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W pracy zbadano wiasnosci strukturalne trojsktadnikowej warstwy epitaksjalnej
In Ga, As osadzonej na podiozu InP 001 przy statym st¢zeniu indu x = 0,47 w funk-
¢ji jej grubosci. Badany zakres grubosci warstwy od 100-900 nm lezy powyzej grubo-
Sci krytycznej, ktora wynosi £, = 38 nm. Do badania wlasnosci strukturalnych wyko-
rzystano trojkrystaliczny dyfraktometr i metode topografii transmisyjnej Langa. Po-
kazano, ze relaksacja pojawia si¢ poczawszy od grubosci t > 10 . Liniowa gestoS¢
dyslokacji niedopasowania w dwoch réznych kierunkach azymutalnych <110> jest
mniej wigcej jednakowa. WartoSci statych sieciowych warstwy i podioza w kierunkach
prostopadlym i rownolegtym do powierzchni ptytki otrzymano z badania rozktadow
natezenia promieniowania w otoczeniu wezlow 004 i 224 sieci odwrotnej. Pokazano,
ze z rozktadu natezenia rozpraszania dyfuzyjnego jest mozliwy pomiar liniowej ge-
stosci dyslokacji niedopasowania. Zaproponowany w pracy uktad dyfraktometru troj-
krystalicznego zapewnit realizacje zadan postawionych w niniejszej pracy.

1. WSTEP

Zwiazki potprzewodnikowe A"BY ze wzgledu na swoja szerokg i prosta prze-
rwe energetyczng sa podstawowym materiatem stosowanym w optoelektronice.
Mozna z nich wytworzy¢ roztwory state w postaci potréjnych lub poczwornych
krysztatlow mieszanych, ktérych parametry jak np. szerokoS¢ przerwy energetycz-
nej lub stata sieciowa zaleza od sktadu chemicznego (Rys.1). State sieciowe krysz-
taléw mieszanych zmieniajg si¢ w sposéb ciagly ze zmiang sktadu chemicznego i
moga by¢é wyznaczone (z wystarczajacym przyblizeniem) z liniowej interpolacji
stalych sieciowych podwdjnych zwigzkéw pétprzewodnikowych (reguta Vegarda).
Wspotczesne przyrzady optoelektroniczne sa zbudowane z szeregu cienkich warstw
(rzedu nm) z duzym gradientem skladu chemicznego na granicach warstw nakfa-
danych na zorientowanym podtozu monokrystalicznym zwiazku pétprzewodniko-
wego A" BV i sg nazywane warstwami epitaksjalnymi.
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Te wielowarstwowe struktury o réznym sktadzie chemicznym nazwano hetero-
strukturami, a w szczeg6lnym przypadku, gdy zmiany sktadu chemicznego maja
charakter okresowy supersieciami lub strukturami modulowanymi. Pomiedzy ta-
kimi warstwami zachodzi niedopasowanie sieciowe Aa/a.

Technologicznie waznym problemem (ze wzglgdu na whasnoSci fizyczne przy-
rzadu potprzewodnikowego) jest wytwarzanie warstw epitaksjalnych i supersieci
koherentnych sieciowo z podtozem. Koherencja sieciowa dla niedopasowanych
sieciowo materiatow jest realizowana za pomoca okreslonej deformacji sieciowej i
taki stan moze istnie¢ do okreslonej grubosci krytycznej ¢ warstwy (przy zatoze-
niu, ze grubos¢ warstwy ¢ jest duzo mniejsza od grubosci podtoza).

Do niedawna w technologii elementéw pétprzewodnikowych dazyto si¢ ogol-
nie do tego, aby nie przekracza¢ wielkosci ¢, co z reguly zapewnialo wysoka
jakos¢ krystalograficzng i mozliwo$¢ zastosowania takiej struktury w uktadach
mikro- i optoelektronicznych. Powyzej grubosci krytycznej warstwy, a zwlaszcza
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Rys. 1. Szerokos¢ przerwy energetycznej i dtugosé fali promieniowania emitowanego w funk-
cji stalej sieciowe]j potrdjnych krysztatéw mieszanych zwiazkdw potprzewodnikowych.

Fig. 1. Band gap energy and wavelength of emitting radiation as a function of lattice con-
stant for ternary semiconducting compounds.
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przy dlugotrwatej pracy takiej struktury (w warunkach duzego naprg¢zenia) moze
dojs¢ do relaksacji naprezen. Najczesciej spotykanym modelem opisu relaksacji
naprezen w materiatach potprzewodnikowych jest generacja dyslokacji niedopaso-
wania (misfit dislocation - MD) w poblizu granicy podtoze-warstwa lub pomiedzy
warstwami dla struktur wielowarstwowych.

W stanie pelnej relaksacji - w ptaszczyZnie rozdziatu sa rozmieszczone dyslo-
kacje niedopasowania, przy czym ich wzajemne odlegtosci zaleza od wzgledne;j
réznicy statych sieciowych Aa/a i wektora Burgersa b dyslokacji niedopasowania.
Takie defekty, a w szczegdlnosci te fragmenty linii dyslokacyjnych, ktére sg propa-
gowane do warstwy epitaksjalnej (threading dislocations - TD) dzialajg jako centra
bezpromienistej rekombinacji i degraduja wlasnosci elektryczne przyrzadu pét-
przewodnikowego. Stan niekoherentny moze inicjowaé wzrost wyspowy i w dal-
sze] konsekwencji tworzenie si¢ struktury blokowej warstwy. Warstwa dzieli sie na
bloki o okreslonej wielkosci nieznacznie zdezorientowane wzgledem siebie i w
stosunku do podtoza.

W niektorych przypadkach (np. ZnSe/GaAs oraz GaAs/Si) wyst¢puja anoma-
lie w niedopasowaniu sieciowym. Ich Zrédiem sg rézne wspélczynniki rozszerzal-
nosci warstwy i podloza. Przy badaniu GaAs osadzanym na podtozu Si stwierdzo-
no, ze w temperaturze wzrostu zaréwno Si, jak i GaAs zachowujg swoje state
sieciowe odpowiadajace temperaturze wzrostu. Prawie cale niedopasowanie sie-
ciowe w temperaturze wzrostu jest kompensowane przez dyslokacje niedopaso-
wania. Podczas chlodzenia do temperatury pokojowej atomy w heteroztaczu wy-
kazuja tendencj¢ do zachowania wzajemnych pozycji, co wymusza warunek mini-
malizacji energii sprezystej w ztaczu. Oznacza to, ze stata sicciowa GaAs mierzo-
na w plaszczyznie zlacza maleje zgodnie ze skurczem sieci Si, a to z kolei jest
Zrodiem dwuosiowych odksztalcen w warstwie. Ostatecznie stala sieciowa warstwy
epitaksjalnej GaAs mierzona w plaszczyZnie ztacza wynosi a’_ = 5,6602 A, a stata
sieciowa GaAs mierzona w kierunku prostopadltym do zlacza a*, = 5,648 A

Mechanizm relaksacji napr¢zen w epitaksjalnych warstwach pétprzewodniko-
wych jest szczegotowo badany za pomoca metod rentgenograficznych (dyfrakto-
metria, spektrometr dwukrystaliczny, dyfrakcja rentgenowska (XRD) oraz trans-
misyjnej mikroskopii elektronowej (transmission electron microscopy - TEM), spek-
troskopii fotoluminescencyjnej, rozpraszania Ramana, katodoluminescencji (catho-
doluminescence - CL) i metodq prqdu indukowanego wiqzkq elektronowq (electron
beam induced current - EBIC).

Wsrod wymienionych technik badania charakter nieniszczacy maja jedynie
metody rentgenograficzne oraz spektroskopia fotoluminescencyjna. Jesli chodzi o
badanie dyslokacji, a w szczegélnosci dyslokacji niedopasowania, powszechnie
znane s3 metody ich bezposredniej obserwacji (tzn. metody badania oddzielnych
defektow) np. TEM, topografia rentgenowska (XRT). Poprawny opis topograficz-
nego obrazu dyslokacji niedopasowania mozna uzyska¢ droga numerycznego cat-
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kowania rownan Takagi [2-3]. Dzi¢gki rozwojowi metod symulacji kontrastu na
dyslokacjach (i innych defektach) osiagni¢to duzy postep w badaniach defektow
strukturalnych w skali mikroskopowe; .

Jednak z punktu widzenia charakteryzacji elementow pétprzewodnikowych po
kolejnych etapach réznych proceséw technologicznych stosowanych w mikroelek-
tronice istotne sa techniki badania dostarczajace integralnych informacji o struk-
turze tych elementéw, w skali makroskopowej. Takie informacje maja na ogot
wigksze znaczenie praktyczne, poniewaz wykluczaja przypadkowe konfiguracje w
rozktadzie i charakterze defektow.

Wazne znaczenie zyskuja w ostatnich latach czute dyfraktometryczne metody
badania defektow struktury, polegajace na szczegétowym badaniu rozktadu nate-
Zenia rozpraszania dyfuzyjnego w przestrzeni sieci odwrotnej. Opracowano teore-
tyczne podstawy do zastosowania tych metod w badaniu defektow punktowych
(luki, atomy domieszkowe: podstawieniowe i miedzyweztowe), a zwlaszcza ich
skupisk, petli dyslokacyjnych, defektow radiacyjnych i poimplantacyjnych [4-5].
Analiza rozkladu natgzenia rozpraszania dyfuzyjnego jest rowniez wykorzystywa-
na w badaniach gestosci dyslokacji niedopasowania w pétprzewodnikowych hete-
roztaczach i moze by¢ z powodzeniem traktowana jako komplementarna metoda
pomiarowa do XRD, zwlaszcza w zakresie powyzej jej granicznej zdolnoSci roz-
dzielczej (5 x 10° cm™) [6-10].

Z rozeznania literaturowego autora wynika jednak, ze przypadki duzej anizo-
tropii w rozkladzie rozpraszania dyfuzyjnego od dyslokacji nie byly dotad rozwa-
zane.

Literatura dotyczaca badan koherencji sieciowej warstw epitaksjalnych 1 su-
persieci za pomocg metod rentgenograficznych jest obszerna. Zostaly opraco-
wane metody pomiarowe potrzebne do oceny stopnia relaksacji naprezen w war-
stwach i supersieciach z odksztalceniem tetragonalnym i rombowym z zastosowa-
niem dwukrystalicznego dyfraktometru [11-13]. Powszechnie stosowany model
relaksacji za pomoca 60" dyslokacji niedopasowania S$ciaganych do granicy roz-
dziatu przez poslizg (na plaszczyznach krystalograficznych (111) w przypadku
materiatow A"'BY ) zostatl potwierdzony w wielu badaniach za pomoca metod
TEM, EBIC oraz XRT [14-16].

Znaczny postep w badaniach struktury warstw epitaksjalnych w ostatnich la-
tach wigze si¢ z rozwojem dyfraktometru trojkrystalicznego. Jego podstawowa
cechg jest niska apertura katowa licznika, dzi¢ki temu jest mozliwe skanowanie
badanego krysztatu z dwoma stopniami swobody wi 26 (wspoirzedne dyfrakcyj-
ne) z wysokg zdolnoScig rozdzielcza. Ponadto mozna bada¢ rozpraszanie dyfuzyj-
ne pochodzace od defektéw np.dyslokacji niedopasowania ulokowanych w hete-
roztaczu.

Stwierdzono réwniez, ze wlasnosci elektryczne przyrzadow wytworzonych z
warstw pseudomorficznych o grubosciach wigkszych od grubosci krytycznej nie
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degraduja si¢, pod warunkiem, ze ggstos¢ dyslokacji niedopasowania jest niewiel-
ka. Kontrolg gestosci poziomu dyslokacji niedopasowania nalezy zaliczy¢ do waz-
nych etapéw charakteryzacji w przyrzadach péiprzewodnikowych. Nowoczesna
technologia wytwarzania warstw epitaksjalnych metoda chemiczng z fazy gazowe;]
i wiazek molekularnych (chemical vapour deposition - CVD, molecular beam epita-
xy - MBE) pozwala na uzyskanie nieréwnowagowych (termodynamicznie) warstw
z kontrolowanym poziomem dyslokacji niedopasowania.

W rutynowych badaniach sktadu chemicznego trojsktadnikowych warstw epi-
taksjalnych z niedopasowaniem sieciowym Aa/a > 5 x 10 wykonanych dla dwéch
réznych kierunkéw azymutalnych zauwazono rozbieznosci. Do wyjasnienia ich
byta niezbedna analiza odksztalcen sieciowych w warstwach, szczegélnie w po-
czatkowym stadium relaksacji.

Celem pracy byla analiza odksztalcen sieciowych w warstwach epitaksjalnych i
podtozu dla stanu koherencji sieciowej oraz poczatkowego stadium relaksacji
napre¢zen w warstwach - ze szczeg6lnym uwzglednieniem rozktadéw rozpraszania
dyfuzyjnego - za pomocg mapowania sieci odwrotne;j.

Badania wykonano na przyktadzie trdjskladnikowej warstwy epitaksjalnej
In ,,Ga  As osadzonej na podtozu InP(001); zbadano zakres grubosci warstw w
poblizu grubosci krytycznej. Pomocniczym zadaniem, bezposrednio zwigzanym z
tematem pracy jest charakteryzacja strukturalna i morfologiczna powierzchni krysz-
talu podiozowego InP(001).

Do realizacji zadan postawionych w pracy opracowano i wykonano modyfika-
cje¢ dyfraktometru tréjkrystalicznego, ktéry oprocz niezbgdnej zdolnosci rozdziel-
czej, charakteryzuje si¢ duzym nat¢zeniem wigzki pierwotne;.

2. WZROST PSEUDOMORFICZNY - ODKSZTALCENIA
SPOWODOWANE KOHERENCJA SIECIOWA

Jesli niedopasowanie sieciowe przedstawiono wzorem:
Aaja = (a, - a, )/ap (1)
gdzie: a_ - stala sieciowa warstwy ia - stata sieciowa podioza, a gruboS¢ warstwy

t, jest znacznie mniejsza od grubosci podioza i Srednicy podtoza, to siec krystalicz-
na warstwy dopasowuje si¢ do sieci podtoza w sposob pokazany na Rys.2a.

Granica rozdziahu jest plaska, a ptaszczyzny krystalograficzne prostopadte do
granicy rozdzialu sg ciagle przez granice rozdziatu. Pod wplywem naprgzen spre-
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zystych regularna sieé krystaliczna warstwy deformuje si¢ do tetragonalnej w przy-
padku, gdy warstwa wzrasta na podtozu o strukturze regularnej i orientacji krysta-
lograficznej [001]. Taki wzrost warstwy epitaksjalnej nazywa si¢ wzrostem pseudo-
morficznym. Niedopasowania sieciowe w kierunku prostopadtym i réwnoleglym
do granicy rozdziatu wynoszg odpowiednio:

Aa” _ a4y =4y (22)
a a,
Aa” 4 a’ =il _0 ()

a a,

Mozna pokazac [17], ze dla wzrostu pseudomorficznego istnieja nast¢pujace
zalezno$ci migdzy niedopasowaniami sieciowymi :

L

da o logn (3a)
a K a

AL

5 (3b)

Z prawa Hooke‘a dla stanu z ptaskim napr¢zeniem wynika, ze czynnik K jest
funkcja orientacji krystalograficznej i symetrii krysztalu. Dla ukladu regularnego i
kierunkéw kolinearnych z osiami symetrii /hkl] K, & jest dany nast¢pujacymi
wzorami:
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K - 7 4a
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I\/t:/l/ 73
('11+2C12
i _CutdN(2cqy—cpytep) (4c)

. o P
€ tecy;

gdzie: ¢, - wspolczynniki sztywnoSci warstwy.
W Tab. 1 zamieszczono wartosci wspolczynnikéw sztywnoscei dla Si, Ge oraz
niektorych zwiazkow potprzewodnikowych A"MBY [17].

Tabela 1. Wspotczynniki sztywnosci ¢, wybranych materiatéw pétprzewodnikowych
(w 10" Pa).
Table 1. Stiffness coefficients ¢, for selected semiconductor materials (in 10" Pa).

Material i C12 Caq
Si 16,58 6,39 7296
Ge 12,85 4,83 6,68
GaP 14,12 IS 7,05
GaAs 11,88 5.3V 5,94
InP 10,22 5,76 4,60
InAs 8,33 4,53 3,96
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3. GRUBOSC KRYTYCZNA, RELAKSACJA NAPREZEN
W WARSTWACH, DYSLOKACJE NIEDOPASOWANIA

Ze wzrostem grubosci warstwy wzrasta energia sprezysta skumulowana w war-
stwie. Dla danego Aa/a istnieje krytyczna gruboSc ¢ powyzej ktorej struktura war-
stwowa moze sie dzieki wygenerowanym dyslokacjom niedopasowania zrelakso-
wacé. Matthews i Blakeslee [14] badajac zachowanie dyslokacji przenikajacych przez
granice¢ migdzy podlozem i warstwa zauwazyli, ze linie sa zaginane pod wplywem
naprezen istniejgcych w warstwie tworzac MD w plaszczyznie rozdzialu migdzy
podtozem i warstwa oraz odcinki (dyslokacji przenikajgcych TD) przez warstwe w
kierunku do powierzchni swobodnej warstwy. Z rozwazan teoretycznych, przy
zalozZeniu, ze naprezenie dzialajace na dyslokacje jest state wyznaczyli grubo$é
krytyczng ¢ warstwy, po przekroczeniu ktérej moze si¢ ona zrelaksowac:

o 1%
b(l-—)
I, =f‘4—/hﬂ’%+l}j (5)
2 21+v) b
a

gdzie: b - wektor Burgersa MD,
Aa/a - niedopasowanie sieciowe
\Y wreuifes +weca)l ~stalamBoissona:

Prace doswiadczalne wykonane dla epitaksjalnych warstw metali potwierdzity
stusznosé teorii Matthewsa-Blakeslee, ale wyniki doswiadczalne z epitaksjalnych
warstw potprzewodnikowych z reguly wskazuja, ze grubos¢ ¢_jest znacznie wigksza
od przewidywanej wzorem (5). Mitchell i Unal [18 ] badajac supersieci GaAs/
In Ga,_As osadzone na podtozach GaAs o réznych orientacjach krystalograficz-
nych wzigli pod uwage kinetyke procesu relaksacji tzn.:

a) malejace (z postepem relaksacji) napr¢zenie w warstwie epitaksjalnej dzia-
tajace na dyslokacje,

b) sily tarcia wystepujace przy ruchu dyslokacji w pétprzewodnikach.

