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Lokalni optické a elektrické charakteristiky optoelektronickych soucastek

1. Uvod a cile disertaéni prace

Srozvojem optoelektroniky, tj. suzitim kvantovych struktur v laserech a
detektorech, se objevuje stale vétsi potieba 1épe a individualné charakterizovat
tyto struktury a studovat jednotlivé krystalografické defekty v nich. Ackoliv
optické mikroskopy jsou nejhodnotnéjSimi nastroji ve védeckych laboratofich,
jejich rozliseni v tzv. vzdaleném poli je limitované difrakéni mezi.

Objev skenovacich sondovych mikroskopi umoznil v optoelektronice napf.
studium lasert s kvantovymi jamami, lokalni dynamiku naboji a zobrazeni pn
ptechodt, studium elektricky aktivnich defektq.

Z hlediska diagnostiky 1ze metody délit na destruktivni a nedestruktivni. Cilem
testovani je zjistit, zda zkoumany vzorek obsahuje defekty a zda se neodchyluje
od normativnich standardt. Pokud vzorek defekty obsahuje, je zadouci urcit
jejich presnou polohu a podstatu. Detekce, identifikace a lokalizace defektl
piedstavuje diagnostiku technického stavu testovan¢ho objektu. Standardni
méfeni umoznuje urovat parametry zkoumanych struktur pouze jako celku.
Naproti tomu lokalni méteni poskytuje Cisté lokalni vlastnosti vzorku, a proto je
mozné lokalizovat a déale charakterizovat nedokonalosti struktury 1 jiné defekty.

Primarnim cilem této disertacni prace je studium nedestruktivni charakterizace
optoelektronickych soucastek. Na piikladu solarnich ¢lankdi na bazi
monokrystalického kiemiku piispét zejména k rozvoji charakterizacnich metod
pro lokalizaci rekombinacnich defektl, zvlaste defektt, které pii polarizaci pn
pfechodu emituji zafeni ve viditelné Casti spektra, mikroskopické studium téchto
defektl a jejich katalogizace.

Téma fotovoltaiky je zna¢né Siroké a bezpochyby zivé téma, o CemZ sveéd¢i 1
mnozstvi publikaci v této oblasti. Mikroskopicka lokalizace a charakterizace
defektu monokrystalickych solarnich ¢lanki, s vyuzitim vyzafovani ze zavérné
polarizovaného pn piechodu, byva autory takika opomijena, nejspise proto, Ze
se jedna o experimentalni a malo rozsifenou techniku.

Hlavni zobecnéné cile disertace lze shrnout do dvou nasledujicich bodd:

o Specifikovat moznosti  vyuziti  experimentalnich  nedestruktivnich
charakteriza¢nich technik pro studium optoelektronickych soucastek
a zvlaste pak klasifikaci jejich defektd.

o Rozsitfit znalosti o defektech struktury solarnich ¢lankti a zvlasté pak
porovnat jejich charakteristické elektrické vlastnosti a vyzatovani
(pti1 zavérné 1 propustné polarizovaném pn piechodu).
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2. Charakterizacni techniky

2.1 Makroskopicky pristup

Elektrickd meéfeni jsou zékladnim pfistupem pro testovani polovodiCovych
soucastek. UmoZznuji odhalit defekty, avSak neumoziiuji jejich lokalizaci.

Vyznamnou skupinou technik tvoii luminiscenéni techniky. Pomoci
elektroluminiscence je mozné zkoumat rozloZzeni sériového odporu solarnich
Clankd, ¢i difuzni délky minoritnich nosi¢l. Fotoluminiscencni metody
nevyzaduji elektrické spojeni s ¢lankem, a proto jsou vhodné pro primyslové
testovani. K relativné novym pfistupim patii charakterizace s vyuzitim
elektroluminiscence pifi zavérné polarizovaném prechodu. V posledni dobé
nachazi své uplatnéni také termografické techniky.

Rozsitfenou charakterizaéni technikou je technika laserem lokalné indukovaného
proudu Laser Beam Induced Current (LBIC), ktera slouzi ke zmapovani
prostorového rozloZeni fotoproudu pies solarni ¢lanek. Pomoci této techniky lze
odhalit lokalni nehomogenity pn piechodu. Alternativni technikou je metoda
elektrony indukovaného proudu (Electron Beam Induced Current — EBIC).

Vzhledem k difrakénimu omezeni existuje u optickych technik mezni rozliseni
stejn¢ jako u klasické optické mikroskopie. Vysokého rozliSeni 1ze dosdhnout
naptiklad s pouzitim konfokdlniho mikroskopu. Jinym pfistupem je spojeni
mikroskopie v blizkém poli s technikou LBIC tvofici silnou charakteriza¢ni
metodu n-OBIC [1], ktera vsak jiz spada do mikroskopického pfistupu.

Jiz vroce 1955 byly publikovany prvni ¢lanky, které obsahovaly informace
0 pozorovaném vyzafovani zavérné polarizovanych pn prechodu [2], [3]. Urcita
souvislost mezi vyzafovdnim a bistabilni proudovou fluktuaci tzv.
mikroplazmatickym $umem byla prezentovana o n&kolik let pozdgji [4]. Sumova
diagnostika patii k charakterizanim nastrojaim pro odhalovani defekta
struktury. Spojenim vysledkli Sumové diagnostiky, elektrickych zavérnych
méfeni a emise svétla se naskytd moznost piifazeni konkrétnich vlastnosti
konkrétnimu defektu s moznosti jeho presné lokalizace.

Jednim ze zdkladnich parametr solarnich ¢lanki je doba Zivota minoritnich
nosi¢t. Lze ji piiblizné stanovit S vyuzitim Open Circuit Voltage Decay
(OCVD). Komer¢n¢  vyuzivanymi  technikami  jsou  Microwave
Photoconductivity Decay (u-PCD) a Microwave Detected Photoconductivity
(MDP), které vyuzivaji odrazu ¢i absorpce mikrovin, respektive jejich zmén pfi
buzeni laserovymi impulsy [5].
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2.1 Mikroskopicky pristup

K zékladnimu pozorovani vzorkd se pouziva klasicka optickd mikroskopie.
Vyvoj v této oblasti po vynalezeni mikroskopu neustrnul, ale postupem c¢asu
dosahl svého limitu. V klasické optické mikroskopii existuje omezeni tzv.
Rayleighovo kritérium, ze kterého vyplyva, jak vzdaleny museji byt od sebe dva
pozorované body, aby bylo mozZné je pti pouziti konkrétni vinové délky od sebe
rozeznat.

