdichte in der Bandliicke an der Grenz-
flache zur Mitte der Bandliicke hin verschoben (,,pinning‘), unterschitzt die mit Halleffekt gemessene
Ladungstrigerdichte die wahre Ladungstrigerdichte [Cha79]. Dies liegt daran, dass sich an der Grenz-
flache eine Raumladungszone bildet, in der keine freien Ladungstriger vorhanden sind. Ein Teil des
Volumens der Probe steht somit nicht mehr fiir den elektrischen Transport zur Verfiigung. Dieser Effekt
spielt besonders bei niedrigen Dotierungen eine Rolle. Bei den betrachteten Dotierkonzentrationen im
Bereich von 10'°%cm™> und den verwendeten Schichtdicken (300nm bis 1,6um) wird die reale Netto-
dotierkonzentration um bis zu 10% unterschétzt (siche Graph in [Cha79]).

Der Fehler bei der Bestimmung der Dicke der Probe ist ebenfalls ein systematischer Fehler. Bei
der iiblichen logarithmischen Auftragung der Ladungstrigerkonzentration bewirkt er eine konstante
Verschiebung der Messkurven. Dieser Fehler hat daher keine Auswirkungen auf gemessene Aktivie-
rungsenergien.

5.2.3 Homogenitdt der Schichtdicke, Dotierung und Mobilitdt der Proben

Inhomogenititen der Schichtdicke, Dotierung, Mobilitéit oder aber ein leicht asymmetrisches Aufbrin-
gen der Kontakte verursachen Offsetspannungen wihrend der Messung. Diese werden durch das Aus-
werteverfahren wieder kompensiert. Allerdings kénnen sie bei kleinen Hall-Spannungen zu einem star-
ken Rauschen der Messwerte fiihren, da es experimentell sehr schwierig ist, eine kleine Spannung von
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5.2 Fehlerquellen
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einem groBen Untergrund zu trennen. Besonders die polykristallinen Proben sind in dieser Beziehung
problematisch. Verindert sich die Leitfdhigkeit der Probe mit der Zeit, beispielsweise durch persisten-
te Photoleitung (Abschnitt 2.2.6) oder Ionenleitung (in CuGaSe; : Cu™-lonen), funktioniert auch die
Kompensation durch das Auswerteverfahren nicht mehr und die Messung wird unbrauchbar. Eine sol-
che unbrauchbare Messung ldsst sich durch abwechselnd alternierende Messpunkte erkennen, da das
Messprogramm bei jedem Temperaturschritt die zeitliche Reihenfolge der Polarititen des Magneten
vertauscht. Eine zeitliche Anderung der Offsetspannungen verschiebt daher fiir jeden zweiten Punkt
die gemessen Ladungstrigerdichte hin zu héheren Werten bzw. zu niedrigeren Werten.

5.2.4 Homogenitiat und Remanenz des Magnetfeldes

Die Feldverteilung des Magneten wurde von der Herstellerfirma gemessen und ist dokumentiert. Ab-
bildung 5.7 zeigt die axiale Feldverteilung. Konstruktionsbedingt befinden sich die Hallproben ca. vier
Zentimeter oberhalb des Feldzentrums. Wie aus der Kurve ersichtlich ist, ergibt sich daher eine ma-
ximale Abweichung von ca. 1% von der eingestellten Feldstirke. Eigene Messungen, bei denen die
Probe auf dem untersten Ende des Stabes befestigt und dann in Schritten von einem Millimeter nach
oben bewegt wurde, liefern eine Abweichung von maximal 2%. Die Stdrke des Magnetfeldes wird aus
dem durch den Magneten flieBenden Strom berechnet. Der Magnet besitzt eine gewisse Remanenz,
die von seiner Vorgeschichte abhiingt. Laut Betriebsanleitung[Oxf00] betrégt dieser Effekt fiir den ver-
wendeten Magneten maximal 0,0012 Tesla. Bei den verwendeten Feldstérken von 0,5 bis 3 Tesla ist
der Effekt somit gegeniiber den anderen Fehlerquellen vernachléssigbar.