Wykonane na podstawie takiego modelu obliczenia grubosci krytycznej ¢_znacz-
nie lepiej zgadzaly sie z gruboscia krytyczng wyznaczona doSwiadczalnie. Autorzy
podkreslaja role domieszki In w hamowaniu ruchu dyslokacji w sieci In Ga, As,
tzn. w umocnieniu takiej sieci.

W relaksacji napr¢zen w dominujacym stopniu biora udziat 60° dyslokacje z
wektorem Burgersa » = 1/2[110], ktére przez poslizg na ptaszczyznach krystalo-
graficznych (111) (nachylonych do (001)) tworza sie¢ prostoliniowych odcinkéw
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dyslokacji niedopasowania w ptaszczyznie rozdziatu w dwoch ortogonalnych kie-
runkach <110>. Na Rys. 3 segment linii dyslokacyjnej przenikajacej TD przez
powierzchnie rozdziatu (001) w kierunku [011] (linia kreskowana) jest dyslokacja
Srubowg. Natomiast segment dyslokacji niedopasowania MD réwnolegly do
[-110] i komplanarny z ptaszczyzna (001) jest dyslokacja 60° . Wektor Burgersa
b =1/2[011] jest skierowany wzdtuz kierunku krystalograficznego [011]. Segment
60° dyslokacji_niedopasowania ma dwie sktadowe krawedziowe - réwnolegla b i
prostopadla b - do plaszczyzny rozdziatu, ktérych moduly sa odpowiednio:
b = @i b = a/2 (a - stata sieciowa warstwy) oraz jedng sktadqwa Srubowa
skierowang wzdtuz segmentu dyslokacji niedopasowania. Sktadowa b relaksuje
odksztalcenie w warstwie, a sktadowa b , powoduje lokalne nachylenie sicciowe
wzgledem osi skierowanej wzdluz segmentu dyslokacji niedopasowania. Lokalne
nachylenia sieciowe w otoczeniu 60° dyslokacji niedopasowania sa Zrodtem roz-
praszania dyfuzyjnego w warstwach epitaksjalnych.

Gestos¢ liniowa dyslokacji niedopasowania w dwdch ortogonalnych kierun-
kach <110> lezacych w ptaszczyznie (001) moze by¢ rézna i w tym przypadku
sie¢ krystaliczna warstwy deformuje si¢ ortorombowo (ma symetri¢ ortorombo-
wa). Wynika stad, ze do charakteryzacji zrelaksowanej struktury warstwowej sa
niezb¢dne dwa niezalezne pomiary dyfraktometryczne wykonane dla dwdch orto-
gonalnych kierunkow krystalograficznych <110>. W zrelaksowanych strukturach
warstwowych a' #a , czyli Aa’/a=0).

Stan 100% relaksacji napre¢zen okreslaja rownania :

w " " (6a)

5 W
Gl rh e (6b)

a a a

Teoretycznie oznacza to, ze w stanie pelnej relaksacji sie¢ krystaliczna warstwy po-
winna mie€ symetri¢ regularng (Rys. 2b), jednak fizycznie taki stan jest nieosiggal-
ny, ze wzgledu na anizotropowy charakter relaksacji.

W cz¢Sciowo zrelaksowanych strukturach niedopasowanie sieciowe opisane
jest wyrazeniem:

Ad” Al L

Cpa —— + i e
Aa _ a jrio]  a [iio] a (7
a ¢ t2¢),
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Rys. 3. 60° dyslokacja niedopasowania MD i §rubowa dyslokacja przenikajaca TD z wek-
torem Burgersa b, = 0,5a [110] w sieci sfalerytu. Sktadowa krawgdziowa b_jest prostopa-
dta do ptaszczyzny rozdziatu podloze - warstwa, sktadowa krawedziowa - b_lezy w plaszczyz-
nie rozdziatu, sktadowa Srubowa b_jest rownolegta do linii dyslokacji MD.

Fig. 3. 60° misfit dislocation MD and screw threading dislocation TD with Burgers vector
b,,=0.5a [110] in zinc blend lattice. The edge component b_ is perpendicular to the sub-
strate - layer interface, the edge component - b_lie in the plane of the interface, the screw
component b_is parallel to the dislocation line MD.

natomiast do ilo$ciowej charakteryzacji posredniego stanu odksztalcefi w warstwie
zostat wprowadzony stopien relaksacji jako:

" Aa”

N (‘ml\
n= ==

a a (8)

J \ /

Stopien relaksacji warstw koherentnych sieciowo (pseudomorficznych) jest row-
ny zeru, a warstw w stanie petnej relaksacji naprezen réwny jednosci.

Z literatury sa znane rézne zabiegi technologiczne majace na celu redukcje
gestosci dyslokacji niedopasowania i dyslokacji przenikajacych w niedopasowa-
nych sieciowo warstwach epitaksjalnych. Niektore z nich bgda oméwione ponizej:
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1. Warstwa buforowa - buforem nazywa si¢ warstwe epitaksjalna osadzong na
podiozu z gradientem skladu chemicznego w kierunku prostopadlym do powierzch-
ni podioza, w celu wyréwnania niedopasowania sieciowego Aa/a pomigedzy podto-
zem i wlaSciwa warstwg epitaksjalng. Struktura buforowa petni rol¢ nowego pod-
loza o zadanej statej sieciowej na swej gornej powierzchni i jak najmniejszej de-
formacji tetragonalne;j.

2. Naprgzona supersie¢ w roli bufora - na oméwionym wyzej buforze mozna
osadzi¢ napr¢zona supersie¢. Pod wplywem naprezefi w supersieci segmenty dys-
lokacji przenikajacych beda "wypychane" w plaszczyZnie réwnolegltej do podtoza
w kierunku do bocznych powierzchni swobodnych heterostruktury. Przy osadza-
niu warstw epitaksjalnych zwiazkéw pétprzewodnikowych A''BY naprezony bufor
jest wykonany w postaci supersieci ztozonej z trojsktadnikowych zwigzkéw A"BY,
przy czym ich sktady chemiczne i grubosci muszg by¢ tak dobrane, by nie przekra-
czaly krytycznego progu generacji nowych defektéw [14,19] .

3. Wzrost na cienkim (elastycznym) podiozu - dotychczasowe rozwazania do-
tyczyly takich heterostruktur w ktérych grubo$¢ podloza jest >> od grubosci
warstwy. W takich warunkach, przy wzroscie izomorficznym cata deformacja jest
zlokalizowana w warstwie, a podfoze jest nie odksztalcone. W odwrotnym ukia-
dzie heterostruktury (grubos$¢ podtoza < < od grubosci warstwy) wigkszo$¢ defor-
macji jest przenoszona do podloza. Jesli w takiej heterostrukturze nie zostanie
przekroczony krytyczny prég generacji dyslokacji, to ztacze bedzie mialo popraw-
ne parametry krystalograficzne. Takie heterostruktury osadza si¢ ostatecznie na
normalnych podtozach, a spojenie jest realizowane przez stabe sity Van der Waal-
sa. Przedstawiona koncepcja zostata eksperymentalnie zweryfikowana [20].

4. Lateralny wzrost epitaksjalny (epitaxial lateral overgrowth - ELQO) -podtoze
pokrywa si¢ cienka warstwa tlenku lub azotku krzemu w ktérej za pomoca technik
fotolitograficznych tworzy si¢ okienka o szerokosci 3-10 um. Metoda epitaksji lub
elektroepitaksji z fazy cieklej (roztwdr metaliczny Ga-As) osadza si¢ warstwe.
Zarodkowanie warstwy jest mozliwe tylko w obszarze okna [21]. Warunkiem sku-
tecznoSci metody ELO jest uzyskanie znacznie szybszego wzrostu warstwy w
plaszczyznie podioza, anizeli w kierunku do niego prostopadtym tak, by warstwa
mogla si¢ rozszerza¢ ponad obszar maski. Dyslokacje z podloza mogg si¢ propa-
gowac do warstwy jedynie przez waskie okno. Jesli wytworzy si¢ w warstwie tlenku
szereg rownoleglych wzgledem siebie okienek oddalonych wzajemnie o okoto
100 um mozna osadzi¢ ciggla warstwg epitaksjalnag ze Srednig gestoscia dyslokacji,
30-krotnie mniejsza od gestosci dyslokacji w podtozu. W metodzie ELO jest nie-
zbedne stosowanie malych przesycen na froncie krystalizacji, dlatego metody osa-
dzania z fazy gazowej MBE i (metal organic chemical vapour deposition MOCVD)
sg nieprzydatne do metody ELO. Nalezy podkresli¢, ze dwie ostatnie metody nie
wyszly dotad poza stadium eksperymentalne.
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4. PRZEDSTAWIENIE WEASNOSCI
STRUKTURALNYCH WARSTW EPITAKSJALNYCH
I SUPERSIECI W SIECTI ODWROTNE]

W badaniach XRD wazna rolg odgrywa pojecie sieci odwrotnej, jako trojwy-
miarowej transformaty Fouriera przestrzeni rzeczywistej (fizycznej) krysztatlu. W
sieci odwrotnej krysztalu z symetria regularng wektorami bazy sa trzy wzajemnie
prostopadte wektory a * rowne co do modutu | a*|=1/a, gdzie a - stala siecio-
wa krysztatlu. Wektory sieci odwrotnej majg tym samym wymiar odwrotnosci jed-
nostek dtugosci np. 1/A .

Sie¢ odwrotna krysztaléw z symetrig regularng zachowuje elementy symetrii
uktadu regularnego. Rodzina plaszczyzn sieciowych hkl krysztatu doskonatego (o
nieskoniczonych wymiarach) jest reprezentowana przez wezet (punkt) sieci od-
wrotnej (reciprocal lattice point- RLP ). Typowe elementy realnej struktury krysz-
talu mozna zilustrowac na przekrojach jego sieci odwrotnej, przy wykorzystaniu
tej wlasnosci sieci odwrotnej, ze ksztalt wezla sieci odwrotnej jest fourierowskg
transformata informacji o danej rodzinie ptaszczyzn sieciowych np.:

4 [001]
(1L

(004) (224)
(113) Rys. 4. Przekroj sieci odwrotnej [001]
.- [hhO] krysztatu podlozowego z warstwa
epitaksjalng w stanie 100% relaksacji
(002) naprezefi; a,<a, 0 ---podioze, x--- war-

. stwa.
ig. 4. The cross-section of reciproca
(111) Fig. 4. Th ion of reciprocal
o lattice [001] [hhO] for substrate crystal
(220) with epitaxial layer at 100% stress rela-
i xation; B, O = substrate, X --- epi-
(khO] taxial layer.
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a) rozciaglos¢ (skonczony wymiar) wezta w okres§lonym kierunku [hkl] sieci
odwrotnej Swiadczy o ograniczeniu uporzgdkowania w danym kierunku, albo o
skonczonym wymiarze krysztatu w tym kierunku,

b) azymutalne poszerzenie wezlow sieci odwrotnej wzgledem wezta (000) ozna-
cza istnienie mozaikowej struktury krysztalu (nachylenie blokéw krystalicznych
wzgledem osi normalnej do plaszczyzny przekroju sieci odwrotnej) lub wygigcie
plytki.

Monokrystaliczng warstwe epitaksjalng osadzong na podiozu monokrystalicz-
nym mozna przedstawi¢ jako superpozycj¢ dwoch sieci odwrotnych i ze wzajem-
nych pozycji weztéw odpowiadajacych warstwie epitaksjalnej i podioza mozna
wyznaczyc :

- nachylenie warstwy epitaksjalnej wzgledem podtoza,

- koherencje sieciowa pomigdzy podtozem i warstwg (Rys. 5),

- stopien relaksacji warstwy (Rys. 4).

4
[001]
(115)
Rys. S. Przekrdj sieci odwrotnej [001] [hhO]
(004) (224) krysztalu podlozowego z warstwa koherentna
. sieciowo z podtozem; a,<a,o ---podloze, x---
a13) i warstwa.
. Fig. 5. The cross-section of reciprocal lattice
[001] [hhO] for substrate crystal with coherent
(002) epitaxial layer; a <a , 0 --- substrate, x --- epi-
. 0 taxial layer.
(220)
(kh0]

Kazdemu wezlowi sieci odwrotne;j jest przypisany czynnik struktury:

Fua = 3 f; expl2mi( hx; +ky; +1z; )] ©)
J
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gdzie: f - czynnik atomowy j-tego atomu,
x,y,,z -wspolrzedne j-tego atomu w komorce elementarnej,
hki-wskazniki Millera.
Czynnik struktury jest liczbg zespolona, a wyrazenie:
| ) - (10)

— T
akl b T g

E

*
hkl

gdzie: F, *-wartosC sprz¢zona F,,, ma w teorii dyfrakcji konkretny sens fizyczny,
poniewaz wystepuje w rownaniach opisujacych natezenie wiazki ugictej od ptasz-
czyzn (hkl).

W sieci blendy cynkowej czynniki struktury dla réznych odbié < hkl > przedstawiaja

si¢ nastgpujaco:

h+k+1 = 4n F,=4(f,+f) (11a)
h+k+l=4n+1 F, =4(f,+if) (11b)
h+k+l=4n+2 F,,=4(f,-f) (11c)
h+k+l=4n+3 F,, =4(f,-if) (11d)

gdzie: ne N
fup 1, - czynniki atomowe pierwiastkéw odpowiednio z grupy 1111 V.

Whynika stad, ze dla f,, = f, np. GaAs istnieja silne odbicia (004) i (224), ale bardzo
stabe odbicia (002) i (006). Jeslif,, #f, (np. w InP) odbicia (002) i (006) sg w prak-
tyce mozliwe do wykorzystania.

Podobnie jak warstwe epitaksjalna mozna takze przedstawié supersieC na prze-
kroju sieci odwrotnej (Rys.6). Supersie¢ sklada si¢ z dwoch roznych pakietow
warstw krystalicznych A i B o grubosciach odpowiednio nd, i md,, gdzie: ne N,
d, 1d, sa odlegtoSciami migdzyptaszczyznowymi odpowiednio w pakiecie
Ai B
Dlugosé fali modulacji A (okres supersieci ) jest zdefiniowana nastepujaco :

A= nd, + md, (12)

W supersieci rolg wezta warstwy epitaksjalnej przejmuje tzw.gtowny wezet sieci
odwrotnej supersieci H, = (d,))" gdzie:

d, = (nd, + md,)/(m + n) (13)
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Rys. 6. Przekroj sieci odwrotnej supersieci wyznaczony przez kierunki [001] oraz [0kO] w sta-
nie catkowitej koherencji sieciowej. A - okres supersieci, e - wezel sieci odwrotnej podto-
za, X - gléwny wezet sieci odwrotnej supersieci, — — wezly satelitarne supersieci.

Fig. 6. The [001] [0kO] cross-section of reciprocal lattice for superlattice crystal at the lat-
tice coherence state. A - period of the superlattice, ® - RLP of the substrate, x - the main
node of the reciprocal superlattice, — - superlattice satellite nodes.

Natezenie poszczegdlnych satelitow rzedu L = + 1,23 itd. w profilu dyfrakcyjnym
supersieci (wedtug kinematycznej teorii dyfrakeji) mozna wyznaczy¢ z réwnania [22]:

)
N

'sin(ﬂ:LN b a9 Y
1(L)= _—”) {f,ij+ fiRL+2f,f, coslmL)RR; }
sm(np) )
gdzie:
sin 7rnLﬁ I
[
R - | 0 ) 14
el g ( dA] (14)
sinft L2
i d, )
sin(fcde—"]
du
RB_\—I\_
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p=m+n,
N - 1lo$¢ okresow supersieci,
f, i f, - ptaszczyznowe czynniki strukturalne.

Roéwnanie (14) jest stosowane do symulacji rentgenowskiego profilu dyfrak-
cyjnego supersieci (struktur z periodyczng modulacja skfadu chemicznego).

5. CHARAKTERYSTYKA DYFRAKCJI
RENTGENOWSKIEJ PRZEDSTAWIONA ZA POMOCA
KONSTRUKCJI EWALDA W SIECI ODWROTNE]-
METODY DWUWYMIAROWEGO SKANOWANIA -
SZEROKOSC POLOWKOWA KRZYWE] DYFRAKCJI

Dyfrakcja rentgenowska w krysztale moze by¢ graficznie zilustrowana za po-
moca konstrukcji Ewalda w sieci odwrotnej. Badanie sieci odwrotnej odpowiada
przecieciu sfery Ewalda z siecia odwrotng krysztalu. Na Rys. 7 ptaszczyzna dy-
frakcji (wyznaczona przez wektor falowy wiazki pierwotnej s,, wektor falowy
wiazki odbitej 5§ i wektor sieci odwrotnej # . lezy w przekroju [hh0] - [00]] sieci
odwrotnej, przy czym | 5 . |= |5 |= A" Rys. 7 ilustruje symetryczne odbicie 004 .