Pro rovinnou vinu dopadajici kolmo na kruhovou aperturu vznikne na stinitku
difrakéni obrazec. Funkce popisujici rozlozeni intenzity obrazce ve vélcovych
(cylindrickych) soufadnicich se nazyva Airyho funkce [6], pfi¢emZ pro polomér
centralniho disku 4ry plati

Az
l J

kde | je primér kruhové apertury a zje vzdalenost od stinitka. Tento vztah
popisuje fundamentélni limit vSech zafizeni S kruhovymi ¢o¢kami nebo zrcatky.

Ary = 1,22 1)

Jiz v roce 1928 mél E. H. Synge ideu, jak tuto difrakéni mez piekonat, ¢i vlastné
obejit [7], nicméné vzhledem k technickym moznostem se tuto ideu podafilo
experimentem potvrdit v mikrovinné oblasti az v roce 1972 [8]. Mezitim Max
Knoll sestavil prvni elektronovy mikroskop, ktery umoznil zkoumani struktur
s rozliSenim lepSim, nez je vinova délka viditelného svétla. Pred tim nez se
podafilo sestavit prvni opticky rastrovaci mikroskop SNOM, byl vytvoien také
skenovaci tunelovy mikroskop STM (1981), kterému svym rozliSenim nemohly
zadné jiné mikroskopické techniky konkurovat [9]. SNOM vsSak nenabizi jen
klasicky pftistup mikroskopie, ale poskytuje mozZnost zkoumdni néckterych
specifickych vlastnosti vzorku. Své uplatnéni si tato technika nasla v oblasti
molekularni biologie pfedevsim pro aplikace fluorescence, ale také v oblasti
materialovych véd.

U mikroskopie atomarnich sil je rozliSeni definované velikosti apexu hrotu.
Topografie je zkreslena v zavislosti na velikosti a tvaru hrotu. Toto zkresleni je
mozné castecné omezit a priblizit se tak realnému povrchu. Topografické
rozliSeni optické mikroskopie v blizkém poli je omezeno stejnou podminkou,
avSak optické rozliSeni je omezeno pouze velikosti apertury, pro pftipad
aperturni verze SNOM.
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3. Experimentalni prace

3.1 Experimentalni aparatura

Pro makroskopickou charakterizaci bylo navrzeno a realizovano uspoiadani
ukazané na obr. 1. Cely systém je fizen pocitacem, ktery mimo jiné tidi posuv
vzorku, monitoruje teplotu vzorku a umoziuje jeji zménu, fidi méfici
elektroniku a realizuje interakci s uzivatelem spolu s vizualizaci a uloZenim
naméfenych dat. Vzorek je umistén na elektrodovém systému, ktery je
pfipevnén na posuvny ¢len linearniho vedeni. Celkova polohova presnost Cini
20 um.

Zkratovy proud vzorku je mozné méfit s vyuzitim vytvofen¢ho
transimpedancéniho zesilovace. Pokud je pii méfeni nutné predpéti na vzorku,
pfepina¢ piivede patiicné piedpéti na vzorek a odpoji zminény zesilovac.
Ptedpéti s proudovou pojistkou je realizovano zdrojem Agilent E3631A.
Na statické meéfici hlaveé, umisténé nad vzorkem, se nachazeji dva lasery
(A =532 nm a A =650 nm) o vykonech do 10 mW, jejichZ paprsek je fokusovan
do roviny vzorku. Dale je zde umisténa optika pro navazani svételné emise
ze vzorku do optického vlakna, které je vedeno bud’ pfimo do chlazeného
fotonasobi¢e, nebo mulze byt vedeno pies monochromator. Fotonasobic¢
s maximalni citlivosti ve viditelném spektru je podchlazen na teplotu
T =260 K a za ucelem vysoké citlivosti je provozovan v rezimu pocitani fotont
(PC). Jeho vystupni pulsy jsou vedeny diskriminatorem a Citany Citacem.

P Laser Monochromator
/ Elektronika \ /

/ posuvu \
Ostieni
ry 4
% < Zdroj pfedpéti 1 Chlazeny

Pfepinat «——»| Vzorek fotonasobit
Transimpedanéni zes. Topny
ADC (&7 Hanek

Elektronika fizeni
teploty

A 4
Citad 44— Diskriminator

Obr. 1: Blokové usporadani pracovisté pro makroskopickou charakterizaci solarnich
¢lanka.
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Aparatura mikroskopické charakterizace defektii solarnich ¢lanki je zaloZena
na skenovacim mikroskopu se sondou v blizkém optickém poli SNOM. Ten
umoznuje dosahnout vysokych optickych rozliSeni a soucasné poskytuje
topografii méfeného povrchu. Blokové uspotadani pracovisté ilustruje obr. 2.
Hrotem mikroskopu je optické vlakno, jehoz konec se upravuje leptanim ¢i
tazenim do Spicky. Aby vznikla apertura subvinovych rozmért viditelného
svétla, poskytujici moznost vysokych optickych rozliSeni, je na tento hrot
naprasovanim nanesena vrstva kovu. Na Spi¢ce hrotu tak vznikne apertura
0 priméru do 100 nm.

Mikroskop muize standardné pracovat ve tiech modifikacich: iluminaéni rezim,
sbérny rezim, smiSeny rezim.

