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technika ELO (ang. Epitaxial Lateral Overgrowth) — technika lateralnego wzrostu warstw

epitaksjalnych;

. struktura ELO — lateralna warstwa epitaksjalna na podtozu otrzymana technikg ELO;

pasek ELO — czes¢ warstwy ELO, ktora wyrosta z pojedynczego okna wzrostowego i nie

ma stycznos$ci z paskami wyrostymi z sgsiednich okien;

LPE (ang. Liquid Phase Epitaxy) — technika wzrostu warstw epitaksjalnych z fazy ciekle;j;

W — szeroko$¢ okna wzrostowego w strukturze ELO;

S — odlegtos¢ pomigdzy oknami wzrostowymi w strukturze ELO;

L — szeroko$¢ skrzydta warstwy ELO;

2L+w — szeroko$¢ pojedynczego paska ELO;

t — grubo$¢ epitaksjalnej warstwy ELO;
XRD (ang. X-Ray Diffraction) — dyfrakcja rentgenowska;
HRXRD (ang. High Resolution X-Ray Diffraction) — wysokorozdzielcza dyfrakcja
rentgenowska;
geometria ¢ = 0° - probke ELO ustawia si¢ tak, ze ptaszczyzna dyfrakcji jest prostopadta
do kierunku okna wzrostowego, tzn. 0§ obrotu w jest rownolegta do kierunku okna.
geometria ¢ = 90° - probke ELO ustawia si¢ tak, ze ptaszczyzna dyfrakcji jest rownolegta
do kierunku okna wzrostowego, tzn. o$ obrotu @ jest prostopadta do kierunku okna.
skan w, 26, 26/w — zarejestrowany obraz dyfrakcyjny przy zmianie odpowiednio katow
w, 20 oraz 20/ (doktadne omowienie w rozdziale 3.1);
RC (ang. Rocking Curve) — tzw. skan o - krzywa dyfrakcyjna przedstawiajaca zmiang
nat¢zenia promieniowania ugi¢tego na danych plaszczyznach sieciowych probki
w funkcji kata padania promieniowania X na powierzchni¢ probki;
standardowa technika pomiarowa — technika pomiarowa polegajaca na rejestracji
rentgenowskich krzywych dyfrakcyjnych wiazka promieniowania X o przekroju
1,2x10 mm?
RSM (ang. Reciprocal Space Map) — mapa trojwymiarowa Obrazujgca rozktad sygnatu
dyfrakcyjnego ugigtego na badanej probce, najczesciej bedaca ztozeniem skanow
pomiarowych I(w) oraz 1(26/w);
SRXRD (ang. Spatially Resolved X-Ray Diffraction) — technika pomiarowa

rentgenowskich krzywych dyfrakcyjnych o wysokiej rozdzielczosci przestrzennej
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polegajaca na rejestrowaniu lokalnych krzywych dyfrakcyjnych z niewielkiego obszaru
probki waskg Wigzka padajacg (np. o przekroju 10 pm x 10 mm);

h(X) — ksztalt ptaszczyzn sieciowych - obliczony z pomiaréw dyfrakcyjnych rozktad
profilu ptaszczyzn sieciowych;

RCI (ang. Rocking Curve Imaging) — synchrotronowa technika pomiarowa pozwalajgca
na lokalne obrazowanie parametréw sieciowych probki przy pomocy lokalnych krzywych
dyfrakcyjnych;

a, - prostopadla stala sieciowa — stala sieciowa wyznaczona z pomiaréw refleksu
symetrycznego, mierzona w kierunku wzrostu krysztatu;

q) - rownolegla stata sieciowa — stala sieciowa wyznaczona z pomiarow refleksu

asymetrycznego, mierzona w ptaszczyznie powierzchni krysztatu;



I. Wstep

1.1. Problem niedopasowania sieciowego w strukturach

epitaksjalnych

Rozw¢j wspotczesnej mikro 1 optoelektroniki oparty jest na uktadach
warstwowych.  Wykorzystuje si¢ je do produkcji najrézniejszych  przyrzadow
potprzewodnikowych takich jak diody elektroluminescencyjne (LED), diody laserowe czy
tranzystory (HEMT, MOS, FET). Struktury warstwowe nadaja si¢ do wytwarzania
przyrzadow polprzewodnikowych tylko wowczas, gdy spehniajag kilka istotnych wymogow
[1]. Przede wszystkim muszg charakteryzowac si¢ jak najmniejsza koncentracja defektow
strukturalnych. Powinny rowniez by¢ wolne od naprezen. Istnieje wiele technologii
wytwarzania struktur warstwowych poétprzewodnikéw. Szeroko wykorzystywane sg materiaty
wielosktadnikowe. Jako przyktad, na rysunku 1.1a przedstawiono zalezno$¢ przerwy
energetycznej od wartosci statej sieciowej wybranych potprzewodnikow. W powigkszonym
obszarze wykresu (rys. 1.1b) wida¢, iz zmieniajac sktad materiatu wielosktadnikowego mozna
kontrolowa¢ wielko$¢ jego przerwy energetycznej. Pozwala to otrzymywaé struktury
warstwowe o nowych wiasnosciach elektrycznych 1 optycznych (tzw. inzynieria przerwy
energetycznej [2, 3]) niedostepnych w materiatach obj¢tosciowych.

Istotng bariera w rozwoju nowych uktadow warstwowych wysokiej jakosSci jest
jednak niewielka dostepno$s¢ materiatow podiozowych. Przyktadowo, dla zwigzkow
pokazanych na rys. 1.1a tylko te zaznaczone czerwonymi strzatkami dostepne sg komercyjnie
jako krysztaty podtozowe i moga by¢ wykorzystane w procesach epitaksji. Gdy istnieje
potrzeba krystalizacji warstwy epitaksjalnej o innej warto$ci stalej sieciowej, woOwczas

otrzymuje si¢ warstwy niedopasowane sieciowo z podtozem.
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Rys. 1.1. Zaleznos¢ wielkosci przerwy energetycznej od wartosci stalej sieci wybranych
potprzewodnikow (a) oraz powigkszony obszar tego wykresu. Czerwonymi strzatkami
zaznaczono dostgpne komercyjnie potprzewodniki podtozowe (b).

Niedopasowanie sieciowe elementow uktadu warstwowego prowadzi do generacji
defektow. Gdy warstwa epitaksjalna jest wystarczajaco cienka, tzn. gdy jej grubo$¢ nie
przekracza tak zwanej grubosci krytycznej, otrzymuje si¢ warstwe catkowicie naprezong (tzw.
wzrost pseudomorficzny). Jednak, gdy podczas wzrostu zostang przekroczone wartosci
grubosci warstwy 1/lub wielkosci niedopasowania sieciowego ponad krytyczne, wowczas
nastgpuje relaksacja naprezen poprzez wytworzenie w plaszczyznie ztgcza podloze/warstwa
dyslokacji niedopasowania [1, 4]. Rownocze$nie pojawiaja si¢ segmenty dyslokacji
propagujacych si¢ do powierzchni warstwy, tzw. threading dislocations.

Wptyw dyslokacji na wlasciwosci elektryczne 1 optyczne potprzewodnikow jest
dobrze znany. Dyslokacje sa zrodtem lokalnych naprezen i1 rozpraszaja nosniki pradu.
Ponadto sa wydajnymi centrami rekombinacji niepromienistej. Zatem ich obecno$¢ prowadzi
do znaczacego spadku wydajnosci przyrzadéw optoelektronicznych. Jako przyktad, rysunek
1.2a pokazuje silny spadek wydajnosci swiecenia diod elektroluminescencyjnych wraz ze
wzrostem gestosci dyslokacji w strukturach potprzewodnikow I1I-V [5]. Przez dlugi okres
czasu wydawato si¢, ze wyjatkiem od tej reguty sg przyrzady na bazie GaN. W tym materiale,
na skutek specyficznego mechanizmu lokalizacji no$nikéw, pomimo duzej gestosci
dyslokacji, emisja $wiatla jest bardzo wydajna. Obecnie wiadomo jednak, ze przy duzych
gestosciach wstrzykiwanych no$nikéw nawet w GaN dyslokacje silnie ograniczaja wydajno$¢
procesow rekombinacji promienistej. Przyktad na rys. 1.2b pokazuje jak drastycznie spada
czas zycia lasera InGaN/GaN wraz ze wzrostem gestosci dyslokacji w tej strukturze [6].
Warto jednak wspomniec¢, ze w strukturach epitaksjalnych relaksacja napr¢zen moze odbywaé
si¢ nie tylko poprzez tworzenie dyslokacji, ale rowniez poprzez mechanizmy wygiecia,

pekanie czy przez relaksacje elastyczng na $ciankach pin-holi.
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Rys. 1.2. Wykres zaleznosci wydajnosci diod swiecgcych [5] (a) oraz niebieskiej diody laserowej
GaN/InGaN [6] (b) w zaleznosci od gestosci dyslokacji.

Ze wzgledu na wage zagadnienia w ostatnich kilkunastu latach w najbardziej
prestizowych osrodkach badawczych na $§wiecie prowadzono, i prowadzi si¢ nadal, bardzo
intensywne prace nad nowymi metodami redukcji gestosci dyslokacji w niedopasowanych
sieciowo strukturach epitaksjalnych. Opracowano techniki konstrukcji warstw buforowych
I inzynierii defektow w takich strukturach. Jednak obnizenie ggstosci dyslokacji w planarnych
strukturach epitaksjalnych ponizej ~107 cm™ okazato sie by¢ niezwykle trudne. Wieloletnie
badania pokazaly, ze dopiero odejscie od planarnej architektury warstw 1 wykorzystanie
bardziej wyrafinowanych struktur tréjwymiarowych pozwala skutecznie obnizy¢ gesto$¢
dyslokacji w niedopasowanych sieciowo warstwach epitaksjalnych. W szczegdlnosci,

znakomite rezultaty osiggni¢to rozwijajac technike lateralnego wzrostu epitaksjalnego

ELO (Epitaxial Lateral Overgrowth) [7]. Specyficzny mechanizm wzrostu struktur ELO
powoduje, ze warstwy takie charakteryzuja si¢ gestoscia dyslokacji o 3 — 4 rzedy wielkosci

nizsza od obserwowanej w planarnych warstwach wzrastanych w podobnych warunkach.

1.2. Lateralne struktury epitaksjalne (ELO)

Pierwsze raporty dotyczace wzrostu struktur ELO pojawily si¢ w roku 1980 [8, 9].
Prace te dotyczyly wzrostu warstw GaAs technika MOVPE na podlozu GaAs pokrytym
SiO,.  Miaty

potprzewodnik/izolator. Technika ELO jako metoda filtrowania defektow podtozowych

maska one na celu poszukiwanie metod wytwarzania zlacz

zostata zastosowana nieco pozniej. Wykorzystano ja do krystalizacji wysokiej jako$ci warstw
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Si, GaAs, InP, GaP, GaN [10, 11, 12, 13, 14, 15] na niedopasowanych sieciowo podtozach.
Jednak prawdziwym przelomem w historii rozwoju techniki ELO byt rok 1997, kiedy
zastosowano ja do wytworzenia lasera dziatajacego w modzie pracy ciaglej w niebieskiej
czesci widma w temperaturze pokojowej [16]. Wytworzono strukture lasera GaN/InGaN na
podlozu szafirowym z warstwg ELO GaN z maskg SiOj, dzigki czemu uzyskano znaczng
redukcje gestosci dyslokacji. Pozwolito to obnizy¢ prad progowy lasera i wydtuzy¢ czas jego
zycia do ponad 1000h w konfiguracji pracy ciggtej. Olbrzymie komercyjne znaczenie tego
wyniku spowodowato, ze od tego czasu w wielu najwazniejszych osrodkach badawczych
obserwuje si¢ szybki postep prac podstawowych jak i aplikacyjnych nad rozwojem techniki
ELO.

Procedur¢ wzrostu warstw ELO przeprowadza si¢ w dwodch etapach. Najpierw,
jak pokazano na rys. 1.3a, na podtoze lub podtoze pokryte odpowiedniag warstwa buforowa
naktada si¢ cienka warstwe materialu maskujacego. Nastgpnie metodg fotolitografii
i chemicznego trawienia [17, 18] w masce otwiera si¢ rownomiernie roztozone waskie okna
wzrostowe 0 szerokosci w. W praktyce stosuje si¢ maski z materiatow takich jak SiOj, SigNy,
W, grafit, itp. Drugi etap procesu ELO polega na przeprowadzeniu krystalizacji

homoepitaksjalne] warstwy epitaksjalnej na tak przygotowanej strukturze podlozowe;j.

Parametry wzrostu dobiera si¢ tak, aby unikng¢ zarodkowania na powierzchni maski.
Warstwa krystalizuje jedynie w obszarze okien wzrostowych, poczatkowo w kierunku
normalnej do powierzchni podioza (rys. 1.3b), a nastepnie, gdy rosnaca warstwa przekroczy
grubo$¢ maski, rozrasta si¢ rOwniez na boki, wzdtuz ptaszczyzny podtoza czyli lateralnie.
Proces wzrostu mozna prowadzi¢ tak dtugo, az sgsiednie paski ELO zrosng si¢ ze soba, co
w konsekwencji prowadzi do wuzyskania ciaglej warstwy epitaksjalnej calkowicie
pokrywajacej podioze.

Wydajny proces ELO wymaga bardzo dobrej selektywnosci wzrostu i duzej
anizotropii predkosci krystalizacji w kierunkach wzdluz 1 normalnym do podioza.
W szczegolnoscei oznacza to, ze przesycenie na froncie krystalizacji powinno by¢ mate [13].
Wymog ten preferuje metody rownowagowe, jak epitaksja z fazy ciektej (LPE — Liquid Phase
Epitaxy) [19, 20]. Powszechnie stosuje si¢ rowniez epitaksje¢ z fazy gazowej (VPE — Vapour
Phase Epitaxy), wzrost z fazy pary z uzyciem zwigzkow metaloorganicznych (MOVPE —
Metal Organic Vapour Phase Epitaxy) [21] lub wodorkowa metode wzrostu z fazy pary
(HVPE - Hydride Vapour Phase Epitaxy) [22, 23]. Dotyczy to w szczegdlnosci struktur ELO
azotkéw metali grupy III, ktore nie mogag by¢ tatwo krystalizowane z roztworow ze wzgledu

na bardzo matg rozpuszczalno$¢ azotu w ciektych metalach.
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Rys. 1.3. Schemat podloza, na ktorym wykonuje si¢ wzrost warstw ELO (a) oraz idea
filtrowania defektow podlozowych w tego typu strukturach (b). Na rysunku zaznaczono:
szerokos¢ okna wzrostowego — w, odleglos¢ pomiedzy oknami wzrostowymi — S, szerokos¢
skrzydia paska ELO — L, szerokos¢ pojedynczego paska — 2L+w, grubos¢ warstwy ELO —t.

Istotag technologii ELO, gdy stosuje si¢ ja w niedopasowanych uktadach
epitaksjalnych, jest wysoka wydajnos¢ filtrowania defektow strukturalnych. Dyslokacje
przechodzace z podtoza lub z warstwy buforowej wydostaja si¢ do warstwy ELO tylko
W obszarze waskich okien wzrostowych, podczas gdy maska skutecznie blokuje
przedostawanie si¢ dyslokacji do lateralnych czgsci warstwy (patrz rys. 1.3b). Wynika to
z faktu, 1z dyslokacje podtozowe docierajagce do powierzchni maski nie moga przedostawac
si¢ dalej ze wzgledu na brak ciaglosci struktury krystalicznej na styku podioze/maska —
mig¢dzypowierzchnia ta traktowana jest przez dyslokacje jako swobodna §ciana krysztatu.
W konsekwencji, skrzydta warstw ELO sg niemal wolne od dyslokacji przechodzacych. Jest
to zachowanie obserwowane powszechnie we wszystkich potprzewodnikowych strukturach
ELO [13, 24, 25, 26].

1.3. Zastosowanie struktur ELO

Struktury ELO s3 czgsto wykorzystywane w  urzadzeniach mikro
I optoelektronicznych. W szczegodlnosci, lateralny wzrost epitaksjalny okazat si¢ wydajna
technika wytwarzania struktur poétprzewodnikowych o trojwymiarowej architekturze.
Przyktadowo, w pracy [27] zaprezentowano tranzystor MOS (Metal-Oxide-Semiconductor)
wykonany na strukturze SOI wytworzonej technikg epitaksji z fazy ciektej jako warstwa ELO
Si z maska SiO; (rys. 1.4a). Homoepitaksjalne struktury ELO GaAs z maskg wolframowa



krystalizowane technika MOVPE wykorzystywane sa w tranzystorach FET (Field-Effect
Transistor) [28].

a
@ 200 ym (b)
swiatlo FLO
maska
. /
podloze
Si-Sub. D G S ELO-Si
(c) (d)
podlaczenia
kontaktow ]
ELO ELO (GaSb)
< maska maska
p
podloze podloze GaSb

Rys. 1.4. Przyktady zastosowania struktur ELO w przyrzqdach polprzewodnikowych: (a)
tranzystor MOS [27]; (b) struktura z zagrzebanym zwierciadlem [29]; (C) struktura
z zagrzebanym kontaktem elektrycznym [30, 31]; (d) separacja elektryczna warstwy od podioza
przy wykorzystaniu izolacyjnej maski.

W przyrzadach wykonywanych na homoepitaksjalnych strukturach ELO wykorzystuje si¢
rowniez specyficzne wlasnosci zastosowanej maski. Jako przyktad na rys. 1.4b
zaprezentowano wykorzystanie metalicznej maski jako zagrzebane zwierciadlo odbijajace
fotony, ktore nie zostaty zaabsorbowane w gornej czgséci przyrzadu (tzw. photon recycling).
Tego typu struktury uzywane s3 do konstrukcji baterii stonecznych [29], przyrzadow
termofotowoltaicznych oraz fotodetektorow. Podobnie, maski wykonane z materialéw
0 wysokim przewodnictwie elektrycznym moga by¢ wykorzystane jako tylny kontakt
elektryczny do struktury ELO (rys. 1.4c). Rozwigzania tego typu stosowane s3
w tranzystorach MOSFET [30]. Szkic na rysunku rys. 1.4d pokazuje w jaki sposob izolacyjna
maska pozwala odseparowac elektrycznie warstwe epitaksjalng od podtoza. Moze by¢ to
szczegblnie przydatne w przypadkach problemoéw z uzyskaniem wysokooporowych ptytek
podtozowych (np. GaSb). Te przyklady pokazuja szerokie mozliwo$ci zastosowania

homoepitaksjalnych struktur ELO w przyrzadach mikro- i optoelektronicznych.
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Jednak nadal gléwnym atutem technologii wzrostu lateralnego jest znaczaca
redukcja gestosci dyslokacji w niedopasowanych sieciowo strukturach epitaksjalnych.
Zmniejszenie koncentracji dyslokacji znaczaco poprawia wihasnosci elektryczne i optyczne
otrzymywanych materiatow. Jak wspomniano wczesniej najbardziej spektakularnym
osiggnigciem technologii ELO bylo wykorzystanie warstw ELO GaN na szafirze jako podtozy
do struktur niebieskiego lasera GaN/InGaN [16].

1.4. Cel pracy i struktura rozprawy

Mimo iz wskutek prac prowadzonych w wielu czotowych laboratoriach stan
wiedzy na temat fizyki wzrostu warstw ELO 1 mechanizméw filtrowania defektow
podtozowych w takich strukturach jest znacznie peliejszy niz kilka lat temu, wciagz pojawiaja
si¢ nowe wazkie pytania wymagajace odpowiedzi. W szczegélnosci okazato sig, ze
skomplikowana struktura warstw ELO prowadzi do pojawienia si¢ w nich silnych,
niejednorodnych pol naprezen. Zatem trzeba zidentyfikowaé zrddla naprgzen sieci
krystalicznej, a nastgpnie opracowaé techniki ich kontroli i redukcji, aby zapobiec generacji
nowych defektow w warstwach ELO.

Celem niniejszej rozprawy doktorskiej jest analiza Zrédet naprezen sieci
krystalicznej w strukturach ELO oraz mechanizméw ich relaksacji. W pracy wykorzystano
opracowang w IF PAN technike¢ dyfrakcji rentgenowskiej o wysokiej rozdzielczo$ci
przestrzennej SRXRD (ang. Spatially Resolved X-Ray Diffraction). Pozwolito to
przeprowadzi¢ badania rozktadu napr¢zen w homo- i heteroepitaksjalnych warstwach ELO,
a nastepnie skorelowa¢ uzyskane wyniki z mechanizmami fizycznymi aktywnymi w trakcie
krystalizacji warstw.

Pierwszym zadaniem jakie zrealizowano w trakcie prac bylo opracowanie
metodologii precyzyjnego mapowania przestrzennego deformacji sieci krystalicznej
w strukturach ELO wykorzystujac wysokorozdzielcza dyfrakcje rentgenowska. Warto
podkresli¢, ze publikowane dotad wyniki badan rentgenowskich struktur ELO uzyskiwano
zazwyczaj przy uzyciu standardowej techniki dyfrakcyjnej. Jest to szybka i wydajna metoda
analizy, jednak daje informacje usrednione po duzej powierzchni probki. Mapy uzyskiwane
przy pomocy metody SRXRD zawieraja informacje na temat przestrzennego rozktadu

warto$ci parametrow sieciowych z rozdzielczo$cig przestrzenng kilku- kilkunastu
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mikrometrow. To zupelnie unikatowa mozliwo$¢ pozwalajaca okresli¢ lokalng deformacje
sieci krystalicznej w precyzyjnie okre§lonych obszarach warstwy.

Podstawowym celem tej rozprawy doktorskiej byta analiza natury i wielkosci
deformacji sieciowej homo- i heteroepitaksjalnych struktur ELO. Rozpoczeto od badan
rozktadu pola naprezen w najprostszych homoepitaksjalnych warstwach ELO GaAs na
podlozach GaAs. Dodatkowo, ograniczono si¢ do przeprowadzenia pomiar6w na
pojedynczym pasku ELO. Znacznie upraszcza to interpretacje wynikdéw i pozwala unikng¢
ewentualnych zaburzen linii dyfrakcyjnych zwigzanych z rozrzutem parametréw paskéw ELO
na powierzchni probki. Badania te doprowadzity do wyjasnienia wptywu maski na strukturg
pojedynczego paska ELO, a przede wszystkim do okre$lenia kierunku oraz rozktadu kata
wygiecia warstwy. Zostanie pokazane, ze standardowa technika dyfrakcji rentgenowskiej
powszechnie uzywana w laboratoriach do charakteryzacji warstw ELO, nie pozwala na tak
precyzyjne badania pola naprezen w warstwach.

Nastepnie przeprowadzono analiz¢ natury obserwowanej deformacji sieci. W tym
celu w badanych strukturach selektywnie wytrawiono mask¢ SiO,. W takich wolno stojacych
warstwach ELO rozktad pola naprezen zmienia si¢ zupetlie. W szczegdlnos$ci, pozwolito to
pokazaé, ze wygiecie lateralnych czesci warstw ELO zwigzane jest z ich oddziatywaniem
Z maska. Ponadto, usunigcie silnego wygigcia skrzydet ELO zwigzanego z obecno$cig maski
umozliwito obserwacje deformacji sieci wynikajacej z niejednorodnego rozktadu domieszek
w warstwach.

W kolejnym etapie przeprowadzono analiz¢ dyfrakcji rentgenowskiej na probkach
ELO GaAs/GaAs zawierajacych geste ulozenie paskéw ELO oraz struktur, w ktérych
warstwa ELO calkowicie pokrywa powierzchni¢ podloza. Badania te pozwolity na analize
naprezen i mechanizméw ich relaksacji w ptaszczyznie styku paskéw ELO wyrastajacych
z sasiadujacych ze sobg okien wzrostowych. Po przetestowaniu techniki SRXRD i uzyskaniu
pelnego obrazu deformacji ptaszczyzn sieciowych w homoepitaksjalnych strukturach ELO
przystapiono do proby identyfikacji zrodet 1 pomiaru naprezen w warstwach ELO
niedopasowanych sieciowo z podlozem. Jako uklad modelowy wykorzystano silnie
niedopasowane sieciowo heterostruktury ELO GaSb na podtozach GaAs.

Struktura prezentowanej rozprawy odpowiada przyjetej metodologii badan.
Szczegotowo  przedstawiono  wyniki analizy od najprostszych do najbardziej
skomplikowanych struktur ELO. Prezentowana rozprawa doktorska sktada si¢ z pigciu
rozdzialow. We Wstepie (Rozdziat I) uzasadniono wybor tematyki badan i zdefiniowano cel

pracy, Rozdzial II przedstawia opis badanych struktur, a Rozdziat III zawiera opis
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stosowanych metod pomiarowych. Podane sg informacje techniczne dotyczace stosowanego
wysokorozdzielczego dyfraktometru rentgenowskiego, konfiguracje pracy oraz typy
mozliwych skanow pomiarowych. W szczegdlnosSci zaprezentowany jest opis opracowanej
techniki precyzyjnego mapowania przestrzennego deformacji sieci krystalicznej (SRXRD).
Przedstawiono réwniez ksztatty map RC hipotetycznych struktur ELO. To wazny element
pracy ulatwiajacy pdzniejsza analize danych do$wiadczalnych uzyskanych przy badaniach
realnych, bardziej skomplikowanych warstw ELO. Rozdzial ten zawiera takze opis
zastosowane] komplementarnej synchrotronowej techniki pomiarowej oraz sposob
interpretacji danych do§wiadczalnych uzyskanych w tych badaniach.

Glowna cze$¢ pracy to Rozdzial IV. Sktada si¢ on z pigciu podrozdziatow
zawierajacych analiz¢ wynikow eksperymentalnych struktur ELO GaAs:Si/GaAs oraz
GaSb:Si/GaSb/GaAs. Przedstawia wyniki pomiaréw dyfrakcyjnych zaczynajac od struktury
0 najprostszym rozktadzie pola naprezen — pojedynczego homoepitaksjalnego paska ELO.
Przeprowadzone pomiary majg charakter badan podstawowych. Stosujac technike SRXRD
okreslono kierunek wygigcia plaszczyzn sieciowych tych warstw oraz odwzorowano ksztatt
ptaszczyzn sieciowych struktury. Przedstawiono rowniez wyniki komplementarnych badan
przy pomocy synchrotronowej techniki topograficznej o bardzo wysokiej rozdzielczosci
przestrzennej. Nastgpna cze¢$¢ rozprawy opisuje wyniki uzyskane dla wolnostojacego,
pojedynczego paska ELO po selektywnym wytrawieniu maski SiO; spod jego skrzydet. Na
podstawie tych badan zaproponowano mechanizm ewolucji wygiecia skrzydet ELO podczas
wzrostu warstw. Dodatkowo, zaobserwowano 1 wytlumaczono resztkowe wygiecia
plaszczyzn sieciowych warstwy wynikajace z niejednorodnego rozkladu domieszki
w warstwie ELO. To pierwszy taki wynik raportowany w literaturze. Wyniki pomiaréw
pojedynczego paska ELO zostaly uzyte w dalszej kolejnosci do analizy danych
eksperymentalnych probek zawierajacych geste utozenie paskéow ELO oraz struktur,
w ktorych warstwa ELO calkowicie pokrywa powierzchni¢ podtoza. W ostatnim z tych
przypadkow skupiono si¢ na obszarze zrostu sgsiednich paskow ELO, gdzie rozktad naprezen
ma nietypowy charakter. Po peinej analizie rozktadu deformacji sieci homoepitaksjalnych
struktur ELO zaprezentowano wyniki badan dla struktury o duzym niedopasowaniu
sieciowym — paskach ELO GaSb domieszkowanych Si na podtozu GaAs pokrytym cienka
warstwg bufora GaSb. Badania tych warstw technika SRXRD pozwolity pokaza¢ obecnos¢
regularnej struktury blokowej. Przeprowadzono rowniez badania tej samej probki ELO przy
pomocy synchrotronowej techniki RCI. Potwierdzity one wyniki uzyskane wczesniej technika

SRXRD i pokazaty stuszno$¢ wyciggnietych wnioskow.
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Rozdziat V zawiera podsumowanie prezentowanej rozprawy. W tej czesci
zebrano gltéwne wyniki otrzymane w trakcie prac i uzyskane wnioski dotyczace rozktadu pola
naprezen oraz defektow w badanych strukturach ELO. Zasygnalizowano koniecznos$¢
kontynuacji badan, gléwnie numerycznych, celem pelnego zrozumienia niektorych
wlasciwosci pola naprezen w catkowicie zaro$nigtych warstwach ELO. Przedstawiono
réwniez list¢ oryginalnych prac Autora rozprawy, w ktorych opublikowano uzyskane wyniki.