5.2.5 Erwdrmung der Proben durch den Messstrom

Um eine Erwirmung der Proben durch den Messstrom zu verhindern, wird vom Programm die an der
Probe abfallende elektrische Leistung tiberpriift. Die Leistung wird dabei automatisch auf ein Milliwatt
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begrenzt. Dabei wird nicht zwischen der direkt an der Schicht abfallenden Leistung und den Verlus-
ten innerhalb der Zuleitungen unterschieden. Durch die Beschrinkung der Anlage auf Spannungen
kleiner als 8 Volt und den hohen elektrischen Widerstand der untersuchten CuGaSe,-Schichten ist die
Begrenzung fiir die hier vorgestellten Messungen nicht zum Tragen gekommen.

5.3 Experimenteller Aufbau fiir Hall- und Leitfdhigkeitsmessungen

Das Messsystem fiir Hall-Messungen war schon zu Beginn dieser Arbeit vorhanden. Allerdings wa-
ren einige groflere Modifikationen notwendig, um Hall-Messungen unter Beleuchtung durchfiihren zu
konnen: Ein neuer Probenstab mit einer Glasfaserdurchfiihrung wurde in Betrieb genommen und mehr-
fach umgebaut, die gesamte Software zur Steuerung der Anlage wurde neu geschrieben, ein weiterer
Temperaturregler eingebaut und das Verfahren zur Regelung der Temperatur geidndert. Des Weiteren
wurde eine automatische Stickstoffnachfiillung installiert, die den Betrieb der Anlage stark verein-
facht. Ein automatisches Warnsystem wurde programmiert, so dass rechtzeitig vor einem Auftauen des
Kryostaten eine Warnung per SMS erfolgt. Im Folgendem soll der Aufbau nédher beschrieben werden.

5.3.1 Der Kryostat

Alle Hall-Messungen wurden in einem Kryostaten der Firma Oxford durchgefiihrt. Innerhalb des Kryo-
staten befindet sich ein supraleitender Magnet, der eine maximale Magnetflussdichte von acht Tesla
erreicht. Der Magnet wird durch fliissiges Helium gekiihlt. Der Aufbau des Kryostaten sowie des Pro-
benstabes ist in Abbildung 5.8 dargestellt. Die Beschreibung der Einzelteile findet sich in der Bildun-
terschrift. Die Temperatur der Probe lésst sich von 1,5K bis 350K einstellen. Die Regelung erfolgt iiber

)

® Abbildung 5.8: Skizze des verwendeten Kryo-
staten. 1: elektrische Anschliisse des Probensta-
bes, 2: Einfiillstutzen fiir fliissiges Helium, 3: Ein-
fiilloffnung fiir fliissigen Stickstoff, 4: Tank fiir
fliissigen Stickstoff, 5: Tank fiir fliissiges Helium,
6. Nadelventil zur Kontrolle des Heliumflusses,
7: Supraleitender Magnet, 8: Probenhalter, 9: Dif-
fusor fiir Heliumgasstrom.

) [@H)

b2
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5.3 Experimenteller Aufbau fiir Hall- und Leitfdhigkeitsmessungen

eine Kiihlung mittels eines Heliumgasstroms und Gegenheizung des Probenhalters durch eine eingebet-
tete elektrische Heizwendel. Die Abweichung der Probentemperatur von der Solltemperatur liegt unter
0,5K. Die Temperatur des kiihlenden Heliumgasstromes wurde zehn Grad unter der Solltemperatur der
Probe gewéhlt (bei Temperaturen {iber 50K).

Der Gasstrom flieit dabei nicht direkt {iber die Probe, sondern ist von dieser durch eine Messingkap-
pe getrennt. Die Probe ist auf einem Probenhalter aus Kupfer angebracht, der mittels eines Temperatur-
reglers auf die gewiinschte Solltemperatur aufgeheizt wird. Das Programm tiberpriift sowohl die Tem-
peratur des Gasstroms als auch die des Kupferprobenhalters und startet die Messung erst, wenn sich
beide stabilisiert haben. Durch diese Methode kann die Temperaturrichtigkeit der Probe von £+0,5K
erreicht werden. Die Temperaturstabilitit wurde in einem Experiment mittels eines auf eine Probe auf-
geklebten Temperatursensors (PT100) tiberpriift. Das Ergebnis ist in Abbildung 5.9 abgebildet. Es zeigt
sich, dass die Temperatur ca. 0,4K von Sollwert abweicht und sehr stabil ist: Die Schwankungen liegen
weit unter 0,1K.