V daném uspotddani vSak uvazujeme pouze iluminacni rezim, protoze sbérna
konfigurace se pro charakterizaci defektii neosvédcila vzhledem k vysokému
utlumu optické cesty. V ilumina¢nim rezimu tedy hrot pisobi jako lokalni zdroj
optického zafeni. Svétlo laseru (4 =532nm, 2=650nm nebo A =808 nm)
0 vykonu do 10 mW, které muze byt kliCovano sttidacem, je do jednovidového
vldkna sondy zavedeno s vyuzitim vazebniho systému S mikrometrickym
posuvem. Vzorek je umistén v elektrodovém systému a jeho elektricka odezva
na lokalni optické buzeni je dale zpracovéna elektronikou zpracovani signalu.
Touto elektronikou miize byt transimpedancni zesilovac, lock-in zesilovac, nebo
napctovy zesilova¢ s proménnou zatézi Vv zavislosti na poZadovaném méfeni.
Svétlo lokalné odrazené odvzorku mize byt detekovano citlivym
fotodetektorem.

- Vazebni
Laser p| Stridac .
system
A
Y Hlava
Zpracovani skeneru
signalu
j fotodetektor
R
Zdroj 4 l
1 1
\ v
Elektricka odezva QOdrazivost, Topografie
vzorku lokalni vyzarovani

Obr. 2: Blokové usporadani pracovisté pro mikroskopickou charakterizaci solarnich
¢lanka.
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3.2 Svétlem indukovany proud

Technika LBIC spociva ve snimédni proudové odezvy soucdstky na skenujici
svételny paprsek. Svételna kvanta zafeni, ktera dopadaji na zkoumanou
soucastku, mohou byt absorbovana a ndsledné¢ mohou generovat volné nosice.
Volba vhodné vinové délky miZe ovlivnit hloubku zkoumané vrstvy a napomoci
tak analyzovat riizné materialové a strukturni defekty ¢lanka.

Pfi znalosti absolutni hodnoty excitatniho monochromatického zafivého toku, je
po zméieni zkratového proudu nakratko, ktery zafeni vyvold, mozné definovat
kvantovou ucinnost pro konkrétni vinovou délku.

Vystup LBIC méteni je ukazan na obr. 3. Na obrazku je patrny defekt virového
typu. Obdobné nehomogenity jsou zptsobeny intersticialnimi pfimésmi, Které se
do krystalu dostanou béhem procesu tazeni krystalu Czochralského metodou
[10].

S vyuzitim LBIC je mozné zviditelnit krom¢ prasklin, Skrabanct a nezadoucich
piimési také lokalni zkraty vcetné Spatné i1zolované hrany. Piiklad nedokonale
izolované hrany je na obr. 4 vlevo.
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Obr. 3: Relativni mapa LBIV, Obr.4: Mapa LBIC vzorku solarniho
nehomogenita substratu. ¢lanku se Spatné izolovanou hranou.

3.3 Vyzarovani ze solarnich ¢lanku

Emise zafeni mize byt z podstaty: luminiscenci ¢i inkadescenci (tepelné
vyzatovani). Luminiscence nezahrnuje emisi zafeni jako vysledek teploty
materidlu. Vyzafovani tepelnych téles dle Planckova zékona uvazuje
inkadescence. Ze vSech typu luminiscence je pro ucely této prace zajimava
pfedevsim elektroluminiscence.
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Krom¢ injekéniho procesu (obr. 5) muze ke svételné emisi dochazet i
pii zavérné polarizaci piechodu (obr. 6) a to nejen diky tepelnému vyzafovani
mist s vysokou proudovou hustotou. Podle rekombina¢niho zafeni je mozné
identifikovat mista s vysokou koncentraci nerovnovaznych nosi¢ti naboje [11].
Jednim z procest, ktery miize vést k emisi zafeni, je narazova ionizace, ktera
zajisti dostatek volnych nosi¢ti k rekombinaci [12]. Druhym procesem, ktery
za urcitych podminek muze pfispivat k zdvérmému proudu, je tunelovy jev.
Pro vysoké prahové hodnoty zavérného napéti (U, >5V) je pravdépodobny
lavinovy mechanismus.

Citlivost pouzitého detektoru nad viditelnou casti spektra rychle klesd a méfeni
emise pii propustné polarizaci pfechodu je problematické, ne vSak nemozné
(obr. 5). Emise pii zavérné polarizaci piechodu je ukazana na obr. 6. Obrazky
obr. 3, obr. 5 a obr. 6 zobrazuji stejny vzorek s vyuzitim riznych technik.
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Obr. 5: Emise p¥i propustné polarizaci Obr. 6: Emise pfi zavérné polarizaci

piechodu, Us=1,3 V. pirechodu, zavérné napéti U, = 3,7 V.

Pt1 zavérné polarizaci piechodu je emise zatfeni vysoce lokalizovana oproti emisi
pii propustné polarizaci ptrechodu. Body emitujici zafeni maji urcitou prahovou
hodnotu. Pro hodnoty nad touto prahovou hodnotou jiz zdstavaji trvale ve stavu
emise zareni. Nejniz§i objevena prahovd hodnota je tésné¢ pod hodnotou
zavérného napéti U, = 1,9 V.

Nekteré objemové zatici body souvisi s defekty pozorovanymi v rdmci VA
charakteristik. VA charakteristika a pribéhy svételné emise v zavislosti
na zavérném napéti pro Ctyfi pozorované emisni body jsou ukazany na obr. 7.
Z pribc¢hu VA charakteristiky 1ze vy¢€ist, Ze dany vzorek obsahuje minimalné
dva defekty.
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Obr. 7: VA charakteristika a zavislost vyzaiovani bod na zavérném napéti.

Ze zavislosti vyzafovani na zadvérném napéti vyplyva, Ze dvéma udalostem
ve VA charakteristice odpovidaji BOD 1 a BOD 2. Dalsi dva body vykazujici
emisi maji jiny prabéh zavislosti emise na zavérném napéti. Emise v téchto
ptipadech nartistd pozvolna bez jasn¢ vymezené prahové hodnoty. Pti hodnoté
zavérného napéti U, = 9,5 V byl u tohoto vzorku pozorovan bistabilni proudovy
Sum.

3.4 Vliv teploty vzorku na emisi zareni

Pro lavinovy praraz zpisobi vyssi teplota vzorku posun prurazného napéti
K vys§im hodnotam, ¢imz snizi emisi zafeni. K zavérnému proudu mize
piispivat 1 tunelovani nosicl bariérou pfechodu. Dal§Sim mechanismem prirazu
je tepelny priraz, kdy lokalni zvySeni teploty z diivodu vysoké proudové hustoty
zvysi zavérny proud ¢lanku a tedy 1 ztratovy vykon.