Na koncu w Aneksie A opisano procedure wyznaczania parametrow sieciowych.
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I1. Opis probek

Struktury ELO charakteryzowane w ramach tej rozprawy doktorskiej zostaty
wytworzone w Laboratorium Wzrostu Struktur Epitaksjalnych Oddziatu ON4 IF PAN metoda
epitaksji z fazy cieklej (LPE). Metoda ta polega na wymuszeniu, najczesciej poprzez
chtodzenie, wzrostu epitaksjalnego warstwy na podtozu bedacym w kontakcie z nasyconym
roztworem. Dla potrzeb niniejszej pracy technika LPE wyhodowano homo
I heteroepitaksjalne lateralne warstwy GaAs i GaSh domieszkowane krzemem, odpowiednio,
na podtozach GaAs lub GaAs z warstwg buforowg GaSb.

Istotnym etapem calej procedury bylo odpowiednie przygotowanie podtdz. Na
odpowiednio oczyszczone podloza nanoszono warstwe SiO, o grubosci 100nm i1 warstwe
fotorezystu. Nastgpnie metodg fotolitografii naswietlano wzér réwnolegltych paskow
0 szerokos$ciach 6 lub 10 pm, oddalonych od siebie co 100 lub 500 um. W koncu, metoda
mokrego trawienia uzyskiwano na podtozu zestaw rownolegtych okien wzrostowych wolnych
od maski SiO,. Te okna stuzyly jako miejsca zarodkowania krystalizowanych warstw ELO.
Tak przygotowane podioze umieszczano w tyglu wzrostowym, ktérego schemat pokazano na
rysunku 2.1. Do otrzymania homoepitaksjalnych warstw GaAs stosowano roztwor Ga-As-Si,
natomiast do wytworzenia heteroepitaksjalnych warstw GaSb uzywano roztworu Ga-Sb-Si.
W obu przypadkach roztwory byly bogate w gal. Tygiel grafitowy wraz z podtozem
| roztworami umieszczano w komorze wzrostowej, ktorg odpompowywano do ci$nienia ~10°
mbar i1 podgrzewano do temperatury 100°C. Po wystudzeniu reaktora napelniano go czystym
wodorem i w takiej atmosferze przeprowadzano wzrost. Wstepnie caty uktad wygrzewano
W temperaturze nieco wyzszej od wzrostowej w celu dosycenia roztworu poprzez ptytke
dosycajaca GaAs lub GaSb. Nastgpnie przerywano kontakt roztworu z ptytka dosycajaca
| rozpoczynano chtodzenie komory do temperatury wzrostu. Potem przepychano rozwoér przez
waska szczeling nad podloze 1 zaczynano programowane chlodzenie ukladu w celu
wymuszenia krystalizacji warstwy. Proces trwal tak dlugo, az osiagnigto temperaturg
koncowg. Wowczas wysuwano podtoze spod roztworu. Temperatury wzrostu dla struktur
homoepitaksjalnych GaAs zmieniano w zakresie 500-750°C, za$ szybkosci chlodzenia
wynosity 0,1-0,5°C/min. Natomiast dla warstw heteroepitaksjalnych GaSb temperatury
wzrostu wynosity 350-530°C przy szybkos$ciach chtodzenia 0,1-0,3°C/min.
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roztwory

Rys. 2.1. Schemat ukladu grafitowego tygla do wzrostu warstw metodg LPE.

W homoepitaksjalnych warstwach ELO GaAs okna wzrostowe w masce SiO,
zorientowano 15° od kierunku (110), w celu otrzymania duzego stosunku wielkosci
szeroko$ci paska do jego grubos$ci (tzw. aspect ratio). Dodatkowo, aby otrzymaé warstwy
ELO o mozliwie szerokich skrzydtach okna wzrostu o szerokosci 10 um wytrawiono w masce
co 500 um. W procesie wzrostu koncentracja domieszki w roztworze wynosita ~2,5 %.
Otrzymano probki z odseparowanymi od siebie paskami ELO o typowych szerokosciach
~250 — 300 um i grubosciach ~15 pum. Do badan wybierano pojedyncze paski ELO
| przeprowadzono ich analiz¢ strukturalng. Wytworzono réwniez homoepitaksjalne probki,
w ktorych okna w masce SiO; o szerokosci 10 um zorientowane 15° od kierunku (110)
oddalone byly od siebie o 100 um. W tych eksperymentach proces wzrostu przerywano
w takim momencie, aby otrzyma¢ matryce rowno roztozonych paskéw ELO oddalonych
nieznacznie od siebie, co pozwolito zbada¢ jednorodnos¢ takich warstw. Wowczas typowe
szerokos$ci tych paskéw wynosity ~85 pum, natomiast grubosci ~9,5 um. Poprzez wydtuzenie
czasu wzrostu, na podtozu z takim oddaleniem sasiednich okien wzrostowych, bylo réwniez
mozliwe wytworzenie probek z warstwa catkowicie pokrywajaca podioze. Grubosé
otrzymanej warstwy wynosita wowczas 12 um. W analizowanych probkach koncentracja Si
w roztworze wynosita 2%.

Heteroepitaksjalne struktury ELO GaSb/GaAs analizowane w ramach tej
rozprawy doktorskiej wytworzono na podtozu GaAs (001) pokrytym zrelaksowang warstwa
buforowa GaSb o grubosci 2 pm. Warstwe buforowa otrzymano metodg epitaksji z wigzek
molekularnych (MBE - Molecular Beam Epitaxy). Warstwa ta charakteryzuje si¢ bardzo duza
gestoscig dyslokacji. Nastepnie, jak wspomniano wczesniej, natozono na nig maske SiO;
0 grubosci 100 nm, w ktorej metoda fotolitografii i chemicznego trawienia otwarto okna
wzrostowe zdezorientowane 15° od kierunku (110) GaAs o szeroko$ci 6 um i rozmieszczone
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co 500 um. Na tak przygotowanym podtozu przeprowadzono wzrost domieszkowanej Si
warstwy GaSb przy uzyciu techniki LPE. Otrzymano warstwy zlozone z paskéw ELO
GaSb:Si o szerokosciach ~130 pum 1 grubosciach ~18 um. Przy duzej odlegtosci okien
wzrostowych paski ELO byly za waskie aby stykac¢ si¢ ze sobg. Dalsze szczeg6ély procedury
wzrostowe] mozna znalez¢ w pracach [32, 33]. Informacje na temat badanych struktur ELO

zebrano w tabeli 2.1.

Szerokos$¢ okna

Nazwa probki / Probka wzrostowego /Odleglos¢ Obiekt badan
okien wzrostowych
ZD72 GaAs:Si/GaAs 10 um /500 um pojedynczy pasek ELO
ZD34 GaAs:Si/GaAs 10 um /100 um kilka pojedynczych paskow ELO
ZD59 GaAs:Si/GaAs 10 pum /100 pm calkowicie zaro$nieta warstwa ELO
ZD174 GaSh:Si/GaSh/GaAs | 6 yum /500 pm kilka pojedynczych paskow ELO

Tabela 2.1. Zestawienie probek badanych w ramach pracy.

Jak wspomniano, wszystkie badane struktury ELO byly domieszkowane
krzemem. Miato to na celu zwigkszenie anizotropii predkosci wzrostu, tzn. przyspieszenie
lateralnego a spowolnienie normalnego wzrostu warstw. W konsekwencji, otrzymano
warstwy ciensze 1 szersze niz w przypadku braku domieszkowania. Zjawisko to, zwigzane ze
spowolnieniem przez domieszki przeplywu stopni powierzchniowych, jest wyczerpujaco
opisane w pracach [34, 35]. Dla celow niniejszej analizy bylo jednak wazne, ze
domieszkowanie jednocze$nie zmienia wlasciwosci otrzymywanych materialow. Aby
sprawdzi¢ jak istotne sg te zmiany przeprowadzono badania strukturalne i elektryczne
planarnych warstw GaAs:Si wyhodowanych w tych samych procesach co warstwy ELO, ale
na czgsci podloza pozbawionych maski. Pomiary efektu Halla pokazaly dziurowe
przewodnictwo elektryczne takich probek. W zaleznosci od koncentracji Si w roztworze
otrzymano koncentracje dziur w zakresie 1 — 7x10™® cm™, za$ ich ruchliwo$ci w zakresie 14 —
41 cm?/Vs. Mogloby si¢ wydawac, ze jest to wynik niespodziewany — zazwyczaj krzem
stosowany jest jako wydajny donor w GaAs. Wiadomo jednak, ze podczas wzrostu
Z roztworow wbudowywanie Si w miejscu Ga (donor) lub w miejscu As (akceptor) zalezne
jest od temperatury oraz koncentracji Si i Ga w roztworze. W warunkach wzrostu podobnych
do stosowanej tutaj metody wzrostu LPE (niska temperatura, roztwor bogaty w krzem)

otrzymuje si¢ materiat typu p [36, 37, 38].
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Obecnos$¢ domieszki krzemu wpltywa rdwniez na warto$¢ parametru sieciowego
GaAs. Jako przyktad, na rysunku 2.2 przedstawiono skan 26/w planarnej warstwy GaAs:Si
krystalizowanej w temperaturze 750°C z roztworu zawierajgcego 2,5% Si. Sprawdzono przy
pomocy techniki SIMS (Secondary lon Mass Spectrometry), ze koncentracja domieszki
w warstwie wynosi kilka razy 10'° atoméw/cm®. Z rysunku 2.2 widaé, ze parametr sieciowy
warstwy jest mniejszy od parametru sieciowego podtoza. Jest to konsekwencja faktu, iz atom
Si ma mniejszy promien jonowy od atomow Ga i As. W konsekwencji, ze wzgledu na efekt
rozmiarowy, domieszkowanie powinno zmniejsza¢ statg sieci GaAs [36, 39]. Taki wtasnie
efekt zilustrowany jest na rysunku 2.2. Przy najwigkszych koncentracjach wbudowanego
krzemu uzyskuje si¢ wartoéci niedopasowania sieciowego warstwy i podloza Aa/a = 2x107.
Podobnie, stata sieci domieszkowanych krzemem warstw GaSb jest mniejsza od stalej sieci
niedomieszkowanego GaSb. Wplyw tego efektu na wlasciwosci fizyczne warstw ELO

zostanie wyczerpujaco przedyskutowany w czesci 4.2 niniejszej rozprawy.

1000000 - L

100000

I [cps]

10000 -

L g

66,02 66,04 66,06 66,08 66,10 66,12

20/w [deg]

Rys. 2.2. Krzywe dyfrakcyjne 1(260/w) refleksu 004 planarnej warstwy Gads
domieszkowanej Si na niedomieszkowanym podtozu GaAs. Koncentracja Si w roztworze
2,5%, temperatura wzrostu 750°C. S — sygnal od podloza GaAs; L — sygnal od
domieszkowanej warstwy. Warto$¢ niedopasowania sieciowego Aa/a = 2x107.

Zalezno$¢ parametru sieciowego GaAs od koncentracji domieszki Si mozna

oszacowaé wykorzystujac podang w pracy [40] zalezno$¢:

= BN (2.0)
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gdzie wspotczynnik ﬁszé% opisuje efekt rozmiarowy (dla struktury blendy

cynkowej), R4 = 0,117 nm jest promieniem jonowym atomu domieszki (Si), Rs = 0,125 nm
jest promieniem jonowym atomow macierzystych, za ktore podstawiana jest domieszka (AS),

a jest stalg sieci GaAs, N — jest liczbg atomow macierzystych w komorce elementarnej na

cm?®, Ng jest koncentracja domieszki. Przyjmujac koncentracje atoméw Si réwna 1x10™° cm™

S e LA _ . e
otrzymuje si¢ wielko$¢ zmiany parametru sieci :a =1,5-1075 co jest zgodne z warto$ciami,

jakie uzyskano z pomiaréw rentgenowskich.
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II1. Techniki pomiarowe

3.1. Wysokorozdzielcza dyfraktometria rentgenowska

Dyfrakcja rentgenowska to nieniszczgca technika pomiarowa pozwalajaca badaé
strukture krystalograficzng krysztatow objetosciowych, warstw epitaksjalnych oraz
polprzewodnikowych uktadow warstwowych. Wykorzystywana jest do badan struktury
krystalograficznej, pozwala uzyska¢ informacje na temat parametréw sieciowych oraz
dezorientacji ptaszczyzn sieciowych. Ze wzgledu na charakterystyczne odleglosci
migdzyatomowe w sieci krystalicznej ciat stalych, promieniowanie rentgenowskie uzywane
do pomiaréw struktury materiatow potprzewodnikowych ma zwykle diugos¢ fali ~ 0,5 —
2,5 A. Otrzymuje sie je, gdy elektrony o dostatecznej energii kinetycznej sa gwaltownie
hamowane na anodzie (promieniowanie cigglte) lub poprzez oddzialtywanie przyspieszanych
elektronow z elektronami znajdujacymi si¢ na wewnetrznych powtokach elektronowych
materiatu bombardowanej anody (promieniowanie charakterystyczne). Przeprowadzone w tej
pracy badania wykonano stosujgc lampe rentgenowska z anoda miedziang, ktorej linia Koy
widma charakterystycznego ma dtugoéé fali 4 = 1,5405980 A.

Jezeli na badany krysztal pada monochromatyczna fala plaska, to aby zaszlo

zjawisko dyfrakcji musi by¢ spelnione prawo Bragga:
nAi=2-d-sinf (3.2)

Rownanie to opisuje warunek interferencyjnego wzmocnienia promieniowania odbitego od
krysztatu (rys. 3.1). Nastapi ono tylko wtedy, gdy réznica drég optycznych fali ugigtej na
dwoch rownoleglych ptaszczyznach sieciowych (o odleglosci migdzyptaszezyznowej d) jest
rowna calkowitej wielokrotno$ci dtugosci fali padajacej A. Zatem, zjawisko dyfrakcji
rentgenowskiej ma charakter selektywny i nastepuje tylko wtedy, gdy wigzka promieni pada
na odpowiedni zestaw rownoleglych plaszczyzn sieciowych pod katem Bragga, oznaczanym
jako 6.

Rysunek 3.1 przedstawia geometri¢ ustawienia krysztatu podczas dyfrakcji
rentgenowskiej od danej rodziny plaszczyzn sieciowych. Monochromatyczna wigzka

promieni rentgenowskich pada na powierzchni¢ badanej probki pod katem w, za§ na
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ptaszczyzny sieciowe pod katem 6. Poniewaz powierzchnia krysztalu i wybrane plaszczyzny
sieciowe nie muszg by¢ do siebie rownolegle to zazwyczaj w # 0. Gdy powierzchnia probki
jest w przyblizeniu rownolegta do badanych ptaszczyzn sieciowych, tzn. gdy @ = 6, méwimy
0 pomiarach refleksu symetrycznego. W przeciwnym wypadku wykonujemy pomiary
refleksu asymetrycznego (w # 0). Plaszczyzna jaka tworzy padajgca wigzka promieni
rentgenowskich z wigzka ugigta na krysztale nazywana jest ptaszczyzng dyfrakcji. Szczegoty
specyficznego ustawienia struktur ELO wzgledem wigzki padajacej zostang opisane

w rozdziale 3.1.3.

wigzka ugieta

wiazka padajaca .
powierzchnia krysztalu

Q)
~

Ae—By

\

plaszczyzny sieciowe

Rys. 3.1. Zobrazowanie warunku Bragga dla krysztatu oraz geometria pomiaru dyfrakcyjnego.
Kqt o to kgt padania monochromatycznej wiqzki rentgenowskiej na powierzchnie krysztatu,
zas 20 jest kqtem pomiedzy wigzkq padajgcq a ugietq, d jest odlegtoscig miedzyplaszczyznowg
badanej rodziny ptaszczyzn.

3.1.1. Dyfraktometr wysokorozdzielczy - tryby pracy

Eksperymenty przeprowadzone w ramach tej pracy zostaty wykonane przy uzyciu
wysokorozdzielczego dyfraktometru X Pert Pro MRD Panalytical. Schemat przebiegu wigzki
promieni X w tym dyfraktometrze pokazano narys. 3.2.
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Rys. 3.2. Schemat przebiegu wigzki w dyfraktometrze X Pert Pro MRD.

Podstawowe elementy dyfraktometru to lampa rentgenowska, uktad formujacy wiazke
promieniowania, stolik, na ktérym umieszcza si¢ badang probke, analizator i detektor. Ponizej
zostang opisane poszczegdlne czesSci. Jak wspomniano wczesniej promieniowanie
rentgenowskie wytwarzane jest w lampie z anodg miedziang. Uktad formujacy sktada si¢ ze
szczeliny wejSciowej ograniczajacej rozmiar wiazki padajacej. Zawiera rowniez paraboliczne
zwierciadto (lustro) promieni X, ktére powoduje zwigkszenie natezenia oraz formuje
rownolegla wigzke promieniowania [41]. Nastgpnie wigzka monochromatyzowana jest przez
monochromator Bartelsa. Zlozony jest on z ukladu krysztatow germanowych cigtych
asymetrycznie tak, aby nastgpito czterokrotne odbicie od ptaszczyzn (110). Tak uformowana
wigzka ma duze natezenie (kilkakrotnie wigksze w pordwnaniu z uktadem bez zwierciadla),
jest monochromatyczna — szeroko$é potdwkowa wynosi A4 = 1,54x10™ A, a jej rozbieznosé
katowa wynosi ~18” (dla tego monochromatora ze zwierciadlem) w plaszczyznie dyfrakcji
i okoto 1° w kierunku pionowym [42, 43]. Typowy przekrdj wiazki po wyjsciu z uktadu
ksztaltujacego wynosi 1,2 x 10 mm? W stosowanym dyfraktometrze istnicje mozliwosé
formowania wigzki promieniowania rentgenowskiego w kierunku pionowym i poziomym za
pomoca szczelin regulowalnych w zakresie 0 — 10 mm. Jednak mozliwo$¢ dobrego
kontrolowania rozbieznos$ci wigzki mamy tylko w ptaszczyznie dyfrakcji. Dlatego
w eksperymentach wymagajacych zawezenia wigzki padajacej] w obydwu kierunkach
stosowano dodatkowa maske ograniczajaca pionowy rozmiar wigzki padajacej, a umieszczang
tuz przed probka. Pozwala ona na zawezenie pionowego rozmiaru wigzki padajacej na probke
do 0,5 mm. Poniewaz maska ta znajduje si¢ w niewielkiej odlegtosci od probki mozna
przyjac, ze dlugos¢ plamki w kierunku pionowym na powierzchni probki jest taka sama jak

rozwarcie maski.
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Tak formowana wigzka rentgenowska os$wietla ustalony poprzez szczeliny oraz
maske obszar badanego krysztalu. Probke mocuje si¢ do stolika pomiarowego, ktory ma
mozliwo$¢ zmian katow ,,@” w zakresie -20° + 120°, ,,20° w zakresie -40° + 170°, ,,¢”
w zakresie £360° oraz ,,i”” w zakresie £90° (patrz rys. 3.3). Najmniejszy krok katowy, o ktory
mozna obroci¢ stolik dla dowolnego kata wynosi 0,0001°. Jednoczes$nie kontrolowany jest
ruch translacyjny probki wzdhuz osi X i Yy w zakresie =100 mm z najmniejszym krokiem
0,01 mm oraz wzdtuz osi z w zakresie 0 + 12 mm z krokiem 0,001 mm. Kazdy obrét oraz

przesuw stolika pomiarowego sterowany jest komputerowo.

probka

\4

Rys. 3.3. Schematyczne zobrazowanie mozliwych obrotow oraz przesuwow probki
W dyfraktometrze X Pert Pro MRD.

Promieniowanie rentgenowskie ugigte na badanej probce jest rejestrowane na dwa
sposoby. W pierwszej konfiguracji wigzka trafia bezposrednio do detektora, natomiast
w drugiej przed detektorem umieszcza si¢ analizator. Spetnia on rolg bardzo waskich szczelin,
powodujac rozdzielanie pikéw dyfrakcyjnych o bardzo podobnych katach dyfrakcji (26), co
znaczgco poprawia doktadno$¢ pomiaréw. Analizator ztozony jest z uktadu dwoch krysztatow
Ge cigtych asymetrycznie, ustawionych na refleks 220. Rozbiezno$¢ katowa wiagzki po
przej$ciu przez ten uktad wynosi 12”.

Do rejestracji sygnatu dyfrakcyjnego w wykorzystywanym dyfraktometrze stosuje
si¢ zamiennie dwa liczniki proporcjonalne. Jeden z nich zbiera sygnal dyfrakcyjny
pochodzacy bezposrednio z probki, natomiast drugi umieszczono za analizatorem. Licznik
proporcjonalny ma charakterystyke liniowa w zakresie do 500000 zliczen/s z poziomem tta

<1 zliczenials.
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3.1.2. Rodzaje pomiarow wykonywanych za pomoca dyfraktometru

Jak wspomniano wczesniej, zjawisko dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego
na strukturze krystalicznej zachodzi tylko wtedy, gdy spelnione jest prawo Bragga. Mozna
zapisac je w prosty sposob postugujac si¢ siecig odwrotng oraz konstrukcja Ewalda co utatwia
geometryczng interpretacje warunkow dyfrakcji (rys. 3.4) [44, 45]. W $rodku geometrycznym
sfery Ewalda (punkt O) o promieniu 1/4 (A4 jest dlugoscig fali promieniowania
rentgenowskiego padajacego na probke) umieszczony jest badany krysztal. Wigzka promieni
rentgenowskich (opisana wektorem Ko) pada na probke w punkcie O. Nastepnie w odlegtosci
1/2 przebija sfer¢ Ewalda w punkcie G, gdzie znajduje si¢ poczatek sieci odwrotnej krysztatu.
Sie¢ ta jest sprzezona przestrzennie oraz rozmiarowo z siecig rzeczywistg probki. Na rysunku
3.4 plaszczyzny odbijajace promieniowanie rentgenowskie oznaczono wskaznikami Millera
(hikily). Interferencyjne wzmocnienie promieniowania odbitego od krysztatu nastapi tylko
wtedy, gdy wezetl sieci odwrotnej znajdzie si¢ na powierzchni sfery Ewalda. Kierunek
rozchodzenia si¢ wigzki promieniowania ugigtego na plaszczyznach sieciowych (hikily)
krysztalu opisany jest wektorem Kp. Obracajac krysztalem, obracamy roéwniez jego siec
odwrotng i wtedy kolejne jej wezty (hokaly, itd.) nasuwajg si¢ na sfer¢ Ewalda. Z warunku
sieci odwrotnej wynika, ze jezeli z poczatku sieci odwrotnej zostanie poprowadzona normalna

do ptaszczyzn sieciowych (hikily), to odlegtos¢ od poczatku sieci odwrotnej (punktu G) do
1

tego wezta (punktu M), wynosi . Analizujac trojkaty GOM oraz GON na rys. 3.4 mozna

h1k1l1
zapisaé, iz dugo$¢ odcinkow |0G| = |OM| = = , oraz |GN| = |GM| = = ——. Wynika
A 2 dhlklll
stad, ze sin Op i1, =;, czyli dostajemy prawo Bragga dla konkretnej rodziny

2'dh1k111
ptaszczyzn sieciowych (A = 2 dp, g, 1, * Sin Oy, k,1,)- Stosujgc rachunek wektorowy warunek

Bragga mozna zapisa¢ w postaci:
Kn=Ky+h, (3.2)
gdzie dlugosci wektorow fali padajacej i1 ugigtej wynosza |Ko| = |Kn| = 1/4, natomiast h jest

wektorem sieci odwrotnej reprezentujgcym grupe plaszczyzn sieciowych (hkl), dla ktérych

zachodzi dyfrakcja. Dlugos¢ wektora dyfrakcji wynosi |h| = 1/d i jest on prostopadty do
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Kierunku ptaszczyzn sieciowych (hkl) dajacych refleks. Taka interpretacja podstawowego

warunku dyfrakcji pozwoli zrozumie¢ wyniki jakie uzyskuje si¢ podczas pomiarow.

Te-
:
@
!
3/
/
;

" haksl

sfera Ewalda

4

, ,
‘\J:_ -2N\0/’ On.k, 11(
i > ~

G ?'}dm kqlq
sie¢ odwrotna

Rys. 3.4. Interpretacja prawa Bragga za pomocq konstrukcji sieci odwrotnej i sfery
Ewalda.

Wszystkie pomiary przeprowadzone w ramach niniejszej pracy wykonano
w geometrii odbiciowej (tzw. przypadek Bragga — wigzka pierwotna i ugi¢ta lezg po tej samej
stronie krysztatu) w dwoch konfiguracjach: dwukrystalicznej lub dwuosiowej (tzw. uktad
Double Axis - DA) oraz trojkrystalicznej lub trojosiowej (tzw. uktad Triple Axis - TA). Dla
pierwszej z nich wigzka ugigta na probce wpada bezposrednio do detektora. Rejestrowana
krzywa dyfrakcyjna jest splotem krzywej dyfrakcyjnej uktadu optyki formujace; wiazke
(monochromatora) oraz krzywej dyfrakcyjnej badanej probki. Konfiguracja trdjosiowa
realizowana jest wowczas, gdy przed detektorem zostanie umieszczony krysztal analizatora.
Wowczas uzyskiwana krzywa dyfrakcyjna jest splotem krzywych dyfrakcyjnych

monochromatora, probki 1 analizatora. Na ksztalt oraz szeroko$¢ potéwkowa krzywej
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rentgenowskiej ma wpltyw wiele czynnikéw. Interpretujac dane do$wiadczalne nalezy je
uwzgledniaé, w szczegolnosci gdy podejmuje si¢ proby ich symulacji.