201,5 T v v T r - - .
\
\ - - - Temperatursensor )
201,0 :: — Pt100 am Probenort | ]
< 2005
2 )
o V
(] 1
=3 .
§ 2000 =
= \
\
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199,0 L !
0 1 2
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Abbildung 5.9: Uberpriifung der Temperaturstabilitcit mittels eines auf eine typische Probe aufgeklebten Pt100-
Sensors. Die Solltemperatur wurde von 180K auf 200K gedndert. Der senkrechte Strich bei T ~ 50min markiert
die Stelle, ab der die Temperatur vom Programm als stabil bewertet wird. Der Sensor ist geringfiigig kdlter als
die Solltemperatur. Die geforderte Richtigkeit von AT =~ +0,5K wird aber erreicht.

Vor dem Umbau des Kryostaten wurde die Temperatur des Gasststroms nicht geregelt. Messungen
mittels eines Pt100-Widerstands lieferten eine Temperaturrichtigkeit von ca. AT ~ £5K (siehe hierzu
die Messungen in Kapitel 6.1).

Um eine Beleuchtung der Probe zu ermdglichen, ist in den Messstab ein Glasfaserbiindel eingebaut.
Allerdings erwérmt das beleuchtende Licht die Probe zusitzlich und kann bei sehr starker Beleuchtung
auch den Kupferblock unter der Probe so stark erhitzen, dass die Kiihlleistung des Helium-Gasstromes
nicht ausreicht, um die gewlinschte Temperatur einzustellen. Hieraus ergibt sich eine praktische Be-
schrankung fiir die anwendbare Beleuchtungsleistung. Die maximal mogliche Beleuchtungsstirke liegt
daher bei ca. 70mW/cm?. In Abschnitt 5.5.2 wird der durch die Beleuchtung entstehende Temperatur-
unterschied zwischen Probe und Probenhalter abgeschiitzt.

5.3.2 Elektrischer Aufbau

Die prinzipielle Verschaltung der elektrischen Geréte des Versuchsaufbaus ist aus Abbildung 5.10 er-
sichtlich. Alle Gerite sind entweder liber GPIB oder iiber RS232 direkt oder indirekt mit dem Steu-
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Abbildung 5.10: Elektrische Verschaltung des Hall-Systems

errechner verbunden. Die Software zur Steuerung der Gerite wurde mittels der graphischen Program-
miersprache LabVIEW erstellt. Im oberen Teil der Skizze ist der Temperaturregler der Firma Euro-
therm zu erkennen. Dieser ist mit zwei Temperatursensoren verbunden, die sich innerhalb des Pro-
benhalters befinden. Der Temperaturregler regelt die Heizleistung des Probenhalters iiber ein Netzteil
(Firma: Elektro-Automatik, Typ: EA-PS 7065-05A) mit einem Steuereingang fiir die Stromstérke.

Es besteht die Moglichkeit, zwei Proben gleichzeitig an die Apparatur anzuschliefen und zu mes-
sen. Deswegen gibt es zwei Stromquellen und Pikoamperemeter. Die Schaltmatrix (Keithley 7001) ist
mit zwei speziellen Hall-Messkarten (Keithley 7065) bestiickt. Das Voltmeter (Keithley 2001) wird
tiber ein Relais mit einer der beiden Proben verbunden. Da die untersuchten Chalkopyrit-Schichten oft
eine sehr geringe Leitfdhigkeit besitzen, treten extrem kleine Messstrome auf. Um diese noch zuver-
ldassig messen zu konnen, miissen Leckstrome in den Zuleitungen verhindert werden. Dazu werden die
Leitungen auf dem groBten Teil der Strecke in doppelt geschirmten Triax-Kabeln gefiihrt. Der innere
Schirm wird von speziellen Treibern auf den Messkarten auf dem elektrischen Potenzial der Signallei-
tung gehalten. Dadurch wird die Spannung zwischen dem Schirm und der inneren Leitung minimiert
und ein Leckstrom tiber die Isolierung vermieden. Die Messkarten enthalten aulerdem einen Vorver-
starker, der im Bedarfsfall die Impedanz der eingehenden Signale wandelt. Der Eingangswiderstand
der Messkarte betrégt bei eingeschaltetem Vorverstdrker 1T€2. Der Innenwiderstand des verwendeten
Spannungsmessgerites betridgt 1GQ. Sobald die Impedanz (entspricht in diesem Fall dem ohmschen
Widerstand) der Probe in den Bereich von ca. IMQ2 kommt, ist es sinnvoll, den Vorverstéirker zu ver-
wenden.