Charakteristiky vzorku s vyraznym objemovym defektem pro riizné teploty lze
pozorovat na obr. 8 a obr. 9. Hodnota prurazného napéti roste spolu s teplotou.
Nad pruraznym napétim je mozné detekovat lokalizovanou emisi z objemu
vzorku.
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5 T T T 9,
8 | —* T=303K
al S| v T=316K
[S]
) ——T=324K
g 6f | ——T=331K
3r Q
< 257
= >
= Al 8 4t
8 37
| 5 of
1l
L L Ll OF8-0-0-0-0-0- - --8-
0 2 4 6 8 0 2 4
ur/Vv ur/Vv
Obr. 8: VA charakteristiky vzorku Obr. 9: Zavislost vyzarovani defektu na
S vyraznym objemovym defektem. zavérném napéti.
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Mechanické poskozeni struktury muize byt zviditelnéno S vyuzitim emise
pii zavérné polarizaci vzorku. Okrajova ¢ast vzorku se dvéma mikrotrhlinami
prochazejicimi pod metalizaci je ukazana na relativni LBIC mapé obr. 10.
RozloZeni svételné emise pii zavérné polarizaci ilustruje obr. 11. Vzhledem
k nezaménitelnému tvaru trhliny je mozné prisoudit emisi z této ¢asti vzorku
pravé trhliné. Dale je mozné pozorovat emisi z hrany a osamé¢lého bodu
umisténého v levé casti obrazku. Oznaéme nyni tedy tfi body, ze kterych
dochazi k vyzatrovani jako body 1-3.

_ Bod 1 log counts per sec.

induced current / arb. N\

20 . = ‘— ——
I

0.8
15

E
= 10 Bod 2
0.4 i 25
Bod3 5
0.2
0 00 5 10 15 20
x-axis / mm
Obr. 10: LBIC ¢asti solarniho ¢lanku Obr. 11: Emise ¢asti solarniho ¢lanku,
s mikrotrhlinami. Ur =24V, teplota okoli T = 298 K.

Bylo zjisténo, ze teplotni zavislost vyzarovani z praskliny (Bod 2) ma opa¢nou
teplotni zavislost nez strukturni defekt (Bod 3). Zminéna zavislost pro tii
zvolené body je na obr. 12. Teplotni zavislost bodu 3 je negativni, stejn¢ jako
U vSech strukturnich defektii pozorovanych diive. Zvlastni ovSem je, Ze teplotni
zavislost z bodu 1 a bodu 2 ma opacnou tedy pozitivni teplotni zavislost. Lze
tedy fici, Ze mechanismus vyzafovdni z praskliny a hrany neni lavinovym
prirazem.

4.2 \

S

w
0

log emise / st
w W
>~ o

w
S

3t

2. 8 Il Il Il Il
300 305 310 315 320 325

teplota / K

Obr. 12: Zavislost emise vybranych bodii ¢lanku na teploté vzorku.

V objemu se mohou vyskytovat body emitujici svétlo, které jednoznaéné nejsou
zpusobeny mikrotrhlinami, a pfesto vykazuji pozitivni zavislost vyzafovani
na teploté vzorku. Tato mista jsou lokalnim poSkozenim struktury (obr. 13).
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V dané oblasti doSlo k ulomeni $picek dvou pyramid a odkryti pn prechodu
(ptechod asi 200 nm pod povrchem).

Obr. 13: SEM lokalniho poskozeni struktur vzorku solarniho ¢lanku.

Bylo zjisténo, ze hrany vytvofené ldmanim takika nevykazuji zddnou emisi
oproti vyrobcem standardné¢ opracovanym hranam. Zavislost emise z hrany
na zavérném napéti ma velice podobny pribéh jako emise z mikrotrhlin a
lokalniho poskozeni struktury (obr. 14). Také teplotni zavislost emise z hrany se
shoduje steplotni zavislosti emise vytvoiené mechanickym poskozenim
struktury. Je pravdépodobné, ze mechanismus zafeni bude pro vSechny tyto
defekty stejny.

1000
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emise / counts per 0,4 sec
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o
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0 5 10 15 20
Ur/V

Obr. 14: Zavislost emise z hrany opracované pilou na zavérném napéti.

Pro zobrazeni hran byl pouzit elektronovy mikroskop SEM. Hrana vytvoifena
Cisté lomem je na obr. 15. Pro vétSinu takto vytvorenych hran nedochazi, az
nadrobné vyjimky, k poSkozeni povrchové struktury. Naproti tomu
pfi pozorovani hrany vytvofené s vyuzitim dratové pily ¢1 brouSenim byva
zietelné poskozeni a odstipani povrchové struktury (obr. 15). Ackoliv v obou
ptipadech dojde k naruseni pn ptechodu, horsi z hlediska svételné emise je hrana
vytvorena pilou. Zpracovani hrany ovlivni i svodovy odpor vzorku.
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}
AccV Spot Magn Det WD Exp f—— 20um Spot Magn Det WD Exp
200kv 42 1000x SE 10.7 77288 vzorek 4 42 1000x SE 10.6 77289 vzorek 4

Obr. 15: SEM hrana vytvorena Cisté lomem vlevo a obrabénim vpravo.

3.5 Mikroskopicka plocha povrchu

Méfeni kapacitnich charakteristik (CV) je mozZnosti jak ziskat hodnotu
koncentrace dopanti ¢lanku. Pro zpracovdni je ovSem nutné znat plochu
piechodu. Mikroskopicka plocha piechodu Sy c neni shodna s makroskopicky
méienou plochou solarniho ¢lanku Syac.

Pokud pro zméteni povrchové textury pouZzijeme napiiklad mikroskopii
skenujici sondou, ziskame obraz povrchu v diskrétni formé. Informace
0 povrchu mezi body je zcela ztracena a zavaddi do pozdéjSiho vypoctu
mikroskopické plochy urcitou chybu.