Krzywag odbi¢ (Rocking Curve — RC) nazywamy krzywg dyfrakcyjng
przedstawiajaca zalezno$¢ natezenia promieniowania ugigtego na ptaszczyznach sieciowych
probki w funkcji kata padania promieniowania na powierzchni¢ probki — I/(w). W trakcie
pomiaru wigzka padajaca pozostaje nieruchoma, probka obraca si¢ z okreslong predkoscia
katowa (zmienia si¢ wiec kat w), natomiast kat 26 pomigdzy kierunkiem wigzki padajace;j
i ugictej pozostaje taki sam (detektor jest nieruchomy). W celu wlasciwej interpretacji
krzywej RC warto przedstawi¢ etapy jej powstawania postugujac si¢ siecig odwrotng i sferg
Ewalda (rys. 3.5). Skanowanie wezla sieci odwrotnej odbywa si¢ po odcinku w kierunku
prostopadtym do wektora dyfrakcji h. Zmianie ulega tylko kat padania wigzki
promieniowania na probke - w. Rejestrowane nat¢zenie pochodzi od obszaréw o takich
samych odlegto$ciach migdzyptaszczyznowych. Tryb ten pozwala uzyska¢ informacje
0 dezorientacji warstwy wzgledem podloza i nachyleniu ziaren. Zazwyczaj pomiaru krzywej
odbi¢ dokonuje si¢ w konfiguracji DA przy szeroko otwartym detektorze. Jednak aby
wychwyci¢ subtelne zmiany w skanie «, pomiar krzywej RC wykonuje si¢ rowniez
z wykorzystaniem analizatora. W dalszej czgsci pracy tego typu krzywe oznaczane beda

I(w)TA.

kierunek

skanu a)\

p owierzchnia
' probki

Rys. 3.5. Schematyczne przedstawienie pomiaru krzywej odbi¢ (skanu w) za pomocq sieci
odwrotnej oraz konstrukcji Ewalda.
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W konfiguracji TA mozna zmierzy¢ rowniez inne krzywe dyfrakcyjne takie jak
krzywa 1(20) — tzw. skan 26. W tym modzie pomiaru nieruchoma probka (staly kat w)
umieszczona jest w polozeniu spetniajagcym warunek Bragga. Ruchomy detektor rejestruje
nat¢zenie promieniowania ugietego pod rdéznymi katami 26. Skanowanie wezla sieci
odwrotnej odbywa si¢ wzdtuz sfery Ewalda, prostopadle do wektora wiazki ugigtej Ky (rys.
3.6). Pomiar ten wykorzystywany jest do wyznaczenia kata ugigcia 6y potrzebnego do
wykonania doktadnego pomiaru typu 26/w. Staty kat padania wigzki pierwotnej na dang

rodzing plaszczyzn sieciowych pozwala na pomiar takich obszarow probki, ktore majg rdzne
odlegtosci migdzyptaszczyznowe.

Kierunek
skanu 20 N |,
LN N\Kn
hll| \\‘\\2.:"‘.__.
3 20
". Ko
powierzchnia
t/o / probki

Rys. 3.6. Schematyczne przedstawienie pomiaru skanu 20 za pomocq sieci odwrotnej oraz
konstrukcji Ewalda.

Jedng z najwazniejszych krzywych, jakie uzyskuje si¢ podczas pomiaru

w konfiguracji TA, jest krzywa 1(26/w) lub I(w/26). Wowczas zmianie ulega zarowno kat
wjak 1 20 (rys. 3.7). Krzywe dyfrakcyjne otrzymane podczas pomiaru przedstawiaja
zalezno$¢ nat¢zenia promieniowania ugig¢tego na danych plaszczyznach sieciowych w funkcji
kata padania na powierzchni¢ probki (w) lub kata ugiecia od plaszczyzn sieciowych (6).
Skanowanie wezta przestrzeni odwrotnej odbywa si¢ w kierunku réwnoleglym do wektora
dyfrakcji h. Ruch probki (obrot kata w) oraz detektora (obrot kata 26) jest sprzgzony w taki

sposob, ze predkos¢ katowa obrotu detektora jest dwa razy wigksza niz predkos¢ katowa

obrotu probki. Krzywe [(260/w) wykorzystywane s3 do wyznaczania odleglosci
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mig¢dzyptaszczyznowych, a wiec parametrow sieci krystalicznej. Rejestrowane natg¢zenie
pochodzi od takich obszaréw probki, gdzie Kat nachylenia plaszczyzn sieciowych wzgledem

powierzchni jest taki sam.

kierunek
skanu 26 /(JJ

/powierzchnia

/) probki

Rys. 3.7. Schematyczne przedstawienie pomiaru skanu 20/w za pomocq sieci odwrotnej oraz
konstrukcji Ewalda.

Niezwykle istotnym sposobem prezentacji wynikow pomiaréow dyfrakcyjnych sa
mapy obrazujagce dang rodzing plaszczyzn sieciowych (dany wezet sieci odwrotnej)
w przestrzeni odwrotnej — tzw. mapy RSM (Reciprocal Space Map). Mapa RSM przedstawia
trojwymiarowy rozktad dwu polaczonych ze soba krzywych dyfrakcyjnych sposréd
krzywych: I(w), 1(26), 1(w/26) oraz 1(20/w). Najczesciej, rowniez w tej pracy, mapa sktada si¢
z wielu krzywych 1(26/w) wykonanych dla roznych sprz¢zonych wartosci kata w (rys. 3.8).
Zebrane na niej krzywe dyfrakcyjne taczone sg tak, ze w obrazie dwuwymiarowym tworza
zestaw izokonturow réznigcych sie warto$cig natezenia wigzki ugietej. Dla idealnego
krysztalu mapa wezta sieci odwrotnej jest obrazem punktu z charakterystycznym pasmem
dynamicznym i pasmami aparaturowymi od monochromatora i analizatora. Wszelkie
odstepstwa od takiego ksztattu dajg informacje o badanym krysztale. Mapy sieci odwrotnej
stuzg do doktadnego wyznaczenia parametrow sieciowych, zobrazowania stanu naprezen, jak
rowniez do okreslenia stopnia wygigcia ptaszczyzn sieciowych, zmozaikowania sieci 0raz

okreslania struktury defektowej w badanych strukturach.
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Rys. 3.8. Schematyczne przedstawienie powstawania mapy RSM danego wezta (hkl) za pomocg
sieci odwrotnej oraz konstrukcji Ewalda.

3.1.3. Teoria dynamiczna dyfrakcji dla krysztalow z malg deformacja

Opis procesu dyfrakcji przy pomocy rownania Bragga jest pojgeciowo prosty, ale
bardzo mocno uproszczony. Znacznie pelniej zjawisko to opisywane jest przez dwie
powszechnie stosowane teorie. Pierwsza z nich — teoria kinematyczna dyfrakcji Darwina [46]
dobrze opisuje wyniki dla krysztaldw zmozaikowanych. Zaktada si¢ w niej, ze fala plaska
padajaca na krysztal ulega jedynie pojedynczemu odbiciu od kazdego atomu w krysztale.
W rzeczywisto$ci wystepuja jednak odbicia wielokrotne, ktorych si¢ nie uwzglednia. Dlatego
tez wprowadzono dynamiczng teori¢ dyfrakcji [47]. Za jej pomocg mozna opisaé zjawisko
dyfrakcji promieni X w krysztatach dowolnie zdeformowanych i dla dowolnej fali padajace;.
W odrdznieniu od teorii kinematycznej teoria dynamiczna uwzglednia wielokrotne odbicia
fali padajacej w periodycznej sieci punktowych centréw rozpraszajacych krysztatu. Opiera si¢
na zatozeniu, ze wielkoS$ci fizyczne takie jak pole indukcji elektrycznej D, pole elektryczne
E oraz podatnos¢ elektryczna y moga by¢ zdefiniowane jako ciagle funkcje potozenia
w kazdym punkcie krysztatu. Teoria ta wyprowadzona z réwnan Maxwella, opiera si¢ na
nastepujacym podstawowym rownaniu teorii dynamicznej dyfrakcji promieni X w osrodku

materialnym:
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(A+ K?»)D(r) = —rotrot[x(r)D(r)], (3.3)

gdzie K = 27t/ jest dlugoscig wektora falowego w prozni,
_ —1od?p(r) . , . ,
x(r) = ——— jest podatnoscia elektryczng osrodka,

p(r) = |¥(r)|? - e jest funkcja falowg elektronéw w osrodku,
D(r) jest polem indukcji elektrycznej,
e jest fadunkiem elementarnym,

ro = 2,818x10™* m jest klasycznym promieniem elektronu.

Teoria dynamiczna uwzgledniajagca deformacje krysztaldow zostala niezaleznie
opisana przez Takagi [48] i Taupina [49] i dlatego nazywana jest teorig Takagi-Taupina
(w dalszej czgéci uzywany bedzie skrot teoria T-T). Podstawowe rownania teorii T-T zostaty
rozwigzane analitycznie dla najprostszych przypadkéw krysztalu idealnego, krysztatow ze
statym gradientem deformacji oraz krysztatlow z warstwa przejsciowa [50]. W innych
przypadkach stosuje si¢ rozwigzania numeryczne. Deformacja krysztatu wprowadzona zostata
poprzez zdefiniowanie tzw. wektora pola odksztalcen u(r) pokazujacego jak dany punkt
krysztalu zdeformowanego przesuwa si¢ w stosunku do polozenia w krysztale idealnym.
Przyktadowo, w punkcie r odksztalconego krysztatu definiuje si¢ przenikalnos$¢ elektryczna

ideal

x(T), ktora jest rowna przenikalno$ci elektrycznej w krysztale idealnym » w punkcie

r-u(r):

x(r) = x4 —u(). (3.4)
Gdy pod uwage bierze si¢ zwykly przypadek dwoch fal, fali ugigtej w przdd i fali odbite;,
réwnania T-T przyjmuja swa najprostsza posta¢ opisang w pracy [51], natomiast pole falowe
w krysztale opisane jest w nastepujacy sposob:

D(r) = Dy(r) exp(iKor) + Dy, (1) exp(iKyr), (3.5)
gdzie wektor Ko wybrano rowny i doktadnie rownolegly do wektora fali padajace;,

K, = Ko + h', gdzie h' = h — grad[h - u(r)] jest lokalnym wektorem sieci odwrotnej i jest

staly w infinitezymalnie matym idealnym otoczeniu punktu r.
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Jako przyklad oméwmy zastosowanie rownan T-T dla ztozonych struktur
epitaksjalnych [52]. Wprowadzono nastgpujacy uktad wspotrzednych: o§ z skierowana jest
prostopadle do powierzchni krysztatu a jej poczatek umieszczony jest na tej powierzchni. Gdy
iloczyn h-u(r) zalezy tylko od wspotrzednej z, wowczas mamy do czynienia z przypadkiem
napr¢zonych warstw natozonych na podloze, lub warstw zrelaksowanych ale gdy rozwazany

jest przypadek dyfrakcji symetrycznej. Wprowadzono nastgpujacy parametr:

D

£(z) = 2 (36)
0
wyrazajacy stosunek amplitud fali ugietej do fali ugietej w przod. Wowczas réwnanie T-T

przyjmuje nast¢pujacg postac [52]:

& _ iKC iK Cxn

Xh £2 .0
= T2 &+ ik (z)€+2 o (3.7)

., _ Kxo (4 _vn\ , d(vw
gdzie k'(z) = k + P (1 YO) +—dz ,

natomiast% = \/1 — (cosa; — 2sinBgsing)? — 2sinBgzcose + sina;.

1 dla polaryzacji o

cos 20 dla polaryzacji jest czynnikiem polaryzacyjnym

W  rownaniu tym C ={

(0 oznacza polaryzacj¢ fali padajacej w plaszczyznie normalnej do ptaszczyzny padania, za$
7 0znacza polaryzacje fali padajacej w plaszczyZznie rownolegtej do ptaszczyzny padania),

Os jest katem Bragga,

Xn 1 x5 oznaczaja wspotczynniki Fouriera podatnosci dielektrycznej y,

h jest wektorem dyfrakciji,

Yon = cos{n, Kgp) ,

n jest wersorem normalnym do powierzchni,

Kon sa wektorami falowymi odpowiednio fali padajacej 1 ugiete;,

aj jest katem pomiedzy wektorem Kga powierzchnig probki,

@ jest katem pomigdzy wektorem dyfrakcji h a normalng do powierzchni (¢ maleje przy
wzroscie a;).

Po wykonaniu szeregu przeksztatcen rownanie T-T postaci (3.7) mozna doprowadzi¢ do nieco

prostszej postaci [53]:
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% = iC[A(£2 + 1) +2B¢], (3.8)

gdzie A i B sg parametrami. Parametr B zawiera w sobie «’ i jest staly, jezeli dla warstwy

I podtoza czton % nie zalezy od wspoétrzednej z. Analitycznym rozwigzaniem tego

roOwnania w warstwie jest wyrazenie:

_ $0S+i(A+&oB)tg[CS(z—z)]
E(Z) T S—i(B+A&)tg[CS(z—20)] ' (3'9)

gdzie S = (B2 — A%)%5 orazz=zpdlaé = &.

Obliczenia wykorzystujace dynamiczng teori¢ dyfrakcji T-T sg czgsto bardzo
skomplikowane. Na szczgsécie, firma Panalytical oferuje program X’Pert Epitaxy oparty na
rOwnaniach teorii T-T (3.7, 3.8). Symulacje krzywych dyfrakcyjnych wykonane za pomoca
tego programu pozwalajg okresli¢ takie parametry struktury jak grubo$¢ badanej warstwy,
koncentracj¢ domieszki, promien krzywizny. Z krzywych dyfrakcyjnych oraz map sieci
odwrotnej mozna rowniez otrzyma¢ wartosci odlegtosci miedzyptaszczyznowych dla danych
refleksow. Dla potrzeb niniejszej pracy symulacje krzywych dyfrakcyjnych wykonywane
byly tylko w celu sprawdzenia wartosci grubosci badanych warstw, warto§ci promienia
wygiecia oraz sprawdzenia potozenia maksimum piku dyfrakcyjnego. Zgodnie z dynamiczng
teorig rozpraszania promieni X, potozenie katowe krzywej dyfrakcyjnej zmierzonej w czasie
eksperymentu roézni si¢ od potozenia katowego piku wyliczonego bezposrednio z prawa
Bragga [54]. Program X’Pert Epitaxy pozwolil na wyznaczenie poprawki zwigzanej z tym

przesunigciem.

3.1.4. Pomiary warstw ELO przy uzyciu dyfrakcji rentgenowskiej

Jak wspomniano wczesniej, w ramach niniejszej pracy przeprowadzono pomiary
rentgenowskie struktur ELO GaAs/GaAs oraz GaSh/GaAs. Wszystkie krzywe dyfrakcyjne,
jak rowniez mapy RSM, otrzymano mierzac refleks symetryczny 004 i refleks asymetryczny
335 dla GaAs oraz GaSb. Refleksy te pozwalaja zobrazowaé ptaszczyzny sieciowe (100) oraz
(110). Jak zostato opisane w Rozdziale Il warstwa ELO jest uktadem krystalicznych paskow

wyrostych z waskich okien wzrostowych periodycznie roztozonych na podtozu. Ze wzgledu
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na specyficzng budowe, struktury ELO bada si¢ rentgenowsko w dwoch typowych
geometriach pomiarowych.

W pierwszej z nich (zwanej dalej geometrig ¢ = 0°) probke ustawia si¢ tak, ze
plaszczyzna dyfrakcji jest prostopadta do kierunku okna wzrostowego (rys. 3.9a), tzn. o$
obrotu w jest rownolegta do kierunku okna. W tej konfiguracji analiza dyfrakcyjna refleksu
symetrycznego czula jest na dystorsje¢ ptaszczyzn sieciowych (100) w kierunku prostopadtym

do kierunku okna wzrostowego warstwy ELO.

(a) _ (b)

plaszczyzna
dyfrakcji N

plaszczyzna

dyfrakcji )

maska SiO,

Rys. 3.9. Geometria pomiarow rentgenowskich struktur ELO.

Aby przejs¢ do drugiej geometrii pomiarowe]j (zwanej dalej geometrig ¢ = 90°)
nalezy obroci¢ probke o kat ¢ = 90° (rys. 3.9b). Dla takiego ustawienia ptaszczyzna dyfrakcji
jest rownolegta, a o$ obrotu w jest prostopadta do kierunku okien wzrostowych. W tej
konfiguracji bada si¢ rozktad plaszczyzn sieciowych wzdhuz paskow warstwy ELO.

Warto powtorzy¢, ze w kazdym pomiarze dyfrakcyjnym uzyskuje si¢ informacje
usrednione po calym obszarze o§wietlonym wigzka promieniowania. Nie jest to przeszkoda
w przypadku badan krysztatow lub planarnych struktur warstwowych o wlasnosciach
jednorodnych w ptaszczyZznie probki. Sytuacja jest jednak inna w przypadku badan struktur
ELO. Jak bylo wspomniane wcze$niej, w stosowanym dyfraktometrze typowy przekroj
wiazki rentgenowskiej wynosi 1,2 x 10 mm?. Oznacza to, ze przy odleglosciach okien
wzrostowych S = 100 um, w pomiarze takim detektor zbiera informacje usrednione po
powierzchni kilkunastu paskow ELO (w dalszej cze$ci rozprawy takie warunki okreslane
beda terminem standardowa technika pomiarowa). Chcac badaé przestrzenny rozktad
deformacji ptaszczyzn sieciowych w warstwach ELO nalezy maksymalnie ograniczy¢

szerokos$¢ stosowanej wiazki 1 umozliwi¢ lokalng analizg sieci krystalicznej.
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3.2. Technika mikroobrazowania przy uzyciu waskiej wigzki

rentgenowskiej - SRXRD

Jak wspomniano, wykorzystujac typowa wielkos¢ plamki wigzki promieniowania
rentgenowskiego (0 przekroju 1,2x10 mm?) podczas analizy strukturalnej warstw ELO
oswietla si¢ obszar probki zawierajacy kilka/kilkanascie paskow ELO. W takiej konfiguracji
fala ugieta na badanej strukturze ma duze nat¢zenie, co pozwala dokladnie obrazowac
niewielkie dystorsje sieci. Stosunkowo latwo mierzy si¢ krzywe odbi¢ i mapy RSM w obu
geometriach polozenia probki (rys. 3.9). Jednak rejestrowany sygnal zawiera informacje
usrednione z wielu paskow ELO, co znacznie utrudnia interpretacj¢ otrzymywanych
wynikoéw. Jak juz wspomniano, w dalszej czgsci rozprawy pomiar dyfrakcyjny przy uzyciu
szerokiej wigzki promieniowania rentgenowskiego okreslany bedzie terminem standardowa

technika pomiarowa.

Aby zobrazowaé rozklad naprezen w strukturach ELO zaistniala potrzeba
zastosowania technik pomiarowych pozwalajacych rejestrowaé informacje z obszaru o jak
najmniejszej powierzchni, przy zachowaniu duzej rozdzielczosci katowej. Umozliwiloby to
pomiar lokalnych dystorsji sieci i ich rozktadu przestrzennego. W ramach niniejszej pracy
wykorzystano rozwinigta w IF PAN technike dyfrakcji rentgenowskiej o wysokiej

rozdzielczosci przestrzennej, skrotowo nazwang technikg SRXRD (Spatially Resolved X-Ray

Diffraction). Ponizej zostanie pokazane na czym polega ta metoda badawcza i jaka jest jej

przewaga nad standardowg technikg dyfrakcji rentgenowskie;.

3.2.1. Idea metody SRXRD

Od strony technicznej metoda SRXRD realizowana jest w nastepujacy sposob:
szeroka, rownolegla wigzka promieniowania rentgenowskiego zawezana jest przy pomocy
regulowalnych szczelin do rozmiarow 10 pm x 10 mm. Tak jak wspomniano wcze$niej,
w kierunku osi x (prostopadle do kierunku okien wzrostowych w geometrii ¢ = 0° — patrz
rys. 3.9) jej rozbiezno$¢ jest dobrze kontrolowana. Gdy istnieje potrzeba zawezenia wigzki
pierwotnej w kierunku y (rownolegle do kierunku okien wzrostowych w geometrii ¢ = 0°),

tuz przed badang probka umieszcza si¢ metalowa maske.
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Rozwazmy, co z technicznego punktu widzenia ogranicza mozliwosci
wykorzystania bardzo waskiej wiazki promieniowania w eksperymencie dyfrakcyjnym. Przy
ustalonej geometrii pomiaru i parametrach probki minimalny rozmiar wigzki determinowany
jest poprzez warto$¢ natgzenia wigzki ugietej na badanym krysztale 1 poprzez czuto$¢ uktadu
detekcyjnego. W standardowej technice pomiarowej przy maksymalnym rozmiarze wigzki
padajacej 1,2 x 10 mm? w plaszczyznie prostopadtej do jej kierunku typowa warto$¢ sygnatu
detektora dla refleksu symetrycznego 004 GaAs w konfiguracji dwuosiowej wynosi kilka razy
10° zliczen na sekund¢. Limit detekcji sygnalu w wykorzystywanym dyfraktometrze wynosi
kilkaset zliczen na sekundg¢. Przyjeto, ze natezenie wigzki ugietej, a wigc 1 sygnatu detektora,
jest proporcjonalne do powierzchni o$wietlonej przez wigzke¢. Oznacza to, ze nawet dla
sygnalu wzbudzanego wigzkg 0 powierzchni przekroju 10 000 razy mniejsza niz
w warunkach standardowej techniki pomiarowej, istnieje mozliwos¢ zarejestrowania sygnatu
ugietego na badanej strukturze. Innymi stowy, teoretycznie mozliwa jest praca z wigzka
o przekroju 10 x 120 pm% Nalezy jednak wspomnie¢, iz celem zwickszenia stosunku
sygnal/szum dla tak waskiej wiagzki padajacej czas zliczania sygnalu dyfrakcyjnego musi
bardzo wzrosna¢ z typowego czasu 0,2 s jaki wykorzystuje si¢ w technice standardowej. To
za$ oznacza bardzo istotne wydluzenie czasu pomiaru. Dlatego w niniejszej rozprawie
najmniejsze wykorzystywane wigzki promieniowania miaty wymiar 10 x 500 pmz przy
pomiarze w geometrii ¢ = 90°. W geometrii ¢ = 0° zwigkszano dtugos¢ wigzki do 10 mm.
Warto tez zaznaczyé, ze dla ustalonego pola przekroju wiagzki wielkos¢ plamki
W plaszczyZznie probki zalezy od warto$ci kata Bragga badanego refleksu. Przy wigzce
0 szerokosci 10 pum szerokos$¢ plamki wigzki padajacej dla refleksu symetrycznego 004
wynosi 18,4 um dla GaAs oraz 19,8 um dla GaSb.

Ze wzgledu na swoja specyficzng budowe, struktury ELO mocuje si¢ do stolika
pomiarowego w taki sposob, aby kierunek okna wzrostowego warstwy byt doktadnie
rownoleglty do kierunku dtuzszej krawedzi wigzki padajacej (geometria ¢ = 0°). W czesci
3.2.4. zostanie pokazane jak to zrobi¢ i dlaczego tak wazne jest rdwnolegle ustawienie
paskéw ELO w stosunku do wigzki pierwotnej. Zawezona wigzka pierwotna o$wietlajaca
krysztat jest nieruchoma, natomiast mozna przesuwac stolik z probka. Ruch probki odbywa
si¢ wzdhuz kierunku x (patrz rys. 3.10) z najmniejszym dostegpnym w dyfraktometrze X’Pert
Pro MRD krokiem Ax = 10 um. Dla kazdego potozenia probki wzglgdem wigzki pierwotnej
wykonywany jest pomiar dyfrakcyjny. Taki pomiar nazywany jest dalej ,,skanowaniem

danego obszaru probki w kierunku X”. W czgéci 3.2.5. zostanie pokazane jak mozna
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zmniejszy¢ krok przesuwu w kierunku X wykorzystujac skanowanie probki w kierunku osi
z. Dla kazdego polozenia plamki promieniowania na powierzchni struktury ELO rejestrowane
sa, w zaleznosci od potrzeb eksperymentu, krzywe dyfrakcyjne l(w), 1(26), 1(26/w), lub
I(w)ra oraz lokalne mapy RSM skanowania we¢ztow sieci odwrotnej, dajagce mozliwo$é

wychwycenia niewielkich dystorsji sieci w obszarach warstwy i1 podtoza.

(2) o0

0$ obrotu

wigzka ugieta

p odlose maska SiO,

feeernestanncenenns >

0

X
Aererrrsttnstttiettesitetettetteiettottetettesteeiestesteeiettestensstrsstrstee

kierunek przesuwu probki

— [e]
(b) 0= 90
0§ obrotu
wigzka ugieta }r%)ki wigzka padajaca
, ISt —;,f:/"
/// . ‘is\i: - —,€2$—’— , ’

maska SiO,

warstwa ELO

B TR, klerunek p — pr(’)bkl .......

Rys. 3.10. Schematyczne przedstawienie geometrii probki i wigzki w metodzie SRXRD.

Po przeskanowaniu interesujagcego obszaru probki krzywe dyfrakcyjne danego
rodzaju zbiera si¢ tworzac trojwymiarowy obraz struktury przedstawiajacy zaleznos$¢
natezenia wigzki ugietej od kata i polozenia na probce. Obraz taki nazywany jest mapa RC.

Takie samo skanowanie mozna wykona¢ obracajgc probke o 90° (geometria
@=90°), co pozwala na pomiar rozkltadu naprezen i parametréw sieciowych w poprzek

badanej struktury (rys. 3.10. b). Zazwyczaj w tej geometrii do formowania wiazki padajacej
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uzywana jest metalowa maska, aby sygnal dyfrakcyjny pochodzit tylko z pojedynczego paska
ELO.

3.2.2. Konstrukcja map RC modelowych struktur ELO

Aby pokazaé przewage techniki SRXRD nad standardowa metoda dyfrakcyjnej
analizy mikrostruktur krystalicznych rozwazmy hipotetyczny uktad ztozony z warstwy ELO
oraz podtoza o orientacji (001) o takich samych statych sieciowych. Zat6zmy, ze plaszczyzny
sieciowe warstwy ELO sa wygigte w dwoch kierunkach: w gore (rys. 3.11 a) lub w dot (rys.
3.11 b) ze statym katem wygigcia: ,,-a” dla skrzydia lewego (skrzydto A) i ,,+a” dla skrzydta
prawego (skrzydto B). Jezeli probki te beda os$wietlane wigzka promieniowania
rentgenowskiego o szeroko$ci wigkszej niz pojedynczy pasek ELO, wowczas w geometrii
@ =0° otrzymana krzywa odbi¢ bedzie miata ksztalt taki jak pokazano na rysunku 3.11c.
Krzywa ta zawiera 3 sygnaly dyfrakcyjne pochodzace od ptaszczyzn sieciowych podioza
W potozeniu @ = wg oraz od pochylonych plaszczyzn sieciowych skrzydel w polozeniach
w-wy=-a | ®-wy= o Roznica w lokalizacji sygnatu pochodzacego od warstwy ELO
Swiadczy o dezorientacji jej plaszczyzn sieciowych w stosunku do podloza i daje ich
maksymalny kat wygigcia. Przy tak dobranych warunkach pomiarowych (tzn. szerokiej
wigzce padajagcej) nie mozna rozpoznaé, ktory z sygnatow dyfrakcyjnych pochodzi od
lewego, a ktory od prawego skrzydta. Innymi stowy, krzywa odbi¢ wykonana
z wykorzystaniem szerokiej wiazki rentgenowskiej dla struktur na rys. 3.11 a i rys. 3.11b
bedzie identyczna. To oznacza, ze ksztalt krzywej odbi¢ wykonanej przy standardowych
warunkach pomiarowych pozwala okreslic wielko§¢ wygiecia plaszczyzn sieciowych
warstwy, ale chcac pozna¢ kierunek wygiecia trzeba stosowa¢ dodatkowe metody pomiarowe.