Fiir die Temperaturregelung und Regelung der Durchflussmenge des kiihlenden Helium-Gasstromes
(siehe Abschnitt 5.3.1) wird ein Temperaturregler der Firma Oxford verwendet (Typ ITC 503). Die
Fiillstande des fliissigen Heliums und des Stickstoffs werden von einer Fiillstandsanzeige (Typ Oxford
ILM) gemessen. Fillt der Fiillstand des fliissigen Stickstoffes auf unter 20%, wird automatisch nachge-
fiillt. Der supraleitende Magnet wird iiber ein Magnetnetzteil (Typ Oxford IPS120-10, Maximalstrom
120A, Maximalspannung 10Volt) angesteuert. Die Magnetspule besitzt einen beheizbaren Schalter, mit
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dem die Supraleitung unterbrochen werden kann. Auf diese Weise lédsst sich der Strom des Netzteils
einkoppeln und die gewiinschte Feldstirke und Polung lassen sich einstellen.

5.4 Ablauf der Messung

Fiir die Messung einer CuGaSe,-Probe wird zunéichst die Probe auf die vorgesehene Temperatur ge-
bracht. AnschlieBend wird der supraleitende Magnet auf die gewiinschte Feldstirke eingestellt (falls
er sich nicht schon bei dieser befindet). SchlieBlich wird der Strom eingestellt. Die Messverstirker der
Hall-Karte in der Schaltmatrix knnen nur Spannungen bis maximal 8V verstirken. Bei Spannungen
tiber 12V konnen sie zerstort werden. Die Stromquelle begrenzt die Spannung daher auf 8V. Um einen
konstanten, aber auch nicht zu geringen Strom wihrend der gesamten Messung zu gewéhrleisten, wird
der hochste Strom ermittelt, der maximal 6V Spannung absolut zwischen einem der Kontaktpaare er-
zeugt. Dies geschieht fiir jede einzelne Messtemperatur erneut, da die Leitfdhigkeit der Probe stark
temperaturabhéngig ist. Die verwendeten Proben zeigten einen positiven Magnetowiderstand. Daher
ist die Spannung bei eingeschaltetem Magnetfeld hoher als ohne Magnetfeld und der Messstrom wird
sinnvollerweise bei eingeschaltetem Magnetfeld ermittelt. Im ebenfalls moglichen Fall eines negativen
Magnetowiderstands [SBO1] fiir andere Materialien als CuGaSe, miisste anders vorgegangen werden.

Nach der Ermittlung des Messstromes werden die vier moglichen Kontaktkombinationen fiir eine
Polaritdt des Magnetfeldes einer Hall-Messung in der van der Pauw-Konfigurationen nacheinander
eingestellt und die jeweilige Hall-Spannung ermittelt. Vor der Messung einer Hall-Spannung wird ih-
re Stabilitdt beobachtet. Erst wenn bestimmte Stabilitétskriterien erfiillt sind oder aber ein Zeitlimit
tiberschritten ist, wird die Spannung gemessen. Fiir die hier vorgestellten Messungen wurde ein Span-
nungsdrift von 107°V/s als oberste Grenze festgelegt und Zeitlimits zwischen 45s und 180s verwendet.
Nachdem die Messungen der Hall-Spannungen fiir eine Polaritéit beendet sind, wird das Magnetfeld
abgeschaltet und der spezifische Widerstand bestimmt. Danach wird der Magnet zur ersten Polung ent-
gegengesetzt betrieben und der zweite Satz Hall-Spannungen aufgenommen. Das Programm berechnet
die Hall-Koeffizienten, die Nettoladungstrigerkonzentration, den spezifischen Widerstand, Schichtwi-
derstand und Leitfahigkeit und speichert diese zusammen mit ihren zugehérigen Fehlern ab. Anschlie-
Bend wird eine andere Temperatur eingestellt und der Prozess beginnt von neuem, allerdings startet er
mit der entgegengesetzten Polaritit. Das Warten auf die Temperaturstabilitdt nimmt mit Abstand die
meiste Zeit der Messung in Anspruch. Die Messzeit fiir einen einzelnen Temperaturschritt betrédgt je
nach GroBe der Temperaturdifferenz zum vorherigen Messpunkt 40 bis 70 Minuten.