Vzhledem Kk tomu, Ze alkalicky vytvofena textura solarniho ¢lanku ma nahodny
charakter, nelze plochu teoretickym vypoc¢tem ani pii znalosti vrcholovych uhli
pyramid stanovit pfimo. Je nutné¢ pouzit statistickych parametrli definujicich
povrchovou texturu (napi. rozdéleni délky zakladny pyramidy). Podil
mikroskopické a makroskopicke plochy, pro dostatecné velké plochy Syac,
definuje zvétSujici faktor r,.

— SP— (2)
= SMAC .

Za ptedpokladu, ze je hloubka pn pifechodu mnohem mens$i nez velikost
povrchové textury (coZ je splnéno), lze za ptibliznou hodnotu plochy pn
prechodu povazovat mikroskopickou plochu povrchu.

Pro vzorky s pyramidalni texturou vysel zvétSujici faktor r, =1,64+0,14 a
pro vzorky bez pyramidalni textury r, = 1,09 +0,08. K podobnym vysledktim
dospél také Hinken o dva roky pozdé&ji s vyuzitim jiného piistupu [13].
Pro ¢lanky dvou raznych vyrobcli s podobnymi parametry urcil z bariéroveé
kapacity a znalosti koncentrace akceptort zvétSujici faktory r, = 1,67 +0,12 a
r,=1,4+0,10.
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3.6 Rekonstrukce mikroskopického povrchu

Protoze realny hrot mé urcité rozméry a tvar, bude vysledny obraz povrchu
zkreslen (obr. 16). Uvazuje se nelinearni morfologicka operace dilatace [14].
Pro funkci obrazu I plati

If = SfEBPf, (3)
kde St je funkci povrchu vzorku a Ps je funkci tvaru hrotu.

Je-li znam tvar hrotu, miizeme provést inverzni morfologickou operaci -erozi a
ziskat tak rekonstruovany povrch Sg jako

SR = If@Pf. (4)

Bohuzel ptfesny tvar hrotu nebyva vétSinou zndm a skuteény obraz povrchu
obsahuje Sum a dals$i ruSeni, coz mize byt pii rekonstrukci problém. Dudlni
k metodé eroze je obalkova metoda [15]. Alternativné lze k rekonstrukci
povrchu pouzit také Legendrovu transformaci [16].

Jako doplnék k algoritmu obalkové rekonstrukce jsem vytvoftil algoritmus, ktery
simuluje skenovani hrotem po rekonstruovaném obraze a pro kazdy bod
zaznamenava pocet soucasnych dotykli mezi hrotem a vzorkem. Nasobny dotek
rekonstruované¢ho obrazu a hrotu znamena urCitou ztratu informace. Takto lze
tedy jednoduse ohodnotit nejistotu rekonstruované¢ho obrazu. V ptipadé vzorku
S pyramidalni texturou je pfi znalosti geometrie pyramidy mozné urcit caste¢né
tvar zkreslujiciho hrotu (obr. 17).

Vysledek rekonstrukce je ukazan na obr. 18. V obrazku je patrna ziejma

pyramidalni struktura. Vzhledem k extrémnimu poskozeni hrotu, je vice nez
25 % rekonstruovaného obrazu zatizeno zna¢nou nejistotou rekonstrukce.

A
t‘ \‘\ﬁ\“\:‘\

um pm

Obr. 16: Naskenovany povrch solarniho Obr. 17: Urdéeny tvar zkreslujiciho
¢lanku (poSkozeny hrot). hrotu.
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Obr. 18: Rekonstruovany povrch solarniho ¢lanku s vyuZitim obalkové metody.

3.7 Opticky indukovany proud v blizkém poli

Mikroskopickd méfeni na hrubych povrSich piinaSi urcit¢é komplikace.
Naptiklad méteni lokalni odrazivosti je zatizeno znacnou systémovou chybou.
Chyba by mohla byt eliminovana pouze pfi pouziti vice detektorii, coz ovSem
v daném uspoiadani experimentu neni mozné.

Pii méfenich svétlem indukovaného proudu je mozné vyuzit tii zptisoby méfeni
nizkych hodnot proudu. Stejnosmérné vazana méfeni mohou byt problematicka
vzhledem Kk urovni ruSivych signalii. Alternativné lze pouzit usporadani se
selektivnim nanovoltmetrem a s fazové citlivym detektorem. Difuzni délka
nosi¢t neni limitujicim faktorem pro rozliSeni indukovaného proudu [17].
Priklad dosahovanych vysledkl s vysokym prostorovym rozliSenim je na obr. 19
a mapa indukovaného proudu na obr. 20.

0 2 4 6
um um
Obr. 19: Topografie vzorku Obr. 20: Obraz svétlem indukovaného
s pyramidalni texturou povrchu. proudu.

Interni kvantovou UcCinnost lze vypocitat zexterni kvantové uc¢innosti
za predpokladu, ze je znama odrazivost povrchu. Vzhledem Kkrozliseni a
moznosti ziskani topografie je optickd mikroskopie skenujici sondou v blizkém
poli v souboru svétlem indukovanych technik jedine¢na.
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3.8 Mikroskopicka lokalizace vyzarovani ze vzorku

r~r

Sbérny rezim SNOM, neni pro lokalizaci zaricich defekti vhodny, z divodu
nedostateéné citlivosti systému a problematické hrubé lokalizace defektu.
S vyhodou lze vyuzit uspotadani reflexniho rezimu, avSak sonda nesmi byt
pouzita jako lokalni excita¢ni zdroj. Princip navrzené metody je ziejmy z obr.
21. Vzorek je pfipojen na zavérné napéti, které vyvola svételnou emisi. Protoze
obraz je u mikroskopie skenujici sondou vytvaien postupnym skenovanim sondy
nad povrchem vzorku, bude detekované intenzita zavisla na poloze sondy.

Stin sondy
SPM
sonda
Svétlo emitujici Fotokatoda

defekt

Emise zafeni

DC ptedpéti

Vzorek

Obr. 21: Princip mikroskopické lokalizace vyzarujici nehomogenity.