Znacznie wigcej informacji o wygieciu plaszczyzn sieciowych mozna uzyskaé
wykorzystujac technike SRXRD. Wynik pomiaru przedstawiony jest na mapach RC (rys. 3.11
d i e) we wspolrzednych (w - wo) i X. Kiedy wigzka rentgenowska, znacznie wezsza niz pasek
ELO, o$wietla obszar podtoza po lewej stronie poza paskiem warstwy ELO rejestrowany jest
pojedynczy sygnal dyfrakcyjny podloza dla potozenia katowego w = wo. Ten sygnal
pokazany jest na mapie jako czerwona pozioma linia. Gdy probka zostanie przesunigta
wzdhuz osi X tak, aby padajaca wigzka oswietlata lewa krawedz paska ELO, woéwczas
rejestrowane krzywe odbi¢ zawierajg dwa piki: jeden od podtoza (dla w = wo), a drugi od

warstwy w potozeniu katowym o = wo — a(X) (dla struktury z rys.3.11a) lub @ = wo + a(X)
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(dla struktury z rys. 3.11b). Jednoczesnie natezenie sygnatu podtozowego ulega ostabieniu
z powodu tlumienia wigzki padajacej i ugietej przez warstwg¢ ELO. Przesuwamy probke
wzdhuz osi X w lewg strong i rejestrujemy krzywe dyfrakcyjne z kolejnych miejsc na skrzydle
A struktury ELO. Plaszczyzny sieciowe skrzydta A wygiete sg pod stalym katem w stosunku
do niewygictych ptaszczyzn sieciowych podloza. Zatem maksima kolejnych krzywych
dyfrakcyjnych nie zmieniaja swojego polozenia katowego. Gdy wiazka zaczyna o$wietla¢
prawe skrzydto paska ELO (skrzydio B), wowczas rejestrowane krzywe odbi¢ rowniez
zawierajg dwa piki, jeden od podloza (W @ = wg) a drugi od warstwy w potozeniu katowym
w = wo + a(X) (rys. 3.11 d) lub ® = wo — a(x) (rys. 3.11 e). Tak jak poprzednio, kat wygiecia
ptaszczyzn sieciowych jest taki sam w poprzek catego skrzydta, tylko z przeciwnym znakiem.
Gdy wiazka promieniowania padajacego opusci powierzchni¢ warstwy, wowczas na mapie

ponownie widoczny jest tylko sygnal od podtoza.

S obrotu probki
a by ®°
(a) (b) w tzw. skanie o
skrzydio A skrzydjo B ELO skrzydto A
SN — skrzydto B
v S//_< /podioze\‘\ @ /
! . (©)
| jo |
: : 3 ELO /podloZe
1 : ]
(d) i © 3
A 'skrzydto B A is};rzydic A z ELO
g o —_ o '_I E
(] 1 (@] P
o 1 D ! >
= 0 ! =0 : ¢ 0 ¢
.8 | \\] S podtoze | © - o [deg]
3 ' ' .
- a oo t . 8 - a I
skrzydio A po‘ﬂozi ! skiydto B
0 X 0 X
potozenie na probece potozenie na probce

Rys. 3.11. Hipotetyczny uklad ELO, w ktorym plaszczyzny sieciowe warstwy sq wygiete w gore (a)
lub w dot (b). Zamieszczono ksztalt teoretycznej krzywej odbié¢ (c) wykonanej w warunkach
standardowej techniki pomiarowej oraz mapy RC na rys. (d) i (e) wykonane technikqg SRXRD,
odpowiednio dla struktur (a) i (b). Paski ELO oraz o$ obrotu probki utoZzone sq w glgb plaszczyzny
rysunku. Geometria ¢ = 0°.

Podobnie jak w technice standardowej, mapa RC pozwala latwo zmierzy¢
maksymalny kat wygigcia ptaszczyzn sieciowych a badanej warstwy ELO. Co wazniejsze,
Z ksztattu mapy RC mozna jednoznacznie okresli¢ kierunek wygiecia ptaszczyzn sieciowych

struktury. Jak wida¢ na rys. 3.11d, gdy plaszczyzny sieciowe warstwy wygiete sa w gore to
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wraz z przesuwaniem si¢ wigzki padajacej w kierunku x po pasku ELO potozenie katowe piku
warstwy rejestrowane jest najpierw dla kata mniejszego od wo, a nastepnie dla wigkszego od
wo. Sytuacja jest doktadnie odwrotna, gdy ptaszczyzny sieciowe warstwy wygiete sg w dot
(rys. 3.11e). To niezmiernie istotna zaleta techniki SRXRD w pordéwnaniu ze standardowa

wersja metody dyfrakcji rentgenowskie;.
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potozenie na probece potozenie na probce

Rys. 3.12. Hipotetyczny uktad ELO, w ktorym ptaszczyzny sieciowe warstwy sq wygiete w gore (a)
lub w dot (b), ze stalym promieniem wygiecia. Zamieszczono rowniez ksztalt teoretycznej krzywej
odbié¢ wykonanej w warunkach standardowej techniki pomiarowej (c) oraz mapy RC na rys. (d)
i (e) wykonane technikg SRXRD, odpowiednio dla struktur (a) i (b). Paski ELO oraz os obrotu

probki utozone sq w glgb plaszczyzny rysunku. Geometria ¢ = 0°.

Takg samg analiz¢ mozna przeprowadzi¢ dla hipotetycznego uktadu ELO
0 bardziej skomplikowanym rozktadzie plaszczyzn sieciowych. Przyktadowo, na rys. 3.12
pokazano uktad ztozony z warstwy ELO oraz podioza o orientacji (001) o takich samych
statych sieciowych. Zatozono, Ze ptaszczyzny sieciowe warstwy ELO wygiete sa w dwoch
kierunkach: w gore (rys. 3.12a) lub w dot (rys. 3.12b) ze stalym promieniem krzywizny R.
Stosujac identyczne rozumowanie jak poprzednio, na rysunku 3.12c¢ przedstawiono ksztalt
teoretycznej krzywej odbi¢. Wykonano ja w geometrii ¢ = 0°, z zastosowaniem wigzkKi
padajagcej o szerokosci wigkszej niz szerokos¢ pojedynczego paska ELO. Krzywa ta jest
szeroka, co wskazuje na dezorientacj¢ plaszczyzn sieciowych warstwy w stosunku do

podloza. Zawiera ona centralny pik dla kata padania w = wg pochodzacy od dyfrakcji wiazki
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na plaszczyznach sieciowych podloza 1 centralnej czgsci warstwy ELO. Szeroko$¢
potowkowa tej krzywej odbi¢ okresla maksymalng warto$¢ kata wygiecia plaszczyzn
sieciowych a warstwy ELO. Tak jak w poprzednim przypadku, takie warunki pomiarowe
pozwalajg okresli¢ wielko$¢ wygigcia, natomiast nie ma mozliwosci okreslenia kierunku
wygiecia plaszczyzn sieciowych warstwy ELO.

Ksztatt map RC rdézni si¢ od tych dla poprzedniego przypadku. Spowodowane jest
to liniowymi zmianami kata wygiecia plaszczyzn sieciowych z potozeniem w poprzek
badanego paska. Tak jak poprzednio istotne jest, iz z ksztalttu mapy RC mozna jednoznacznie
okresli¢ kierunek wygigcia ptaszczyzn sieciowych struktury. Jak widaé na rys. 3.12d i rys.
3.12e, potozenie katowe piku warstwy liniowo zwigksza si¢ wraz z przesuwaniem si¢
w kierunku x po pasku ELO gdy warstwa wygieta jest w gore, natomiast zmniejsza si¢ gdy

warstwa wygieta jest w dot.

3.2.3. Pomiar rozkladu oraz promienia Kkrzywizny plaszczyzn

sieciowych

Jak pokazano wczesniej, technika SRXRD pozwala rejestrowaé mapy RC bedace
prezentacja przestrzennego rozktadu maksimum sygnatu dyfrakcyjnego na obszarze probki.
W fatwy spos6b mozna zmierzy¢ rozklad wielkos$ci kata wygiecia w kierunku skanowania

paska ELO:

a(x) = w(x) — w,. (3.3)

Jezeli promien krzywizny R ptaszczyzn sieciowych warstwy ELO jest staly, wowczas rozktad
a(x) zmienia si¢ liniowo ze wzrostem wartosci X (patrz rys. 3.12). W ogoélnosci krzywa a(x)
okresla lokalne nachylenie ptaszczyzn sieciowych warstwy ELO w stosunku do potozenia
tych plaszczyzn w podtozu, natomiast nachylenie krzywej a(x) (tzn. jej pochodna) pozwala

wyznaczy¢ lokalny promien wygiecia ptaszczyzn sieciowych.
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Rys. 3.13. Schemat wyznaczania ksztattu ptaszczyzn sieciowych z lokalnych krzywych odbié
(a). Na rysunku (b) zaznaczono wielkosci potrzebne do wyznaczenia tego rozktadu.

Rysunek 3.13a przedstawia schemat postepowania przy wyznaczaniu ksztattu
plaszczyzn sieciowych w oparciu o zmierzony rozktad kata ugigcia a(x). Zaznaczono na nim
dwa punkty A i B oddalone od siebie o odlegtos¢ Ax roéwna krokowi pomiarowemu, o jaki
przesuwano probke. W kazdym punkcie pomiarowym (A, B,...) rejestrowano lokalne krzywe
odbi¢. Zaznaczono styczne do plaszczyzn sieciowych w kazdym punkcie pomiarowym. Kat
pomigdzy ta styczng a prosta rownolegta do plaszczyzn sieciowych podtoza jest lokalnym
katem nachylenia ptaszczyzn warstwy ELO. Wyznacza si¢ go z r6znicy pomiedzy katowym

potozeniem piku podtozowego i piku warstwy:

a;(x) = w;i(x) — wy, (3.4)

gdziei=1, 2, 3, ... oznacza kolejny krok pomiarowy.

Tak jak pokazano to na rys. 3.13b, mierzac roznicg katowa sygnatu dyfrakcyjnego
warstwy 1 podloza oraz znajac odleglo$¢ pomiedzy punktami pomiarowymi, mozna w tatwy
sposOb wyznaczy¢ wartosci roznicy wysokosci na jakiej znajduja si¢ kolejne punkty

plaszczyzny sieciowej wykorzystujac prostg zalezno$¢ trygonometryczng:

Ah; = Ax - tga;. (3.5)
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Jako poziom odniesienia przyjeto potozenie plaszczyzn sieciowych podloza, tzn.
W pierwszym punkcie pomiarowym, gdy wigzka rentgenowska zaczyna o$wietla¢ krawedz
paska ELO przyjmuje si¢ 4h = 0. Aby wyznaczy¢ ksztalt plaszczyzn sieciowych (hy), do

kazdej wyznaczonej warto$ci rdznicy wysokosci dodaje si¢ poprzednig warto$¢:
hk = Ahl + Ahi+1. (36)
Te proste obliczenia pozwalaja na wyznaczenie ksztattu plaszczyzn sieciowych hy(X)

w zakresie skanowania probki. Warto zaznaczy¢, ze omdéwiona procedura to nic innego niz

numeryczne catkowanie krzywej o(x). Poniewaz

dh(x)
a(x) = —
) == 37)
wigc
h(x) = [ a(x) - dx. (3.8)
"B
vl : plaszczyzny sieciowe
( m warstwy ELO
Y N .
N \ |
e >\ oy !
7 R }': ptaszczyzny sieciowe
A podtoza

styczna do plaszczyzny
sieciowej w punkcie A

Rys. 3.14. Schemat wyznaczania promienia krzywizny ptaszczyzn sieciowych.

Podobnie, rejestrujac lokalne krzywe odbi¢ w punktach réwno od siebie
oddalonych mozna wyznaczy¢ rozklad promienia wygiecia badanych ptaszczyzn sieciowych.
Rys. 3.14 prezentuje schemat geometrii pomiaru promienia krzywizny. Znajac potozenia
katowe pikow warstwy 1 podloza w kolejnych punktach o$wietlania probki (na rysunku
zaznaczono dwa punkty A i1 B) i korzystajac z prostych zalezno$ci trygonometrycznych
otrzymuje si¢ zaleznos¢:

Ax

=2 (3.9)

siny '
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gdzie y = wi+1 — wi. Wartosci wi+1 0raz w; sa katami, dla jakich lokalna krzywa odbi¢ osigga
maksimum w punkcie pomiarowym i oraz i+1. W czgéci eksperymentalnej niniejszej
rozprawy omowione wyzej procedury zostang wykorzystane do obliczenia ksztattu

ptaszczyzn sieciowych warstw ELO i rozktadu lokalnego promienia ich krzywizny.

3.2.4. Justowanie potozenia wiazki padajacej

Z przedstawionych wyzej rozwazan wynika, ze wysoka rozdzielczo$¢
przestrzenna techniki SRXRD jest osiggana jedynie wowczas, gdy pierwotna wigzka
promieniowania jest bardzo waska 1 gdy w geometrii ¢ = 0° jej dluzsza krawedz jest
doktadnie rownolegta do kierunku okna wzrostowego. W przeciwnym wypadku wigzka
(nawet po jej zawegzeniu) o$wietla w kierunku X szeroki obszar probki, wskutek czego
detektor zbiera sygnat pochodzacy od fragmentow warstwy cechujacych sie réznym
wygieciem (patrz rys. 3.15). Procedura ustawiania waskiej wigzki pierwotnej wzgledem
probki jest dosy¢ ucigzliwa. Aby wstepnie ustawi¢ paski ELO rownolegle do osi Yy, nalezy
probke przymocowac do stolika pomiarowego uzywajac mikroskopu. Nie jest to jednak
procedura bardzo precyzyjna i popetniany btad odchylenia potozenia probki od wymaganego
moze wynosi¢ kilka stopni. Dlatego tez, po zainstalowaniu stolika w dyfraktometrze nalezy

ten btad skorygowac.

0#0° ORI

@)

warstwa ELO arstwa ELO

podtoze
z maska SiO, podioze
z maska SiO;
slad wiazki $lad wiazki
padajacej padajacej

Rys. 3.15. Schematyczne przedstawienie obrazu wgskiej wigzki padajqcej na pojedynczy pasek
ELO. Niewlasciwe ustawienie wiqgzki padajgcej wzgledem paska ELO (a) powoduje
poszerzenie sygnatu dyfrakcyjnego w porownaniu z wlasciwym jej ustawieniem (b).
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Opracowana w ramach pracy procedura precyzyjnego justowania potozenia
katowego probki wykorzystuje fakt, iz na mapie RC rozciaglo$¢ przestrzenna sygnatu od
warstwy odpowiada szerokosci paska ELO (patrz rys. 3.11 i 3.12). Jesli probka ustawiona jest
wzgledem wigzki pod katem ¢ # 0° (rys. 3.15a), to z mapy RC odczytuje si¢ wigksza
szerokos$¢ paska ELO niz w warunkach ¢ = 0°.

Aby ustawi¢ dtuzszg krawedz $§ladu wiazki padajacej doktadnie rownolegle do
badanego paska ELO, po wstgpnym recznym ustawieniu probki na stoliku, wykonuje si¢
precyzyjne skanowanie pojedynczego paska ELO dla rdéznych katow ¢ w zakresie kilku
stopni. Na tym etapie kat ¢ regulowany jest jedynie obrotem stolika, a wigc bardzo
precyzyjnie. Z kazdej mapy RC mierzy si¢ jak szeroko rejestrowany jest sygnat dyfrakcyjny
pochodzacy od badanego paska ELO, a nastgpnie wykresla zalezno$¢ zmierzonej szerokosci
w funkcji kata ¢. Przyklad takiej zaleznosci zmierzonej dla pojedynczego paska warstwy
ELO GaAs:Si o szerokosci ~300 um przedstawiono na rys. 3.16. Jak wida¢, istnieje potozenie
probki wzgledem wigzki pierwotnej, dla ktorej zalezno$¢ zmierzonej szerokosci sygnatu
dyfrakcyjnego pochodzacego od paska ELO od kata ¢ ma wartos¢ minimalng. Takie
potozenie katowe odpowiada warunkowi ¢ = 0° i w takim potozeniu mozliwy jest doktadny
pomiar realnej szerokosci badanego paska ELO. Dla innych warto$ci katow ¢ obserwowane

jest sztuczne, geometryczne poszerzenie szerokosci paska.

370
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350{ ®
340
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320- . ,
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szeroko$¢ sygnatu dyfrakcyjnego
pochodzacego od paska ELO [um)]
)
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Rys. 3.16. Przyklad zaleznosci szerokosci sygnatu dyfrakcyjnego pochodzgcego od paska
ELO zmierzonej z mapy RC od kqta ¢ jaki tworzy diuzsza krawedz padajgcej wigzki
rentgenowskiej z kierunkiem okna wzrostowego paska.
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Warto podkresli¢, ze taka procedure justowania potozenia katowego wykonywano
zawsze po zamocowaniu do stolika nowej probki. Dopiero potem przystepowano do
wlasciwych pomiaréw. Opracowana procedura jest pracochtonna, gdyz wymaga pomiaru co
najmniej kilku map RC dla réznych katoéw ¢. Wydaje si¢ jednak, ze tylko w taki sposéb

mozna skorygowac blad wynikajacy z nieprecyzyjnego ustawienia probki w dyfraktometrze.

3.2.5. Skanowanie probek w kierunku x i z

Jak wynika z konstrukcji dyfraktometru, stolik z probkg mozna przesuwac
w kierunku x z najmniejszym krokiem Ax = 10 um. Krok przesuwu mozna jeszcze
zmniejszy¢, jesli zalezy nam na zbieraniu krzywych dyfrakcyjnych z obszarow probki
lezacych blizej siebie. Mozliwo$¢ taka wystepuje wowczas, gdy wykorzystamy przesuw
probki wzdluz osi z z najmniejszym krokiem pomiarowym Az = 1 pum (patrz rys. 3.3
w rozdziale 3.1.1). Przemieszczanie stolika w kierunku z powoduje, iz wigzka padajaca
zmienia swoje potozenie na powierzchni probki wzdtuz osi X. Zwigzek pomiedzy przesuwami
w obu kierunkach wynika z geometrii pomiaru. Przy kroku 4z = 1 pm dla refleksu
symetrycznego 004 warstwy GaAs uzyskuje si¢ AX = 1,54 pum, za$ dla takiego samego
refleksu warstwy GaSb Ax = 1,71 um.

Rys. 3.17. Mapa RC podiozowej plytki GaAs:Si (100) pokazujgca zmiany kqta Bragga
W przypadku skanowania probki w kierunku z.

45



Warto jednak pamietaé, ze skanujac probke wzdtuz osi z zmieniamy warunki
dyfrakcji. Nasuwa si¢ wigc pytanie czy otrzymane w ten sposoéb wyniki nie sg zafalszowane
poprzez zmian¢ geometrii pomiaru. W celu odpowiedzi na to pytanie zmierzono map¢ RC
ptytki podtozowej GaAs wykonujgc skanowanie wzdluz osi z na odcinku ~2 mm, co
odpowiada skanowi w kierunku x na odcinku ~ 3mm. Wyniki przedstawia mapa RC pokazana
na rys. 3.17. Wida¢, iz podczas zmiany potozenia probki wzdhuz osi z w zakresie ~2 mm nie
obserwuje si¢ zmian stalej sieci. Zatem w trakcie pomiaru spetnione sg warunki dyfrakcji
w szerokim zakresie zmian wspoétrzednej przestrzennej z. W niniejszej pracy stosowano
skanowanie probek wzdtuz osi z, gdy wazne bylo, aby krzywe dyfrakcyjne zbierane byty
z mniejszym krokiem pomiarowym. Taka mozliwo$¢ jest przydatna, gdy trzeba doktadnie
zobrazowa¢ rozklad naprezen na malym obszarze. Dla przyktadu, w warstwach catkowicie
zaros$nigtych obszar zrostu sgsiednich paskéw ELO jest bardzo waski, ale wlasnie tam
obserwuje si¢ duza dystorsje sieci. Wowczas wykorzystanie bardzo precyzyjnego przesuwu
jest niezwykle korzystne.

Podsumowujac, procedura doswiadczalna stosowana w tej rozprawie byta
nastgpujaca: po zatozeniu nowej probki jej potozenie w dyfraktometrze byto justowane
zgodnie z recepturg omdéwiong w czesSci 3.2.4. Nastgpnie przeprowadzono standardowe
pomiary dyfrakcyjne w geometriach ¢ = 0° i ¢ = 90° w celu uzyskania usrednionych
informacji o strukturze. Dopiero w nastepnym kroku dla tej samej struktury stosowano
technik¢ SRXRD celem uzyskania informacji o lokalnej dystorsji sieci 1 jej rozkladzie
przestrzennym. Dane zebrane za pomoca tych dwoch technik byly analizowane w celu

precyzyjnego wyznaczenia rozktadu naprezen oraz defektow w strukturach ELO.
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3.3. Obrazowanie deformacji sieci warstw ELO

synchrotronowag technika RCI

Do pomiaru rozktadu naprezen w strukturach ELO zastosowano komplementarng
technike pomiarowg obrazowania deformacji sieci krystalicznej za pomocg lokalnych
krzywych odbi¢ tzw. technik¢ RCI (Rocking Curve Imaging) wykorzystujaca synchrotronowe
zrodlo promieniowania rentgenowskiego [55]. Ta czgs¢ pracy omawia na czym polega
metoda RCI 1 jakie sa jej zalety/wady w porOéwnaniu z wykorzystywanymi technikami
laboratoryjnymi. Ze wzgledu na krotki dostepny czas pomiarowy technike¢ RCI wykorzystano
do analizy jedynie dwoch probek: struktury GaAs:Si/GaAs z pojedynczymi paskami ELO
oraz probki ELO GaSb na podtozu GaAs. Celem tych badan byla weryfikacja i ewentualnie
korekta wynikéw uzyskanych na tych samych probkach laboratoryjna technika SRXRD.

Technika RCI taczy w sobie cechy topografii rentgenowskiej o wysokiej
rozdzielczosci przestrzennej oraz dyfraktometri¢ rentgenowska o wysokiej rozdzielczosci
katowej. Wszystkie pomiary RCI omawiane w tej pracy wykonano na wigzce ID19 w ESRF

w Grenoble. Schemat wykorzystywanego uktadu pomiarowego pokazuje rys. 3.18.
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Rys. 3.18. Schemat uktadu pomiarowego w technice RCI dla geometrii pomiarowej @ = 0°.

Idea metody RCI jest nastgpujaca: monochromatyczna, szeroka (1 x 4 cm?)
wigzka synchrotronowa o energii 11 keV (dtugo$é fali promieniowania 1,1279 A) oéwietlata
strukture ELO tak, aby bylo spelnione prawo Braga dla badanych refleksow (refleks
symetryczny 004 dla GaAs i GaSb). Pomiary wykonywano w dwoch geometriach ¢ = 0°

I = 90° zdefiniowanych wczesniej. Probke mocowano w osi goniometru. Pozwalatl on na
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precyzyjny obrét probki w poblizu kata Bragga z malym krokiem katowym, wokot osi
prostopadtej do plaszczyzny dyfrakcji (o$ obrotu w zaznaczona na rysunku). Wigzka ugigta na
badanej probcee trafiata do detektora, ktorym byta kamera CCD. Dla kazdej pozycji katowe;j
probki rejestrowano jej cyfrowy obraz dyfrakcyjny, ztozony z wielu (~150 - 500) lokalnych
krzywych odbi¢. Wysoka rozdzielczo$¢ przestrzenng w technice RCI uzyskano dzigki dobrej
rozdzielczosci cyfrowego uktadu detekcyjnego. Zastosowana kamera CCD (FReLoN camera)
wyposazona jest w matryce o rozmiarach 2048 x 2048 pikseli z rozmiarem jednego piksela
1,4 um [56]. Taka budowa uktadu detekcyjnego umozliwia zapis rozktadu intensywnosci
wigzki ugietej na probce z mikrometrowg rozdzielczo$cig przestrzenng. W kazdym pikselu
odwzorowywany jest konkretny obszar probki i1 rejestrowana jest zalezno$¢ nate¢zenia
w funkcji kata dyfrakcji. Cyfrowe obrazy wykonane dla kazdego potozenia katowego probki
zbierane sa w catos¢ tworzac mapy RCI. Dane pomiarowe analizowane sg przez specjalnie
napisany do tego celu program Visrock [57].

Glowna zaleta techniki RCI jest jej wysoka rozdzielczo$¢ przestrzenna
W poréwnaniu z zastosowanymi technikami laboratoryjnymi. Jak wspomniano, mozliwos¢
taka wynika z malego rozmiaru piksela w stosowanym detektorze, jak rowniez z bardzo
wysokiej intensywnosci wigzki promieniowania generowanego przez synchrotron. Analizujac
refleksy symetryczne 004 dla GaAs i GaSh, obraz rejestrowany przez pojedynczy piksel
kamery zbierany jest z obszaru ~ 3,5 x 1,4 um? odpowiednio wzdtuz osi X i y. Rzeczywista
dhugos$¢ wiazki ugigtej w kierunku X jest nieco wicksza, ze wzgledu na szerokos$¢ jednego
piksela i1 kat padania dla mierzonych refleksow. Z kolei, ze wzgledu na brak analizatora,
rozdzielczo$¢ katowa pomiaru jest nieco mniejsza niz uzyskiwana w wysokorozdzielczych
dyfraktometrach rentgenowskich. Jednak z punktu widzenia uzytkownika gldéwnym
ograniczeniem metody RCI jest konieczno$¢ stosowania synchrotronowego zrodta
promieniowania. Dostep do stanowiska pomiarowego jest trudny i odpowiednia aplikacja
0 czas pomiarowy musi by¢ przygotowywana z bardzo duzym wyprzedzeniem — w przypadku
ESRF ok. 1 roku. Nie jest to zatem technika umozliwiajgca tatwg i szybka charakteryzacje
otrzymywanych struktur. Dlatego w niniejszej rozprawie traktowano technike¢ RCI jako
uzupetnienie badan laboratoryjnych z uzyciem konwencjonalnych lamp rentgenowskich
i metody SRXRD. W szczegdlnosci, nalezato sprawdzi¢ czy przyjete milczaco zatozenie, ze
warstwy ELO GaAs sg wystarczajaco jednorodne wzdtuz paska ELO, czyli wzdluz dtugosci

waskiej wigzki (tzn. w kierunku y w geometrii ¢ = 0°) jest prawdziwe.
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3.3.1. RCI - interpretacja danych doswiadczalnych w programie

Visrock

Zmieniajac kat w w zakresie +0.25 stopnia wokot kata Bragga rejestruje si¢
W postaci cyfrowej ponad 500 topogramédw rentgenowskich. Kazdy topogram to 2048 x 2048
pikseli, z ktorych kazdy odpowiada punktowi o wymiarach 3,5 x 1,4 um? na powierzchni
probki. Analiza tak ogromnej ilosci danych zebranych w pojedynczym pomiarze RCI
wymaga dedykowanego oprogramowania. W tej pracy dane eksperymentalne opracowywano
przy pomocy programu Visrock generujacego trojwymiarowy obraz rozktadu sygnatu
dyfrakcyjnego od probki. Program Visrock umozliwia pokazanie wynikéw w réznych
reprezentacjach dobieranych w zaleznosci od potrzeb eksperymentu. Ponizej omdéwione sg
tylko te, ktore wykorzystano do analizy uzyskanych danych doswiadczalnych:.

1) obraz MAXIMUM INTENSITY przedstawiajacy rozktad we wspotrzednych
(X, y) maksymalnej intensywnosci lokalnych krzywych odbi¢; taka
reprezentacja pozwala analizowaé¢ lokalng dystorsje sieci oraz jako$¢
krystalograficzng probki,

2) obraz MAXPOS pokazujacy rozklad przestrzenny (X, y) wartosci kata o, dla
ktorego krzywa odbi¢ osigga maksimum. Tego typu mapy pozwalaja badac¢
rozktad kata wygiecia oraz zmiany krzywizny probki. Bardzo tatwo rozroznia
si¢ sygnaly pochodzace od domieszkowanej warstwy ELO oraz
niedomieszkowanego podtoza,

3) obraz FWHM — mapa pokazujgca wartosci szerokosci lokalnych krzywych
odbi¢ dla kazdego piksela; pozwala analizowac lokalne zaburzenia jakosci

krystalograficznej probki.