5.5 Photo-Hall- und Photo-Widerstands-Messungen

Bei Hall- und Widerstands-Messungen unter Beleuchtung gibt es einige Besonderheiten, die hier im
Einzelnen besprochen werden sollen:

5.5.1 Photo-Spannungen

Durch Beleuchtung des Materials dndern sich die Positionen der Quasiferminiveaus im Halbleiter und
es kann passieren, dass sich Photospannungen an den Kontakten ausbilden. Bei der Berechnung des
Hall-Koeffizienten werden diese durch das Berechnungsverfahren eliminiert. Bei der Bestimmung der
Leitfdhigkeit veridndern sie allerdings das Ergebnis drastisch. Die Leitfidhigkeit unter Beleuchtung wur-
de daher iiber Zwei-Pol-Messungen zwischen verschiedenen Kombinationen einzelner Kontakte be-
stimmt.
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5.5.2 Erwdrmung der Probe durch das beleuchtende Licht

Das beleuchtende Licht erwirmt die Probe und kann dadurch die Messung verfélschen. Bei sehr starker
Lichteinstrahlung, wie sie beispielsweise durch die Verwendung einer 300W-Xe-Dampflampe erreicht
werden kann, kann es sogar vorkommen, dass die Kiihlung der Probe durch den Gasstrom nicht mehr
ausreicht, um tiefe Temperaturen zu erreichen.

In den vorgestellten Experimenten werden Beleuchtungsstirken im Bereich von 1 bis 30mW/cm?
verwendet. Wird ein Warmeleitkoeffizienten von GaAs von k = 0,46 W/cmK angenommen (aus[Sze81]
fiir 300K), ergibt sich fiir eine Probenfliiche von A=0,25cm? und eine Bestrahlungsleistungsdichte von
P/A=30mW/cm? ein Temperaturunterschied auf der Probenoberfliiche von:

Pd
AT = — =5mK
Ax "
Dies liegt innerhalb der angenommenen Messungenauigkeiten des Systems und kann daher vernach-
lassigt werden.

5.5.3 Eindringtiefe des Lichts unter Beleuchtung

Da das beleuchtende Licht eine hohere Energie besitzt als die Bandliicke des Chalkopyrits, wird es
innerhalb der Schicht stark absorbiert. Hierbei gilt das bekannte Lambert-Beersche Absorptionsgesetz.
Fiir die verwendeten Wellenléingen 514nm (Ar-Ionenlaser) und 635nm (GaAlAs-Halbleiterlaser) betra-
gen die jeweiligen Absorptionskoeffizienten os14,,=1,05-103cm ™! [Alo01] und 0g35,m=4,47-10*cm ™.
Bei einer typischen Schichtdicke von d=300nm (fiir epitaktische CuGaSe,-Proben) ergibt sich eine
Absorption des Lichtes von 96% fiir griines Licht und 74% Prozent fiir rotes Licht. Der Rest des Lich-
tes wird vom darunterliegenden GaAs-Substrat absorbiert und kann dort Ladungstréger erzeugen. Es
konnten keine wesentlichen Verdnderungen der Messkurven bei Verwendung von rotem Licht festge-
stellt werden, so dass davon ausgegangen werden kann, dass die im GaAs erzeugten Ladungstriger die
Messung unbeeinflusst lassen. Bei der Verwendung einer Xenon-Lampe, die auch Licht mit Energien
unterhalb der Bandliicke von CuGaSe, emittiert, lief sich ein storender Einfluss des Substrates sehr
gut beobachten.

Die Messungen an polykristallinen CuGaSe,-Schichten unter Beleuchtung fanden an 1,6ium dicken
Proben statt. Ein Grofteil des Lichtes wurde im oberen Teil der CuGaSe,-Schicht absorbiert (sie-
he Abbildung 5.11). Die Ladungstriger kénnen vom Ort ihrer Entstehung aus weiter in die Schicht
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hineindiffundieren. In [SchO02a] wurde aus Quanteneffizienz-Messungen eine Diffusionslédnge von ca.
600nm fiir polykristallines CuGaSe, bestimmt. Bei der verwendeten Schichtdicke von 1,6um kann
daher nicht von einer homogenen Verteilung der Ladungstriger ausgegangen werden. Es handelt sich
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vielmehr um ein Mehrschichtsystem. Fiir so ein System entspricht der gemessene Hall-Koeffizient ei-
nem Mittelwert der Hall-Koeffizienten der einzelnen Schichten. Er errechnet sich tiber die folgenden
Formel [Sch90]:

) = PG 516
e [ o plomy ()]
Der spezifische Widerstand berechnet sich zu:
1
P s o1
Die (Hall-) Beweglichkeit der Locher betrégt:
(u) o P50 (5.18)
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