Z poprzedniego rozdzialu wynika, ze do okreslenia wlasnoSci strukturalnych
warstw epitaksjalnych (lub supersieci) jest niezbg¢dna analiza dwuwymiarowego
rozktadu natezenia promieniowania rentgenowskiego, w okreslonym przekroju
sieci odwrotnej, w otoczeniu danego wezta od podtoza i warstwy epitaksjalnej. W
badaniu procesow relaksacji warstw epitaksjalnych waznym problemem jest po-
nadto dokladny pomiar nat¢zenia rozpraszania dyfuzyjnego w otoczeniu weziow
od warstwy i podtoza. Z dwuwymiarowych rozkltadoéw natg¢zenia rozpraszania dy-
fuzyjnego w sieci odwrotnej mozna wnioskowac o rozktadzie dyslokacji niedopa-
sowania w heterozlaczach, tzn. rowniez o anizotropii procesu relaksacji naprezef
w warstwach.

Dwuwymiarowe badanie sieci odwrotnej (reciprocal space mapping - RSM)
wykonuje si¢ za pomocg 3. krystalicznego (3-osiowego) dyfraktometru dzigki
dwom stopniom swobody w i 260 w katowym skanowaniu badanego krysztatu.

Na Rys.7 przedstawiono trzy rézne jednowymiarowe metody skanowania sieci
odwrotne] w, @ /26,1 20 oraz odpowiadajgce im kierunki badania sieci odwrot-
nej. Ogodlne zasady jednowymiarowego skanowania oraz ich wlasciwosci sa omo-
wione w [23]. W skanie @ porusza si¢ tylko probka, detektor stoi w pozycji 20 dla
mierzonego odbicia. Skanowanie /26 polega na sprzg¢zonym ruchu probki i
detektora przy predkosci katowej detektora dwa razy wigkszej od predkosci kato-
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Rys. 7. Metody skanowania sieci odwrotnej krysztatu: , @w/20 oraz 20 przedstawione na
przekroju sieci odwrotnej wyznaczonym przez kierunki [hh0] i [001], s, - wektor falowy wigz-
ki padajqcej, s - wektor falowy wiazki odbitej, h, , - wektor sieci odwrotnej, o - kat posli-
zgu, 20 - kat migdzy wektorami falowymi wiazki padajacej i odbitej, P - sfera Ewalda.

Fig. 7. 1llustration of reciprocal lattice scanning methods: ®, /26 and 26 in the [hh0] [001]
cross-section of the reciprocal lattice s_ - wave vector of incident beam, s - wave vector of
reflected beam, h, - reciprocal lattice vector, ® glancing angle, 20 - the angle between the
vectors of incident and reflected beam, P - Ewald's sphere.

wej probki. W skanie 26 porusza si¢ detektor, a probka jest nieruchoma i stoi w
pozycji speiniajacej warunek Bragga. Dwuwymiarowe badanie sieci odwrotne;j re-
alizuje si¢ przez odpowiednig kombinacje dwdch réznych jednowymiarowych ska-
néw. Zaroéwno sterowanie napedami @ i 26, jak i zbieranie danych pomiaro-
wych wykonuje si¢ za pomoca odpowiednich programéw komputerowych. Gra-
ficznie wynik badania przedstawia si¢ w postaci dwuwymiarowego rozktadu nate-
zenia promieniowania rentgenowskiego za pomoca linii (konturéw) izo-nat¢ze-
nia we wspotrzgdnych goniometrycznych /(@ 26) lub wspotrzednych sieci od-
wrotnej I(y, |, ), gdzie j  oznacza sktadowa wektora rozpraszania w kierunku
normalnym do powierzchni prébki, a j, , oznacza skladowa wektora rozpraszania
w wybranym kierunku lezacym w powierzchni prébki. Zalezno$¢ miedzy wspot-
rzednymi sieci odwrotnej i wspdtrz¢dnymi goniometrycznymi wynika z konstruk-
cji Ewalda w sieci odwrotnej i jest nastepujaca:
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i,l =;12—sin(?)c0s[(?)—w] (15a)
h, =%sm(§)sin[(§ )-w] (1ob)

gdzie: A - dtugosc fali promieniowania rentgenowskiego Cu K,

@ - wspotrzedna goniometryczna probki, tzn. kat miedzy wiazka pierwotna
i powierzchnig probki (dla odbicia symetrycznego o = 6 ),

20 - wspolrzedna goniometryczna detektora (kat rozpraszania) lub kat mie-
dzy wiazka pierwotng i kierunkiem mierzonego rozpraszania.

Z dynamicznej teorii dyfrakcji wynika, ze w przypadku spelnienia warunku
Bragga istnieje zwigzek miedzy natezeniem refleksu, glebokoscia wnikania pro-
mieniowania rentgenowskiego i szerokoscig krzywej dyfrakeji (rocking curve) [24].
Glebokos¢ wnikania jest ograniczona przez ekstynkcje pol falowych propaguja-

_ Aysin(w)-sin(y ) (16)

hkl =
2’[ CXMI

cych w krysztale. Jesli na krysztat doskonaly pada ptaska i monochromatyczna
fala, to dtugos¢ ekstynkcji (w przypadku odbiciowym) wynosi:
gdzie: A - dlugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego,

C - wspotczynnik polaryzacji,

X - POlaryzowalnosc,

v - wyjsciowy kat poslizgu (kat miedzy powierzchnia probki i wiazka odbita).

X =211-107° -F"/i (17)

Polaryzowalno$¢ zalezy od zastosowanego promieniowania i w przypadku CuK
wynosi:
gdzie: F,,, - czynnik struktury,

V' - objetos¢ komérki elementarnej [A%] .

:Zthk, sin(y ) (18)
il sin26 \ sin(w)
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Stronice 24 i 25 powinny mie¢ postac:
= 2N W20 6
h, =i—szn(—2—-)cos[(27)—a)] (15a)

e L2
h o s1n(2)stn[(22) w] (15b)

gdzie: A - dhugos¢ fali promicniowania rentgenowskiego Cu K, ,

w - wspélrzedna goniometryczna prébki, tzn. kat mi¢dzy wiazka pierwotng
i powierzchnig probki (dla odbicia symetrycznego o = 6 ),

26 - wspolrzgdna goniometryczna detektora (kat rozpraszania) lub kat mig-
dzy wigzka pierwotna i kierunkiem mierzonego rozpraszania.

Z dynamicznej teorii dyfrakcp wynika, ze w przypadku spetnienia warunku
Bragga istnicje zwiagzek migdzy nat¢zeniem refleksu, gigbokoScig wnikania pro-
mieniowania rentgenowskicgo i szerokoScia krzywej dyfrakcji (rocking curve) [24].
Gtebokos§¢ wnikania jest ograniczona przez ekstynkcj¢ pdl falowych propaguja-
cych w krysztale. Jedli na krysztal doskonaly pada plaska i monochromatyczna
fala, to dlugosc ekstynkeji (w przypadku odbiciowym) wynosi:

 Asin(e)-sin(y) (16)

) 4 -~
E ki

=
2 Cy

gdzie: A - dtugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego,
C - wspdtczynnik polaryzacii,
e - Polaryzowalnosé,
v - wyjsciowy kat poslizgu (kat mi¢gdzy powierzchnig probki i wiazkg odbita).

Polaryzowalno$¢ zalezy od zastosowanego promicniowania i w przypadku CuK
wynosi:
Xhkt :2,Il~l()”—% 7

gdzic: F - czynnik struktury,

hkl
V' - objetosé komérki elementarnej [AY .

Przy odchyleniu od warunku Bragga wickszym od szerokosci poléwkowej krzy-
wej dyfrakcji wyrazonym przez :

_2Cxp |sin(y) (18)
ﬂhk/ = R .
s5in20 \ sin(w)
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ekstynkcja maleje do zera, a o glgbokosci wnikania decyduje absorpcja fotoelektrycz-
na rowna:

i
] 1 (19)

; = ]
sinfw) sin(y )

'3

abs

-#(l)[

gdzie: u (A) - liniowy wspoélczynnik absorpcji .

Wzory (161 19) okreslajg gigbokosci w krysztale (mierzone prostopadle do
powierzchni), w ktérych nat¢zenie wigzki pierwotnej maleje o czynnik e (e - pod-
stawa logarytmu naturalnego). Liniowy wspolczynnik absorpcji  wylicza si¢ ze
WZOrU :

n
A)==% n(u,) 20
HA) =Y ni (20)

]

gdzie: n - liczba czasteczek w komoree clementarnej,
n, - liczba atomow i-tego rodzaju w czasteczce,
u, - atomowy wspolfczynnik pochianiania i-tego atomu,
V' - objetos¢ komorki elementarne;.

Sumowanie przebiega po atomach w czasteczce.

W monokrysztatach zwigzkéw pétprzewodnikowych AMBY dla silnych syme-
trycznych odbi¢ np. (004) i promicniowania CuK_ ckstynkcja jest mniej wigeej o
rzad wigksza od absorpcji. Warto$ci omawianych parametréw rentgenodyfrakeyj-
nych dla doskonalych monokrysztatéw niektérych zwiazkow pétprzewodnikowych
AYBY i krzemu oraz germanu zamieszczono w Tab. 2. Dla asymetrycznych odbié
224 podane wartosci 1,,,, B,,, 1t dotycza przypadku z malym katem poSlizgu po
stronie wejSciowej krysztalu (0<wy). Z réwnan (16 i 18) wynika, ze szerokos$¢
potéwkowa krzywej dyfrakcyjnej jest odwrotnie proporcjonalna do dhugosci eks-
tynkcyjnej. Im mnicjsza szeroko$é krzywej odbicia, tym doktadniej okresla si¢
sktad chemiczny warstwy epitaksjalne;j.
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Przy odchyleniu od warunku Bragga wigkszym od szerokosci potowkowej krzy-
wej dyfrakcji wyrazonym przez :

1

abs = 1 1 (19)
l i’ S o s
A K i )

4

ekstynkcja maleje do zera, a o glebokosci wnikania decyduje absorpcja fotoelektrycz-
na rowna:
gdzie: u (A) - liniowy wspétczynnik absorpcji .

H(A)= %Z".( Mg ); (20)

Wzory (161 19) okreslaja giebokosci w krysztale (mierzone prostopadle do
powierzchni), w ktorych natgzenie wiazki pierwotnej maleje o czynnik e (e - pod-
stawa logarytmu naturalnego). Liniowy wspétczynnik absorpcji  wylicza si¢ ze
WZOru :
gdzie: n - liczba czasteczek w komodrce elementarne;j,
n, - liczba atomow i-tego rodzaju w czasteczce,
M, - atomowy wspoOfczynnik pochtaniania i-tego atomu,
V - objetos¢ komorki elementarne;.

Sumowanie przebiega po atomach w czasteczce.

W monokrysztatach zwigzkow potprzewodnikowych A™BY dla silnych syme-
trycznych odbi¢ np. (004) i promieniowania CuK_ ekstynkcja jest mniej wigcej o
rzad wigksza od absorpcji. WartoSci omawianych parametrow rentgenodyfrakcyj-
nych dla doskonatych monokrysztatéw niektorych zwigzkow potprzewodnikowych
A'"BY i krzemu oraz germanu zamieszczono w Tab. 2. Dla asymetrycznych odbic
224 podane wartosci 7,,,, f3,,,1t, dotycza przypadku z matym katem poslizgu po
stronie wejSciowe] krysztalu (w<wy). Z réwnan (16 i 18) wynika, ze szerokos¢
potowkowa krzywej dyfrakcyjnej jest odwrotnie proporcjonalna do dlugosci eks-
tynkcyjnej. Im mniejsza szeroko$¢ krzywej odbicia, tym doktadniej okreSla si¢
sktad chemiczny warstwy epitaksjalne;.
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Tabela 2. Parametry rentgenodyfrakcyjne doskonalych monokrysztatéw zwiazkow potprze-
wodnikowych A"BY, Si i Ge (CuK _, podtoze (001)).
Table 2. Parameters of perfect crystals of III-V compounds, Si and Ge used in X-ray dif-

fractometry (CuK , substrate (001)).

Material | Stala hkl Fhu Ynki Thkl B tans
sieciowa *10° | [um| | |arcsec] | [em]" | [um]
GaAs 5,|62|32 004 156 18,2 0,73 "5 404 6,75
GaAs 5,6532 | 224 135 15,7 0,52 22 404 25
AlAs 5,6605 | 004 [RIES 13,4 1,0 6,0 277 9,8
AlAs 5,6605 | 224 101 L 0,69 14,4 2797 3,6
InP 5,8687 | 004 158 16,5 0,78 76 994 2,6
InP 5,8687 | 224 144 15,0 0,45 20,8 994 0,8
GaP 54511 | 004 111 14,4 0,96 6,4 288 9,8
GaP 54511 | 224 95 12,4 0,74 85D 288 4,4
InAs 6,0584 | 004 215 20,4 0,61 9,6 1021 2.4
InAs 6,0584 1 224 192 8.2 0,31 31,6 1021 0,5
Si 5,4308 | 004 60 7,90 1,74 3,5 141 20,1
Si 5,4308 | 224 141
Ge 5,6578 | 004 156 18,1 0,74 8,2 402 6,7
Ge 5,6578 | 224 402

26
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6. POMIAR GRUBOSCI WARSTW EPITAKSJALNYCH

Do pomiaru grubosci warstw epitaksjalnych (supersieci) wykorzystano pewne
efekty interferencyjne w dyfrakcji rentgenowskiej i reflektometrii. Dokladnosé
wyznaczania grubodci zalezy wylacznie od szerokosci spektralnej promieniowania
Ah przy zatozeniu, ze grubo$¢ warstwy jest jednorodna. W badaniu cienkich, jed-
norodnych co do grubosci struktur warstwowych za pomocg odbiciowej metody
Bragga obserwowano, wokot odbicia braggowskiego od warstwy, charakterystycz-
ne odbicia poboczne. Pokazano, ze odleglos¢ katowa pomiedzy sasiednimi maksi-
mami pobocznymi jest wlasciwa miarg grubosci warstw epitaksjalnych (supersie-
ol

Z dynamicznej teorii dyfrakcji [24] wynika, ze dla symetrycznego odbicia
Bragga (dla przypadku krysztatu nie absorbujacego) odlegtos¢ katowa miedzy
sasiednimi maksimami pobocznymi wynosi:

2.2
. U X g 22
(m+1) ksmq0)+7;:7?——m A% sin®(@ )+ —22AL 1)

tsin(26)

Af =

gdzie: m - rzad maksimum pobocznego,
A - dtugosé fali promieniowania,
X - polaryzowalnos¢,
6 - kat Bragga,
t - grubos¢ warstwy epitaksjalne;j.

Na Rys.8 przedstawiono zaleznosci A& = f(t) dla niektérych zwiazkéw pot-
przewodnikowych A"BY i Ge dla odbicia 004 i promieniowania CuK_. Réwnanie
(21) przy zastosowaniu warunkdéw:

t < t=Asin 62nCy ne > 2

mozna uprosci¢ przez pominigcie drugiego sktadnika sumy pod pierwiastkami.
Otrzymamy wowczas:

Agkin _ Asing A
tsin260 2tcosB

(22)
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AE”

100

0.1 1 10

Rys. 8. Odleglosc sasiednich maksiméw pobocznych w funkcji grubosci warstwy epitaksjalnej
dla niektorych krysztatow pétprzewodnikowych; odbicie 004; CuK .

Fig. 8. The neighbouring maxima spacing as a function of epitaxial layer thickness for cry-
stals of selected semiconductors; reflection 004; CuK .

Znane z kinematycznej teorii dyfrakcji rownanie Scherrera okreSlajace zalez-
no$¢ miedzy szerokoScig potéwkowa krzywej dyfrakeji, a gruboScig krysztalu ma
postac:

nkin _ A
tcos(@) (23)

Oznacza to, ze dla grubosci warstwy epitaksjalnej ¢+ < 7 odleglo$¢ katowa
mig¢dzy sgsiednimi maksimami pobocznymi A & zbliza si¢ do 1/2 wartoSci potéw-
kowej krzywej dyfrakcji B*". Zakres kinematycznego przyblizenia ilustruje prosto-
liniowy odcinek wykresu. Nalezy podkresli¢, ze maksima poboczne sg wyraznie
zaznaczone dla warstw w stanie koherentnej deformacji i w miare rozwoju relak-
sacji naprezen zacierajg sie.
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W reflektometrii rentgenowskiej bada si¢ odbicie promieniowania rentgenow-
skiego od ptaskich i gtadkich powierzchni w zakresie katéw poslizgu bliskich kato-
wi odbicia zupelnego, ktdry jest rowny:

/2
o (7
gkr _( XO()(J ]/ (28]

Polaryzowalnos$¢ x zalezy od dtugoéci fali promieniowania i dla CuK_wynosi:
b= 201105%E, W,
gdzie: F_ - czynnik struktury,
V - objetosé komorki elementarnej w A3[25].

Warto$¢ kata krytycznego 6, dla wigkszoSci ciat statych i promieniowania CuK,
wynosi ulamek stopnia. Schemat uktadu pomiarowego reflektometru f-my Sie-
mens przedstawiono na Rys. 9. Prébka i detektor zmieniaja pozycj¢ katowa w
sprzezonym skanie 6/26. Nad probka, w osi goniometru jest umieszczona przegro-
da, ktéra ogranicza wiazke pierwotng. System szczelin przed detektorem jest po-
trzebny do odseparowania zwierciadlanego odbicia (specular reflectivity) od dyfu-
zyjnego rozpraszania od probki [26].

Rys. 9. Schemat reflektometru rentgenowskiego f-my Siemens; a - lampa rentgenowska,
b - zwierciadto Gobela, ¢ - badany krysztal, d - przegroda nozowa, e - absorbent, f- szczeli-
na licznikowa, g - detektor.

Fig. 9. Scheme of X-ray reflectometer made by Siemens; a - X-ray tube, b - Gobel's mir-
ror, ¢ - investigated crystal, d - separator, e- absorbent, f - counter slit, g - detector.