Program Visrock pozwala rowniez na wizualizacje trojwymiarowych cig¢ map
RCI. W prezentowanej pracy jest to wazne, gdyz umozliwia poréwnanie wynikow
synchrotronowych z otrzymanymi na tych samych prébkach laboratoryjng technika SRXRD.
Poprzez wycigcie z trojwymiarowej mapy RCI sygnatu dyfrakcyjnego dla ustalonej warto$ci
y, uzyskuje si¢ zestaw lokalnych krzywych odbi¢ I(w) w funkcji potozenia na probce x. Zatem
jest to taka sama mapa RC jakg otrzymuje si¢ metoda SRXRD, z t3 roznicg, iz sygnat

pochodzi z obszaru, ktérego rozciagtos$¢ w kierunku y wynosi jedynie 1,4 um.

49



IV. Wyniki doswiadczalne i ich interpretacja

4.1. Charakterystyka naprezen i defektow w pojedynczym
pasku ELO GaAs

Pomiary rozktadu naprezen w warstwach ELO rozpoczeto od najprostszej
struktury — pojedynczego paska GaAs:Si/GaAs. Na rys. 4.1 przedstawiono schemat badanej
struktury (a) oraz jej zdjecie (b) wykonane przy uzyciu mikroskopu optycznego
z roznicowym kontrastem Nomarskiego. Szeroko$¢ okna wzrostu wynosi W = 10 um,
natomiast szeroko$¢ badanego paska 2L + w = 300 pm. Widoczna na zdjgciu roznica
kontrastu pomigdzy dwoma skrzydlami warstwy ELO $wiadczy o wygieciu powierzchni

paska.

(a) ) 2L+w }

'ELO" GaAS: —— maska SiO,

P W
podiozeiGaAs

(b)

ELO GaAs:Si

Rys. 4.1. Schemat przekroju pojedynczego paska ELO
GaAs:Si/GaAs (a) oraz zdjecie probki wykonane przy uZyciu
mikroskopu optycznego z roznicowym kontrastem Nomarskiego
(b). Szerokos¢ paska oznaczono jako 2L + w, natomiast szerokos¢
okna wzrostowego jako w.
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Moze to, ale nie musi, wskazywac na deformacje¢ sieci krystalicznej warstwy ELO. W celu
doktadnej analizy rozktadu naprezen w tej strukturze, w szczegdlnosci okreslenia wygiecia jej
plaszczyzn sieciowych, wykorzystano metody dyfrakcji rentgenowskiej.

Tak jak zostalo opisane to w czesci 3, w celu wstepnego zobrazowania sieci
krystalicznej warstwy ELO najpierw zastosowano standardowa technike dyfrakcji
rentgenowskiej. Nastepnie dla tej samej probki wykonywano pomiary technika SRXRD.

Pozwolito to zobrazowac¢ lokalne zmiany parametréw sieciowych oraz dystorsji sieci.

4.1.1. Pomiar podstawowych parametrow Krystalograficznych dla

pojedynczego paska ELO

W pierwszej kolejnosci wykonano pomiary dyfrakcyjne pojedynczego paska
warstwy ELO GaAs domieszkowanej Si na podtozu GaAs, przy uzyciu standardowej techniki
dyfrakcyjnej. Szeroko$¢ badanego paska wynosita 2L+w = 300 um, natomiast grubos¢
warstwy t = 14,6 um, co zostalo zmierzone na przetomie warstwy przy uzyciu mikroskopu
optycznego z roznicowym kontrastem Nomarskiego. Poniewaz w tym przypadku szeroko$¢
padajacej wiazki rentgenowskiej byla znacznie wigksza niz odstgp kolejnych okien
wzrostowych (500 pm) na probee odstonigto tylko jeden pasek ELO, podczas gdy pozostala
powierzchnia probki zostala zakryta olowiang folig. Rysunek 4.2 przedstawia krzywe
dyfrakcyjne zmierzone w geometrii ¢ = 90°. Wykonano je przy standardowych warunkach
dyfrakcji w konfiguracji DA.

@ S )

10000 4

1000+
1000 4

I [cps]
I [cps]

100 4 100 4

104

v M..M.AMH 1 ) Wy ‘ ‘ ‘ L

T T T T T
-400 -200 0 200 400 65,85 6590 6595 66,00 66,05 66,10 66,15 66,20
26 [deg]

w-o, [arcsec]

Rys. 4.2. Krzywe I(®) (a) oraz 1(26/w) (b) struktury ELO GaAs:Si na podtozu GaAs zmierzone
w geometrii pomiarowej ¢ = 90°. Na rysunku (b) widoczne sq piki od niedomieszkowanego
podtoza (S) i domieszkowanej warstwy GaAs (L).
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Na rysunku 4.2a pokazano krzywa RC wykonang dla refleksu symetrycznego 004,
bez analizatora. Krzywa ta zawiera dwa piki pochodzace od niedomieszkowanego podtoza
(na rys. 4.2a oznaczone S) oraz domieszkowanej warstwy ELO (na rys. 4.2a oznaczone L).
Szeroko$¢ potdéwkowa tej krzywej wynosi 2a = FWHM g—gp-= 61”".

Na rysunku 4.2b pokazano krzywa dyfrakcyjng /(26/w). Dwa maksima na tej
krzywej $wiadcza o wystgpowaniu dwoch stalych sieciowych w badanej strukturze. Pochodza
one od niedomieszkowanego podloza oraz domieszkowanej warstwy. Domieszka Si
powoduje zmniejszenie statej sieci GaAs z a;s = (5,65399 + 2-10'4) A do a; = (5,65284 +
1,3-10) A. Parametry sieciowe struktury w calej pracy wyznaczano zgodnie z procedura
opisang w Aneksie A. Krzywe dyfrakcyjne, jak roéwniez mapa sieci odwrotnej (nie pokazana
tutaj) wykonane w tej geometrii wskazuja na dobrg jako§¢ warstwy ELO wzdtuz okien
wzrostowych. Jezeli wzdluz paska ELO wystepuje jakakolwiek deformacja ptaszczyzn
sieciowych, to jest ona niewielka.

probka ZD-72
as-grown

| podtoze

1000

skrzydto ELO

I [cps]

100 5

10

T T T T T
-1500 -1000 -500 0 500 1000 1500
o-o, [arcsec]

Rys. 4.3. Krzywa odbi¢ struktury ELO GaAs:Si na podtozu GaAs
zmierzona w geometrii pomiarowej ¢ = 0°.

Analiza wynikow doswiadczalnych otrzymanych w geometrii ¢ =0° jest znacznie
bardziej skomplikowana. Jak wspomniano wcze$niej, w tym przypadku rentgenowska krzywa
odbi¢ odwzorowuje rozklad ptaszczyzn sieciowych w poprzek paska ELO. Krzywa RC
zmierzona w tej geometrii (rys. 4.3) jest bardzo szeroka i zawiera 3 maksima: $srodkowe
pochodzace od niedomieszkowanego podtoza GaAs oraz boczne pochodzace od lewego
| prawego skrzydta warstwy ELO. Jej ksztalt jest podobny do krzywej teoretycznej pokazanej
na rys. 3.12c w rozdziale 3.2.2. Podobnie jak tam, zaznaczono kat o = 0,24°, ktoérego wartos¢

jest potowa szerokosci potdwkowej krzywej odbi¢. Tak szeroki rozklad sygnatu
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dyfrakcyjnego z wyrdzniajacym si¢ pikiem podlozowym moze wskazywaé na wygiecie
warstwy ELO. Jednak aby jednoznacznie okresli¢ przyczyng poszerzenia krzywej RC nalezy

zmierzy¢ mape RSM badanego wezta.

(a) (b)
ELO nad oknem (a o) ELO nad oknem (ay0)
66,10 5 /
5,00 3,00
ELQ skrzydto (@) I oas 126,66 I 457
66,08 ‘ 14,3 6,95
241 126,63 106
408 161
266,06 - 689 % MY VR 245
= 116 = 126,60 ool s A 273
== 2 ' SO R T A ,
N 197 ot ) IR a7l 56,7
66,04 333 ¢ ELO skrzydto (ay) .3
It ' sy 12657 , ! -
O{ podtoze (as) 050 podtoze (a”S)& I
200
66,02 LELO skrzydt al‘.N) . . 126,54 1 . . ; . :
328 329 330 331 332 333 226 227 228 229 230 231
o [deg] o [deg]

Rys. 4.4, Mapy przestrzeni odwrotnej refleksu symetrycznego (004) (a) oraz refleksu
asymetrycznego (335) (b) w jednostkach sieci rzeczywistej zmierzone w geometrii ¢ = 0°.

Rysunki 4.4a i 4.4b pokazuja mapy RSM z analizatorem refleksu symetrycznego
004 i asymetrycznego 335 tej probki. Na obu mapach zaznaczono sygnaty dyfrakcyjne
pochodzace od centralnej czesci warstwy ELO oraz od jej skrzydet i od niedomieszkowanego
podioza. Charakterystyczna cecha obu map to poszerzenie sygnalu dyfrakcyjnego warstwy
ELO w kierunku wspotrzedne] w. Pozwala to jednoznacznie stwierdzi¢, i1z plaszczyzny
sieciowe warstwy ELO sa wygiete. Okres$lajac na mapie RSM potozenie @ centralnej czesci
ELO i skrzydta mozna zmierzy¢ maksymalny kat wygiecia ptaszczyzn (001) o = 0,24°.
Zmierzona wartos¢ kata jest taka sama jak potowa szerokosci krzywej odbi¢ z rys. 4.3. To
wazna informacja, gdyz pomiar krzywych odbi¢ jest duzo szybszy niz rejestracja catej mapy
RSM. Wynik ten nie jest przypadkowy. Wykonano szereg takich pomiaréw dla pojedynczych
paskow ELO innych probek. Dla kazdego z nich obserwowano ten sam efekt. Zatem, gdy
istnieje potrzeba szybkiego sprawdzenia wielkosci kata wygiecia plaszczyzn sieciowych
warstwy ELO, nalezy wykona¢ najprostszy pomiar krzywej RC w warunkach standardowych.

Analiza map RSM pozwala jednoznacznie wywnioskowaé, iz poszerzenie
krzywej odbi¢ zarejestrowanej w warunkach standardowych w geometrii ¢ = 0° (rys. 4.3)
zwigzane jest z wygieciem plaszczyzn sieciowych (001) w poprzek badanego paska ELO
GaAs:Si/GaAs. Podobnie szerokie krzywe odbi¢ rejestrowano takze dla struktur ELO GaN
[58, 23, 59] otrzymywanych technika MOVPE. Rowniez tam poszerzenie zwigzane jest
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z wygieciem plaszczyzn sieciowych warstwy. Jednak w strukturach ELO GaN kat wygiecia
plaszczyzn sieciowych warstwy jest duzo wigkszy (a~ 0,7° - 2°) co moze §wiadczy¢ o innym
mechanizmie odpowiedzialnym za powstawanie tego wygigcia. Ani z krzywej RC, ani
Z mapy RSM nie mozna jednoznacznie stwierdzi¢ jaki jest kierunek wygigcia warstw. Aby to
zbada¢ nalezy zastosowa¢ dodatkowe metody pomiarowe. W szczegolnosci, kat wygiecia
moze by¢ okreslany z obrazu dyfrakcji elektrondow podczas badania struktur ELO technika
transmisyjnej mikroskopii elektronowej [58] i [60]. Niestety, technika ta jest destrukcyjna
i wymaga specjalistycznego przygotowania badanych probek. Jak bedzie pokazane
W nastgpnej cze$ci rozprawy, kierunek wygigcia skrzydel warstw ELO fatwo okresli¢
wykorzystujac technike SRXRD.

Warto zauwazy¢, ze oprocz rozcigglosci sygnatu dyfrakcyjnego w kierunku 0si
®, Na mapie z rys. 4.4a wida¢ rowniez rézne potozenia 26 pikoéw od podtoza i réznych czesci
warstwy ELO. Swiadczy to o réznych wartosciach statych sieciowych w tych obszarach. State
sieci prostopadte (a,) wyznacza si¢ z mapy refleksu symetrycznego natomiast rownolegte (ay)
z mapy refleksu asymetrycznego. Dla opisywanej struktury uzyskano nastgpujace wartosci
statych sieciowych:

- dla podtoza: a,s = (5,65420 + 6:10®) A, ays = (5,65410 + 1,6:10™) A,

- dla skrzydta warstwy: a; s = (5,65307 + 2,5- 10'4) A, ays = (5,65343 £ 1,1+ 10'3) A,

- dla warstwy nad oknem wzrostu: a, |, = (5,65231 + 6,2:10™) A, ay., = (5,65356 + 107%) A.
Nalezy zauwazy¢, iz wystgpuje roznica pomiedzy wartoSciami prostopadtych statych
sieciowych uzyskanych z krzywej 26/« w geometrii ¢ = 90°, a tymi z mapy w geometrii
@ =0°.

Rozne pozycje pikow pochodzacych od warstwy ELO i podtoza widoczne na
mapach RSM wskazuja na niedopasowanie sieciowe silnie domieszkowanej warstwy
wzgledem niedomieszkowanego podtoza. Jak omowiono w rozdziale II, ze wzgledu na efekt
rozmiarowy (Si ma mniejszy promien jonowy od Ga i As) stala sieci GaAs:Si typu p powinna
by¢ mniejsza od stalej sieci niedomieszkowanego GaAs [36, 39]. Efekt taki zaobserwowano
w przeprowadzonych eksperymentach. Zmierzona warto$§¢ niedopasowania Sieciowego
(Aa/a)lz(as-ao)/as pomiedzy niedomieszkowanym podtozem GaAs (parametr sieci as)
a centralng czgécig domieszkowanej warstwy ELO GaAs (ap) wyniosta 9,5x107. Co wiecej
na rys. 4.4a wida¢, iz stala sieci warstwy czesci znajdujacej si¢ nad oknem wzrostu (ap) jest

nieznacznie mniejsza od statej sieci krawedzi skrzydet warstwy (ay). Jak bedzie to

przedyskutowane w czesci 4.2 spowodowane jest to wicksza wydajno$cig wbudowywania sig
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domieszki do $rodkowej czgsci warstwy niz do czesci lateralnej [33, 61]. Dlatego tez
maksimum piku sygnatu dyfrakcyjnego pochodzacego od srodkowej czgsci warstwy ma
wickszg warto$¢ kata Bragga niz maksimum pochodzace od skrzydta ELO. Niedopasowanie
sieciowe tych dwoch czgsci warstwy wynosi (Aa/a)f(aw-ao)/as=2,3><10'5. Konsekwencje
niedopasowania sieciowego wywotanego niejednorodnym domieszkowaniem zostang opisane
w dalszej czesci rozprawy.

Podsumowujac, standardowe pomiary dyfrakcji rentgenowskiej przy uzyciu
dyfraktometru wysokorozdzielczego pozwalaja pokazaé, ze warstwa jest wygigta, mozna
okresli¢ wielko$¢ kata wygigcia oraz zbadaé state sieciowe warstwy i podloza. Niestety
informacje te s3 usrednione po bardzo szerokim obszarze. Ponadto, nie mozna okresli¢
kierunku wygigcia warstw. Wykorzystujac technike lokalnej dyfrakcji rentgenowskiej

SRXRD mozna obej$¢ te ograniczenia.

4.1.2. Wykorzystanie techniki SRXRD do analizy rozktadu naprezen
w pojedynczym pasku ELO

Jak zostato opisane w rozdziale 3.2 technika SRXRD polega na rejestrowaniu
i analizie lokalnych krzywych odbié. Precyzja metody tkwi przede wszystkim w rozmiarze
padajacej wiazki rentgenowskiej oraz mozliwosci wykorzystania krysztatu analizatora, ktory
umieszcza si¢ przed detektorem rejestrujagcym wigzke ugigta na badanej probce. Pozwala to
na detekcje sygnatu dyfrakcyjnego z niezwykle duza rozdzielczoscig katowa. Rozdzielczos$¢
przestrzenna jest ograniczona rozmiarami padajacej wiazki rentgenowskiej 1 precyzja
przesuwu probki.

W niniejszej pracy technika SRXRD zostata wykorzystana w pierwszej kolejnosci
do analizy struktur ELO o najprostszej budowie - pojedynczego homoepitaksjalnego paska
ELO GaAs. Po wyjasnieniu lokalnego rozktadu naprezen w pojedynczym pasku ELO
uzyskane wyniki beda uzywane do opisu rozkladu napre¢zen w bardziej skomplikowanych

strukturach lateralnych.
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Rys. 4.5. Mapa RC (a) wykonana bez analizatora przy uzyciu wqskiej wigzki rentgenowskiej
0 wymiarach 10 um % 10 mm; o jest kgtem maksymalnego wygiecia plaszczyzn sieciowych
warstwy. Pokazano przyktad dwoch lokalnych krzywych odbi¢ wykonanych przy polozeniu
wigzki x =- 120 um (b) i x = 60 um (c). Pozycja x = 0 oznacza srodek okna wzrostowego.

Rys. 4.5 przedstawia mape¢ RC probki z rys. 4.1 wykonang w geometrii ¢ = 0°.
W eksperymencie rozmiar wigzki padajacej wynosit 10 pm x 10 mm. Probke przesuwano
w zakresie x = £ 200 pm z krokiem 20 pum, aby przeanalizowaé caty obszar paska ELO.
W czesci 3.2.2 rozprawy wyjasniono sposob konstrukcji takiej mapy. Na rys. 4.5(b) 1 rys.
4.5(c) pokazano jej wybrane sktadowe — dwie lokalne krzywe odbi¢ zmierzone w pozycjach
probki X = - 120 um i X = 60 um. Na mapie RC, na osi poziomej (X) zaznaczono kolejne
potozenia probki, gdzie punkt X = 0 pm odpowiada §rodkowi okna wzrostowego (Srodkowi
paska ELO). Na osi pionowej (w — wg) odlozono potozenia katowe maksimoéw lokalnych
krzywych dyfrakcyjnych, gdzie @ = wo oznacza wartos¢ katowa maksimum piku
pochodzacego od podioza. Warto zauwazy¢, ze przy oswietlaniu kolejnych punktow probki
sygnal pochodzacy od podiloza nie zmienia swojego potozenia katowego. Gdy wigzka
promieni X przesuwa si¢ od lewego skrzydta do prawego sygnat dyfrakcyjny pochodzacy od
warstwy ELO przesuwa si¢ ku wiekszym katom. Takie samo zachowanie sygnatu
dyfrakcyjnego obserwowano na mapie teoretycznej (rys. 3.12). Ksztatt mapy RC wskazuje

wiec, ze plaszczyzny sieciowe badanego paska ELO s3a wygiete w dot, ku masce. Warto
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podkresli¢ rowniez, ze krzywa odbi¢ otrzymana metoda pomiaru standardowego w geometrii
@ = 0° (rys. 4.3) moze by¢ odtworzona poprzez scatkowanie mapy RC po catej szerokosci
paska ELO. W szczegdlnosci, wartos¢ maksymalnego kata wygiecia plaszczyzn sieciowych
warstwy pojedynczego paska (o« = 0,24°) otrzymanego z mapy RC jest taki sam jak ten
otrzymany ze standardowej krzywej odbi¢ (porownaj rys. 4.3 i rys. 4.5).

Jak wspomniano w czgéci 3.2, poprzez pomiar szeroko$ci sygnatu od warstwy
ELO z mapy RC mozna tatwo wyznaczy¢ szerokos¢ badanego paska. Jednak aby otrzymana
wielkos¢ byla prawdziwa nalezy ustawi¢ padajgcg wigzke rentgenowska réwnolegle
wzgledem badanych paskéw ELO. Dlatego etapem wstgpnym analizy SRXRD byto
omoéwione wczesniej justowanie polozenia probki wzgledem wigzki tak, aby precyzyjnie
spetniony byt warunek ¢ = 0°. W takich warunkach z mapy RC (rys. 4.5) otrzymujemy
szeroko$¢ paska ELO rowng 302 um, podczas gdy pomiary optyczne daja wartos¢ 2L+w =

300 pm. Taka zgodno$¢ jest miarg precyzji ustawienia probki wzgledem wigzki padajace;.
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Rys.4.6. Ksztalt plaszczyzn sieciowych (001) obliczony z mapy RC oraz ksztalt
powierzchni paska ELO GaAs wykonany za pomocq profilometru.

Znajac przestrzenny rozktad kata wygiecia a(x) w poprzek paska ELO mozna
wyznaczy¢ ksztatt wygietych plaszczyzn sieciowych h(x). Odpowiednia procedura zostala
opisana w czesci 3.2.3. Na rysunku 4.6 przedstawiono ksztalt ptaszczyzn sieciowych (001)
obliczony z mapy RC. Zatozono, ze lewej krawedzi paska ELO odpowiada przesunigcie
ptaszczyzn sieciowych A4h = 0. Na rys. 4.6 pokazano rowniez profil grubosci warstwy ELO
w kierunku prostopadtym do okien wzrostowych wykonany przy pomocy profilometru
(czerwona krzywa). Krzywa ta zostata przesunigta tak, aby jej maksimum pokrywalo si¢

Z maksimum krzywej wyliczonej z pomiarow rentgenowskich. Ksztalt ptaszczyzn sieciowych
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badanego paska ELO jest zgodny z ksztattem jego powierzchni. Z rysunku 4.6 wida¢ rowniez,
ze promien krzywizny plaszczyzn sieciowych paska ELO nie jest staty, w przeciwienstwie do
przypadku teoretycznego rozpatrywanego wczesniej (rys. 3.12). Najwicksze wygiecie
plaszczyzn sieciowych zarejestrowano w czgsci srodkowej badanego paska, nad oknem
wzrostowym. Tam promien krzywizny jest najmniejszy. Na skrzydtach paska ELO
plaszczyzny sieciowe ,,wyplaszczaja si¢” i tam promien krzywizny jest najwigkszy.

Taka zalezno$¢ moze sugerowaé mechanizm powstawania wygiecia skrzydet
warstwy ELO. Jeden z mozliwych scenariuszy przewiduje, ze wygigcie warstwy rozpoczyna
si¢ tuz po przekroczeniu przez rosnacg warstwe frontu maski, czyli tuz po rozpoczeciu
wzrostu lateralnego. Wtedy warstwa jest bardzo cienka i elastyczna, co powoduje, iz jest
bardziej podatna na wszelkie zmiany parametréw otoczenia. Poczatkowe wygiecie ptaszczyzn
sieciowych w dot moze by¢ odwzorowywane przy dalszym wzroscie warstwy ELO.

Przyczyny wygiecia warstw ELO w kierunku maski nie sa do konca wyjasnione.
Wiadomo, iz jest to efekt obserwowany powszechnie, nie tylko w warstwach arsenku galu,
ale rowniez Si [62] i GaN [63, 64, 65]. Efekt ten jest rowniez niezalezny od metody
wytwarzania warstw: LPE (GaAs, Si) czy MOVPE (GaN). Odpowiedzialnym mechanizmem
fizycznym moze by¢ oddzialywanie skrzydet ze znajdujaca si¢ pod nimi maska. W pracy [62]
autorzy twierdza, ze powodem wygig¢cia krzemowych warstw ELO na podtozu Si z maska
SiO,, krystalizowanych metodg LPE, moga by¢ procesy zachodzace podczas wzrostu na
mie¢dzypowierzchni warstwa ELO/tlenek. Zblizajace si¢ powierzchnie warstwy ELO 1 maski
przyciagaja si¢ sitami van der Waalsa, ktore sg duze kiedy dystans pomiedzy przyciggajacymi
si¢ powierzchniami jest niewielki. W pracy tej autorzy sugeruja, iz na skutek sit napigcia
powierzchniowego roztworu, ktory jest w kontakcie z boczng $ciang paska ELO, nastgpuje
wygigcie warstwy do dotu, a gdy warstwa ELO jest odpowiednio blisko powierzchni maski,
sity van der Waalsa utrzymuja wygiecie warstwy nawet po usunig¢ciu roztworu. Mechanizm
ten nie thumaczy jednak wygiecia warstw ELO GaN wytwarzanych technikami wzrostu z fazy
gazowej. Ponadto, jak zostato wspomniane wczesniej, wygiecie skrzydet ELO w strukturach
GaN wydaje si¢ by¢ zbyt duze (w pracy [64] kat wygiecia skrzydet ELO a wynosi az 1,36°),
aby mialo zwiazek z adhezja do maski lub stabymi sitami van der Waalsa. Dlatego rozwaza
si¢ rowniez mozliwy udzial reakcji chemicznych takich jak formowanie ubocznych
produktow (np. SiOyNy) oraz zjawisko zmiany struktury (gestosci) tlenku w wysokiej
temperaturze i przy obecnos$ci agresywnych reagentow chemicznych (amoniak).

W celu potwierdzenia wptywu obecno$ci maski SiO; na wygiecie warstw ELO

GaAs przeprowadzono nastepujacy eksperyment: w czesci badanej wczesniej probki
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wytrawiono selektywnie maske spod paska ELO i zbadano rozktad naprezen w strukturze
pozbawionej maski. Podobnie jak dla probki as-grown przeprowadzono seri¢ badan
wykorzystujac standardowg metod¢ pomiarowg XRD oraz technike SRXRD. Uzyskane

wyniki zostang przedstawione w czesci 4.2 rozprawy.

4.1.3. Zastosowanie synchrotronowej techniki mikroobrazowania do

pomiaru rozkladu naprezen w strukturach ELO GaAs/GaAs

W celu weryfikacji wynikéw uzyskanych dla pojedynczego paska ELO
wykorzystano, jako komplementarng do SRXRD, technik¢ Rocking Curve Imaging. Idea tej
metody oraz sposob jej realizacji technicznej zostaly przedstawione w czg$ci 3.3 niniejszej
rozprawy. Glowna zaleta metody RCI jest bardzo duze nat¢zenie wykorzystywanej wigzki
promieniowania synchrotronowego, co pozwala na obrazowanie bardzo stabych efektow
zachodzacych w badanych strukturach  krystalicznych. Dodatkowo, wykorzystanie
precyzyjnego ukladu detekcyjnego pozwala rejestrowaé obraz dyfrakcyjny z obszaru
0 szeroko$ci ~1,4 um, co wynika z rozmiaru jednego piksela kamery CCD. Tak wysoka
rozdzielczo$¢ przestrzenna jest nieosiggalna w laboratoryjnych uktadach dyfrakcyjnych.
Badania technikg RCI przeprowadzono dla tego samego paska ELO, ktory wczesniej
analizowany byt przy wykorzystaniu laboratoryjnych metod rentgenowskich. Tak jak
poprzednio wykonano pomiary symetrycznego refleksu 004.

Rysunek 4.7a przedstawia przestrzenny rozklad kata dyfrakcji lokalnych
krzywych odbi¢ na probce. Ze wzgleddw technicznych zero na skali katow przyjete jest
arbitralnie 1 dlatego bezwzgledne wartosci katow podane na wykresie nie sa realnymi
warto$ciami kata Bragga badanego refleksu przy dhugosci fali 1,1279A. Z mapy tej bardzo
tatwo mozna wyr6zni¢ sygnat pochodzacy od niedomieszkowanego podtoza oraz od skrzydet
warstwy ELO. Wartos¢ katowa piku podtozowego zawiera si¢ pomiedzy sygnalami
pochodzacymi od skrzydet warstwy ELO. Co wigcej, przesuwajac si¢ w poprzek paska ELO
warto$¢ kata dyfrakcji ro$nie. Wynik ten jednoznacznie wskazuje na wygigcie warstwy ELO
w stosunku do podtoza. Okreslenie kierunku wygiecia warstwy nie jest tu jednak tak
oczywiste jak w technice SRXRD (rozdziat 3.2). Przesuwajgc si¢ w poprzek paska ELO, od
skrzydta lewego do prawego, warto$¢ kata dyfrakcji rosnie, co jest odwrotne do zachowania
obserwowanego w doswiadczeniach laboratoryjnych. Nie $wiadczy to jednak o innym

kierunku wygiecia skrzydet ELO, a jedynie wynika z odmiennej konfiguracji uktadu
59



pomiarowego — sprawdzono, ze obraz otrzymany w stosowanej kamerze CCD jest
odwrocony, tzn. dla naszych probek obraz RCI jest odbiciem zwierciadlanym obrazu realnego

wzgledem linii okna wzrostowego.
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Rys. 4.7. Przestrzenny rozktad kqta Bragga (a), szerokosci potowkowych (b) oraz maksymalnej
intensywnosci (c) lokalnych krzywych odbi¢ w pojedynczym pasku ELO GaAs/GaAs. Rozmiar
piksela wynosi 1,4 um.