K hlavnim vyhodam patfi: fadové vyssi citlivost, nezavislost na transmisnim
koeficientu sondy, detekce celého spektra, snadna lokalizace defektu. Oproti
tomu nevyhodou je nizsi prostorové rozliSeni a nutnost piepoctu stinové mapy
(obr. 22) na lokalni vyzafovani.

Bohuzel stejn¢ jako v pfipad¢ rekonstrukce mikroskopického povrchu jsou
vzniklé stiny zavislé na tvaru hrotu. Urcitych vysledki lze dosdhnout i
s idealizovanym tvarem hrotu a iteracni optimalizaci jeho parametrti (obr. 23).

5 8
x 10 _ rel. PMT 10

105

(s3]

Y

z-axis fm
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£

7l 0 B [V N

2 | o

x 10 -4
ok ; )
y-axis / m 0 0 eaxiST
0 02 04 06 08 1

Obr. 22: Stinova mapa svétlo Obr. 23: Obraz lokalniho vyzaiovani
emitujiciho defektu. namapovany na topografii vzorku.
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4. Dosazené vysledky

4.1 Techniky pro detekci defektu

Protoze existuji piipady, kdy se struktura povrchu zafici oblasti Zadnym
zpusobem nelisi od struktury okoli, je zfejmé, Ze techniky, které zkoumaji pouze
povrch vzorku, nejsou schopny vSechny nehomogenity detekovat. Proto lze
doporucit kombinaci s dal§imi metodami. Po makroskopické lokalizaci
vyzatovani je vhodné pouziti mikroskopické sondové lokalizace dané oblasti a
nasledné nalezeni konkrétnich defektt také pomoci SEM.

Emise zafeni pii zavérné polarizaci je indikatorem nehomogenity vzorku.
Bez mikroskopického studia nehomogenit 1ze pouze ze znalosti zavislosti emise
na teploté usuzovat, zda se jedna o poskozeni struktury, ¢i jiny objemovy defekt.
Technika emise zafeni neni schopna vérohodné lokalizovat mikrotrhliny
a z tohoto pohledu se jako jeji vhodny dopln¢k jevi LBIC.

LBIC spolehlivé odhali $patnou izolaci hran, praskliny, nehomogenitu substratu
a necistoty povrchu. Umoziuje také lokalizovat nékteré defekty, které narusuji
pn piechod. Zde se jevi problematické rozliSeni této techniky. V daném
makroskopickém usporddani avSak technika neni vhodna pro lokalizaci
mikroskopickych defekt. Jednak z divodu rozliseni, ale také protoze nékteré
zafici body jsou s vyuzZitim LBIC ze své podstaty nedetekovatelné. To ovSem
neplati o charakterizaci nalezenych defektii s vyuzitim n-OBIC, kterd je
pro mikroskopickou charakterizaci defekti nepostradatelna.

4.2 Defekt plynné inkluze

Defekt sam se jevi jako otvor do substratu, pficemz primér tohoto otvoru se
pohybuje vfadu jednotek mikrometrt (obr. 24). Zkoumané vzorky obsahuji
téchto defektii vice, avSak pouze nckteré emituji viditelné zéafeni pii piipojeni
na dostatecné velké zavérné napéti.

3 -
S .3"

.
L .

V SpotMagn Det WD Exp H— 2um
3.0 8000x SE 7.7 77299 SZB4
n o A

Obr. 24: SEM defektu vykazujiciho emisi p¥i U, =3V, T = 304 K.
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Prahova hodnota zavérného napéti, pfi némz je mozné jiz pozorovat emisi, je
doprovdzena cCastecnym prirazem vétSinou  pozorovatelnym  ve VA
charakteristice. Oblasti téchto defektii nemivaji vyrazné narusen pn ptechod.
Nehomogenity tedy musely byt pfitomny na substratu jesté¢ pred difuzi.
Pii dostate¢ném zavérném napéti vychazi emise ptimo z oblasti otvoru. Teplotni
zavislosti ukazuji na lavinovy pruraz.

4.3 Defekt mikrotrhliny

Emise zafeni pro zavérné napéti U, = 10 V vychazi z oblasti prohlubn¢ (obr. 25),
stejné jako v pfipad€ plynné inkluze. Vyrazné€ lokalizované minimum v LBIC
map¢ tentokrat odhalilo mikrotrhliny vzniklé pravdépodobné teplotnim
namahanim vzorku (obr. 26). Jedinym moznym zdrojem tepla je defekt na rohu
utvaru, kdy vysoka proudova hustota mohla zpusobit 1 lokalni zménu struktury.

0 0.2 0.4 06 0.8 1

Obr. 25: Relativni mapa stinu hrotu Obr. 26: Relativni LBIC mapovany na
mapovana na topografii, U, = 10 V. topografii.

4.4 Nedokonalost textury

V mikroskopickém métitku je mozné pozorovat riizné vady morfologie povrchu
(obr. 27). Vliv téchto nedokonalosti na vlastnosti vzorku nebyl prokazan.

AccV Spot Magn Det WD Exp F—— 10m
200KV 4.1 2000x SE 106 77296 SZB5
2 - — v’ v o

Obr. 27: SEM oblasti solarniho ¢lanku s defektni morfologii.
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4.5 Sum mikroplazmy

Na obr. 28 je defektni oblast umisténa takika uprostfed obrazku a defekt se
nachazi u vrcholku pyramidy. U tohoto defektu byl navic pfi hodnoté blizké
priraznému napéti pozorovan Sum mikroplazmy. Spi¢ka pyramidy chybi,
pfi¢emz z detailu snimku hran této oblasti lze vyvodit, ze ke vzniku tohoto
utvaru nevedlo mechanické poskozeni.

Vyzatovani pii zavémé polarizaci piechodu vychazi takika z vrcholku
pyramidy, ale ne pifimo zoblasti, kde se nachazi i minimum svétlem
indukovaného proudu. Prahovd hodnota detekce emise je U, =9,5V a této
hodnot¢ odpovida také hodnota zavérného napéti zalomeni VA charakteristiky.
Prirazné napéti vykazuje pozitivni teplotni zavislost, coz je v souladu
s lavinovym prarazem.