Dla katéw poslizgu @ > 8, tzn. w zakresie katowym powyzej odbicia zupet-
nego cze$¢ promieniowania wnika do warstwy (wiazka zatamana) i nastepnie czg-
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§ciowo odbija si¢ od granicy mi¢dzy podtozem i warstwa. Promieniowanie odbite
od tej granicy interferuje z promieniowaniem odbitym od powierzchni warstwy i
przy zmianie kata poslizgu @ powstaja lokalne wzmocnienia nat¢zenia w wigzce
odbitej zwierciadlanie. Znajac pozycj¢ katowa m-tego maximum interferencyjne-
go mozna wyznaczy¢ grubos$¢ warstwy epitaksjalne;j:

mA
T =

2wl e (25)

gdzie: m - numer kolejnego maximum interferencyjnego,
o - pozycja katowa m-tego maximum,
6_- kat krytyczny dla odbicia zupeinego,
A - dtugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego.

Glebokosé wnikania promieniowania rentgenowskiego A [26] dla katow posli-
zgu ® < O, jest niezalezna od absorpcji probki i wynosi:

Annn s A ( 26 )

278 X 00

gdzie: A - dlugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego,
Xooo- patrz réwnanie (24).

Dla wigkszosci materiatow A = 40 - 60 A. Po przekroczeniu wartosci kata
krytycznego @ > 6, glebokos¢ wnikania gwattownie wzrasta i jest ograniczona
przez absorpcj¢ materiatu:

A : Al
A el | ddiie fi="t 27
2[[\/5 gaze B 47[ ( )

gdzie: u - liniowy wspotczynnik absorpcji materiatu.

Gie¢bokos¢ wnikania A miesci si¢ w zakresie 150 - 600 A dla wigkszosci
materiatléw potprzewodnikowych i promieniowania CuK .

Wplyw szorstko$ci powierzchni na odbicie zwierciadlane uwzglednia si¢ sto-
sujgc gaussowski wspotczynnik tlumiacy. Réwnanie dla odbicia zwierciadlanego
w tym przypadku przyjmuje nastgpujaca postac:
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R=rexp(-1611 2502920'2 J (28)

gdzie: r - wspolczynnik odbicia od gtadkiej powierzchni,
Gt % modut wektora falowego wiazki padajacej,
o - Srednie kwadratowe odchylenie od ptaskosci powierzchni krysztatu.

Z przedstawionych powyzej danych wynika, ze reflektometri¢ rentgenowska
mozna stosowa¢ do pomiaréw grubosci warstw epitaksjalnych materiatlow pot-
przewodnikowych tylko w ograniczonym zakresie grubosci (w przypadku CuK_do
grubosci ¢ = 600 A). Znacznie szersze zastosowanie ma reflektometria rentge-
nowska w badaniu grubo$ci warstw tlenkowych lub azotkowych stosowanych w
mikroelektronice. Nalezy podkresli¢ wazna role reflektometrii w badaniu cech
morfologicznych warstw epitaksjalnych i krysztaléw podtozowych. Maksymalna
czuto$¢ w pomiarach szorstkosci powierzchni (podtoza lub warstwy epitaksjalnej)
wynosi kilka A przy stosowaniu promieniowania Cuk,.

7. DYFRAKTOMETR TROJKRYSTALICZNY

Ideg¢ trojkrystalicznego dyfraktometru (triple crystal diffractometer - TCD) wy-
korzystatl juz w 1955r. Renninger do eksperymentalnego potwierdzenia dynamicz-
nej teorii dyfrakeji w krysztatach doskonatych {24]. W tym ukladzie dwa pierwsze,
nieruchome krysztaly ustawiono w pozycji n* ,n* spetnialy role¢ monochromatora
i kolimatora i badajac trzeci krysztal otrzymal krzywa dyfrakcji (zgodna, co do profi-
lu i szerokosci potowkowej) z przewidywaniami z dynamiczne;j teorii dyfrakcji.

W innym wariancie n* ,n,, n* trgjkrystaliczny dyfraktometr zostat zastosowa-
ny do badan struktury warstw powierzchniowych (po raz pierwszy przez A. lid¢ i
K. Kohre w 1979r. [27] ) i ten uklad bedzie szczegétowo rozwazany w dalszym
ciggu niniejszej pracy i przedstawiono na Rys.10. Krysztat I z kanalowym wycie-
ciem do realizacji wielokrotnego odbicia wraz z uktadem szczelin, spetnia rolg
monochromatora i kolimatora i formuje wiazke pierwotna z mata dywergencja
katowa. Dzieki wielokrotnemu odbiciu wystepuje gwalttowny spadek nat¢zenia na
zboczach krzywej odbicia od monochromatora [28].

Podstawowa cecha rozwazanego uktadu TCD polega na wykorzystaniu krysz-
tatu III do analizowania katowego rozkladu natezenia odbitego od badanego krysz-
tatu I . Rozktad nat¢zenia mierzy si¢ w funkcji kata @ (kat poSlizgu probki) i
6 (kat poSlizgu analizatora) i jest wykorzystywany do szczegotowej analizy struk-
tury warstw powierzchniowych, ktéra polega na ocenie wkladoéw dynamicznej i
kinematycznej dyfrakcji w poblizu danego wezta sieci odwrotnej. Dynamiczne
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efekty dyfrakcyjne daja w sieci odwrotnej rozktady natezen w postaci nachylonych
pasm przecinajacych si¢ w wezle sieci odwrotnej, natomiast kinematyczne efekty
dyfrakcyjne pochodza od réznych niedoskonatosci sieciowych i zaleznie od cha-
rakteru defektow wytwarzajg rézne rozktady natezen w otoczeniu danego wezla
sieci odwrotnej. Wykonanie pomiaréw dyfrakcyjnych za pomoca tréjkrystaliczne-
go dyfraktometru umozliwia tatwe odseparowanie efektow kinematycznej i dvna-

micznej dyfrakcji.
I 1] ’

s Il

Rys. 10. Schemat dyfraktometru trdjkrystalicznego bezdyspersyjnego; I - monochromator
tréjodbiciowy (d, /), 11 - badany krysztat (d, /), 111 - analizator dwuodbiciowy (d, "");

a - lampa rentgenowska, b - licznik; d,, ! = d, ' = d,, "

Fig. 10. Scheme of triple-crystal, dispersion free X-ray diffractometer; I - triple-reflection
monchromator (d, "), II - investigated crystal (d, "), III - double-reflection analyser (d,, "";
a - X-ray tube, b - counter;d,,' =d, " =d, ".

* “hki

hkl

Natezenie wiazki po odbiciu od analizatora (trzeciego krysztatu) mozna obli-
czy¢ ze splotu iloczynu krzywych dyfrakcji od kolimatora i drugiego krysztatu z
krzywa dyfrakcji od analizatora [29] :

146, Aw) = f{c,[Ae, Aw(1+sm(wj)]"' CA(A08 — 2w ))CE( A0 — 46 /" dAB 29)
sSin

gdzie: C#* (i=1,2,3) - krzywa dyfrakcji i-tego krysztatu ze strony wyjsciowej A i
wejsciowej E,

n,,n, - krotno$¢ odbi¢ odpowiednio w kolimatorze i analizatorze,

® - kat poslizgu po stronie wejSciowej krysztatu II,

v - kat poslizgu po stronie wyjSciowej krysztatu II,

A6 - odchylenie katowe od warunku Bragga dla analizatora,

Aw - odchylenie katowe od warunku Bragga dla badanego krysztatu,

A@', - odchylenie katowe od warunku Bragga po stronie wyjSciowe]

badanego krysztatu .
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Zalezno$¢ migdzy odchyleniami katowymi od warunku Bragga po stronie wyj-
sciowej kolimatora i badanego krysztatu jest nastepujaca :

A8y
Ao}

sin(®)
sin(y )

(30)

)

Z réwnania (29) wynika, ze katowy rozklad natezenia po odbiciu od dwéch
pierwszych krysztatow zalezy od iloczynu ich wspétczynnikéw odbicia z uwzgled-
nieniem ich wzajemnej orientacji. Catka w réownaniu (29) przybiera warto$¢ mak-
symalng dla przypadku kiedy maksima co najmniej dwdch réznych funkcji podcal-
kowych C nakladaja sig, tzn. przy spetnieniu jednego z trzech nastepujacych
warunkow :

a) C,(0)1C(0)

A6 = 463 i 465 = Aax I+M ); stad:  Af = Am .’+M) (1)
stn(y ) sin(y )
b), . C, 00 i Cy0)
A8 =407 1 4605 = Aw; stad: A0 = Aw (32)

c) Aw=0 A8 = const

Z warunku a) (dla przypadku symetrycznego odbicia Bragga gdy w=y) wyni-
ka, ze promien padajacy na kolimator pod katem Bragga po odbiciu od badane-
go krysztatu, obroconego o kat Aw pada na analizator pod katem 6, - 2 Aw. Takie
odbicie w TCD nazywa si¢ odbiciem gléwnym. Analogicznie z warunku b) wynika,
ze promien padajacy na kolimator pod katem 6, + Aw trafia po odbiciu od
kolimatora na badany krysztat pod katem Bragga 6, , a na analizator pod katem
6, - Aw . Odbicie opisane przez warunek b) zostalo nazwane w literaturze pseu-
doodbiciem (pseudo-streak ) [27].

Pseudoodbicia od krysztatu I i III formuja w dwuwymiarowej mapie sieci od-
wrotnej dwa symetryczne pasma nachylone wzgledem odbicia gléwnego pod ka-
tem * 6. W pewnych przypadkach s3a one niepozadane, bo znieksztalcaja np.
rozktad natg¢zen wywotany rozpraszaniem dyfuzyjnym. Mozna ostabic¢ natezenia w
obydwu pseudoodbiciach stosujac w miejsce krysztatu I i III monochromatory
kanatkowe z wielokrotnym odbiciem. Zaumseil i Winter [29] pokazali, ze do cal-
kowitego wyeliminowania pseudoodbié jest niezbedne pigciokrotne odbicie w kaz-
dym z kanatkowych monochromatoréw. Wada uktadu z wielokrotnym odbiciem w
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monochromatorach jest ostabienie natg¢zenia wiazki spowodowane skonczong
absorpcjg przy kolejnym odbiciu.

Omawiany wariant trojkrystalicznego dyfraktometru zostat z powodzeniem
wykorzystany do zbadania kinematycznej dyfrakcji pochodzacej od defektow w
warstwie powierzchniowej zwiazanych z mechaniczng obrébka powierzchni krysz-
taléw oraz termicznego dyfuzyjnego rozpraszania [27,29]. Pokazano, ze rozktady
nat¢zenia rozpraszania dyfuzyjnego wokot danego wezta sieci odwrotnej w oby-
dwu ww. przypadkach maja symetri¢ kotowa i w gtéwnych zarysach nie wykazuja
réznic. Charakterystyczng cechg tego rozkladu natezen jest zgodna z teorig zalez-
nos¢ I, ~ q?, gdzie q okresla odleglos¢ od wezla sieci odwrotne;j.

Trdjkrystaliczny dyfraktometr (+n,-n,+n) jest takZze uzywany do badan struk-
tury warstw przypowierzchniowych po procesach implantacji. Pokazano, ze roz-
praszanie w warstwie uszkodzonej implantacja zalezy od procesu formowania
warstwy i rézni si¢ zasadniczo co do charakteru, od czysto koherentnego rozpra-
szania (bezpoS$rednio po implantacji ) do dyfuzyjnego w duzej mierze (po termicz-
nej obrobee). Obecnos$é znacznego poziomu rozpraszania dyfuzyjnego pochodzi
od skupisk defektéw punktowych (z rozktadem statystycznym) powstalych w war-
stwie po termicznej obrobce.

Monochromatory do uktadéw TCD wykonuje si¢ z monokrysztatlow o duzej
doskonatosci strukturalnej i powszechnie do tego celu jest stosowany krzem lub
german.

Przy badaniu struktur warstwowych (warstwy epitaksjalne, supersieci) osadza-
nych na podiozach takich zwigzkéw potprzewodnikowych jak np. GaAs lub InP
mamy do czynienia z przypadkiem, gdy odlegtosci migdzyptaszczyznowe badane-
go monokrysztatu i monochromatoréw sa rozne. Taki uktad dyfraktometru nazy-
wa si¢ uktadem quasi-réwnolegltym lub dyspersyjnym. W celu zminimalizowania
wplywu dyspersji spektralnej AA/A na zdolno§¢ rozdzielcza uktadu pomiarowego
stosuje si¢ uktad Bartelsa Ge 220 ztozony z dwdch odregbnych monochromatorow
kanatkowych (Rys. 11), ktory zapewnia matg dyspersje spektralng AA/A = 1.43x10*
przy rozbieznoSci wigzki < 12 arc sec. W szczeg6lnych przypadkach jest takze
uzywany uktad Ge 440 z bardzo malg dyspersja spektralng AAVA = 2,4x10° i
rozbieznoscig wigzki < 5 arc sec. Jednak w zastosowaniach, w ktorych jest nie-
zbedne duze natg¢zenie wiazki pierwotnej nalezy szukac innego rozwiazania.
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Rys. 11. Schemat dyfraktometru wysokorozdzielczego z monochromatorem Bartelsa; I -
monochromator Bartelsa (d,, /'), II - badany krysztat (d, "), III - analizator dwuodbiciowy
(d,"); a - lampa rentgenowska, b - licznik; d, /= d, " #4d, "

Fig. 11. Scheme of high-resolution X-ray diffractometer with Bartels' monchromator; I -
Bartels' monchromator (d, '), I1 - investigated crystal (d, "), III - double-reflection analy-
ser (d,,"); a - X-ray lamp, b - counter; d, f =d, " #d, " .

hk

hkt

8. UKLAD DYFRAKTOMETRU
TROJKRYSTALICZNEGO DO CHARAKTERYZACJI
WARSTW EPITAKSJALNYCH ZWIAZKOW
POLPRZEWODNIKOWYCH A"BY

Opracowano i wykonano modyfikacje¢ dyfraktometru tréjkrystalicznego do po-
miarOw warstw epitaksjalnych 1 supersieci osadzanych na monokrystalicznych
podtozach réznych zwigzkéw poétprzewodnikowych A™ BY z orientacjg [001], kto-
ry oprocz niezbgdnej zdolnosci rozdzielczej zapewnia duzg warto$¢ natezenia wiazki
pierwotnej. Do charakteryzacji warstw epitaksjalnych i supersieci jest niezb¢dna
nie tylko okreSlona katowa zdolnos$¢ rozdzielcza, lecz takze duzy zakres dyna-
miczny pomiarow natezen (5 dekad).

Zilustrujg to nizej podane przyktady :

1. Wyznaczenie sktadu chemicznego warstwy epitaksjalnej In Ga, As (z do-
kladnoscig 1%) osadzanej na podiozu GaAs [ 001] wymaga dokladnosci pomiaru
réznicy katéw Bragga dla warstwy epitaksjalnej i podloza A6 < 0,027° (odbicie

004, Cuk). http://rcin.org.pl
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2. Do pomiaru warstwy epitaksjalnej o grubosci 1 um potrzebne jest rozdzie-
lenie dwdch sasiednich maksiméw pobocznych z odlegtoscia katowg A8 = 0,005°
(odbicie 004, CuK ) - (Rys.8).

3. Przy pomiarze warstwy epitaksjalnej o grubosci 0,1 pym stosunek maksymal-
nych wartoSci nat¢zen 1 """‘/I max (dla warstwy i podtoza odpowiednio) wynosi
1x10 , natomiast dla grubosc1 warstwy 0,01 pm maleje do wartosci 1x10*.

4, Nat¢zenie rozpraszania dyfuzyjnego od defektow sieciowych, np. dyslokacji
niedopasowania w heteroztaczach, lub defektéw pochodzacych od mechaniczne;j
obrébki powierzchni krysztatu zalezy od gestosci tych defektow i jest na ogot mate
(ponizej 1% I™> danego wezta sieci odwrotnej) i jest skoncentrowane w bardzo
bliskim sasiedztwie wezta.

Przedstawione wymagania co do katowej zdolnosci rozdzielczej, duza dynami-
ke w pomiarach natezefi promieniowania oraz rozdzielenie efektow kinematycz-
nej i dynamicznej dyfrakcji w dwuwymiarowym obrazie dyfrakcyjnym moze za-
pewni¢ quasi-rownolegly uktad TCD, w ktérym dyspersje spektralng ogranicza si¢
za pomocg monochromatora jednoodbiciowego i waskiej szczeliny.