Po uwzglednieniu tej poprawki rys. 4.7a wskazuje, ze skrzydta warstwy ELO GaAs wygiete
sa w kierunku maski. Warto$¢ kata wygiecia skrzydta wynosi da ~ 0,24° 1 jest doktadnie taka
sama jakg otrzymano przy wykorzystaniu techniki SRXRD. Najwazniejsze jest jednak, ze ten
obraz dyfrakcyjny pokazuje bardzo duzg jednorodnos$¢ sygnatu w kierunku roéwnolegtym do
okna wzrostowego. Trzeba przypomnie¢, ze chcac uzyska¢ wysoka rozdzielczo$¢
przestrzenng w eksperymentach SRXRD stosowano bardzo waska wiazke promieniowania.
Poniewaz w laboratoryjnym systemie dyfrakcyjnym uzyskuje si¢ relatywnie niskie natezenie
wigzki oznaczato to koniecznos¢ wydtuzenia wigzki w kierunku y. Analizujac warstwy ELO
GaAs technika SRXRD milczaco zakladano, ze duzy wymiar wigzki, a wigc catkowanie
sygnalu w tym kierunku, nie wplywa na uzyskiwane wyniki. Innymi slowy, zakladano
wysoka jednorodno$¢ warstw wzdluz kierunku réwnoleglego do okna wzrostowego. Jednak
dopiero przestrzenny rozktad sygnatu widoczny na rys. 4.7 dowodzi, ze domieszkowane
warstwy ELO GaAs na podtozu GaAs s3 jednorodne strukturalnie wzdtuz badanych paskow.
Jak zostanie pokazane w czg¢sci 4.5 taka jednorodnos$¢ nie wystepuje dla heteroepitaksjalnych
struktur ELO GaSh/GaAs.
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Na rysunku 4.7b pokazano przestrzenny rozklad szerokosci potowkowych
(FWHM) lokalnych krzywych odbi¢ na tym samym pasku ELO. Na mapie wida¢, iz warto$¢
FWHM jest najwicksza w $rodkowej czesci paska. Wynika to z faktu, iz promien wygiecia
plaszczyzn sieciowych w tej cze$ci paska jest najmniejszy. Rysunek 4.7c przedstawia
przestrzenny rozktad maksimum intensywnosci lokalnych krzywych odbié. Rowniez tutaj
nat¢zenie promieniowania odbitego jest najmniejsze w obszarze ponad oknem wzrostu. Na
tym rozktadzie obserwuje si¢ rowniez podbicie natezenia wigzki dyfrakcyjnej na krawedziach
skrzydet warstwy ELO. Wystepuje ono w obszarze koncow skrzydet o szerokosci ~30-40 um.
Tak wiec na krawedziach warstwy ELO lokalne krzywe odbi¢ pokazuja najwigksze natezenie
w piku, natomiast ich szerokosci potdéwkowe sa mniejsze. Aby wyjasni¢ ten efekt z rozktadu
przestrzennego na rys. 4.7a wyodrebniono tréjwymiarowa mapg, ktéra precyzyjnie pokazuje
rozktad kata dyfrakcji w poprzek paska ELO w konkretnym miejscu na probcee (tzn. dla dane;j
wartosci y). Mapa na rys. 4.8 przedstawia zmiany sygnatu odbitego od probki w pozycji
y =255. W szczeg6lnosci pokazuje, ze najszybsze zmiany kata Bragga maja miejsce
W obszarze okna wzrostowego warstwy. Jest to zrozumiate, bo tam warstwa ma najwigksze
wygiecie. Rowniez jak obserwowano na rozkladzie przestrzennym, natezenie sygnalu

dyfrakcyjnego na krawedziach paskow jest kilka razy wigksze niz w §rodku paska ELO.
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Rys.4.8. Mapa RC pojedynczego paska ELO GaAs/GaAs wykonana w punkcie y=255.

Warto zauwazy¢, ze na samych krawedziach paska ELO pozycja katowa sygnatu
dyfrakcyjnego jest stata. Oznacza to, Zze w tym obszarze plaszczyzny sieciowe sg dokladnie
ptaskie, a dopiero dalej od krawedzi zaczynaja si¢ wykrzywia¢. Podobny efekt utozenia

ptaszczyzn sieciowych na krawedziach paskow ELO byl juz widziany na synchrotronowych
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topografiach odbiciowych warstw ELO GaAs [66]. Jak pokazaly raportowane w tej pracy
symulacje numeryczne wynika to z ksztattu krawedzi bocznych i specyficznej struktury sieci

na brzegach paskéw ELO. Wykorzystanie techniki RCI pozwolilo na pelne zobrazowanie
tego efektu.
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4.2. Charakterystyka homoepitaksjalnych warstw ELO GaAs
Z selektywnie wytrawiong maska SiO:

W celu usuni¢gcia maski SiO, spod warstwy, polowe probki trawiono
W rozcienczonym kwasie fluorowodorowym przez 210 godzin. Zaleta stosowanego roztworu
trawigcego jest to, ze selektywnie usuwa on SiO; nie reagujac z GaAs. Nastgpnie ten sam co
poprzednio pojedynczy pasek ELO przebadano z wykorzystaniem standardowej techniki
dyfrakcyjnej jak i lokalnej techniki SRXRD.

Rys. 4.9. Obrazy przetomu krancow skrzydet lewego (a) i prawego (b) pojedynczego paska
ELO GadAs:Si wykonane pod mikroskopem optycznym z roznicowym kontrastem
Nomarskiego. Maska SiO; zostala selektywnie wytrawiona spod warstwy. Strzatki wskazujq
linie biegngce od gornych krawedzi ELO do krawedzi maski w oknie wzrostowym.

Na rysunku 4.9 przedstawiono obrazy przekrojow poprzecznych krancow
skrzydet badanej struktury GaAs:Si/GaAs. Zastosowane powiekszenie pozwala zobaczy¢
przerw¢ pomiedzy spodnig czescig skrzydel ELO a wierzchnig czg$cia podioza, w miejscu
gdzie poprzednio znajdowata si¢ maska SiO», natomiast uniemozliwia sfotografowanie paska
w catosci. Dokladne pomiary rozmiaréw szczeliny pomigdzy warstwg 1 podtozem pokazuja,
ze jej szeroko$¢ ros$nie, w miar¢ zblizania si¢ do krawedzi paska ELO. Moze to wskazywac na
zniknigcie wygigcia spowodowanego oddzialywaniem z maska. Warto réwniez zwrocié
uwage na linie zaznaczone strzatkami, ktore biegna od gornych rogéw paska ELO do
krawedzi okna wzrostowego. Zrodto tych linii i ich znaczenie zostana opisane w dalszej
czesci tego podrozdziatu.

W celu zbadania rozktadu naprezen w strukturze ELO, po wytrawieniu maski
wykonano standardowe pomiary rentgenowskie. Najpierw zmierzono krzywe odbi¢ refleksu
symetrycznego 004 wigzkg o wymiarach 1,2 mm x 10 mm bez analizatora (rys. 4.10a). Jak

poprzednio, cze$¢ probki zamaskowano folig otowiang w taki sposob, iz odstoniety byt

63



jedynie badany pasek. Wida¢, ze w obu geometriach pomiarowych krzywa rentgenowska jest
waska, nawet nieco wezsza od krzywej RC w geometrii ¢ = 90° dla probki as-grown
(rys. 4.2). Wskazuje to na brak deformacji ptaszczyzn sieciowych (001) w pasku ELO.
Drobne zmniejszenie szeroko$ci krzywej odbi¢ moze swiadczy¢ o tym, iz wzdtuz paska ELO
warstwa réwniez lekko oddziatywata z maska SiO,, a jej usuniecie spowodowalo zniesienie

tego naprezenia.
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Rys. 4.10. Krzywe odbi¢ struktury ELO GaAs:Si/GaAs bez maski SiO, (etched) (a) wykonane
W dwoch geometriach pomiarowych: ¢ = 0°i ¢ = 90°(b) krzywe odbi¢ w geometrii ¢ = 0°
przed (as-grown) i po (etched) wytrawieniu maski SiO,.

Aby doktadniej pokaza¢ wpltyw wytrawienia maski, na rys. 4.10b poréwnano
krzywe odbi¢ warstwy ELO w geometrii ¢ = 0° przed i po usuni¢ciu maski. Wida¢ jak
drastyczna zmiana nastapita po wytrawieniu maski. Poprzednio ptaszczyzny sieciowe (001)
w poprzek paska byly zdeformowane 1 metoda SRXRD pozwolita ustali¢, ze plaszczyzny te
sg wygiete w kierunku maski. Po jej selektywnym wytrawieniu rozpigtos¢ krzywej odbi¢ jest
znaczaco mniejsza, a jej szeroko$¢ potowkowa jest tylko o 20” wigksza od szerokosci
potowkowej krzywej rentgenowskiej otrzymanej w geometrii ¢ = 90° (rys. 4.10a). Dla
poréwnania, roznica pomi¢dzy szerokosciami potowkowymi krzywych dyfrakcyjnych probki
as-grown wykonanych w dwoch geometriach pomiarowych wynosita az 814”. Ten
eksperyment pozwala dowies¢, iz deformacja warstwy ELO jest spowodowana obecnos$cia
maski SiO,. Jej wytrawienie powoduje usuni¢cie wigzow i relaksacje elastycznej deformaciji
warstwy.

Rowniez pomiar mapy RSM z analizatorem w geometrii ¢ = 0° wskazuje, iz po
usuni¢ciu maski spod warstwy ELO sygnal dyfrakcyjny pochodzacy od niej nie jest tak

szeroki (rys. 4.11). To kolejne potwierdzenie, iz wygigcie spowodowane maskg SiO; znika po
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jej usuniegciu. Podobnie jak w przypadku mapy RSM probki przed trawieniem (rys. 4.4a),
widoczne jest niedopasowanie sieciowe pomig¢dzy domieszkowang warstwg ELO
i niedomieszkowanym podtozem. Warto$¢ statej sieciowej prostopadiej warstwy ELO
uzyskana z tej mapy (ai., = 5,65311 A) jest zblizona do tej z czesci srodkowej paska ELO
uzyskanej z mapy probki as-grown (a; o = 5,65231 A).
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Rys.4.11. Mapa wezta sieci odwrotnej 004 wykonana w geometrii ¢ = 0° dla struktury ELO
Z wytrawiong selektywnie maskq. S oznacza sygnat od podtoza Gads, natomiast L- sygnat od
domieszkowanej warstwy ELO.

Wyniki otrzymane przy uzyciu standardowej metody XRD pozwalaja
zaproponowac¢ nastepujacy model deformacji ptaszczyzn sieciowych ELO: w poczatkowym
etapie lateralnego wzrostu warstwy ELO oba skrzydla przyciggane sa przez maske SiO;
I wyginane w dot. Pomiary krzywych odbi¢ jak i map RSM pokazuja, ze naprezenia jakie
wowczas powstaja, sg ponizej progu generacji defektow. Prowadzg do elastycznej deformacji
plaszczyzn sieciowych, ktora znika po selektywnym wytrawieniu maski. Rzeczywiscie,
wyniki analizy takich samych struktur technikg transmisyjnej mikroskopii elektronowej [67]
pokazuja brak generacji defektow w obszarze pojedynczego paska ELO. Zupehie inaczej jest
w strukturach ELO GaN. Jak wspomniano, katy wygiecia warstw ELO GaN sg tak duze, ze
pojawiajace si¢ naprezenia nie moga by¢ elastyczne. Badania TEM pokazuja, ze
w strukturach ELO GaN powstaja dyslokacje tworzace granice niskokatowa nad krawedziami
maski [68, 60]. W takiej sytuacji wytrawienie maski moze dawaé jedynie czeSciowe
zmniejszenie szerokosci krzywych RC, gdyz usuwany jest tylko elastyczny sktadnik

deformacji. Rzeczywiscie, efekt taki obserwowano doswiadczalnie w pracy [69].
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Warto zwrdci¢ uwagg, ze na mapie z rys. 4.11 sygnat dyfrakcyjny warstwy ELO
po wytrawieniu maski jest w dalszym ciggu nieco poszerzony w stosunku do sygnatu podtoza.
Ponadto, r6znica szerokosci potéwkowych pomig¢dzy krzywymi odbi¢ zmierzona w dwoch
geometriach (¢ = 0° i @ = 90°) wynosi 20”. Swiadczyé moze to o niewielkiej deformacji
plaszczyzn sieciowych warstwy w poprzek paska pozostatej po usunigciu maski. Niestety
standardowe pomiary XRD nie daja mozliwosci glgbszej analizy natury tego zjawiska.

Mozliwo$¢ badania tak matych lokalnych odksztatcen sieci daje metoda SRXRD.

warstwa ELO GaAs:Si

Rys. 4.12. Przyktadowy obraz przetomu pojedynczego paska ELO GaAs:Si wykonany przy
pomocy mikroskopu optycznego z roznicowym kontrastem Nomarskiego. Strzatkami
zaznaczono linie oddzielajgce obszary o réznej zawartosci domieszki Si.

Jednak zanim zostang zaprezentowane wyniki pomiardw przy wykorzystaniu
techniki SRXRD, warto wspomnie¢ o niezwykle istotnym efekcie pojawiajacym si¢
w warstwach ELO. Jak wspomniano wczesniej (patrz rys. 4.9), na przekrojach poprzecznych
skrzydet ELO pojawiajg si¢ linie, ktore biegng od gornych rogéw paska ELO do krawedzi
maski w obszarze okna wzrostowego. Efekt ten widoczny jest rowniez na rysunku 4.12
przedstawiajacym obraz przekroju poprzecznego podobnej probki ELO GaAs:Si/GaAs. Linie
zostaly ujawnione w wyniku trawienia przelamu probki w roztworze KszFe(CN)g:KOH:H,0
(8:12:200) przez okoto 30 s w temperaturze pokojowej [14]. Zastosowany Sposob trawienia
jest czuty na zawarto$¢ domieszek w trawionym materiale. Zatem ujawnione linie oddzielaja
obszary warstwy ELO o réznej koncentracji krzemu. W rzeczywistos$ci linie te s3 granicami
pomiedzy obszarami warstwy ELO, ktore rosty w gore ponad oknem wzrostowym (vertical
growth) i lateralnie (lateral growth). Obszary te ro6znig si¢ migdzy sobg mechanizmami
wzrostu. Przypomnijmy, ze dla optymalnego wzrostu orientacja okien wzrostowych
wybierana jest w ten sposob, aby wolno rosngce powierzchnie atomowo gtadkie (tzw. facetki)
formowaty si¢ na powierzchni gornej warstwy ELO, natomiast na bocznych $cianach warstwy
tworzyly si¢ szybko rosnace ptaszczyzny atomowo szorstkie [13]. Takie warunki pozwalaja

na otrzymywanie warstw ELO cienkich i szerokich. Wzrost atomowo szorstkiej §ciany
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bocznej jest doskonale rownowagowy — dostarczane atomy (w tym réwniez domieszki) tatwo
znajduja optymalne miejsce do wbudowania si¢ w krysztal. Zatem ich koncentracja w fazie
stalej doktadnie odpowiada koncentracji rownowagowej okreslonej z wykresu fazowego Ga-
As-Si dla aktualnej temperatury. Natomiast na gornej powierzchni warstwy ELO pojawia si¢
efekt segregacji domieszek. Wzrost nastepuje z roztworu wzbogaconego w Si, co prowadzi do
silniejszego domieszkowania czgSci wzrastanej pionowo w poroOwnaniu z czesciami
wzrastanymi lateralnie. Dlatego tez po wzroscie rozktad domieszki w warstwie nie jest
jednorodny, co ujawniajg linic widoczne na rys. 4.9 i 4.12. Szczegblowy opis tego zjawiska
mozna znalez¢ w pracy [33].

W dalszej czgsci pracy pokazane beda konsekwencje opisanego powyzej
mechanizmu niejednorodnego wbudowywania domieszki do warstw ELO na wyniki

pomiardéw rentgenowskich.

4.2.1. Analiza SRXRD homoepitaksjalnych warstw ELO GaAs
z selektywnie wytrawiong maska SiO:

Na rysunku 4.13a przedstawiono map¢ RC w geometrii ¢ = 0° warstwy ELO
GaAs domieszkowane] Si na podlozu GaAs po selektywnym wytrawieniu maski SiOs.
Wiazka o wymiarach 10 pum x 10 mm przeskanowano obszar pojedynczego paska.
Dodatkowo zastosowano analizator ustawiony na katowe potozenie piku od domieszkowane;j
warstwy GaAs (kat Bragga GaAs:Si). Zarejestrowany sygnat pochodzi tylko od warstwy,
wigc sygnat od podtoza nie jest widoczny. Krzywa odbi¢ wykonana przy uzyciu standardowe;
metody rentgenowskiej w geometrii ¢ = 0° (rys. 4.10) sugeruje, iz po usunieciu maski
wygiecie plaszczyzn sieciowych w dot znika. Jednak mapa RC zarejestrowana przy
wykorzystaniu techniki SRXRD (rys. 4.13) wskazuje, iz ptaszczyzny sieciowe warstwy ELO
nie sg plaskie. Dwa pasma dyfrakcyjne widoczne na mapie pochodza od dwodch skrzydet
warstwy ELO.

W przeciwienstwie do mapy RC otrzymanej dla probki z maskag SiO; (rys. 4.5),
gdy w tym przypadku zmieniamy potozenie probki x wzgledem wigzki padajacej, sygnat od
warstwy ELO przesuwa si¢ w strone wiekszych katéw. To wskazuje, iz plaszczyzny sieciowe
wolnostojacej warstwy ELO wygigte sa w gore (pordwnaj rys. 3.12). Efekt ten uwidacznia si¢
dopiero po usuni¢ciu maski. Kat wygiecia skrzydta wynosi ~20” i jest trudny do zmierzenia

standardowa metodg XRD. Dopiero zastosowanie techniki SRXRD pozwala na obserwacje
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tego resztkowego wygiecia skrzydet ELO. Jak byto opisane wcze$niej (rozdzial 3.2.3) z mapy
RC mozna tatwo wyliczy¢ ksztalt ptaszczyzn sieciowych badanej struktury. Wynik obliczen
przedstawiono na rys. 4.13b. Punkt x = 0 odpowiada potozeniu nad oknem wzrostu.
W miejscu tym pojawia si¢ punkt przegiecia krzywej h(x), co $wiadczy o szczegdlnym
charakterze ptaszczyzn sieciowych w tym obszarze. Tylko tutaj warstwa ELO ma kontakt

z podtozem. Zatem rozktad naprezen w tym regionie jest inny od tego w skrzydtach.
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Rys. 4.13. Mapa RC prébki ELO GaAs:Si/GaAs po selektywnym usunieciu maski zmierzona
Z analizatorem (a) oraz wyliczony ksztatt plaszczyzn sieciowych (001) (b).

Wyniki pokazane na rys. 4.13 mozna wytlumaczyé w nastepujacy sposob:
domieszkowana krzemem warstwa ELO GaAs jest wygieta w dot w wyniku oddzialywania
Z maska. Skutkuje to znacznym poszerzeniem sygnatu na rentgenowskiej krzywej odbi¢ (rys.
4.3). W przeciwienstwie do warstw ELO GaN na podtozu szafirowym [63, 64], gdzie
relaksacja naprezen jest czgsciowo plastyczna, w strukturach ELO GaAs/GaAs naprezenie
wyginajace jest catkowicie elastyczne i znika calkowicie po wytrawieniu maski SiO,.
Przejawia si¢ to znacznym zawezeniem rentgenowskiej krzywej odbi¢ (rys. 4.10). W takich
warunkach mozliwa jest obserwacja resztkowych naprezen wywotanych niejednorodnym
rozktadem domieszki. W poprzedniej czeSci omdéwiono mechanizm wbudowywania

domieszki do warstwy ELO. Jak schematycznie zaznaczono na rys. 4.14a, z powodu réznych
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Mechanizméw wzrostu na bocznej 1 gornej powierzchni warstwy ELO, wydajnosé
wbudowywania domieszki do srodkowej, rosngcej do gory czesci warstwy (obszar 1), jest

wieksza od wydajnosci wbudowywania domieszki do czgsci, ktora rosta lateralnie (obszar 1)
[33].
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Rys. 4.14. (a) Schemat przekroju poprzecznego skrzydia ELO po usunieciu maski. Na skutek
roznych koncentracji domieszki Si stala sieci w obszarze I (Aobsar) jest mniejsza niz

WObSZ&rZB I (aobszarll) oraz Od Staiej sieci pOdZOZa as (aobszarl < Qopszarll < aS)- Linia

przerywana reprezentuje uproszczony ksztalt granicy pomiedzy dwoma obszarami, tak jak
przyjeto w obliczeniach numerycznych.

Rys. 4.14. (b) Wynik pomiaru i symulacji numerycznych rozktadu promienia Krzywizny
plaszczyzn sieciowych (100) w skrzydle ELO probki z wytrawiong maskq. Linie ciggte
pokazujq wyniki obliczen z uwzglednieniem niedopasowania sieciowego pomiedzy warstwq
ELO a podiozem, natomiast linia przerywana pokazuje wynik bez jego uwzglednienia.

Poniewaz stata sieci GaAs zalezy od koncentracji domieszki krzemu, w warstwie tej pojawia
si¢ niedopasowanie sieciowe pomiedzy gorng i boczng czgsciag warstwy, jak rowniez
pomiedzy podltozem a goérng czeScia warstwy. Pomiary za pomocag techniki SRXRD

lokalnych map RSM w tych czgéciach struktury pozwolity okresli¢ warto$¢ niedopasowania

69



sieciowego pomiegdzy centralng czescig warstwy 1 podlozem (Aa/a); = (as%bm”) =~2X
S

(a -a ) _
obszarll obszarl — ~4 X 10 6.

1075 oraz pomiedzy czeSciami warstwy ELO (Aa/a), = "
S

Nalezy zauwazy¢, iz wartosci te sg kilka razy mniejsze od tych, jakie uzyskano z pomiarow
standardowych (patrz cze$¢ 4.1.1), co wynika z duzo lepszej rozdzielczoséci przestrzennej
techniki SRXRD. Niedopasowanie sieciowe pomiedzy dwoma obszarami warstwy prowadzi
do powstania momentu sity wyginajacego skrzydto ELO do gory. Dopoki pomiedzy warstwa
ELO a podtozem znajduje si¢ maska, to resztkowe naprezenie zwigzane z niejednorodnym
rozktadem domieszki w warstwie jest ukryte przez deformacj¢ zwigzang z oddziatywaniem
warstwy z SiO,. Gdy tylko maska zostanie usuni¢ta spod warstwy ELO jej skrzydta wyginaja
si¢ lekko do gory i to resztkowe wygigcie mozna zarejestrowac przy wykorzystaniu techniki
SRXRD.

Aby potwierdzi¢ stuszno$¢ postulowanego powyzej modelu resztkowego
wygiecia warstwy ELO wykonano symulacje numeryczne [70] relaksacji naprezen
W niejednorodnie domieszkowanym, wolnostojacym skrzydle ELO. Do obliczen uzyto
uproszczonego schematu przekroju skrzydta ELO przedstawionego na rys.4.14a i jego
wymiaréow zmierzonych przy pomocy mikroskopu optycznego. Dla uproszczenia przyjeto, ze
granica pomigdzy obszarami warstwy o roznej zawarto$ci domieszki (obszar I 1 obszar II) jest
liniag prosta (patrz linia przerywana na rys. 4.14a). Do obliczen uzyto zrelaksowanych
warto$ci parametrow sieciowych w obydwu obszarach warstwy i podtoza. Prosty model
rownowagi mechanicznej pozwolil obliczy¢ rozklad promienia krzywizny plaszczyzn (001)
w funkcji polozenia w poprzek paska ELO (rys. 4.14b). W obliczeniach numerycznych
rozwazano kilka przypadkow. Poczatkowo zaniedbano niedopasowanie sieciowe pomig¢dzy
domieszkowang warstwa ELO a niedomieszkowanym podlozem. Wowczas otrzymano prawie
ptaski rozktad ptaszczyzn sieciowych (duza warto$¢ promienia krzywizny R) w tej czesci
paska ELO gdzie styka si¢ on z podlozem — patrz linia czerwona na rys. 4.14b. Takie
zachowanie jest przeciwne do obserwowanego eksperymentalnie. Po uwzglednieniu
niedopasowania sieciowego warstwa/podtoze charakter zaleznosci R(X) w obszarze ponad
oknem wzrostowym radykalnie si¢ zmienia. Pojawia si¢ punkt przegiecia krzywej h(x) tak jak
wida¢ to na krzywej do§wiadczalnej. W ten sposob uzyskano zgodnos¢ wynikow pomiedzy
eksperymentalnym i wyliczonym rozkladem krzywizny plaszczyzn sieciowych w poprzek
catego paska ELO. Jak widaé¢ na rys. 4.14b, w $rodkowej czeSci skrzydta dopasowanie
obliczonej krzywej do danych eksperymentalnych moze zosta¢ poprawione przez zwigkszenie

niedopasowania sieciowego (Aa/a), do wartosci 8 x 10°. Ta rozbiezno$é nie jest
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zaskakujaca biorgc pod uwage, ze model jaki zastosowano do obliczen jest bardzo
uproszczony. Nie uwzglednia on wszystkich efektow, ktére maja wplyw na wygigcie
plaszczyzn sieciowych warstwy ELO, w szczegolnosci prawdziwej geometrii skrzydet.
Ksztatt bocznych $cian warstwy ELO jak réwniez ksztatt granicy pomiedzy obszarem I 1 II
skrzydet roznig si¢ od tych jakie wystepuja w rzeczywistych strukturach ELO (por. zdjecia na
rys. 4.9 1 4.12 z ksztaltem modelowym na rys. 4.14a). Nalezy tez pamigtac, ze ze wzgledu na
wiekszg liczbe stopni swobody relaksacja naprezen niedopasowania sieciowego na krawedzi
paska ELO rézni si¢ od relaksacji w s$rodkowej czesSci paska. Dlatego tez w zakresie
zastosowanych uproszczen zgodno$¢ obliczen z eksperymentem jest bardzo dobra.
Przeprowadzone modelowanie pozwala potwierdzi¢, iz niejednorodny rozktad domieszki
prowadzi do wygigcia do gory wolno stojacych skrzydet warstwy ELO.