AccV Spot Magn Det WD Exp f——— 5mm
20.0kV 33 5000x SE 10.1 80625 S12

Obr. 28: SEM defektu solarniho ¢lanku.

4.6 Mechanické poskozeni struktury

Mechanické poskozeni struktury solarniho ¢lanku ma za nasledek povétSinou
necisty lom a vyrazné poskozeni okraje lomu (obr. 29). Emise zafeni vychazi
Zz odkrytého pn pifechodu. Mechanismus emise bude nejspiSe shodny
s mechanismem z hrany vzorki, ¢emuz napovida charakter vyzafrovani, ale také
jeho pozitivni teplotni zavislost. Ve VA charakteristice neni patrny zadny
vyrazny zlom, ale v oblasti detekce vyzarovani defektu dochazi k nelinedrnimu
narastu zavérného proudu. Teplotni zavislost vyzafovani vylucuje lavinovy
priraz.
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-~

AccV Spot Magn Det WD Exp f———— s5um

20.0kV 35 5000x SE 11.0 77284 vzorek 4

Obr. 29: SEM mechanicky poskozeného povrchu solarniho ¢lanku.

4.7 Nehomogenita vzorku

Byly zkoumany také oblasti, které pti vysSich zavérnych napétich emituji svétlo,
avSak v dané oblasti se nevyskytuje zadny ziejmy defekt. SEM snimek povrchu
takové oblasti je ukazan na obr. 30. Oblast vyzafovani (obr. 31) neni tak lokalni,
jako u ptedchozich ukézanych defektii. Svételnd emise byla pozorovédna
nad hodnotou U, = 19 V. Zavérna ¢ast VA charakteristiky je zna¢né nelinearni a
neni na ni patrny zadny lokdlni prlraz. Svételnd emise s rostouci teplotou
vzorku klesa.

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 10um
POOKY 43 2000x SE 10.1 81980 Szb2
X :

o

Obr. 30: SEM povrchu vzorku v oblasti Obr. 31: Relativni mapa stinu hrotu
lokalizované svételné emise. mapovana na topografii U, =21 V.
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5.Zaveér a zhodnoceni prace

Prace shrnuje experimentdlni vysledky zdkladniho vyzkumu defekti
polovodiCovych struktur, které pii zavérné polarizaci emituji zafeni ve viditelné
casti spektra. Dale prace obsahuje popis vhodnych charakteriza¢nich technik.

PrestoZze zkoumani defektii a nehomogenit, emitujicich pii z&vérné polarizaci pn
piechodu svétlo, probihd od doby vytvoieni prvnich soldrnich ¢lanki, nebyla
do soucasnosti vydana zadna publikace, ktera by se ucelenym zplisobem
zabyvala touto problematikou u monokrystalickych soldrnich ¢lanka
na mikroskopické urovni. Tato prace inova¢nim zptisobem tuto mezeru vypliuje
a prinasi piehled defektt, které se v solarnich ¢lancich vyskytuji, spolu
s mikroskopickym pohledem na defektni oblasti.

Za nejvyznamnéjSi piinos prace povazuji piedevsim fakt, kdy pomoci
kombinace komplementarnich charakterizatnich technik doSlo poprvé
k zobrazeni  defektd v mikroskopickém  méfitku  spolu s lokalnimi
optoelektronickymi vlastnostmi vzorka. Nékteré defekty pozorovatelné ve VA
charakteristikach vzorkl byly lokalizovany v mikrometrickém métitku, pficemz
byla ukéazana také jejich podstata a souvislost s lokalnim vyzafovanim.
S vyuzitim teplotni zavislosti vyzafovani jsem ukazal, Ze ne vSechny typy emise
jsou zpusobeny lavinovym prirazem. Diky témto zjiSténim jsem vytvoril
katalog defekti a poukéazal nanebezpeci, které¢ tyto defekty predstavuji
pro solarni panely.

Dalsimi vyznamnymi vysledky jsou Systematickd aplikace SNOM do oblasti
charakterizace hrubych povrchii, vytvofeni metodiky pro méfeni lokalniho
vyzatovani s vyuzitim SPM mimo sbérny rezim SNOM, ziskéani
experimentalnich  vysledkd s vyuzitim n-SNOM a tvorba algoritma
pro rekonstrukci topografickych obrazi.

Technologickym ptinosem prace je ndvrh a vybudovani dvou pracovist, kde
byla ziskana vétSina experimentalnich vysledk. Jedna se o pracovisté
makroskopické charakterizace, zalozené na kombinaci vysoce citlivé detekce
lokalniho vyzatovani teplotné stabilizovaného vzorku a techniky LBIC. Druhym
pracovistém je mikroskopicka charakterizace, jejiz zaklad predstavuje
mikroskop SNOM, ktery byl v ramci studia dopliiovan a rozSifovan tak, aby
vyhovoval potiebam charakterizace hrubych povrchi polovodi¢ovych struktur.

Konkrétni zavéry, vyplyvajici zprovedenych experimenti, jsou shrnuty
v nékolika nasledujicich odstavcich:

Emise zéafeni ze zavérné polarizovanych ¢lankd ma ve vétsing piipadl piimou
souvislost s VA charakteristikami a konkrétnimi defekty. V objemu je mozné
lokalizovat prvni zafici body jiz pod hodnotu zavérného napéti U, = 2 V. Oproti
tomu pro emisi z hran a z mechanického odkryti pn ptechodu je potieba vyssich
zavérnych napéti U, > 8 V.
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Pribeh zavislosti intenzity vyzafovani na zavérném napéti se 1isi pro jednotlivé
typy defektl. Pro vyzafovani z hran emise pozvolné narlstd se zvySujicim se
zavérnym napétim 1 se zvySujici se teplotou vzorku. Mohl by tedy souviset
S tepelnymi prurazy, avSak vzhledem k nizké intenzité vyzafovani z hran oproti
objemovym defektim nebylo moZzné zméfit spektrum vyzafovaného zafeni.
Emise zareni nemusi byt v mikroskopickém méfitku vzdy spojena s existenci
povrchového defektu vzorku. NejzavaznéjSim defektem jsou tvarové
nehomogenity povrchu, které byly pravdépodobné ptitomny jiz v monokrystalu
po vyrobé. Morfologie defekti miize zplsobit sniZzeni hranice minimalniho
napéti pro vznik néarazové ionizace. Emise zafeni je u téchto defektl
lokalizovédna do oblasti o priméru maximalné né¢kolika mikrometri.