W omawianym uktadzie dyfraktometru (Rys.12) zastosowano monochromato-
ry wykonane z monokrysztatu Ge o odpowiedniej doskonatosci strukturalnej. W
pozycji krysztatu I zostat ustawiony plaski jednoodbiciowy monochromator Ge
004, a w charakterze analizatora (krysztat I11T) zastosowano dwuodbiciowy , kanat-
kowy krysztal Ge 004. Obicktem badanym w niniejszej pracy jest oczywiScie war-
stwa epitaksjalna In Ga, As osadzona na podiozu InP 004. Liniowe ognisko o
wymiarach 0,1 mm w plaszczyZznie dyfrakcji znajduje si¢ w odlegtosci 150 mm
przed krysztalem I i jest ustawione prostopadle do ptaszczyzny dyfrakcji. W takiej
samej odlegtosdci, z tytu za krysztatem I jest umieszczona regulowana szczelina.
Przy otworze szczeliny < 50 um rozbieznos$¢ wigzki pierwotnej jest mniejsza od 35
arc sec. Pionowa rozbieznoS$¢ wiazki pierwotnej jest zalezna od szczeliny Sollera
umieszczonej miedzy krysztatami I i 11

Uwzgledniajac rozbiezno$é wiazki tylko w ptaszczyZznie dyfrakcji mozna tatwo
wyznaczy¢ szerokoS¢ spektralng w takim ukfadzie, ktéra wynosi 44, = 2d cos 6
AB = 4 x 10¢ A gdzie: d - odlegtos¢ miedzyptaszczyznowa kryszta%u I, 6 - kat
Bragga, A6 - rozbieznos$¢ wigzki pierwotnej. Szeroko$¢ spektralna jest w przybli-
zeniu 10-krotnie mniejsza od rdznicy dtugosci fal dubletu K,
(A pxo = 38 x 103A) promieniowania Cu. Omawiany uklad zapewnia peme
wyeliminowanie skfadowej K , . Kosztem wigkszej szerokosci spektralnej w po-
réwnaniu z uktadem 7CD wyposazonym w monochromator Bartelsa gwarantuje
wicksze natezenie w wigzce pierwotnej, wystarczajace do realizacji eksperymen-
talnych zadan niniejszej pracy. Dwuodbiciowy kanatkowy analizator Ge 004 eli-
minuje praktycznie calkowicie pseudoodbicie od krysztatu I1I. W symetrycznych
odbiciach nie mozna jednak wyeliminowaé pseudoodbicia od krysztatu I w dwu-
wymiarowej mapie sieci odwrotnej, i to jest wadg omawianego uktadu. Jedynie w
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asymetrycznych odbiciach z duzym wspotczynnikiem asymetrii pseudoodbicie od
krysztatu [ przestaje odgrywac role.

a

Rys. 12. Schemat dyfraktometru tréjkrystalicznego stosowanego w pracy do charakteryza-
cji podtozy i warstw epitaksjalnych; I - monochromator jednoodbiciowy (d, '), II - badany
krysztat (d,, "), I1I - analizator dwuodbiciowy (d, '); a - lampa rentgenowska z liniowym
ogniskiem prostopadlym do ptaszczyzny dyfrakeji, b - szczelina Sollera, ¢ - szczelina piono-
way d - lieznik, d. ! =d_ W 2 d 8

> “hkl
Fig. 12. Schematic of triple-crystal X-ray diffractometer used in this work for characterisu-
tion of substrates and epitaxial layers; I- single-reflection monchromator (d, '), II - inve-
stigated crystal (d, "), III - double-reflection analyser (d, "); a - X-ray lamp with linear
focus perpendicular to the diffraction plane, b - Soller's aperture, ¢ - vertical aperture, d -

e s 111 11
counter;d, '=d, " #d ".

Ponizej przeanalizowano zdolno$¢ rozdzielcza omawianego uktadu zakfada-
jac, ze: badano odbicie symetryczne, badany krysztat jest doskonaly i nie uwzgled-
niono rozbieznosci wigzki w plaszczyZnie prostopadiej do ptaszczyzny dyfrake;ji i
poréwnano ja ze zdolnoScig rozdzielcza dyfraktometréw wyposazonych w 4-od-
biciowy monochromator kanatkowy Ge 220 lub Ge 440. Skladowa zdolnosci
rozdzielczej prostopadta do wektora dyfrakeji # , zalezy od rézniczkowej krzy-
wej dyfrakcji zmierzonej przy skanowaniu krysztatu II (gdy analizator - krysztat
III stoi w pozycji spetniajacej warunek Bragga). W quasi-rownolegtym wariancie
TCD szeroko$¢ krzywej dyfrakcyjnej zalezy od rozktadu katowego nat¢zenia C(6)
i od dyspersji spowodowanej szerokoscig spektralng AA. Jesli AA = 0 to rozktad
katowy nat¢zenia jest splotem funkcji rozktadéw katowych promieniowania:

400
160)= [ci)cE(0-a, (33)
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gdzie: (4, (6) - krzywa dyfrakcyjna po stronie wyjsciowej krysztatu I,
CE,(6) - krzywa dyfrakcyjna po stronie wejsciowej (badanego)krysztatu I1.

Gdy funkcje rozktadu C, i C, mozna przyblizy¢ krzywymi Gaussa z szeroko-
$ciami potéwkowymi S/ i B, "' odpowiednio, mierzona krzywa dyfrakcyjna be-
dzie miala szeroko$¢ potobwkowa dana przez:

B=\Bi +Bi (34)

Uwzgledniajac dodatkowo dyspersje wywotana skoficzong szerokoScia spek-
tralng AA ; a dang réwnaniem:

AL
}’=T|tg(91)—tg(9zl (35)

gdzie: 6,1 6, - katy Bragga odpowiednio dla krysztatow I i II, wowczas catkowita
szeroko$¢ potéwkowa krzywej dyfrakcji z uwzglednieniem funkcji aparaturowej (a
tym samym zdolno$¢ rozdzielcza uktadu ) wynosi:

Boo =+ ﬁ; ar ﬂu +}’3 (36)

Wartosci szerokosci potéwkowych B, dla monokrysztaléw r6znych zwigzkow
potprzewodnikowych A"BY zamieszczono w Tab. 2.

Podobnie sktadowa zdolno$ci rozdzielczej réwnolegla do wektora dyfrakcji
h,,, zalezy od szerokosci krzywej dyfrakcji zmierzonej przy skanowaniu krysztatu
III, przy czym krysztaly 1 i Il stoja w pozycji spetniajacej warunek Bragga. Jak
wynika z Rys.7 (rozdz.5), podczas skanowania krysztatu III sie¢ odwrotna jest
badana w kierunku stycznym do sfery Ewalda. Ze wzgledu na malg aperture
katowg licznika, dyspersja spowodowana skonczong szerokoscia spektralng jest
poréwnywalna do dyspersji okre§lonej réwnaniem (35). Ostatecznie z symetrii
omawianego ukladu TCD wynika, ze wartosci zdolnoSci rozdzielczych w kierunku
prostopadtym i rownoleglym do wektora dyfrakcji sa porownywalne.

Wyzej przedstawiona uproszczona analiza zdolnoSci rozdzielczej pokazuje, ze
w quasi-rownoleglych uktadach TCD trzeba zapewni¢ malg szerokoS$¢ spektralng
AA. Im mniejsza szeroko$¢ spektralna uktadu, tym bardziej moga by¢ zréznicowa-
ne odlegto$ci miedzyptaszczyznowe monochromatoréw i badanego krysztahu,

Na Rys.13 przedstawiono zalezno$¢ dyspersji yw funkcji kata 6 (6-kat Bragga
dla badanego krysztatu ) dla omawianego uktadu 7TCD oraz ukladéw wyposazo-
nych w monochromator Bartelsa Ge 220 lub Ge 440 (promieniowanie CuK ).
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Rys.13. Dyspersja w quasi-réwnoleglych uktadach dyfraktometrycznych:
__uklad zastosowany w tej pracy
......... uktad z monochromatorem Bartelsa Ge 220
------- uktad z monochromatorem Bartelsa Ge 440.

Fig. 13. Dispersion in quasi-parallel X-ray diffractometric systems:
___ system used in this work,
........ system with Bartels' monochromator Ge 220,
------ system with Bartels' monochromator Ge 440.

Jesli przyjmiemy, ze dyspersja y nie moze przekraczac¢ 10 arc sec, to w omawia-
nym ukfadzie kat Bragga badanego krysztatu nie moze wykracza¢ poza zakres
AQ = 24° - 40°. W przypadku uktadu TCD z monochromatorem Bartelsa Ge 220,
przy zalozeniu tej samej granicznej dyspersji ¥ < 10 arc sec dopuszczalne katy
Bragga leza w zakresie A6 = 5° -37°. Tylko uktad TCD z monochromatorem
Bartelsa Ge 440 pozwala na pomiar w szerokim zakresie katow 6.

Podstawowg czg$¢ wysokorozdzielczego dyfraktometru stanowi goniometr
(GUR-8), w ktérym kota 6 i 20 maja niezalezny, precyzyjny naped wyposazony w
silniki krokowe. Sterowanie silnikow krokowych, zbieranie danych pomiarowych
oraz ich obrébka sa realizowane komputerowo. Minimalny krok skanowania ko-
tem 6 < 1 arc sec. Pozostate dwa kota (obrét probki wzgledem osi prostopadie;j
do powierzchni prébki) i tzw. koto y sa obstugiwane recznie z dokladnosciag
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< 0,05° . Na ptaskim stoliku goniometru o $rednicy ¢ = 80 mm sg mocowane
plytki za pomoca malych, odpowiednio wyprofilowanych magneséw. Oryginalny
spos6b mocowania zapobiega odksztatceniom w badanych ptytkach w przypad-
kach, gdy nie sa one plaskie. Zrédtem promieniowania rentgenowskiego jest lam-
pa rentgenowska z anoda Cu i stabilizowany generator wysokiego napig¢cia f-my
Philips PW-1830.

9, WYNIKI DOSWIADCZALNE

9.1. Charakteryzacja wlasnosci powierzchniowych krysztatow InP [001]
zastosowanych jako podtoza do warstw epitaksjalnych In Ga, As za
pomocy reflektometrii rentgenowskiej i wysokorozdzielczej dyfrakcji
rentgenowskiej

Z literatury [5, 27, 31-32] wiadomo, ze dobra jakoS¢ strukturalna warstwy
zalezy nie tylko od dopasowania sieciowego mi¢dzy podtozem i warstwa, ale takze
od krystalograficznej doskonatosci powierzchni podtoza, wolnej od naprezef i
uszkodzen (rysy po obrobce mechanicznej) oraz czystej, bez sladéw tlenkow i
zanieczyszczef po zawiesinie polerujacej. Oczywista jest takze doktadnos¢ orien-
tacji krystalograficznej podioza, ktéra nie powinna by¢ gorsza od 0,1 - 0,2°.

Morfologiczne wiasnosci powierzchni podtoza przed osadzeniem warstwy epi-
taksjalnej badano za pomoca reflektometrii rentgenowskiej w celu okreslenia roz-
kfadu gestosci elektronowej w kierunku normalnym do powierzchni probki oraz
nieréwnoSci powierzchni (szorstkosci) w skali nanometrowej. Na Rys.14 przed-
stawiono typowg krzywa reflektometryczng plytki podtozowej InP Nr 517 zakwa-
lifikowanej do procesu epitaksji (epi-ready). Gtadka krzywa jest krzywa symula-
cyjna otrzymang z procedury dopasowania do wynikéw dos$wiadczalnych za po-
mocg programu Refsim. Monotoniczny spadek natezenia zwierciadlanie odbitego
promieniowania (specular reflectivity) w funkcji kata poslizgu (bez oscylacji) ozna-
cza, ze powierzchnia podtoza jest czysta. Minimalna wykrywalna grubos¢ zanie-
czyszczenia na powierzchni podtoza jest w tym przypadku rowna Ar, > 15 A (patrz
rownanie 24 i 25). Nalezy podkresli¢, ze czuto$¢ przy okreslaniu zanieczyszczen
na powierzchni krysztalu podiozowego zalezy takze od amplitudy oscylacji na
krzywej reflektometryczne;j, ktora jest tym wigksza, im wigksza jest roznica ggsto-
Sci elektronowej w podlozu i warstwie zanieczyszczen.

Gi¢bokos¢ wnikania w metodzie reflektometrycznej zalezy od w/6, iw przy-
padku badania InP za pomocg promieniowania CuK_ wynosi 47 A w zakresie
katow w ponizej 6, , a po przekroczeniu wartosci kata krytycznego 6, gwattownie
wzrasta do 230 A (réwnanie 27).
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Rys. 14. Krzywe reflektometryczne doS§wiadczalna i symulowana (gtadka) dla prébki InP
Nr 517; pomiar wykonany z zastosowaniem zwierciadla Gébela.

Fig. 14. Reflectometric curves: experimental and simulated (smooth) for InP sample Nr
517; measurement performed using Gobel's mirror.

Szorstkos$¢ powierzchni o, definiowana jako $rednie kwadratowe odchylenie
od ptaskosci ma warto$¢ o = 0,65 nm. Zgodnie z praca [26] parametr G opisuje
dostatecznie dobrze wlasnoSci morfologiczne powierzchni pod warunkiem, ze w
odbitej wigzce nie ma niekoherentnych sktadowych pochodzacych od dyfuzyjne-
go rozpraszania. ObecnoS¢ dyfuzyjnego rozpraszania mozna wykry¢ mierzac krzy-
wa odbicia przy ustalonej pozycji licznika. Jesli krzywa odbicia jest symetryczna,
waska i nie ma "rozwinigtych ogonéw" oznacza to, ze w wigzce odbitej nie ma
sktadowych niekoherentnych.

Opisany pomiar reflektometryczny byt wykonany w Laboratorium Aplikacyj-
nym f-my Siemens w Karlsruhe na firmowym reflektometrze wyposazonym w
zwierciadlo Gobela (Rys.9). Stuzy ono do monochromatyzacji promieniowania
oraz przeksztalcenia wiazki pierwotnej z rozbieznej w réownolegla. Zastosowano
promieniowanie CuK przy mocy lampy 40 kV x 40 mA, a pomiar wykonano
metoda sprzezonego 6/26 skanu z krokiem A6 = 0,005° Czas zliczen na jeden
krok byt zréznicowany od 1-7 sek w celu objgcia mozliwie szerokiego zakresu
natezen (powyzej 5 dekad) przy zapewnieniu wystarczajacej statystyki dla procesu
zliczania impulsow. Rutynowe badania podtozy InP przed procesem epitaksji prze-
prowadzono w Forschungszentrum Rossendorf w Niemczech na identycznym re-
flektometrze przy warunkach pomiaru opisanych wyzej. Wartosci szorstkosci pod-
fozy InP 004 nie przekraczaly o = 0,8 nm.
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Doskonato$¢ strukturalng podiozy badano za pomocg mapowania sieci od-
wrotnej InP w otoczeniu odbicia 004 stosujac do tego celu quasi-réwnolegly ukiad
TCD opisany w rozdziale 8. Dwuwymiarowa wysokorozdzielcza analiza dyfrakcyj-
na umozliwia zbadanie zaréwno dynamicznych efektow dyfrakcyjnych w prawie
doskonatych krysztatach, jak i kinematycznej dyfrakcji spowodowanej defektami
sieciowymi. Dynamiczna i kinematyczna dyfrakcja daje rézne formy konturéw
izo-natgzen w sieci odwrotnej. Dynamiczna dyfrakcja tworzy charakterystyczne
pasma rozktadéw natezen (rozdz.7), podczas gdy kinematyczna dyfrakcja daje
okreslone rozktady natezen, ktérych ksztalt zalezy od rodzaju i gestosci defektow
sieciowych. W metodach dyfrakeji wysokokatowej gteboko$¢ wnikania jest okre-
Slona przez dlugos¢ ekstynkcji (16) (w przypadku spetnienia warunku Bragga) lub
przez absorpcje (19) i w rozwazanym przypadku wynosi odpowiednio 7, =0,78
pumlubz, = 2,6 um (Tab. 2).

Mape sieci odwrotnej dla ptytki podtozowej InP ( Nr 517) pokazano na Rys.15
we wspoétrzednych goniometrycznych w/26, Aw.

Rozklad nat¢zenia promieniowania wokot wezta sieci odwrotnej 004 przed-
stawiono w postaci konturdéw izo-natezen. Stosunek natgzen dla kolejnych kontu-
row wynosi 1:2. Ostatni kontur reprezentuje nat¢zenie 1 imp/sek. Pogrubiony
kontur odpowiada warto$ci natezenia = ' /2 /i ma ksztatt zblizony do okrggu ze
Srednica = 14 arc sec. Mape konturowg i tréjwymiarowa wykonano za pomoca
programu komputerowego Surfer. Teoretyczna wartoS¢ szerokosci potdowkowej z
uwzglednieniem funkcji aparaturowej obliczona z réwnania (36) wynosi 12 arc
sec i zgadza si¢ dobrze z wynikiem doSwiadczalnym.

Na Rys.15 opréocz dynamicznego pasma gtéwnego i dynamicznego pseudopa-
sma mozna wyr6zni¢ stabe natezenie dyfuzyjne roztozone centrycznie. Z literatu-
ry [27] wiadomo, ze rozktad natezen o ksztatcie kotowym moze by¢ spowodowany
niedostatecznie dobra obrébka powierzchni lub w ostatecznym przypadku, takze
termicznym rozpraszaniem dyfuzyjnym. Stwierdzono doswiadczalnie, ze stabe roz-
praszanie dyfuzyjne jest niezalezne od wybranego azymutu.

Przedstawione dane morfologiczno-strukturalne dla ptytek InP 004 o grubosci
t = 450 pm otrzymano po procesie krétkiego (7 min) trawienia chemicznego w
roztworze o sktadzie H,SO, : H,0, : H,O = 5:1:1 i uznano za optymalne. Dalsze
trawienie chemiczne nie wp}ywa{o ani na obnizenie szorstkosci powierzchni ani
na dalsze zmnigjszenie poziomu rozpraszania dyfuzyjnego. Przedstawione kom-
pleksowe metody badania umozliwiaja wykonanie poprawnej charakteryzacji wia-
snosci powierzchniowych plytek podtozowych InP.
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Rys. 15. Tréwymiarowa (a) i konturowa (b) mapa sieci odwrotnej ptytki podtozowej InP Nr
517 odbicie 004; promieniowanie CuKa,.

Fig.15. Three-dimensional (a) and contour (b) maps of reciprocal lattice for substrate InP
crysal Nr 517 ; reflection 004, X-tay radiation CuKa,.
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9.2 Metody wytwarzania warstw epitaksjalnych i ich charakteryzacja

Warstwy epitaksjalne zostaty wykonane w ITME metoda chemicznego osadza-
nia par zwigzkéw metaloorganicznych MOCVD. Metode t¢ stosuje si¢ w ostat-
nim dziesigcioleciu powszechnie do wytwarzania niskowymiarowych heterostruk-
tur o parametrach zblizonych do teoretycznych.