Jak wczesniej wspomniano zjawisko niejednorodnego wbudowywania si¢
domieszki do warstwy ELO jest zjawiskiem obserwowanym powszechnie nie tylko
w strukturze GaAs:Si/GaAs. Efekt ten spowodowany jest poprzez podstawowe rdznice
pomiedzy modami wzrostu bocznej i gornej Sciany warstwy ELO, zatem powinien by¢
obserwowany we wszystkich warstwach ELO, nawet przy braku intencjonalnego
domieszkowania. Warto jednak zaznaczyC, iz wyniki uzyskane w tej pracy to pierwszy
eksperymentalny dowod, ze tak niewielkie roznice w lokalnej koncentracji domieszek
w warstwach ELO moga prowadzi¢ do makroskopowych wygie¢ plaszczyzn sieciowych.
Badania tego efektu byly mozliwe dzigki wykorzystaniu tak precyzyjnych metod
pomiarowych jak technika SRXRD.
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4.3. Rozklad naprezen w homoepitaksjalnej strukturze ELO

zlozonej z kilku paskow

W poprzedniej czeSci rozprawy przedstawiono analize¢ rozktadu naprezen
w pojedynczym homoepitaksjanym pasku ELO. Pozwolita ona ustali¢, jakie podstawowe
zjawiska fizyczne sa zrédlem naprgzen w tej najprostszej strukturze. W praktyce
wykorzystuje si¢ struktury zawierajace kilka lub kilkanascie paskow ELO. W tym rozdziale
zostanie przedstawiona analiza rozktadu napr¢zen w warstwie ELO GaAs domieszkowanej
Si ztozonej z wielu paskow. Tak jak zostato opisane to w czgsci 2, wzrost ELO wykonano na
podtozu GaAs pokrytym 100 nm warstwa maski SiO,. Proces wzrostu przerwano
w odpowiednim momencie tak, aby sasiednie paski ELO nie zrastaly si¢ ze soba. Okna
wzrostowe o szerokos$ci 10 pm rozmieszczone co 100 pm zorientowano 15° od kierunku

(110), aby otrzymac¢ duzy stosunek wielko$ci szerokos$ci paska do jego grubosci [14].

55 2,8 29 | 24 3 3
aspect ratio 3,4 3,1 2,9 33 3,2

Rys. 4.15. Zdjecie probki ELO GaAs:Si/GaAs wykonane przy uzyciu mikroskopu optycznego
Z roznicowym kontrastem Nomarskiego. Na rysunku zaznaczono wartosci stosunku szerokosci
skrzydel paskéw ELO do ich grubosci — tzw. aspect ratio.

Do badan wybrano obszar jedenastu paskéw pokazany na rys.4.15. Spodziewano
si¢, ze kazdy z nich posiada rozktad naprezen podobny do prezentowanego w poprzednim
rozdziale dla pojedynczego paska. W celu sprawdzenia jednorodnosci rozmiaréw zmierzono
szerokos$ci oraz grubosci kazdego paska. Stosunek wielkosci szerokosci skrzydta paska ELO
do jego grubo$ci zwany aspect ratio = L/t zaznaczono na rys. 4.15 dla kazdego z paskow.

Wielkos¢ ta jest nieco wigksza w przypadku paska nr 1, zas dla pozostatych wynosi $rednio 3,
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co wskazuje na do§¢ dobra rozmiarowo jednorodno$é¢ otrzymanych warstw ELO. Srednia

warto$¢ pola przekroju poprzecznego dla 11-stu paskow wynosi 87 x 9,3 umz.

4.3.1. Podstawowe parametry struktury krystalograficznej uzyskane

standardowymi technikami rentgenowskimi

Do pomiaru rozktadu naprgzen w homoepitaksjanej strukturze ELO sktadajacej
si¢ z kilkunastu niezro$nictych paskéw zastosowano, tak jak poprzednio, laboratoryjne
techniki rentgenowskie. Najpierw, w standardowych warunkach XRD, zarejestrowano zestaw
krzywych odbi¢, a nastgpnie zmierzono mapy sieci odwrotnej w dwoch geometriach
pomiarowych ¢ = 0° i ¢ = 90°. Rysunek 4.16 przedstawia eksperymentalne krzywe
rentgenowskie zmierzone przy uzyciu szerokiej (1,2 x 10 mm?) wiazki padajacej. Krzywa
odbi¢ obrazujaca ptaszczyzny sieciowe wzdtuz paskow ELO (¢ = 90°) jest waska (FWHM =
49”), natomiast zmierzona w geometrii ¢ = 0° jest szeroka (FWHM = 411”). Zachowanie to
jest podobne do obserwowanego dla pojedynczego paska ELO (rozdziat 4.1.1) i $wiadczy
0 wygieciu skrzydet warstwy wywotane oddziatywaniem z lezaca pod nimi maska. Sredni kat

wygigcia skrzydet badanych paskow ELO wynosi Aa = 205,5”.

L T
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o-o, [arcsec]

Rys. 4.16. Krzywe odbi¢ struktury zawierajgcej kilka paskow ELO GaAs:Si/GaAs wykonane
w dwoch geometriach pomiarowych ¢ = 0°1i ¢ = 90°. Szerokq wigzkq padajgcg oswietlano
obszar zawierajgcy 11 paskow ELO.

Jednak powstaje pytanie czy podawanie takiej wartosci usrednionej po wielu paskach daje

uzyteczng informacj¢ o probce. Jezeli zatozymy, ze parametry wszystkich paskow ELO
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badanej struktury sa podobne to warto$¢ ta naturalnie opisuje kat wygiecia skrzydet ELO
wchodzacych w jej sklad. Jednak tylko lokalne metody pomiarowe moga pozwolié
zweryfikowac stusznos$¢ takiego zatozenia. Warto tez zauwazy¢, ze krzywa odbi¢ wykonana
dla tej struktury w geometrii ¢ = 0° zawiera dodatkowe piki zaznaczone na wykresie jako
,»piki satelitarne”. Przyczyng pojawienia si¢ takiego sygnalu moze by¢ wplyw poszczegdlnych
paskow ELO na siebie, ale rowniez gorsza krystalograficzna jakos¢ warstwy.
W szczeg6lnosci, pojawienie si¢ dodatkowych maksimow dyfrakcyjnych na krzywej odbi¢
moze wskazywac¢ na wystepowanie w strukturze wielu ziaren o réznych orientacjach.

Jednak analiza map RSM oraz krzywych dyfrakcyjnych wykonanych
w warunkach standardowych nie pozwala okres§li¢ przyczyny pojawienia si¢ tego typu
efektow. Dopiero zastosowanie lokalnych technik pomiarowych umozliwi zobrazowaé

rozktad naprezen w catej strukturze.

4.3.2. Lokalny rozkiad naprezen w strukturze zlozonej z wielu

pojedynczych paskow ELO uzyskany technika SRXRD

Aby wyjasni¢ pochodzenie dodatkowych pikow na standardowej krzywej odbic
w geometrii ¢ = 0° (rys. 4.16), probke zmierzono wykorzystujac technike SRXRD. Rysunek
4.17a przedstawia mape RC probki zawierajacej 11 paskow ELO. Sygnal zbierano
z doktadnie tego samego obszaru probki, ktory analizowano przy wykorzystaniu standardowej
techniki pomiarowej. Lokalna mapa RC zmierzona zostala wigzka o szeroko$ci 10 pum.
Probke przesuwano z krokiem Ax = 10 um. Przeskanowano obszar o szerokosci 1,2 mm, co
pozwolito zarejestrowaé krzywe odbi¢ pochodzace od 11-stu niezro$nigtych paskéw. Ksztatt
sygnatu dyfrakcyjnego kazdego z paskow na rys. 4.17a jest jakosciowo podobny do tego, jaki
oméwiono w poprzednim rozdziale (rozdz. 4.1.2, rys. 4.5a) dla pojedynczego paska ELO.
Podobienstwo widoczne jest lepiej na rys. 4.17b, gdzie pokazano powigkszenie obrazu mapy
RC dla jednego z paskow (paska o numerze 9). Tak jak poprzednio, sygnat dyfrakcyjny
pochodzacy od podioza wystepuje w stalej pozycji katowej @ = wo, co $wiadczy o braku
deformacji ptaszczyzn sieciowych (001) podtoza. Natomiast sygnat dyfrakcyjny warstwy
zmienia si¢ od polozenia katowego w > wo do potozenia w < wo, gdy wigzka padajaca
promieniowania rentgenowskiego os$wietla pasek przesuwajac si¢ od lewej do prawej
krawedzi. Tak jak poprzednio swiadczy to o wygieciu ptaszczyzn sieciowych warstwy ELO

w dot w kierunku maski. Dlatego tez, analiza pomiarowa jaka zostata przeprowadzona

74



W poprzedniej czesci moze by¢ powtdrzona dla kazdego paska probki. W szczego6lnosci,
mozna wyznaczy¢ rozklad ksztaltu plaszczyzn sieciowych (001), tak jak policzono to dla
pojedynczego paska ELO (rys. 4.6, rozdz. 4.1.2).

Nalezy zauwazy¢, ze na lokalnej mapie RC szerokos$¢ katowa sygnatow
pochodzacych od badanych paskéw ELO jest rézna. Swiadczy to o zmianach kata wygiecia
skrzydet warstwy ELO od paska do paska. W szczeg6lnosci, wyrdznia si¢ pasek o numerze 1.
Pojawia si¢ pytanie dlaczego kat wygigcia paska nr 1 tak znaczaco rézni si¢ od kata wygiecia
pozostatych paskow ELO. Zmierzono szerokos$ci i grubosci kazdego z paskow ELO ogladajac
pod mikroskopem optycznym ich przekroje poprzeczne. Uzyskane warto$ci stosunku L/t
(aspect ratio) zaznaczono na rys. 4.15. Srednia warto$é tej wielkosci wynosi ~3 dla paskow
o numerach 2 — 11, natomiast dla paska nr 1 az 5,5. Przyczyng takiej r6znicy w rozmiarach
jednego z paskéw mogty by¢ lokalne zaburzenia warunkéw wzrostu. Pasek nr 1 jest cieniszy
I szerszy od pozostatych, dlatego tatwiej go wygiaé. Jego rozmiary powoduja, ze kat wygiecia
skrzydet jest wickszy od kata wygiecia pozostalych paskow. Taka zalezno$¢ kata wygiecia
warstw od stosunku ich szeroko$ci do grubosci obserwowano dla warstw ELO Si [62]
i warstw ELO GaAs [67] otrzymanych metoda LPE oraz warstw ELO GaN uzyskanych
metodg MOVPE [64].
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Rys. 4.17. Mapa RC 11-stu niezrosnietych paskow ELO wykonana bez analizatora w geometrii
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@ = 0°%a) oraz powigkszenie obszaru mapy dla paska nr 9 (b).

W oparciu o uzyskane wyniki mozna latwo wytlumaczy¢ nietypowy ksztatt

krzywej odbi¢ zarejestrowanej przy pomocy standardowej techniki pomiarowej (patrz rys.

4.16). W tym celu na rysunku 4.18 pokazano lokalne krzywe odbi¢ od lewego i prawego
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skrzydta paskow nr 1 (rys. 4.18b) i nr 5 (rys. 4.18c) wraz ze standardowa krzywa odbic (rys.
4.18a). Na krzywej odbié, zarejestrowanej standardowa technika pomiarowa, w punktach
~ o £ 170 arcsec wida¢ boczne piki, ktore pochodza od paskow ELO majacych kat wygiecia
zblizony do tego jak pasek nr 5. Podobnie, ,,piki satelitarne” widoczne na standardowej
krzywej odbi¢ to wktad do sygnatu dyfrakcyjnego pochodzacy od paska nr 1. W ten sposéb
zastosowanie techniki SRXRD pozwala udowodni¢, ze bardziej skomplikowany ksztatt
szerokiej krzywej odbi¢ nie musi wskazywaé na pogorszenie jakosci krystalograficznej
wytworzonych warstw ELO, ale moze $wiadczy¢ o rdznej wartosci kata wygiecia
poszczegolnych paskow. Standardowa krzywa odbi¢ to scatkowana po zmiennej X mapa RC
zrys. 4.17a. Ze wzgledu na rozrzut wartosci kata wygiecia paskdw musi ona zawiera¢ piki

0 roznych potozeniach katowych.
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Rys. 4.18. Krzywa odbi¢ wykonana przy uzyciu standardowej techniki pomiarowej (a) oraz
lokalne krzywe odbi¢ prawego i lewego skrzydta paska nr 1 (b) i paska nr 5 (c).

Podsumowujagc, technika SRXRD pozwala na precyzyjne wychwytywanie
wszelkich niejednorodnosci badanych probek. W szczego6lnosci pozwala na pomiar kata
wygigcia poszczegdlnych paskéw ELO. Standardowe dyfrakcyjne techniki pomiarowe daja
informacje usrednione po duzym obszarze probki. W konsekwencji prowadzi to do
skomplikowanego obrazu krzywej odbi¢ i moze by¢ przyczyng blednego oszacowania

dezorientacji sieci, jesli wartosci kata wygigcia skrzydet ELO znaczaco ro6znig si¢ od siebie.
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4.4. Struktura Kkrystalograficzna calkowicie zarosnietych

struktur ELO

Po analizie rozkladu napr¢zen w pojedynczym pasku ELO GaAs z domieszka
Sina podlozu GaAs i w strukturze zawierajacej uktad oddzielnych paskow ELO mozna
przystapi¢ do badan warstw ELO calkowicie pokrywajacych podtoze. Szczegolnie
interesujgce sg obszary, w ktorych spotykaja si¢ paski ELO wyrastajace z sasiednich okien
wzrostowych. Dlatego w tej cze$ci pracy wlasnie obszary zrostu poddane zostang

szczegotowym badaniom.

4.4.1. Parametry sieciowe probki

Badana warstwa ELO GaAs:Si zostala otrzymana w ten sam sposob co
poprzednie struktury. Wyhodowano ja metoda epitaksji z fazy ciektej na niedomieszkowanym
podtozu GaAs pokrytym maska SiO; o grubosci 0,1 um. Okna wzrostowe o szerokosci 10 pm
rozmieszczono co 100 um i zorientowano 15° od kierunku (110). Tym razem proces wzrostu
trwal tak dlugo, aby sasiednie paski ELO zrosty si¢ ze sobag tworzac planarng warstwe
epitaksjalng. Rysunek 4.19 przedstawia zdjecie przekroju poprzecznego badanej struktury.
Zaznaczono na nim obszar okien wzrostowych oraz miejsca zrostu sasiednich paskow ELO.
Grubo$¢ warstwy ELO GaAs:Si wynosita t = 12 pm. Warto zwroci¢ uwage, ze podobnie jak
na zdjgciach pokazanych na rys. 4.9 oraz rys. 4.12 (w czgsci 4.2), na przekroju skrzydet ELO
pojawiaja si¢ linie biegnace od krawedzi maski w obszarze okna wzrostowego do gornych
rogoéw zrosnigtych ze sobg paskow ELO. Jak wspomniano wczesniej, ich obecno$¢ wywotlana

jest niejednorodnym rozktadem domieszki Si w warstwie.

ELO GaAs:Si

. maska SiO,

Rys. 4.19. Zdjecie przekroju poprzecznego probki z catkowicie zarosnigtq warstwg ELO

wykonane przy uzyciu mikroskopu optycznego z roznicowym kontrastem Nomarskiego.
Zaznaczono obszar okna wzrostowego oraz obszar zrostu sgsiednich paskow ELO.
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Pierwsze pomiary tej probki wykonano przy uzyciu standardowej techniki
rentgenowskiej. Krzywe odbi¢ w dwodch geometriach pomiarowych ¢ = 0° 1 ¢ = 90°
przedstawiono na rys. 4.20. Podobnie jak dla pojedynczych paskow ELO, krzywa obrazujgca
plaszczyzny sieciowe (001) warstwy 1 podloza w geometrii ¢ = 90° jest waska
(FWHM = 52”). Swiadczy to o braku deformacji tych plaszczyzn sieciowych wzdhuz paska
ELO. Wigksza warto$¢ szerokosci poldwkowej tej krzywej, w porownaniu z szerokoscig
potéwkowa krzywej odbi¢ typowego GaAs, zwigzana jest z domieszkowaniem warstwy ELO.
Zupehie inny ksztalt sygnatu dyfrakcyjnego zarejestrowano w geometrii ¢ = 0°, gdzie

krzywa odbic¢ jest poszerzona.
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Rys. 4.20. Krzywe odbi¢ struktury ELO GaAs/GaAs wykonane w dwoch geometriach
pomiarowych ¢ = 0°i ¢ = 90°.

W $wietle wynikow wczesniejszej analizy wskazuje to na wygiecie skrzydel warstwy w dot
wywotane oddziatywaniem skrzydel ELO z maska SiO,. Warto zauwazyé, ze natezenie
centralnego piku pochodzacego od podiloza (oznaczonego jako S) jest takie samo jak
sygnatow pochodzacych od skrzydet ELO (zaznaczonych jako L). Jest to zachowanie
odmienne od obserwowanego dla krzywej dla pojedynczego paska ELO (poroéwnaj rys. 4.3).
Wyttumaczenie takiego zjawiska jest bardzo proste. W poprzednim eksperymencie wigzka
promieni X byla znacznie szersza niz pasek ELO. Obserwowano zatem duzy wkilad sygnatu
pochodzacego bezposrednio od oswietlanego podtoza. Tym razem warstwa ELO catkowicie
pokrywa podloze z maska, a zatem ttumi dyfrakcyjny sygnat od podtoza. Charakterystyczna
cecha wyrdzniajaca krzywe odbi¢ catkowicie zaro$nigtej warstwy ELO od krzywych odbié
pojedynczych paskéw ELO, to pojawiajacy si¢ na obrzezach krzywych sygnat rozpraszania
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dyfuzyjnego. Pojawienie si¢ tego typu sygnatdow moze $§wiadczy¢é o wystgpowaniu pewnej
struktury defektowej w badanej probee [71, 72].

Rysunek 4.21 przedstawia mape sieci odwrotnej probki zmierzong w warunkach
@ = 0°. Sygnal dyfrakcyjny pochodzacy od warstwy ELO jest poszerzony w kierunku w, cO
wskazuje na jej wygiecie. Rodznica wartosci kata 26 warstwy 1 podloza wynika
z domieszkowania warstwy, jednak jest ona niewielka (18”). Na mapie pojawiajg si¢ rowniez
dodatkowe dwa sygnaly zaznaczone znakiem zapytania. Intensywno$¢ ich jest ~14 razy
mniejsza od maksimum pikéw podloza i warstwy, a potozenie katowe wskazuje na ich
pochodzenie od takich obszaréw struktury, dla ktorych stata sieciowa a, jest nieznacznie
wieksza od stalej sieci niedomieszkowanego podtoza. Tego typu sygnatow nie obserwowano
na mapach pojedynczych paskéw ELO, a ich pochodzenie nie jest proste do wyjasnienia za

pomoca techniki standardowe;.
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Rys. 4.21. Mapa sieci odwrotnej probki z catkowicie zarosnietqg warstwg ELO zmierzona
wiqgzkq rentgenowskq o wymiarach 1,2mm x 10 mm w geometrii ¢ = 0°. Zaznaczono kqty
Bragga warstwy ELO (OgLo) oraz podioza (Oswstrate). Paskami vézowym i szarym zaznaczono
polozenie kqtowe sygnatu warstwy ELO i podloza, a szerokos¢ tych paskow wskazuje zakres
kqtowy uktadu detekcyjnego - 187, co odpowiada rozdzielczosci kgtowej analizatora.

Wyniki standardowych pomiaréw rentgenowskich uzyskane dla calkowicie
zarosnigte] warstwy ELO jako$ciowo przypominaja rozktad sygnalu dyfrakcyjnego, jaki
uzyskano dla pojedynczych paskow ELO. Pojawiaja si¢ jednak pewne roéznice. Jak
wspomniano, skrzydta paskow ELO wyginajg si¢ w dot. Zatem podczas wzrostu, gdy
skrzydta sgsiednich paskow ELO zaczynaja taczy¢ si¢ ze soba, pojawia si¢ duze naprezenie

W obszarze ich zrostu. Zostato to zobrazowane w pracy [67]. Wykorzystujac transmisyjna
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mikroskopi¢ elektronowa pokazano tam, ze w warstwie na zro$cie sasiednich paskow ELO
GaAs/GaAs tworzy si¢ niskokgtowa granica ziaren, co prowadzi do dostosowania wzajemnej
dezorientacji taczacych sie skrzydet (patrz rys. 4.27). Podobne efekty obserwowano réwniez
w uktadach ELO Si/Si otrzymanych metodg LPE [73], w strukturach GaN/Al,Os
wyhodowanych technika MOVPE [60] oraz w warstwach GaN/Al,O3 uzyskanych technikg
pendeo epitaksji [74]. Poniewaz sa to zjawiska dobrze zlokalizowane przestrzennie ich
analiza przy uzyciu technik dyfrakcji z szeroka plamkg promieniowania jest bardzo trudna.
W celu doktadnego zbadania tego niezwykle interesujacego obszaru nalezy stosowac lokalne

techniki pomiarowe.

4.4.2. Lokalny rozklad naprezen w warstwie i podlozu

W celu doktadnego zobrazowania rozktadu naprezen w catkowicie zaro$nigtych
strukturach ELO zastosowano technikg SRXRD. Skupiono si¢ gtéwnie na obszarze zrostu
sgsiednich paskéw, gdyz obszar ten moze charakteryzowac si¢ specyficznym rozktadem pola
naprezen.

Na rysunku 4.22 przedstawiono mapy RC calkowicie zarosnigtej
homoepitaksjalnej warstwy ELO, zlozone z lokalnych krzywych dyfrakcyjnych refleksu
symetrycznego 004, wykonane bez analizatora (rys. 4.22a) oraz z analizatorem ustawionym
w pozycji katowej domieszkowanego GaAs (rys. 4.22b). W geometrii ¢ = 0°, wigzka
o0 rozmiarach 10 pm x 10 mm przeskanowano obszar ~900 pum rejestrujac krzywe dyfrakcyjne
co 10 um. Otrzymane mapy RC jako$ciowo sg podobne do tych jakie otrzymano dla probki
zawierajgce] kilka niezro$nigtych paskow (rys. 4.17). Tak jak poprzednio, ksztalt map
wskazuje na wygiecie warstwy w kierunku maski SiO», za$ z rozciggtosci katowej sygnatlu
mozna tatwo wyznaczy¢ kat wygiecia paskow ELO (Aa = 243”). Warto zauwazy¢, ze na
mapie ztozonej zkrzywych RC (rys. 4.22a), pomigdzy sygnalami pochodzacymi od
sasiednich paskow ELO pojawia si¢ dodatkowy sygnat oznaczony symbolem ,,S”. Natomiast
na rys. 4.22b, ztozonym z krzywych dyfrakcyjnych 1(w) wykonanych w potozeniu katowym
detektora z analizatorem dla domieszkowanej warstwy ELO, nie obserwuje si¢ tego sygnatu.

Wskazuje to, iz pochodzi on od podtoza GaAs z obszaru zrostu sgsiednich paskow ELO.
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Rys. 4.22. Mapy RC catkowicie zarosnietej warstwy ELO zmierzone w geometrii ¢ = 0° bez

analizatora (a) oraz z analizatorem ustawionym na polozenie kqtowe domieszkowanej warstwy
GaAs (b).

W celu dokladnej analizy obszaru zrostu paskéw ELO padajaca wiagzke
rentgenowska zmniejszono do rozmiaréw ~5 pm x 10 mm i przeskanowano dwa takie
obszary (rys. 4.23). Najpierw wykonano pomiar bez analizatora, a wiec ztozono mape
z krzywych odbi¢ RC (rys.4.23b). Dodatkowy sygnal (oznaczony literg ,,S”) widoczny
W obszarze zrostu sgsiednich paskow ma malg szerokos¢ potdéwkowa oraz duzg intensywnos¢,
poréwnywalng z sygnatem od skrzydet ELO. Aby wyjasni¢ pochodzenie tego sygnatu (,,S”)
przeskanowano ten sam obszar probki z wykorzystaniem analizatora, ktory ustawiono na kat
Bragga domieszkowanej warstwy GaAs — 6g o (rys.4.23a). Sygnat dyfrakcyjny struktury
ELO na tej mapie nie ulegl zmianie, natomiast nat¢zenie dodatkowego sygnalu z obszaru
zrostu sgsiednich paskow znaczaco zmalalo. Zatem tak jak poprzednio (rys. 4.22) mozna
wnioskowa¢, 1z dodatkowy sygnat moze pochodzi¢ z obszaru podloza. Dodatkowo wykonano
pomiary tego samego obszaru probki technika SRXRD z analizatorem, ktory tym razem
ustawiono w pozycji kata dyfrakcji niedomieszkowanego podtoza — Oy, (rys.4.23c). Na tej
mapie sygnal dyfrakcyjny w miejscu zrostu skrzydet sgsiednich paskow ELO ma duze
natg¢zenie, co potwierdza wczesniejsza hipoteze, ze ten sygnal pochodzi od podtoza GaAs.
Mapa ta zawiera rowniez obraz dyfrakcyjny od domieszkowanej warstwy ELO (nha rys.4.23c
oznaczony jako sygnat ELO). Nalezy zwr6ci¢ uwage, iz nat¢zenie tego sygnatu jest stabsze
niz nat¢zenie sygnatu warstwy rejestrowanej na rys. 4.23 a i rys. 4.23b, gdyz na rysunkach
tych zobrazowany jest sygnal maksimum pikéw warstwy. Natomiast na rys. 4.23C
rejestrowany sygnal warstwy pochodzi ze zbocza krzywych dyfrakcyjnych, dlatego tez jego

natgzenie jest slabsze. Obecnos¢ sygnatu warstwy na mapie podtoza moze by¢ wyttumaczona
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niewielka réznicag pomigdzy katami Bragga warstwy ELO — 6g o0 1 podtoza — 6, Oraz
skoficzong rozdzielczos$cig katowa analizatora, ktéra wynosi ~18” (poréwnaj rys. 4.21).
Z tego samego powodu na mapie obrazujacej ptaszczyzny sieciowe warstwy (rys. 4.23a)

obecny jest staby sygnat od podtoza.

pasek ELO ~112 um
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Rys. 4.23. Mapy RC catkowicie zarosnigtej warstwy ELO wykonane w geometrii ¢ = 0°.
Mape srodkowq zmierzono bez analizatora (b), pozostate z analizatorem ustawionym na

kqt Bragga domieszkowanej warstwy ELO (a) oraz na kqt Bragga niedomieszkowanego
podtoza (c).

Warto zwroci¢ uwage na to, ze na mapach RC wykonanych bez analizatora (rys.

4.23b) oraz z analizatorem ustawionym na kat Bragga warstwy ELO GaAs:Si (rys. 4.23a),
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otrzymujemy bardzo dobra zgodno$¢ potozenia katowego charakterystycznych sygnatlow.
Obrazy dyfrakcyjne pochodzace od skrzydet warstwy ELO oraz od miejsc zrostu sgsiednich
warstw wystepuja dokladnie dla tych samych wartosci X. Rowniez przestrzenne polozenie
sygnatu od warstwy ELO na rys. 4.23c dokladnie pasuje do dwoch pozostatych obrazow.
Jednak sygnat od podtoza uwidoczniony na rys. 4.23c wydaje si¢ by¢ przesunigty w prawag
strong. Stwierdzono to na podstawie ksztattu obrazu dyfrakcyjnego pochodzacego od okna
wzrostowego, wzgledem ktorego podlozowy sygnal dyfrakcyjny jest symetryczny.
Spowodowane jest to przez czysto geometryczny efekt zilustrowany na rys. 4.24: ze wzgledu

na skonczong grubos$¢ warstwy ELO sygnal dyfrakcyjny od podioza pochodzi z innego

obszaru, przesunigtego o warto$¢ Ax = w stosunku do sygnatu warstwy. We wzorze

tg0ELo
tym t oznacza grubos¢ warstwy ELO, a g o jest katem Bragga domieszkowanej warstwy. Na
rysunku 4.25 wykreslono te same mapy uwzgledniajac przesunigcie przestrzenne sygnatu
dyfrakcyjnego podloza wzgledem warstwy. Dodatkowo, na mapie sygnalu od podioza
(rys. 4.25b) ograniczono skale katowa usuwajgc sygnal pochodzacy od warstwy. W ten
sposob otrzymuje si¢ bardzo dobrg zgodno$¢ map zmierzonych z analizatorem ustawionym na
kat Bragga warstwy (rys. 4.25a) i na kat Bragga niedomieszkowanego podtoza (rys. 4.25b).
Dopiero po tej operacji mozna poréwnywac rozklady przestrzenne sygnatow dyfrakcyjnych
podiloza 1 warstwy. Pozwala to uzyska¢ wiele informacji o rozkladzie naprezen w catej

strukturze ELO.

sygnat od warstwy
A OeLo

warstwa ! t=12 um
|

podioze

Ax

sygnat od podtoza

Rys. 4.24. Schematyczny rysunek pokazujqcy przestrzenne przesunigcie sygnatu (AX)
dyfrakcyjnego warstwy ELO i podtoza spowodowane skonczong gruboscig warstwy.