Spektrum vyzafovani objemovych defekti neni totozné s teplotnim
vyzatovanim. Prestoze byl pro vzorky uvazovan zavérny proud, ktery
za predpokladu rozlozeni do celé plochy ¢lanku nevede k degradaci vzorku,
experimentalni vysledky jasn€ ukazuji, Zze v zavislosti na defektu mize vétSina
zavérného proudu prochazet pouze malymi plochami defektd a vést k lokalni
degradaci vzorkil. Z tohoto diivodu neni mozné povaZovat jakoukoli metodu,
ktera vyZzaduje zavérné napéti na vzorku, za nedestruktivni! Timto zjiSt€nim je
také urCena nebezpecnost jednotlivych defekti.

Defekty doprovazené bistabilnim proudovym Sumem v okoli prahové hodnoty
nejsou zpusobeny mechanickym poSkozenim struktury, ani ziejmou inkluzi.

Mechanické poSkozeni struktury, které ma za nasledek odkryti pn piechodu,
vede pii dostate¢né vysokych hodnotach napéti K emisi zafeni z této oblasti.
Stejnym zplsobem dochazi k vyzatovani také na hranach soldrnich clankd.
Hrany opracované dratovou pilou, ¢i brouSenim vykazuji vétSi poskozeni
struktury a kvantitativné vétsi emisi. Nejlep$im z hlediska poskozeni struktury
se pro tyto ucely izolace hrany jevi lom.

LBIC reaguje piili$ citlivé na znecisténi povrchu vzorkd, at’ uz se jedna o prach,
Ci otisky prsti, které snizuji absorpci vzorku, a proto je vhodny pouze pro Cisté
¢lanky. Pouziti delsich vInovych délek umoziuje zobrazeni virovych
nehomogenit substrata.

Mikroskopie skenujici sondou miize byt pouZita pro potieby charakterizace
drsnych povrcha, avSak pii interpretaci vysledki musi byt bran zietel
na ovliviiovani métené veli¢iny topografii vzorku. Ptestoze jsou SNOM sondy
vybaveny aperturou 0 sub-vilnovém rozméru, jejich vnéjsi fyzicka velikost
snizuje prostorové rozliseni topografickych snimka.

Lokalni odrazivost drsnych povrchll je v uspofadani s jednim fotonasobi¢em
zatizena vysokou chybou, kterou je mozné pravdépodobné odstranit rozsifenim
systému o vice detektori. Misto sbérného rezimu SNOM lze s vyhodou pouzit,
pro lokalizaci vyzafovani, stinové mapy, tedy reflexni rezim mikroskopu
bez optické excitace.
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8. Abstrakt

Prace se zamétuje na studium a nedestruktivni diagnostiku optoelektronickych
soucastek, predevS§im solarnich c¢lankl. Jadrem prace je charakterizace
nedokonalosti s vyuZitim  nedestruktivnich ~ technik, a to nejen
Zz makroskopického hlediska, ale prfedevSim v mikroskopickém méfitku
s vyuzitim sondové mikroskopie. Nedilnou soucast prace tedy tvoii studium
problematiky charakterizaCnich technik pro optoelektronické soucastky, studium
mikroskopickych technik, pfedev§im sondovych a problematika zpracovani
naméienych dat.

Pro Gcely mikroskopické charakterizace je pouzit mikroskop se skenujici sondou
Vv blizkém optickém poli, ktery kromé& morfologie povrchu umoziuje zkoumat
také lokalni optické, optoelektrick¢é a elektrooptické vlastnosti struktur
ve Vysokém prostorovém rozliSeni. Z makroskopického hlediska jsou v rdmci
prace zkoumany vzorky s vyuzitim techniky lokalné indukovaného proudu,
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voltampérovych charakteristik vzorkil, emise ze zavérné polarizovanych vzorkl
ale 1 jejich teplotnich zavislosti. Spoleénym vyuZzitim téchto technik je mozné
lokalizovat defekty a nehomogenity struktury, které byly nasledné podrobeny
kompozitni analyze a dale zobrazeny s vyuZzitim elektronové mikroskopie.

Mezi  konkrétni vystupy prace patii specifikace moZnosti vyuziti
nedestruktivnich charakteriza¢nich technik pro studium optoelektronickych
soucastek a zvlasté pak pro klasifikaci jejich defektd. Dale jsou formou
metodiky popsany experimentalni charakterizacni techniky a postupy
charakterizace defektti. Za klicovy vystup bych oznacil katalog objevenych typt
defektd, ve kterém jsou ukaziny konkrétni defekty vzorki a jejich lokalni
vlastnosti v mikroskopickém méfitku spolecné s popisem jejich vlivu na cely
vzorek.

Abstract

This work is focused on the study of optoelectronic devices especially solar cells
and its nondestructive diagnostic. The core of thesis is characterization
of imperfection using nondestructive techniques in the macroscopic region but
primarily in microscopic region using scanning probe microscopy. Integral parts
of the work are characterization techniques for photoelectrical devices,
microscopic techniques and data processing.

Scanning near-field optical microscope is used for the purpose of microscopic
characterization such as topography, local optical, photoelectrical and
electrooptical properties of structures in high spatial resolution. Locally induced
current technique, current voltage characteristics, emission from reversed bias
pn junction measurement including its thermal dependence are used for samples
investigation in macroscopical region. It is possible to localize defects and
structure inhomogeneity using mentioned techniques. Localised defects are
consequently analyzed for composition and measured using electron
microscopy.

Specific outputs of work are classification of photoelectric devices defects and
specification of nondestructive characterization techniques used for defect
detection. Experimental characterization techniques are described together with
defects measurement procedures. The key output is the catalog of serious defects
which was detected. Particular defects of samples are shown including describe
of its properties and physical meaning.
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