Osadzanie omawianych warstw epitaksjalnych InGaAs/InP wykonano w urza-
dzeniu f-my Aixtron typu AIX 200 R&D. Reaktor jest pozioma kwarcowa rurg o
przekroju prostokatnym. Plytki podtozowe umieszcza si¢ na grafitowym grzejniku
pokrytym warstwg SiC i rozgrzewanym za pomocg lamp halogenowych sterowa-
nych tyrystorami. Temperatura plytki podlozowej jest monitorowana przez dwie
niezalezne termopary umieszczone pod Srodkiem i brzegiem plytki. Proces wzro-
stu jest sterowany automatycznie.

Najwazniejszym problemem przy osadzaniu warstwy epitaksjalnej jest uzyska-
nie pozadanego jednorodnego sktadu chemicznego w catej objetosci heterostruk-
tury (zaréwno w kierunku wzrostu, jak i w kierunku do niego prostopadtym). W
celu zminimalizowania gradientow st¢zenia domieszki prostopadlych do kierunku
wzrostu, plytka podlozowa jest obracana w czasie procesu wokot osi prostopadte;j
do powierzchni.

Zrédtami pierwiastkéw z grupy 111 (In, Ga) sa: tréjmetyloind i tréjmetylogal,
natomiast z grupy V (As) - arsenowodor. Gazem nos$nym jest wodOr oczyszczony
w oczyszczalniku palladowym. Konstrukcja reaktora zapewnia laminarny prze-
plyw gazéw z duza predkoscig liniowa. Proces wzrostu epitaksjalnego odbywa si¢
w warunkach obnizonego ci$nienia w celu uzyskania "skokowych" gradientow sktadu
chemicznego w kierunku wzrostu.

Jednym z trudniejszych probleméw wzrostu epitaksjalnego jest zapewnienie
warunkow dla niezakt6conego mechanizmu ciagltego dwuwymiarowego zarodko-
wania. Taki mechanizm jest wymagany do sukcesywnego osadzania poszczegol-
nych warstw atomowych. Chodzi m.in. o to, aby zaadsorbowane atomy osiagnely
stopnie atomowe na powierzchni podtoza i nie uczestniczyly w kreacji przypadko-
wych wysp tréjwymiarowych. Do tego celu jest niezbedna optymalizacja parame-
tréw procesu wzrostu takich jak: ciSnienie czastkowe gazow, temperatura podto-
za, predkosé liniowa przeplywu gazu noSnego, ciSnienie w reaktorze, oraz ich
utrzymanie w trakcie procesu wzrostu.

Przedmiotem badan sg warstwy epitaksjalne In Ga, As ze stgZeniem
In x = 47% osadzane na podiozu InP o orientacji [001]. Grubos$¢ osadzanych
warstw zmienia si¢ w zakresie od 1000 - 9000 A. Niedopasowanie sieciowe obli-
czone z liniowej interpolacji stalych sieciowych InAs i GaAs wynosi
Aa/a = 4,20 - 107, przy czym stala sieciowa warstwy jest mniejsza od stalej siecio-
wej podioza. Nalezy podkresli¢, ze tréjsktadnikowy zwiazek potprzewodnikowy
In Ga, As ma te cickawa wlasnoS¢, ze dla ste¢zenia In x = 53,18% wystepuje
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dopasowanie sieciowe do sieci krystalicznej InP (Rys.1), a dla stezenia indu x >
53,18% stata sieciowa In Ga, As jest wigksza od statej sieciowej InP.

9.3 Wyniki badain warstw epitaksjalnych w symetrycznym odbiciu 004

W rozdziale przedstawiono wyniki transmisyjnych rentgenowskich badan to-
pograficznych oraz badan sieci odwrotnej w odbiciu symetrycznym 004 dla warstw
epitaksjalnych In Ga,_As osadzonych na podiozu InP (001). St¢zenie indu, jak
wspomniano w poprzednim rozdziale, jest stale we wszystkich badanych war-
stwach iwynosi x = 47 * 0,3%. Stad wynika niedopasowanie sieciowe pomiedzy
podlozem i warstwa Aa/a = (42,0 = 2) 10* Grubos¢ krytyczna obliczona z
rownania (5) Matthewsa-Blakeslee rowna si¢ ¢ = 380 A. Zbadano warstwy epi-
taksjalne o czterech réznych grubosciach : 1000 A, 2000 A, 4000 A i 9000 A. Jak
widac, zakres badanych gruboSci wyraZnie przekracza grubosc¢ krytyczna ¢ .

Za pomoca transmisyjnej topografii rentgenowskiej (metoda Langa) wykona-
nej w promieniowaniu MoK przy zastosowaniu symetrycznego odbicia 220 stwier-
dzono, ze liniowe segmenty dyslokacji niedopasowania pojawiajg si¢ dla warstw o
grubosci ¢, > 10 t_i sg roztozone w dwoch wzajemnie prostopadtych kierunkach
< 110 > lezacych w ptaszczyZnie plytki ( 001 ). Na Rys. 16 a i b przedstawiono
zdjecia topograficzne wykonane dla warstwy epitaksjalnej o grubosci ¢, = 4000 A
w dwoch réznych kierunkach azymutalnych <110>. Rozktad dyslokacji niedopa-
sowania jest niejednorodny. Szacowana Srednia gesto$¢ liniowa dyslokacji w dwoch
roznych kierunkach azymutalnych prébki niewiele si¢ rozni.

Zdjecia topograficzne wykonane dla warstwy epitaksjalnej o grubosci
t, = 9000 A pokazano na Rys. 17 a i b. Liniowa gestosé dyslokacji niedopasowa-
nia jest wyraznie wigksza w poréwnaniu z Rys. 16 i nie wida¢ réznic w gestosci
dyslokacji zarejestrowanych w dwdch réznych kierunkach azymutalnych <110>.
Na Rys. 17 pola odksztatcen od sasiednich linii dyslokacyjnych naktadaja si¢ wza-
jemnie i stad mozna oszacowac, ze gestos¢ liniowa dyslokacji niedopasowania
> 5 ¢ 10° cm'. Kontrast dyslokacyjny jest ogolnie do$¢ maly ze wzgledu na waru-
nek wt =4,5, gdzie u - liniowy wspétczynnik absorpcji.

W celu zlokalizowania wiasciwego zakresu katowego odbicia od podloza i
warstwy epitaksjalnej wykonano wstepnie dla kazdej gruboSci warstwy jednowy-
miarowy pomiar w modzie sprz¢zonym «@/26. Dwuwymiarowe badania, ze wzgle-
du na czasochtonno$§¢ pomiaru, ograniczono nast¢pnie wylacznie do obszarow
sieci odwrotnej w ktérych wystepuje odbicie od podtoza i warstwy. W ten sposob
czas niezbedny do wykonania jednego badania dwuwymiarowego nie przekraczat
10 godzin. Wszystkie dwuwymiarowe badania w symetrycznym odbiciu 004 wyko-
nano za pomoca skanu o (z pozycja detektora 26 = const.). WartoS¢ kroku skano-
wania Aw jest rowna 0,0008". Przy zmianie pozycji detektora (26) stosowano krok
0,0016°. Pomiary natg¢zenia promieniowania przeprowadzono ze statym czasem na
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krok ¢ = 3 sek. Do badan zastosowano dyfraktometr tréjkrystaliczny opisany w
rozdziale 8.

Na Rys. 18-25 przedstawiono mapy sieci odwrotnej we wspotrzgdnych gonio-
metrycznych 26/2, @ dla grubosci warstwy epitaksjalnej odpowiednio 1000 A,
2000 A, 4000 A i 9000 A wykonane w bliskim otoczeniu wezha sieci odwrotne;j
004 dla warstwy i podtoza. Pogrubiony kontur odpowiada wartosci nat¢zenia =
0,51 . Kazda warstwe epitaksjalng zbadano w dwu roznych azymutach <110>
probki, tzn. ptaszczyzna dyfrakcji byla wyznaczona albo przez kierunki krystalo-
graficzne [001] i [110], albo odpowiednio [001] i [-110]. Taki wybor azymutalnych
kierunkéw wynika z faktu, ze w tych kierunkach leza prostoliniowe segmenty
dyslokacji niedopasowania.

W przypadku warstw epitaksjalnych o grubosciach ¢, = 1000 Ai t, = 2000 A
nie zauwaza si¢ istotnych réznic miedzy mapami sieci odwrotnej wykonanymi dla
dwoch wzajemnie ortogonalnych azymutéw [110] i {-110]. Dotyczy to zaréwno
odbicia od warstwy, jak i od podioza. Rozpraszanie dyfuzyjne przy odbiciu od
warstwy jest bardzo mate i ograniczone do zakresu Aw < 0,02°.

WyraZne réznice w mapach sieci odwrotnej wykonanych w réznych azymutach
< 110 > s3 zauwazalne dla warstw epitaksjalnych o grubosci ¢, > 2000 A. Poziom
rozpraszania dyfuzyjnego wzrasta i rozciaga si¢ w zakresie Aw = 0,04° (Rys.22 i
23). W otoczeniu wezta 004 od podtoza pojawia sie takze dyfuzyjne rozpraszanie,
przy czym rozklad natgzenia promieniowania wokot wezta ma ksztatt zblizony do
symbolu V. V- podobne kontury izo-nat¢zenia w przypadku rozpraszania dyfu-
zyjnego wokot odbicia od podtoza byly takze obserwowane w pracy [6].

W rozdz. 6 pokazano, ze wiasnos$ci dyfrakcyjne idealnej warstwy epitaksjalnej
mozna opisa¢ za pomocg kinematycznej teorii dyfrakcji pod warunkiem, ze gru-
boS¢ warstwy ¢ jest mniejsza od dhugosci ekstynkcyjnej 7' warstwy. Ponizej
przedstawiono wyniki analizy symulacyjnej obrazu warstwy epitaksjalnej dla gru-
bosci warstwy odpowiednio : 1000 A, 2000 A, 4000 A i 9000 A stosujac do obli-
czen symulacyjnych rownanie :

= - _sin’(AN,g, ) sin’(TN.gG. )
14q,.9.)= _— =
(TN g, ) (TN g.)

(37)

gdzie: gq,, g, - sktadowe wektora dewiacji ¢,
N_ - dtugos¢ koherencji sieciowej w kierunku normalnym do plytki.
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Powigkszenie 10x

Rys. 16. Transmisyjny topogram Langa probki z warstwa epitaksjalna o grubosci 4000 A w
réwnowaznych krystalograficznie odbiciach 220; promieniowanie MoK .

Fig. 16. Lang transmission topogram in equivalent crystallographic reflections 220 for a sam-
ple with epitaxial layer of 4000 A-thickness; X-ray radiation MoK .
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Rys. 17. Transmisyjny topogram Langa prébki z warstwa epitaksjalng o grubosci 9000 A w
réwnowaznych krystalograficznie odbiciach 220; promieniowanie MoK .

Fig. 17. Lang transmission topogram in equivalent crystallographic reflections 220 for a
sample with epitaxial layer of 9000 A-thickness; X-ray radiation MoK ..
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Rys.18. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podloza (b) we wspétrzednych go-
niometrycznych; ¢ = 1000 A; odbicie 004; azymut [-110]; CuK ; sasiednie kontury izona-
tezen odpowiadajg stosunkowi natezen 1:2.

Fig. 18. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; ¢, =1000 A,; reflection 004; direction [-110]; CuK ; the neighbour contours cor-
respond to an intensity ratio 1:2.
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Rys. 19. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podtoza (b) we wspoirzednych
goniometrycznych ; ¢, = 1000 A; odbicie 004; azymut [110]; CuK ; sasiednie kontury
izonatezen odpowiadaja stosunkowi natezen 1:2.

Fig. 19. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; ¢, =1000 A; reflection 004; direction [110]; CuK ; the neighbour contours
correspond to an intensity ratio 1:2.
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Rys. 20. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjainej (a) i podtoza (b) we wspétrzednych
goniometrycznych ; ¢ = 2000 A; odbicie 004; azymut [-110]; CuK ; sasiednie kontury
izonatezen odpowiadaja stosunkowi nat¢zen 1:2.

Fig. 20. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; ¢, =2000 A; reflection 004; direction [-110]; CuK ; the neighbour contours
correspond to an intensity ratio 1:2.
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Rys. 21. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podloza (b) we wspotrzednych
goniometrycznych ; ¢, = 2000 A; odbicie 004; azymut [110]; CuK ; sasiednie kontury
izonat¢zen odpowiadaja stosunkowi natezen 1:2.

Fig. 21. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; £, =2000 A; reflection 004; direction [110); CuK ; the neighbour contours
correspond to an intensity ratio 1:2.
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b)

Rys. 22. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podioza (b) we wspotrzednych
goniometrycznych ; ¢ = 4000 A; odbicie 004; azymut [-110]; CuK ; sasiednie kontury izo-
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Fig. 22. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; 1, =4000 A,; reflection 004; direction [-110]; CuK ; the neighbour contours

correspond to an intensity ratio 1:2.
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Rys. 23. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjainej (a) i podioza (b) we wspotrzgdnych go-
niometrycznych ; £, = 4000 A; odbicie 004; azymut [110]; CuK ; sasiednie kontury izona-
tezen odpowiadaja stosunkowi natezeni 1:2.

Fig. 23. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; £, =4000 A; reflection 004; direction [110]; CuK ; the neighbour contours

correspond to an intensity ratio
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Rys. 24. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podioza (b) we wspotrzgdnych
goniometrycznych; ¢, = 9000 A; odbicie 004; azymut [-110]; CuK ; sasiednie kontury izo-
natezen odpowiadaja stosunkowi natezen 1:2.

Fig. 24. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; f, =9000 A; reflection 004; direction [-110]; CuK ; the neighbour contours cor-
respond to an intensity ratio 1:2.
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Fig. 25. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podloza (b) we wsp6irzgdnych
goniometrycznych; ¢t = 9000 A; odbicie 004; azymut [110]; CuK ; sasiednie kontury izona-
tezen odpowiadaja stosunkowi natezen 1:2.

Fig. 25. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in goniometric co-
ordinates; t, =9000 A: reflection 004; direction [110]; CuK ; the neighbour contours
correspond to an intensity ratio 1:2.
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N_wyznaczono z szerokosci potowkowe]j rozniczkowej krzywej odbicia od ide-
alnej warstwy epitaksjalnej. W rozwazanym przypadku dla odbicia 004 i promie-
niowania CuK_ szeroko$¢ potéwkowa wynosi @ = 10 arc sec i stad N, = 1,5x10°A.

Wektor dewiacji 4 mozna przedstawi¢ w postaci:

g=D - hy (38)

gdzie: D - wektor dyfrakcji,

hw - wektor sieci odwrotnej.

Dtugos¢ ekstynkcji dla In,,.Ga  ,As 1., = 0,68 um (Tab. 2). Wyniki anali-
zy symulacyjnej dla poszczegdlnej grubosci warstwy epitaksjalnej zestawiono z
odpowiednimi wynikami eksperymentalnymi i przedstawiono na rysunkach 26-29.
Dla wszystkich symulacji N, =1,5 x 10* A = const, a w miejscu N_ podstawiono
odpowiednio grubosé warstwy lOOOA 2000A, 4000A i 9000A. Maksymalne nate-
zenie w obrazie symulacyjnym i eksperymentalnym jest normalizowane do 1, a

sasiednie kontury izo-nat¢zenia przedstawiaja stosunek nate¢zenia 1:2.

Rig a
0.0010- _
|
0.0005-
"y Rys. 26. Symulowana i
= A doswiadczalna mapa sieci
= 0.0000-! L I odwrotnej warstwy epi-
o taksjalnej o grubosci t =
e | 1000 A we wspétrzednych
; sieci odwrotnej; odbicie
-0.0005- 004; CuK .
Fig. 26. Simulated and
experimental reciprocal
-0.0010- X L lattice maps of epitaxial
a ; layer with a thickness of
ﬂ Lmﬁ—j—J t, =1000 A in reciprocal
-0.0003 0.0003 -0.0003 0.0003 [attice co-ordinates ; re-
q i [110] [1/A] g [Te]ifag, - Po CHE
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Jak wynika z Rys. 26 1 27 do grubosci warstwy ¢ = 2000 A istnieje dobra
zgodno$¢ miedzy wynikami analizy symulacyjnej i wynikami doSwiadczalnymi, tzn.
rozklad konturéw izonatezen jest praktycznie identyczny, a badania symulacyjne
potwierdzajg grubosci warstw zamierzone technologicznie (Rys.8). Poczgwszy od
grubosci warstwy ¢, = 4000 A sa zauwazalne réznice migdzy wynikami symulacyj-
nymi i doSwiadczalnymi, zwlaszcza w odniesieniu do poziomu rozpraszania dyfu-
zyjnego . W przypadku warstwy epitaksjalnej o grubosci 7, = 4000 A s3 jeszcze
widoczne poboczne maksima interferencyjne, ktore zanikajg catkowicie w do-
swiadczalnym obrazie dyfrakcyjnym warstwy epitaksjalnej o grubosci ¢, = 9000 A,

0.0010-
0.0005-
<
g 0.0000
S,
._‘
o
-0.0005-
= '? I
0.0010- | | |
Pr‘—;@‘r“ CTR——T ]
00003  0.0003 00003  0.0003
q 11 [110] [1/A] q 1 [110] [1/A]

Rys. 27. Symulowana i doswiadczalna mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej o gru-
boscit, = 2000 A we wspotrzednych sieci odwrotnej; odbicie 004; CuK .

Fig. 27. Simulated and experimental reciprocal lattice maps of epitaxial layer with a thick-
ness of t, =2000 A in reciprocal lattice co-ordinates; reflection 004; CuK .
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Przy badaniu warstwy o grubosciz = 9000 A wida¢ takze wyrazne anomalie w
odbiciu od podtoza dla azymutu [110] Rys.25b. Obserwuje si¢ mianowicie zanik
obydwu dynamicznych pasm, a kontury izonatezen maja ksztatt trojkatny. Jedno-
cze$nie w obrazie dyfrakcyjnym warstwy wystepuje najwigkszy zasieg rozpraszania
dyfuzyjnego Aw = 0,14°. Stata sieciowa warstwy a* wyznaczona z map odpowia-
dajacych grubosciom warstwy 1000 A i 2000 A (Rys.18-21) jest stata i wynosi
a' = 5,8203 A. Poczawszy od grubosci warstwy ¢ = 4000A stata sieciowa a*,
rosnie i w przypadku warstwy o grubosci z, =9000A wynosi a‘ = 5,8246 A (dla
kierunku azymutalnego [-110]).

|
|
|
|
|

0.0010- L

0.0005 - X I ;

< . Jé} v
g 0.0000+ . (\ Al )

= | (M- ' QS

-0.0005- i % \/BN! </A)

N\

-0.00107 @ -

] T T a7 - [ T
-0.0005 0.0000 0.0005 -O.dOO5 0.0600 0.0005
q 11[110] [1/A] q ({1101 [1/A]

Rys. 28. Symulowana i do$wiadczalna mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej o gru-
bosci t, = 4000 A we wspétrzednych sieci odwrotnej; odbicie 004; CuK .

Fig. 28. Simulated and experimental reciprocal lattice maps of epitaxial layer with a thick-
ness of t | = 4000 A in reciprocal lattice co-ordinates; reflection 004; CukK _ .
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Dwuwymiarowe mapy wykonane w odbiciu symetrycznym 004 dla podloza
i warstwy nie dajg zadnych informacji o statej sieciowej warstwy a’  niezbedne)
do wyznaczenia stopnia relaksacji. Zbadanie stalej sieciowej warstwy a’  jest

mozliwe przy zastosowaniu odbicia asymetrycznego.
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Rys. 29. Symulowana (a) i do§wiadczalna (b) mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej o
grubosci t, = 9000 A we wspotrzednych sieci odwrotnej; CuK .

Fig. 29. Simulated (a) and experimental (b) reciprocal lattice maps of epitaxial layer with
a thickness of t, =9000 A in reciprocal lattice co-ordinates; CuK, .
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9.4. Wyniki badania warstw epitaksjalnych w asymetrycznym odbiciu 224

Na przekroju sieci odwrotnej [001] [hhO] Rys.4 i 5 zaznaczono wezly sieci
odwrotnej odpowiadajace odbiciom symetrycznym (002 i 004) oraz odbiciom asy-
metrycznym (113, 224 i 115), ktére mozna zastosowaé do zbadania struktur epi-
taksjalnych osadzonych na podtozu InP 001 w przypadku odbiciowym Bragga w
promieniowaniu CuK . Sposréd wymienionych odbi¢ asymetrycznych najwhasciw-
szym do naszych badan jest odbicie 224 ze wzgledu na:

a) najlepsze dopasowanie odleglosci migdzyptaszczyznowej d,,"* do mono-
chromatoréw d ¢ w uktadzie pomiarowym (rozdz.8)

b) silne odbicie - ten sam typ czynnika struktury jak dla odbicia 004 (réwna-
nie 11a).

W pracy wykorzystano odbicie asymetryczne 224 z malym katem poslizgu po
stronie wejSciowej badanego krysztatu.

Na Rys. 30 - 33 przedstawiono wyniki badan rentgenowskich warstw epi-
taksjalnych o grubosci ¢ = 4000 A i 9000 A w postaci dwuwymiarowych map
konturowych sieci odwrotnej w otoczeniu wezta 224 warstwy epitaksjalnej i
podioza we wspotrzednych sieci odwrotnej. W badaniu otoczenia wezta 224
zastosowano t¢ samg metode skanowania sieci odwrotnej jak przy badaniu
sieci odwrotnej w symetrycznym odbiciu 004 (rozdziat 9.3), z ta réznica, ze
krok skanowania Awi A20 zwigkszono dwukrotnie do wartosci Aw = 0,0016° i
odpowiednio A28 = 0,0032°. Oprocz tego wydtuzono czas zliczen na krok do 5
sek. Mapy konturowe sieci odwrotnej wykonano w dwéch wzajemnie ortogo-
nalnych kierunkach azymutalnych < 110 > plytki. Natezenia okreslone przez
sasiednie kontury majg sie jak 1:2. Pogrubiony kontur odpowiada wartosci
natezenia = 0,5 I

Schemat przedstawiony na prawej stronie rysunku ilustruje mechanizm re-
laksacji naprezen w warstwie w sieci odwrotnej i jest powigkszonym fragmen-
tem otoczenia wezta 224 z Rys. 4-5. Pod wplywem relaksacji naprezen w war-
stwie, punkt sieci odwrotnej warstwy przesuwa si¢ od punktu okreslonego przez
n = 0 (warstwa w stanie koherentnych naprezef, izomorficzna z podiozem),
do punktu oznaczonego przez n = 1 (warstwa w 100% zrelaksowana). Kat ¢
wyznacza nachylenie miedzy kierunkiem [001] i [224] w sieci regularnej i wy-
nosi ¢ = 35,26° Jedli zatozymy, ze model z ortogonalnym charakterem od-
ksztalcenia jest stuszny przy relaksacji naprgzen w warstwie (tzn. jest spetnio-
ne prawo Hooke™ a) to zalezno$¢ mi¢dzy niedopasowaniami sieciowymi Aa’/a
i Aa*/a jest liniowa. Wezel sieci odwrotnej warstwy porusza si¢ w takim przy-
padku po linii prostej (RL) nachylonej do kierunku 00l pod katem ¢, ktory
mozna obliczy¢ z zaleznoSci [34] :
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Rys. 30. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podtoza (b) we wspétrzednych
sieci odwrotnej; ¢, = 4000 A; odbicie 224; azymut [-110]; CuK_; RL - linia relaksacji.
Fig. 30. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in reciprocal
lattice co-ordinates; ¢, =4000 A; reflection 224; direction [-110]; CuK ; RL - relaxation

line.
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Rys. 31. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podtoza (b) we wspétrzednych
sieci odwrotnej; ¢, = 4000 A; odbicie 224; azymut [110]; CuK ; RL - linia relaksacji.

Fig. 31. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in reciprocal lattice
co-ordinates; t, = 4000 A; reflection 224: direction [110]; CuK ; RL - relaxation line.
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Rys. 32. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podtoza (b) we wspotrzednych
sieci odwrotnej; ¢, = 9000 A; odbicie 224; azymut [-110}; CuK ; RL - linia relaksacji.

Fig. 32. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in reciprocal lattice
co-ordinates; ¢, =9000 A; reflection 224; direction [-110]; CuK ; RL - relaxation line.
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Rys. 33. Mapa sieci odwrotnej warstwy epitaksjalnej (a) i podioza (b) we wspotrzednych
sieci odwrotnej; £, = 9000 A; odbicie 224; azymut [110]; CuK; RL - linia relaksacji.

Fig. 33. Reciprocal lattice map of epitaxial layer (a) and substrate (b) in reciprocal lattice
co-ordinates; ¢, =9000 A; reflection 224; direction [110]; CuK ; RL - relaxation line.
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tg(0c)=1g(p) -

<Chy

1, - Wspotczynniki sztywnosci warstwy; dla warstwy In

0,47 0,53

(39)

Ga

a = 35,53° (Tab. 1). Wyniki pomiaréw stalych sieciowych otrzymane z badan prze-
prowadzonych z zastosowaniem odbi¢ symetrycznych i asymetrycznych dla warstw
As w zakresie grubosci 1000 A <t >9000 A zestawiono
w Tab.3. Oszacowana doktadno$¢ pomiaru wynosi Aa/a < 10*.

epitaksjalnych In

0.47

Ga,

Tabela 3. Stale sieciowe warstwy zmierzone w kierunkach prostopadlym i réwnoleglym
do powierzchni w funkcji grubosci i azymutu.

Table 3. Lattice constants of epilayer measured perpendicular and parallel to the surface

as a function of thickness and azimuth.

As

Grubosé | a1,[A] | a “w[A] | aw[A] | atWlA] | a"wlA] NN
Warstwy odbicie 004 | odbicie 004 | odbicie 224 | odbicie 224 | odbicie 224 | odbicie 224
[A] azymut azymut azymut azymut azymut azymut

[-110] [110] [-110] [110] [-110] [110]
1000 5.8203 5,8203- - - - -
2000 5,8203 5,8198 - - - -
4000 5,8228 5,8228 5,8224 5,8224 5,8681 5,8681
9000 5,8252 5,8224 35,8246 5,8239 5,8669 5,8687

Z badan wykonanych w odbiciach symetrycznych i asymetrycznych dla war-
stwy epitaksjalnej o grubosci 1, = 4000 A wynika, ze S$rednia warto$¢ statej
sieciowej w kierunku normalnym do powierzchni warstwy epitaksjalnej a* =
5,8226 + 0,0004 A, natomiast stata sieciowa w kierunku réwnolegtym do po-
wierzchni warstwy a’ = 5,8681 + 0,0006 A i jest nieznacznie r6zna od stalej
sieciowej podtozaa, = 5,8687 A. Stoplen relaksacji wynosi 1= 0,02 i to oznacza,
ze warstwa epltakSJalna o grubosci ¢, = 4000 A >10 r jest w poczqtkowym
stadium relaksacji. Wykorzystujac otrzymane doswiadczalnie wartosci na at ia’
do réwnania (39) mozna pokazaé, ze nie spetniaja one doktadnie tego rownania
co oznacza, ze przy relaksacji naprezen w warstwie, ogélnie znany model z orto-
gonalnym (tetragonalnym) charakterem odksztalcenia tylko z pewnym przyblize-
niem opisuje rzeczywisty stan odksztalcen w heteroziaczu.

Majac wartoé¢ niedopasowania sieciowego Aa’/a mozna takze oszacowac li-
niowa gesto$¢ dyslokacji niedopasowania s' (przy zalozeniu ich jednorodnego
rozktadu w kierunku <110>). W kompensowaniu ww. niedopasowania sieciowe-
go bierze udzial skladowa krawedziowa b , wektora Burgersa 60° dyslokacji
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niedopasowania (rozdzial 3). Liniowa gestos$é dyslokacji niedopasowania mozna
obliczy¢ ze wzoru:

I_ A" R +k?+0? (40)

s Taw cos( D )ecos( 2 )

dzie: Aa’/a - niedopasowanie sieciowe w kierunku réwnoleglym do warstwy,
g g
a, - stala sieciowa warstwy epitaksjalnej w stanie nie napr¢zonym,

@ - kat migdzy kierunkiem wektora Burgersa b dyslokacji niedopa-
sowania i powierzchnig warstwy,

2 - kat migdzy rzutem wektora Burgersa p dyslokacji niedopasowania
na plaszczyzne powierzchni warstwy i kierunkiem <110> lezacym w
plaszczyznie plytki, hkl - indeks Millera.

W zwiazkach pétprzewodnikowych izomorficznych ze strukturg sfalerytu plasz-
czyzng poSlizgu jest ptaszczyzna krystalograficzna 111. W przypadku 60° dysloka-
¢cji niedopasowania i orientacji ptytek [001] katy @i Q2 wynosza 45°. Wyznaczona
z rownania (40) liniowa gestos¢ dyslokacji niedopasowania dla warstwy epitaksjal-
nej o grubosci ¢, = 4000 A wynosi s? = 9620/cm, czyli §rednia odlegtosé migdzy
sasiednimi dyslokacjami jest rowna § = 1,0 um. Z topogramu przedstawionego na
Rys.16 wynika znacznie mniejsza Srednia liniowa gestoS¢ dyslokacji niedopasowania.

Z danych doswiadczalnych dla warstwy epitaksjalnej o grubosci ¢, = 9000 A
wida¢ wyrazng zalezno$¢ a’ 1 a*, od orientacji azymutalnej plytki wzgledem
wigzki pierwotnej. Za pomoca réwnania (7) mozna pokazad, ze do opisu procesu
relaksacji naprezef w warstwie o grubosci 9000 A model z tetragonalnym (lub
ortorombowym) odksztalceniem jest niewystarczajacy. Liniowa gestoS¢ dyslokacji
niedopasowania wyliczona z réwnania (40) jest réwna s’/ = 29700/cm, a Srednia
ich wzajemna odleglto$¢ s = 0,33 pm. Wynik jest zgodny z liniowg gestoscia dyslo-
kacji niedopasowania zarejestrowang na topogramie z Rys. 17.

Z badan wykonanych w kierunku azymutalnym [110], okazalo si¢, ze stala
sieciowa warstwy mierzona w kierunku réwnoleglym do powierzchni probkia’ =
5,8687 A. Wynika stad, Ze stopiefi relaksacji n [110] = 0. Jednak badania topo-
graficzne pokazaly, ze gesto$¢ liniowa dyslokacji niedopasowania dla obydwu kie-
runkéw azymutalnych jest praktycznie poréwnywalna.

Wyr6zniajaca si¢ cecha warstwy o grubosci ¢, = 9000 A badanej w odbiciu
004 i azymucie [110] (Rys.25) jest duzy poziom rozpraszania dyfuzyjnego w oto-
czeniu wezla sieci odwrotnej warstwy oraz V-podobny ksztatt konturéw izo-nate-
zenia na mapie sieci odwrotnej podtoza. Podobny rozkiad natg¢zenia wokot wezta
sieci odwrotnej podtoza byt analizowany w pracy [6], a wyczerpujaca interpreta-
cje takiego rozktadu natgzenia mozna znaleZ¢ w pracy [34]. Wedlug tej ostatniej
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V-podobny ksztatt konturéw izo-natezenia wynika z gradientu odksztatcen w kie-
runku normalnym do powierzchni plytki oraz struktury mozaikowej krysztatu.

W celu wyjasnienia niezwyklego rozktadu natezenia promieniowania wokot
wezta 004 podioza i warstwy epitaksjalnej o grubosci 9000 A (Rys.25) postuzono
si¢ rozwazaniem Kavanagha [35] dotyczacym wptywu rozktadu wektoréw Burger-
sa w 60 dyslokacjach niedopasowania na rozklad odksztalcen w warstwie. Z tetra-
edru Thompsona wynika, ze dana linia dyslokacji ma wektor Burgersa skierowany
w jednym spo$réd 4 mozliwych kierunkéw <101>, ktéry akomoduje niedopaso-
wanie sieciowe migdzy podltozem i warstwa za pomocg sktadowej krawedziowe;j
b (patrz rozdz.3). Jesli ograniczymy liczbg kierunkéw wektora Burgersa do dwéch
to ros$nie odpowiednio prawdopodobiefistwo wystapienia jednakowych kierunkéw
dla sktadowych b , W dwoch réznych liniach dyslokacyjnych. W koncu gdy w da-
nym kierunku azymutalnym wystapia tylko linie dyslokacyjne z jednym kierun-
kiem wektora Burgersa powstang rozlegte napre¢zenia ze sktadowa normalna do
heteroztacza. Wynika to z whasnosci 60" dyslokacji dla ktérej sktadowa krawedzio-
wa wektora Burgersa b = b - 272,

Taki ukfad 60° dyslokacji niedopasowania wytwarza lokalng krzywizne plasz-
czyzn sieciowych 00l Lokalna krzywizna ptaszczyzn sieciowych wytwarza gra-
dient odksztatcen w kierunku promienia krzywizny (ktory praktycznie jest koline-
arny z kierunkiem normalnym do powierzchni probki) i przyczynia si¢ do powsta-
nia rozpraszania dyfuzyjnego z rozktadem wydluzonym w kierunku [110]. Wydtu-
zony ksztalt konturéw izo-nat¢zenia w kierunku <110> w odbiciu od podloza
(Rys.25b) swiadczy o wygieciu podtoza i dzigki wygieciu jest mozliwe dopasowa-
nie stalej sieciowej rownoleglej do granicy w podiozu a’ i warstwie a’  czeSciowo
takze przez wygigcie.

Jesli natomiast w danym kierunku azymutalnym <110> pojawia si¢ linie dys-
lokacyjne z réznymi kierunkami wektora Burgersa tzn. z taka sama sktadowy
krawedziowg j , ale r6zng co do znaku sktadowa krawedziowa 5 | jest mozliwe
zminimalizowanie napr¢zenia dziatajacego prostopadle do granicy 1 utworzenie
granicy plaskiej. Taki ukltad dyslokacji charakteryzuje si¢ malym poziomem roz-
praszania dyfuzyjnego w otoczeniu odbicia od warstwy epitaksjalnej (Rys.24a)
oraz typowym dla nie odksztalconego podtoza rozktadem konturéw izo-nat¢zenia
(poréwnaj 24b i 15b). Wyzej opisane granice moga by¢ utworzone tylko w obec-
noSci kilku aktywnych Zrédet dyslokacji, poniewaz jedno Zrédio dyslokacji jest w
stanie wygenerowaé wylacznie dyslokacje z takim samym wektorem Burgersa.

Analizujac caloksztalt wynikéw przedstawionych w rozdziale 93 i 9.4 mozna
stwierdzi¢, ze zbadane warstwy epitaksjalne In,,,Ga . ,As osadzore na podiozu
InP [001] sa koherentne sieciowo z podtozem (izomorficzne) do grubosci
t, = 2000 A. Stala sieciowa warstwy zmierzona w kierunku prostopadlym do
granicy dla warstw o grubosci ¢, = 1000 A i 2000A jest state i réwna sie
a', = 5,8203 A. Wyznaczona z réwnania (3a) stata sieciowa warstwy w stanie nie
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odksztalconym ma wartosé a = 5,844 A i na tej podstawie mozna (przy zastosowa-
niu reguly Vegarda) wyznaczy¢ stezenie indu w warstwie, ktore wynosi
x = 47% 1 z doktadnoscia do 1% zgadza si¢ ze st¢zeniem zamierzonym technolo-
gicznie.

Za pomocg topograficznych badan stwierdzono, ze dyslokacje niedopasowa-
nia W kierunkach <110> pojawiaja si¢ w warstwach o grubosci ¢, > 10 ¢, a ich
liniowa gestoS¢ wzrasta ze wzrostem grubosci warstwy epitaksjalnej. Jednocze$nie
stwierdzono, ze na mapach sieci odwrotnej pojawia si¢ rozpraszanie dyfuzyjne z
wydtuzonym rozktadem wzdtuz kierunkéw <110> . Z poréwnan staltych siecio-
wych warstw a’ ia’ zamieszczonych w Tab.3. wynika, ze proces relaksacji napre-
zen zaczyna si¢ poczawszy od grubosci £, = 4000 A oraz, ze model ortogonalnego
(tetragonalnego) odksztalcenia w warstwie przy relaksacji napre¢zen jest nie do
przyjecia (réwnanie 39). Potwierdzaja to takze pomiary wykonane dla warstwy o
grubosci ¢, = 9000 A z ktérych widag, ze podioze z warstwa si¢ wygina. O wygig-
ciu Swiadczg V podobne kontury izo-nat¢zenia obserwowane w otoczeniu wezia
004 podioza. Takiemu wygi¢ciu moga sprzyja¢ 60° dyslokacje niedopasowania z
jednym rodzajem wektora Burgersa. Wygiecie ptaszczyzn sieciowych 001 (lub ich
lokalne nachylenie) wzgledem osi réwnoleglej do linii dyslokacyjnej przyczynia
sie do powstania rozpraszania dyfuzyjnego. Pomimo takiej samej liniowej gestosci
dyslokacji niedopasowania w dwéch ortogonalnych kierunkach <110> jest mozli-
we rozne natezenie rozpraszania dyfuzyjnego.

10. PODSUMOWANIE I WNIOSKI

W pracy zbadano wlasnosci strukturalne trojsktadnikowej warstwy epitaksjal-
nej In Ga, As osadzonej na podtozu InP 001 przy statym stezeniu indu x = 47%
w funkgji jej grubosci. Niedopasowanie sieciowe miedzy podlozem i warstwg przy
danym stezeniu In jest rowne Aa/a = 4,20-10°. Badany zakres grubosci warstwy
od 1000 -9000 A lezy powyzej grubosci krytycznej, ktéra dla badanej heterostruk-
tury zgodnie z rownaniem (5) wynosi ¢, = 380 A. Przyjete warunki eksperymen-
talne pozwolily na zbadanie wlasnosci strukturalnych warstw epitaksjalnych z pet-
nym odksztalceniem koherentnym oraz stanu heterostruktury typowego dla re-
laksacji naprezef w warstwach.

Za pomoca transmisyjnych badan topograficznych stwierdzono, ze liniowe seg-
menty dyslokacji niedopasowania pojawiajg si¢ dla grubosci warstw ¢, > 10 ¢.
Pokazano, ze w relaksacji biorg udziat dyslokacje niedopasowania z kierunkami
linii dyslokacji wzdhuz dwéch ortogonalnych kierunkéw < 110 > lezgcych w ptasz-
czyznie (001) réwnolegtej do powierzchni probki. Liniowa gestos¢ dyslokacji nie-
dopasowania wzrasta ze wzrostem gruboSci warstwy. Nie stwierdzono wigkszych
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roznic w liniowej gestosci dysiokacji niedopasowania dla réznych kierunkow azy-
mutalnych.

Zastosowanie trojkrystalicznego dyfraktometru TCD umozliwito uzyskanie
szerokiej informacji o realnej strukturze badanych warstw epitaksjalnych
In Ga, Asw zakresie grubosci 1000 A< t, <9000 A. Zmierzono przede wszyst-
kim dwuwymiarowy rozkiad nat¢zenia promieniowania wokot punktow sieci od-
wrotnej 004 i 224 dla warstwy i podtoza z duza zdolnoScia rozdzielczg 10 At
matym poziomem tta 1-3 imp/sek. Dzigki temu byl mozliwy pomiar statych siecio-
wych warstwy a“ i 4’ oraz podioza a, i rozpraszania dyfuzyjnego pochodzacy
od dyslokacji niedopasowania w warstwach epitaksjalnych.

Zaréwno rentgenowskie badania topograficzne, jak i dyfraktometryczne po-
miary stalych sieciowych warstwy w kierunku prostopadiym a*, i réwnoleglym
a’, do powierzchni plytki oraz symulacje dwuwymiarowych rozktadéw natezenia
promieniowania w otoczeniu wezta 004 warstwy potwierdzaja, Ze relaksacja na-
prezen w warstwach rozpoczyna si¢ od grubosci ¢, > 10 - .. Obliczono $rednig
liniowa gestos$é dyslokacji niedopasowania dla warstwy epitaksjalnej o grubosci
t = 4000 A oraz 1, = 9000 A i otrzymano odpowiednio s7 = 9620 cm’ i
s = 29700 cm™. Ostatnia warto$¢ zgadza si¢ z szacowang liniowa gesto$cia dyslo-
kacji z badan topograficznych. Rozktady rozpraszania dyfuzyjnego na mapach
sieci odwrotnej 004 w otoczeniu wezla sieci odwrotnej warstwy i podtoza, odpo-
wiadajgce dwom réznym kierunkom azymutalnym <110> sa dla warstwy epitak-
sjalnej o grubosci ¢, = 9000 A wyraznie rézne, natomiast liniowa gestos¢ dyslo-
kacji niedopasowania wyznaczona z badan topograficznych wykonanych dla dwoch
réznych kierunkéw azymutalnych jest praktycznie poréwnywalna. Wynika stad
wniosek, Ze natezenie rozpraszania dyfuzyjnego nie jest bezpoSrednia miarg linio-
wej gestosci dyslokacji.

W celu wyjadnienia anizotropii w rozktadzie rozpraszania dyfuzyjnego przyje-
to hipotez¢ Kavanagha [35] o rozktadzie réznych wektoréw Burgersa w 60° dyslo-
kacjach niedopasowania. Przyjete zalozenie wyjasnia, takze powstanie lokalnych krzy-
wizn ptaszczyzn sieciowych 001 oraz gradientu odksztatcent w podiozu.

Znana z literatury definicja stopnia relaksacji warstwy n = (4a’ ja)/ (Aa/a)
zawodzi i jest poprawna tylko przy zalozeniu, ze proces relaksacji moze by¢ opisy-
wany za pomocg tetragonalnego (ortorombowego) odksztatcenia.

Zgodnie z doniesieniami literaturowymi [18] potwierdzono fakt, ze proces
relaksacji w tréjsktadnikowych warstwach epitaksjalnych InGaAs startuje znacz-
nie powyzej grubosci krytycznej ¢, (obliczonej z réwnafi Matthewsa-Blakeslee).
Opo6r hamujacy ruch dyslokacji w omawianych warstwach wynika z ich duzego
potencjalu Peierlsa oraz umocnienia sieci GaAs przez domieszke indu.

Przed osadzeniem warstwy epitaksjalnej zbadano morfologiczne i struktural-
ne wlasnoéci ptytek podtozowych InP [001]. Pokazano, ze kinematyczna dyfrakcja
na mapie sieci odwrotnej InP 004 jest czula miara defektoéw (odksztatcen) siecio-
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wych w poblizu powierzchni podtoza powstalych podczas obrébki mechanicznej
krysztatu podlozowego. Za pomoca reflektometrii rentgenowskiej zbadano szorst-
ko$¢ podioza oraz obecno$¢ zanieczyszczen powierzchni w skali nanometrowe;.

Zastosowany w pracy ukiad dyfraktometru trojkrystalicznego zapewnit reali-
zacj¢ eksperymentalnych zadan niniejszej pracy.
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X-RAY DIFFRACTION ANALYSIS OF THE
COHERENCY STRAIN IN SEMICONDUCTOR A™BY
LAYER STRUCTURES

SUMMARY

In this work a structural properties of the In Ga, As epilayer grown on (001)InP
substrate have been investigated as a function of its thickness, keeping all the
time the concentration of In atoms on the same level (x = 0.47). The investigated
range of layer thickness (100-900 nm) is above the critical one, which is equal to
t = 38 nm in this case. In order to investigate the structural properties of the
samples a triple crystal high resolution X-ray diffractometer and transmission
Lang topography have been employed. It has been shown that relaxation starts
with the thickness t ~10t, a linear density of the misfit dislocations in two diffe-
rent azymuthal directions <110> is about the same. The values of the lattice
constants (both in the layer and substrate crystals) in the directions perpendicular
and parallel to the sample surface have been obtained from the diffraction profi-
les measured in the vicinity of 004 and 224 reciprocal lattice points. It has been
shown also that there exists a possibility to measure a linear density of misfit
dislocations using to this end the intensity distribution of diffusc x-ray scattering.
The employed triple crystal diffractometer has ensured the reatization of all tasks
necessary to fulfil this work.
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WYKAZ STOSOWANYCH SKROTOW I OZNACZEN

CL - cathodoluminescence
- katodoluminescencja
EBIC - electron beam induced current

- prad indukowany strumieniem elektronow

ELO - epitaxial lateral overgrowth
- wzrost epitaksjalny w kierunku poziomym

MD - misfit dislocation
- dyslokacja niedopasowania

MOCVD - metal-organic chemical vapour deposition
- metoda chemicznego osadzania z par zwigzkéw metaloorganicznych

RLP - reciprocal lattice point
- wezet sieci odwrotnej

RSM - reciprocal space mapping
- dwuwymiarowe badania sieci odwrotnej

TCD - triple crystal diffractometer
- dyfraktometr trojkrystaliczny

TD - threading dislocation
- dyslokacja przenikajaca

TEM - transmission electron microscopy
- transmisyjna mikroskopia elektronowa

a, - stafa sieciowa warstwy epitaksjalnej w stanie nieodksztalconym

a’, - stala sieciowa warstwy epitaksjalnej w ptaszczyznie zlacza

as - stala sieciowa podtoza

ar - stata sieciowa warstwy mierzona w kierunku prostopadtym do zlacza
b - wektor Burgersa dyslokacji

C - wspolczynnik polaryzacji

CAE(i=1,2,3)- krzywa dyfrakcji i-tego krysztatu ze strony wyjsciowej A i wejsciowej E
C. - wspolczynniki sztywnoSci materiatu
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- wektor dyfrake;ji

- odlegto$¢ migdzyplaszczyznowa

- czynnik struktury

- plaszczyznowe czynniki strukturalne
- czynnik atomowy j-tego atomu

- wektor sieci odwrotne]

- wskazniki Millera

- natg¢zenie promieniowania

- numer kolejnego maksimum interferencyjnego lub maksimum
pobocznego

- dlugos¢ koherencji sieciowej w kierunku réwnoleglym do plytki

- dugos¢ koherencji sieciowej w kierunku normalnym do ptytki

- krotnos¢ odbicia odpowiednio w kolimatorze i analizatorze

- wektor dewiacji

- wspétczynnik odbicia od gladkiej powierzchni

- Srednia odlegtos$¢ migdzy sasiednimi dyslokacjami niedopasowania

- wektor falowy wiazki odbitej

- wektor falowy wigzki pierwotnej

- gleboko§¢ wnikania

- grubo$¢€ krytyczna warstwy

- grubo$¢ warstwy

- objetos¢ komorki elementarne;j

- szerokoS¢ potowkowa krzywej dyfrakcji

- dyspersja wiazki

- niedopasowanie sieciowe

- niedopasowanie sieciowe w kierunku réwnolegtym do ztacza
- odlegtos¢ katowa miedzy sasiednimi maksimami pobocznymi
- stopien relaksacji warstwy

- kat Bragga

- kat krytyczny dla odbicia zupetnego

- wspOtrzedna goniometryczna detektora

- dlugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego

- liniowy wspoéiczynnik absorpcji materialu

- atomowy wspétczynnik pochtaniania i-tego atomu

- stata Poissona

- Srednie kwadratowe odchylenie od ptaskosci powierzchni krysztatu
- dtugos¢ ekstyncji
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] - kat miedzy kierunkiem wektora Burgersa b dyslokacji niedopasowa-
nia i powierzchnia warstwy

iy - polaryzowalnos¢

v - wyjSciowy kat poslizgu

® - wspétrzedna goniometryczna probki, wejSciowy kat poslizgu

®_ - pozycja katowa m-tego maksimum

o

- kat migdzy rzutem wektora Burgersa b dyslokacji niedopasowania
na plaszczyzng powierzchni warstwy i kierunkiem <110> lezacym w

plaszczyznie plytki

Sktadam serdeczne podziekowanie
promotorowi prof. dr hab. Annie Pajgczkowskiej
za okazanq pomoc, cenne wskazowki, uwagi i dyskusje.

Dziekuje
Dyrekcji Instytutu Technologii Materialow Elektronicznych za
stworzenie warunkow do realizacji niniejszej pracy.

Dziekuje
tym wszystkim, ktorzy przyczynili sie do powstania tej pracy.

= http://rcin.org.pl


http://rcin.org.pl

G R I i R A



http://rcin.org.pl

Wskazowki dla autora

Rozprawy naukowe przeznaczone do druku w wydawnictwie Prace ITME
winny by¢ przystane e-mailem pod adresem ointe @sp.itme.edu.pl lub na nosniku
magnetycznym w nastgpujgcych formatach:

Tekst (edytory tekstu) Grafika

Word 6.0 lub 7.0 PCX, TIF, BMP, WFM, WPG

1. Grafika (materialy ilustracyjne) powinny by¢ zapisane w oddzielnych pli-
kach. Kazdy materiat ilustracyjny (rysunek, tabela, fotografia itp.) w innym. Pliki
mogg by¢ poddane kompresji: ZIP, AR]J.

2. Objetosé do 60 str.

3. Tekst powinien by¢ pisany w sposob ciagly. Materialy ilustracyjne
(rysunki, tabele, fotografie itp.) powinny by¢ umieszczone poza tekstem. Podpisy
do rysunkow... itp. w jezyku polskim i angielskim, rowniez winny by¢ zapisane w
oddzielnym pliku.

4. Na pierwszej stronie rozprawy powinny znajdowac si¢ nastepujgce
elementy: tytut naukowy, imi¢ i nazwisko autora, nazwa miejsca pracy, adres
pocztowy, e-mail. Na srodku stronicy tytut artykutu, réwniez w jezyku angielskim.

5. Streszczenie, bibliografia, wzory:

— Do rozprawy nalezy dotaczy¢ streszczenie nie przekraczajgce 200 stow w
Jezyku polskim i angielskim.

— W przypadku wzorow i materiatéw ilustracyjnych nie bgdacych oryginalnym
dorobkiem autora nalezy zacytowac ich Zrodto, umieszczajgc je w bibliografii.

— Wzory nalezy numerowac kolejno cyframi arabskimi.

— Pozycje bibliograficzne nalezy podawa¢ w nawiasach kwadratowych w
kolejnosci ich wystepowania.

Przyklad opisu bibliograficznego artykulu z czasopisma:

[1] Tomaszewski H., Strzeszewski J., Gebicki W.: The role of residual stresses
in layered composites of Y-ZrO, and Aly0O3. J.Europ.Ceram.Soc. vol. 19, 1990,
no. 67, 255-262

Przyklad opisu bibliograficznego ksigzki:

Raabe J., Bobryk E.: Ceramika funkcjonalna. Warszawa: Politechnika

Warszawska 1997, 152 s,

6. Autora obowiagzuje wykonanie korekty autorskiej.
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tel /fax-dyrektor: (4822) 8359003 tel.: (4822) 8353041-9
e-mail: itme@sp.itme.edu.pl http://sp.itme.edu.pl
r ™

Gtowne kierunki dzialalno$ci Instytutu Technologii Materiatow Elektronicz-
nych — prowadzenie badan naukowych i prac badawczo-rozwojowych dotyczacych:
technologii otrzymywania i efektywnego wykorzystania materiatow elektronicznych.

Dziafania te dotycza nastepujacych materiatow i zwigzkow potprzewodniko-
wych: (Si, GaAs, GaP, InAs, InP); epitaksjalne warstwy polprzewodnikowe (Si, GaAs,
GaP, InP GaAsP, InGaAs, InGaAsP, InGaAIP, GaAlAs, InAlAs); materialy laserowe (YAP
YAG: Nd, Er, Pr, Ho, Tm, Cr); epitaksjalne warstwy YAG; materialy elekirooptyczne i pie-
zoelekiryczne (kwarc, LiNbOs, LiTa03, LioB407); materialy optoelektroniczne i nieli-
niowe (CaFo, BaFy, boran baru BBO); materiafy podlozowe pod wysokotemperaturowe
warstwy nadprzewodzace (SrLaGaOg, SrLaAlO4, CaNdAIOy, NdGaO3); materialy i
ksztaitki ceramiczne (AlpOs, Y03, Zr09, SigNy); szkia o zadanych charakterystykach
spektralnych i aktywne widkna Swiatlowodowe i obrazowody; kompozyty metalowo-
ceramiczne; zfacza zaawansowanych materiatow ceramicznych (SigNg4, AIN) i kompo-
zytow z metalami; kompozyty metalowe i czyste metale (Ga, In, Al, Cu, Zn, Ag, Sb);
pasty do ukladow hybrydowych; oraz zastosowania ich w podzespotach: diody Schott-
ky'ego, tranzystory FET i HEMT; lasery, fotodetektory; filtry i rezonatory z akustyczng
falg powierzchniowg;, maski chromowe do fotolitografii.

Instytut wykonuje ustugi w zakresie technologii HI-TECH takich jak: fotolito-
grafia, elektronolitografia, osadzanie cienkich warstw, obrobka termiczna oraz cha-
rakteryzacja materialow (spektrometria mas i Mossbauera, FTIR, EPR, ICP, RBS,
spektrometria IR i UV, absorpcja atomowa, wysokorozdzielcza dyfrakcja rentgenow-
ska, fotoluminescencja, DLTS, PITS, mikroskopia optyczna i elektronowa; charakte-
ryzacja podzespolow elektronicznych: pomiary impedancyjne i pomiary widm pro-
mieniowania i Szumow).
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