Warto zauwazy¢, ze na mapach na rys. 4.25 katowe potozenie sygnatow
dyfrakcyjnych pochodzacych od warstwy i podtoza zmienia si¢ w inny sposob. Gdy wiazka
pierwotna o$wietla kolejne miejsca na pasku ELO wzdluz kierunku X (pomigdzy obszarami
zrostu sgsiednich paskow) maksima krzywych dyfrakcyjnych dla warstwy przesuwajg si¢ ku

mniejszym wartosciom polozenia katowego w, natomiast maksimum sygnatu podtozowego
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zmienia si¢ w przeciwnym kierunku. Plaszczyzny sieciowe (001) domieszkowanej warstwy
ELO wygigte sa w dot ku masce SiO,, czyli tak samo jak miato to miejsce w probkach
zawierajacych pojedyncze paski. Wartos¢ kata wygigcia skrzydet wynosi ~243”. Tak jak
w poprzednich  strukturach ELO GaAs:Si/GaAs wygigcie to spowodowane jest
oddziatywaniem skrzydet z maskg. Natomiast ptaszczyzny sieciowe podtoza GaAs wygiete sa
do gory, réwniez w kierunku maski. Nalezy jednak zwrdci¢ uwagg, iz wartos¢ kata wygiecia
jest o rzad wielko$ci mniejsza niz w warstwie ELO 1 wynosi tylko ~26”. Moze to by¢
spowodowane tym, ze maska SiO, wplywa réwniez na struktur¢ niedomieszkowanego
podtoza. Hipoteza ta wydaje si¢ jednak malo prawdopodobna, gdyz w strukturach

pojedynczych paskow ELO nie obserwowano zaburzen podtozowego sygnatu dyfrakcyjnego.
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Rys. 4.25. Porownanie map RC catkowicie zarosnigtej warstwy ELO zmierzonych
Z analizatorem ustawionym na kqt Bragga domieszkowanej Si warstwy Gads (a) oraz kgt
Bragga niedomieszkowanego podtoza GaAs(b). Zastosowano przesunigcie przestrzenne
sygnatu podtozowego wynikajgce z grubosci warstwy.

Jak zostato opisane wczesniej, wykorzystujac rozktad sygnatu dyfrakcyjnego na
mapach RC mozna tatwo odtworzy¢ ksztalt badanych ptaszczyzn sieciowych (001). Rysunek

4.26 pokazuje wynik obliczen ksztattu ptaszczyzn sieciowych domieszkowanej warstwy ELO
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(rys. 4.26a) oraz niedomieszkowanego podloza (rys. 4.26b), ktore otrzymano z map na
rys. 4.25. Przyjeto przesunigcie ptaszczyzn sieciowych 47 = 0 w punkcie zrostu sgsiednich
warstw ELO. Dla latwiejszego pordéwnania wyniki przedstawiono w tej samej skali.
W miejscu zrostu sgsiednich paskéw ELO, zarowno w obszarze warstwy jak 1 podtoza, wida¢
punkt gwattownej zmiany orientacji plaszczyzn sieciowych. Moze to prowadzi¢ do powstania
duzego naprgzenia i ewentualnie jego relaksacji przez generowanie nowych defektow
strukturalnych. W podlozu (rys. 4.26b) w miejscu zrostu sgsiednich paskow ELO zmiana
orientacji plaszczyzn sieciowych jest niewielka 1 mozna jg zobaczy¢ zmniejszajac skalg
zmiennej 4h. Wygigcie ptaszczyzn sieciowych podtoza oraz ich dezorientacja sg ok. 12 razy
mniejsze niz w warstwie. To powoduje, ze relaksacja napr¢zen poprzez tworzenie nowych

defektow w podtozu jest mniej prawdopodobna.
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Rys. 4.26. Ksztalt plaszczyzn sieciowych warstwy ELO (a) i podioza (b) obliczony z map
RC na Rys. 4.25. W Srodku umieszczono schematyczny rysunek przekroju poprzecznego
struktury ELO GaAs/GaAs. Na powigkszeniu widoczne sq zmiany sygnatu dyfrakcyjnego
W obszarze zrostu sgsiednich paskow ELO.
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Powyzsze wyniki sg zgodne z obrazem uzyskanym przy pomocy transmisyjnej
mikroskopii elektronowej jaki raportowano dla podobnej struktury ELO GaAs:Si/GaAs
w pracy [67]. Na rysunku 4.27 przedstawiono zdj¢cie obszaru zrostu sasiednich paskow ELO
tej probki. Obraz ten pokazuje, ze w tym miejscu na probce pojawia si¢ niskokatowa granica
ziaren w obszarze warstwy, natomiast w podlozu nie wystepuja zadne nowe defekty.
Maksymalny kat wygigcia warstwy ELO wywotany oddziatywaniem z maska wynosi 2707,
czyli nieznacznie wigcej niz w badanej tutaj warstwie. Dodatkowo, na zdjeciu widoczna jest
szczelina, ktora wytworzyta sie tuz nad maska pod warstwg ELO w miejscu zrostu sgsiednich
paskow. Przyczyng jej powstawania jest charakterystyczny ksztalt powierzchni bocznych
faczacych si¢ ze sobg paskéw ELO. Szczegodly procesu powstawania przerwy pomigdzy
faczacymi si¢ skrzydlami ELO dokladnie opisano w pracy [73]. Wyniki te pozwalaja
przypuszczaé, ze w badanej tutaj strukturze ELO wystepuja tego samego typu efekty

prowadzace do relaksacji naprezen w catkowicie zaro$nigtej warstwie.

niskokatowa granica ziaren

szczelina

maska SiO,
podtoze GaAs

Rys. 4.27. Zdjecie TEM obszaru zrostu sqsiednich paskow GaAs w probce z catkowicie
zarosnietq warstwg GaAds [67].
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Podobne efekty generacji nowych dyslokacji w obszarze zrostu sasiednich
paskow  obserwowano rowniez w  calkowicie zaro$nigtych  strukturach ELO
Si otrzymywanych metoda LPE [73]. Poniewaz wraz ze wzrostem grubos$ci tgczacych sie
skrzydet ELO wzrasta warto$¢ kata wygiecia skrzydla Ae, tzn. wzrasta wzajemna
dezorientacja zrastajacych si¢ skrzydet, dla warstw cienszych niz 3 — 4 um obserwowano
obszar zrostu wolny od defektow przy kacie wygiecia mniejszym niz 360”. Dla warstw
grubszych 1 z wickszym katem wygiecia pojawiata si¢ niskokagtowa granica ziaren.
Analogiczne zachowanie tworzenia niskokatowej granicy ziaren w obszarze zrostu sgsiednich
paskow obserwowano w catkowicie zaro$nigtych krzemowych warstwach ELO, ktore
otrzymano metodg chemicznego osadzania z fazy pary (CVD — Chemical Vapor Deposition)
na masce SiO; i podtozu Si [75]. W strukturach tych wraz ze wzrostem grubosci tlenku
liniowo zwigksza si¢ ilo$¢ defektow na froncie zrostu sgsiednich paskéw ELO. Powodem
takiego zachowania jest coraz wigkszy kat wygigcia skrzydet ELO (d4a) dla grubszych
warstw, przez co nast¢puje akumulacja naprezen na zroscie.

Zjawisko relaksacji naprezen poprzez tworzenie uktadu dyslokacji granicy
niskokatowej bylo obserwowane réwniez w strukturach ELO GaN [60]. Defekt, ktory
nazwano tam D1 jest podobny do tego jaki obserwuje si¢ w badanych tutaj strukturach ELO
GaAs:Si/GaAs. Obserwowano go w obszarze zrostu skrzydel ELO. Jednak mechanizm jego
powstawania byt odmienny. W przeciwienstwie do struktur ELO GaAs gestos¢ dyslokacji
przechodzacych (TD) w strukturach ELO GaN jest bardzo duza (~10" — 10'° cm™) [76,60].
Z tego wzgledu do powstania granicy niskokatowej nie byla potrzebna generacja nowych
dyslokacji. Granica taka tworzona byta z dyslokacji przechodzacych, ktore zaginaty si¢ nad
krawedzig maski 1 rozprzestrzenialy lateralnie w skrzydtach warstwy GaN, a nastgpnie
zmienialy swoj kierunek na pionowy w obszarze zrostu sgsiednich paskow. Kat wygiecia

skrzydet ELO dla tych struktur wynosi az 1°.

4.4.3. Mapowanie rozkladu parametrow sieciowych na froncie zrostu

sasiednich paskow ELO

Wykorzystujac technike SRXRD zanalizowano rozktad naprezen w catkowicie
zarosnigtych warstwach ELO GaAs:Si oraz w niedomieszkowanym podtozu. Analiza

naprezen przeprowadzona z wykorzystaniem rentgenowskich technik pomiarowych pozwala
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przypuszczaé, iz w obszarze warstwy w miejscu zrostu skrzydet sasiednich paskéw ELO
moze tworzy¢ sie niskokatowa granica ziaren z kompleksem nowo powstatych dyslokacji.
Dyfrakcyjny obraz niedomieszkowanego podloza pozwala przypuszczaé, iz relaksacja
powstalych tutaj naprezen jest elastyczna. Przeprowadzono dodatkowy eksperyment majacy
na celu zobrazowanie przestrzennego rozkltadu statych sieciowych a, podtoza i warstwy
w geometrii ¢ = 0°. Polegat on na kolejnych pomiarach lokalnych map RSM z obszaru ~150
um wigzka o szerokos$ci 5 pum, ktore rejestrowano zmieniajac potozenie probki co 1 pum
wzdtuz osi z.

Na rysunkach 4.28 b-d przedstawiono wybrane trzy lokalne mapy RSM.
Przedstawiaja one obraz dyfrakcyjny zarejestrowany w obszarze zrostu sgsiednich paskow
ELO i okna wzrostowego. Interpretujac dane doswiadczalne nalezy pamigtaé, iz obrazy te
zawieraja zaro6wno sygnal dyfrakcyjny od warstwy jak i podloza (poréwnaj mape na
rys. 4.21). Wazne jest rowniez to, iz sygnaty dyfrakcyjne warstwy 1 podloza sg przesunigte
wzgledem siebie ze wzgledu na grubos¢ warstwy ELO (porownaj rys. 4.24). Przyktadowo
oznacza to, ze mapa pokazana na rys. 4.28b zawiera informacje o sieci krystalicznej warstwy
ELO w punkcie zrostu (zaznaczonym zielong strzatka ELO) oraz o podlozu w punkcie
oznaczonym zielong strzatka z symbolem ,,S”. W podobny sposob na rysunkach
4.28 c i d kolorowymi strzatkami zaznaczono z jakiego miejsca na probce pochodzi sygnat

dyfrakcyjny warstwy, a z jakiego od podtoza.
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Rys. 4.28. Zdjecie przekroju poprzecznego probki ELO z catkowicie zarosnietg warstwg (a).
Lokalne mapy RSM (b) — (d) wykonano przy uzyciu wgskiej wigzki w obszarze zrostu sgsiednich
paskow ELO oraz ponad oknem wzrostu.
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Zauwazmy, ze ksztatt sygnatu dyfrakcyjnego od warstwy ELO na tych mapach
zmienia si¢ w zalezno$ci od potozenia plamki na probce. W obszarze okna wzrostowego
ksztatt mapy jest podobny do tego, jaki otrzymywano wykorzystujac technike standardowg
dla pojedynczych paskow ELO. Jednak w miejscu zrostu sgsiednich paskow ELO (rys. 4.28b)
rozktad na mapie sygnalu dyfrakcyjnego warstwy zmienia si¢ zupelie przeciwnie niz nad
oknem wzrostu. Sktadajac te dwie mapy w jedna calo$¢ otrzyma si¢ mape RSM podobng do
tej jaka zostala zmierzona w warunkach standardowych (rys. 4.21). Ponadto, potozenie
katowe pikow ELO na lokalnej mapie 4.28b wskazuje, ze niewyjasnione dotad sygnaty
dyfrakcyjne oznaczone symbolem ,,?”” na standardowej mapie RSM na rys. 4.21 pochodza
wlasnie od obszarow zrostu paskéw ELO. Interpretacja taka dodatkowo wzmocniona jest

argumentem, ze sygnatow tych nie rejestrowano na mapach pojedynczych paskéw ELO.

ELO GaAs:Si
okno

e E ENE]
_ L - : - E

pod102e¥

(b) 5,6542

5,6540
5,6538
—
<[ 5.6536
]
S 5,6534 4

5,6532+
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Rys. 4.29. Zdjecie przekroju poprzecznego probki ELO z catkowicie zarosnigtq warstwg
(a) oraz odpowiadajgce wartosci statych sieciowych a, zmierzone z lokalnych map
RSM dla warstwy i podioza.

Z lokalnych map RSM wyznaczono przestrzenne rozklady statych sieciowych
a, podioza 1 warstwy ELO. Wyniki przedstawiono na rys. 4.29b. Jak wida¢ state sieciowe
domieszkowanej warstwy ELO w poprzek catego paska sa zawsze mniejsze od statych
sieciowych niedomieszkowanego podtoza, jednak w obszarze zrostu sasiednich paskéw ELO
osiggaja wartos$¢ bliska wartosci podtozowej. Tuz nad oknem wzrostowym osiggaja warto$¢
najmniejszg. Niezwykle ciekawy wydaje si¢ by¢ rozktad parametréw sieciowych
niedomieszkowanego podioza. Przeciwnie do warstwy ELO stata sieciowa @, jest najwicksza

W obszarze okna wzrostowego za$ najmniejsza pod obszarem zrostu sasiednich paskow ELO.
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O ile przestrzenne zmiany a; w warstwiec mozna probowac¢ tlumaczy¢ niejednorodnym
rozktadem domieszki w warstwie ELO i efektem rozmiarowym to zmiany tego parametru
W podtozu nie da si¢ wytlumaczy¢ w ten sam sposob. Podobny rozktad naprezen w podtozu
obserwowano na topografiach synchrotronowych w strukturach ELO InP na Si [19]. Tam
jednak efekt ten ttumaczono rdéznica wspotczynnikéw rozszerzalnosci cieplnej pomiedzy
warstwa a podlozem. Zblizone pole naprezen w podlozu otrzymano rowniez jako wynik
symulacji numerycznych w strukturach GaMnAs/GaAs z maskg Ti [77]. Niestety, nie
dyskutowano fizycznych przyczyn jego powstawania.

Petna interpretacja wynikow przedstawionych na rys. 4.28 i 4.29 nie jest fatwa.
Trzeba pamigtaé, ze struktura probki jest bardzo skomplikowana. Nalezy uwzglednic¢
niejednorodny rozktad domieszki w warstwie, oddziatywanie skrzydet ELO z maska i ze
skrzydtami sgsiadujacych paskow, a takze rozne rozszerzalno$ci termiczne warstwy, podtoza
i maski. W obszarze zrostu obraz dodatkowo komplikowany jest przez obecno$¢ szczeliny
pokazanej na rys. 4.27 i ewentualnej obecnosci w niej wychwyconego galu. Dlatego
przedstawione powyzej unikatowe wyniki do$wiadczalne nalezy raczej traktowac jako
wyj$ciowy material do symulacji numerycznych pola napr¢zen w catej strukturze. Nieliczne
przyktady takich badan sg juz znane w literaturze i dotycza warstw ELO GaN na podlozach
szafirowym, SiC oraz Si z maska SiN [78], a takze struktur ELO GaN/GaN z maska SiO; na
podtozu SiC z warstwg buforowg AIN [79].
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4.5. Rozklad naprezen w strukturach ELO GaSb na podltozach
GaAs

Dotychczasowa cze$¢ rozprawy poswiccona byla badaniom wlasciwosci
strukturalnych homoepitaksjalnych warstw ELO. Niedopasowanie parametrow sieciowych
warstwy 1 podtoza byto bardzo male i wynikalo jedynie z rdéznic w poziomie
domieszkowania. Takie struktury sg ciekawym obiektem badan. Sg tez przydatne do
wytwarzania przyrzadéow przedstawionych w rozdziale II lub w uktadach warstwowych
z trojwymiarowg architekturg [80, 81]. Jednak w typowych strukturach ELO wykorzystuje si¢
podtoze z duzym niedopasowaniem sieciowym wzgledem materiatu warstwy. Zazwyczaj, na
podiozu osadza si¢ wowczas zrelaksowang, planarng warstwe buforowsg, a po natozeniu maski
usuwane s3 defekty propagujace si¢ od miedzypowierzchni bufor/podioze poprzez wzrost
ELO takiego samego materialu co bufor. W tym sensie, nawet w takich przypadkach, ELO
pozostaje technika wzrostu homoepitaksjalnego, ale na podtozu o bardzo duzej gestosci
defektéow 1 skomplikowanej mikrostrukturze. Jak bedzie pokazane, prowadzi to do
specyficznych wiasciwosci strukturalnych warstw ELO.

Ta czgs¢ rozprawy obejmie analiz¢ heteroepitaksjalnych struktur ELO GaSb
domieszkowanych Si na podlozu GaAs pokrytym maska SiOj. Opierajac si¢ na wynikach
uzyskanych dla prostszych struktur zostanie podjeta proba charakteryzacji strukturalnej tej

warstwy.

" warstwa ELO : jamki
GaSh:Si “"(/trawienia

rhaska SIiO;

\ \okno

bufor GaSh (MBE)  wzrostu podtoze GaAs

Rys. 4.30. Zdjecie SEM struktury ELO GaSbh:Si/GaAs. Selektywne trawienie ujawnito
wystepowanie jamek trawienia tuz nad oknem wzrostu.

Na rys. 4.30 przedstawiono zdjecie jednego z paskow badanej struktury ELO

wykonane przy uzyciu skaningowego mikroskopu elektronowego. Wida¢ podloze GaAs,
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planarng warstw¢ buforowa GaSb o grubosci 2 um wykonang technika MBE, maske SiO;
z wytrawionym oknem wzrostowym 1 warstw¢ ELO GaSb otrzymang technika LPE.
Szerokosci badanych warstw ELO GaSb:Si wynosity 2L + W ~130 pum, natomiast grubosci
~18 um. Ze wzgledu na duza odlegtos¢ okien wzrostowych od siebie (500 um) paski ELO
byly za waskie aby stykac si¢ ze sobg. Warstwe poddano selektywnemu trawieniu w celu
ujawnienia rozktadu jamek dyslokacji. Na rysunku wida¢, ze dyslokacje przechodzace, ktore
powstaly z powodu duzego nieodpasowania sieciowego pomiedzy podtozem GaAs a warstwg
buforowa GaSb, propaguja si¢ do domieszkowanej warstwy ELO tylko w obszarze waskich
okien wzrostowych. Czg¢sci lateralne warstwy sg jednorodne i prawie wolne od dyslokacji,
pomimo ze w warstwie buforowej GaSb lezacej pod nimi ggstos¢ dyslokacji jest bardzo duza
(~10°® cm™). Obraz ten, jak i wicle raportow literaturowych [32, 33, 13, 26], potwierdzaja

wysoka wydajnos¢ filtrowania defektow w technice ELO.

4.5.1. Analiza warstw ELO GaSb/GaAs przy uzyciu standardowej
techniki dyfrakcyjnej

Pomiary rozktadu napr¢zen w wybranym pojedynczym pasku ELO
GaSb:Si1/GaSb/GaAs przeprowadzono tak jak poprzednio stosujac w pierwszej kolejnosci
standardowg technike¢ dyfrakcyjng. Rysunek 4.31 przedstawia mapy sieci odwrotnej (RSM)
refleksu symetrycznego 004 warstwy ELO GaSb na podtozu GaAs, wykonane w dwoch
geometriach pomiarowych ¢ = 90° (rys. 4.31a) i ¢ = 0° (rys.4.31b). Z map wynika, iz stata
sieci domieszkowanej warstwy jest nieco mniejsza od statej sieci niedomieszkowanego bufora
GaSb, co wywotlane jest dyskutowanym juz wczesniej efektem rozmiarowym. Zjawisko to
pozwala na separacj¢ sygnatow dyfrakcyjnych bufora 1 warstwy 1 ich oddzielng analize.
Sygnat dyfrakcyjny pochodzacy od bufora GaSb jest szeroki niezaleznie od konfiguracji
pomiarowej. Jego szeroko$¢ potdwkowa w geometrii ¢ = 0° wynosi ok. 226” natomiast
W przeciwnej 212”. Warto$ci te sg porownywalne z tymi, jakie otrzymuje si¢ dla planarnych
warstw o duzym niedopasowaniu sieciowym z podlozem. Z drugiej strony, szerokos¢
potowkowa sygnalu dyfrakcyjnego pochodzacego od warstwy ELO GaSb zmierzona
w geometrii ¢ = 90° wynosi tylko 86”. Takie silne zmniejszenie wartosci szerokosSci
potowkowej krzywej RC $wiadczy o poprawie jakosci krystalograficznej otrzymanej

warstwy, przynajmniej wzdtuz kierunku okien wzrostowych.
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Rys. 4.31. Mapy sieci odwrotnej probki ELO GaSb:Si/GaAs zmierzone w geometrii ¢ = 0°
(a) i ¢ = 90° (b) oraz krzywa odbi¢ (c) zmierzona z analizatorem ustawionym na kgt Bragga
domieszkowanej warstwy ELO w geometrii ¢ = 0°. Linia, jakq zaznaczono na mapie (b)
wskazuje miejsce, w ktorym zostata zmierzona krzywa odbi¢ (c); o jest katem wygiecia
skrzydet warstwy ELO.

Jednak analizujac sygnat dyfrakcyjny warstwy ELO w geometrii ¢ = 0° widaé
znaczne jego poszerzenie w stosunku do sygnatu bufora (rys. 4.31 b). Co wigcej, sygnat ten
nie jest tak jednorodny jak obserwowano w warstwach ELO GaAs. Zawiera kilka maksimow
o roznych warto$ciach kata . Wida¢ to doktadnie na krzywej dyfrakcyjnej (rys. 4.31c), ktora
obrazuje przeci¢cie mapy RSM wzdluz sygnatu dyfrakcyjnego warstwy (linia cigcia na
rys. 4.31b). Sktada si¢ ona z dwoch gtownych pikéw, ktoére moga Swiadczy¢ o wygieciu
skrzydet warstwy ELO. Zawiera jednak réwniez dodatkowe, stabsze piki dyfrakcyjne. Taki
ksztatt krzywej odbi¢ oraz map RSM moze wskazywacé na strukture ziarnista otrzymanej
warstwy. Jednak jej precyzyjna analiza jest trudna przy uzyciu standardowej techniki
dyfrakcyjnej. Informacja jaka odczyta¢ mozna z rys. 4.31c to wygigcie warstwy ze $rednim

katem wygiecia ~240”.
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4.5.2. Analiza warstw ELO GaSb/GaAs przy uzyciu techniki SRXRD

Aby wyjasni¢ ksztalt mapy RSM oraz krzywej dyfrakcyjnej I(w)ra Otrzymanych
w geometrii ¢ = 0° przy uzyciu standardowej techniki dyfrakcyjnej, zastosowano metode
SRXRD. Na rysunku 4.32a przedstawiono zdjecie badanego paska ELO GaSb:Si wykonane
przy uzyciu mikroskopu optycznego z réznicowym kontrastem Nomarskiego. Selektywne
trawienie ujawnito obecnos¢ dyslokacji przechodzacych tylko w obszarze okna wzrostowego,
za$ ich brak w obszarach skrzydel warstwy. Na zdjeciu zaznaczono tez, w tej samej skali, slad
wiazki oswietlajacej badang strukture¢ podczas pomiaru technikg SRXRD (szeroko$¢ wigzki
10 um, jej dhugos¢ ~500 pm).
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Rys. 4.32. Zdjecie probki ELO GaSb.Si/GaAs wykonane przy uzyciu mikroskopu optycznego
Z roznicowym kontrastem Nomarskiego (a) oraz mapa RC zmierzona w geometrii ¢ = 0°
Z analizatorem ustawionym na pozycje kqtowq domieszkowanej warstwy GaSb (b). Na

rysunku (a) zaznaczono ksztalt jaki wigzka padajgca znaczy na probce oraz kierunek
przesuwu probki.

Rysunek 4.32b przedstawia map¢ RC, ktora zostata zmierzona w geometrii ¢ = 0°
z analizatorem ustawionym na kat Bragga domieszkowanej warstwy GaSb. Probke

przesuwano wzdtuz osi z co 2 um (AX = 3,5 pum) rejestrujac krzywe I(w)ra refleksu
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symetrycznego 004 GaSb. Zebrany sygnatl dyfrakcyjny pochodzil z obszaru x = £120 um.
Obraz pokazany na rys. 4.32b jest bardzo podobny do tego, jaki otrzymano dla
homoepitaksjalnych struktur ELO. Opierajac si¢ na analizie map RC jakg przeprowadzono
poprzednio mozna stwierdzi¢, ze warstwa ELO GaSb:Si jest wygicta w dot ku masce. Sredni
kat wygiecia skrzydel ELO wynosi ok. 2407, co jest zgodne z warto$cig otrzymang przy
uzyciu standardowej techniki XRD. Jednak mapa ta zawiera dodatkowe elementy nie
obserwowane wczesniej. Wida¢ na niej dyskretne prazki rozmieszczone poziomo jeden nad
drugim (zaznaczono je poziomymi przerywanymi liniami). Takie rozlozenie sygnatu
dyfrakcyjnego moze $wiadczy¢ o ziarnistosci lub niejednorodnosci struktury. Co wigcej,
odlegtosci pomigdzy maksimami dyfrakcyjnymi sg bardzo regularne. Prazki te mozna
pogrupowaé w pary w taki sposob, ze odstepy pomiedzy nimi sg takie same (~480” - 500).
Zkazdej pary prazkéw jeden pochodzi od lewego a drugi od prawego skrzydia.
Obserwowany efekt wydaje si¢ by¢ zjawiskiem wskazujacym na pewnag regularno$¢
wystepujaca w badanej strukturze. Poniewaz sygnaly dyfrakcyjne pochodzace od
domieszkowanej warstwy i niedomieszkowanego bufora sg dobrze odseparowane mamy
pewnos$¢, ze dodatkowe prazki rejestrowane na mapie RC pochodza od warstwy ELO
GaSb:Si. Aby znalez¢ ich zrodto wykonano pomiary lokalnej dyfrakcji w geometrii ¢ = 90°.
Probke ustawiono wzgledem wiazki padajacej tak jak pokazano na rys. 4.33a.
Aby sygnal dyfrakcyjny pochodzit tylko od pojedynczego paska ELO zastosowano metalowa
maske ograniczajacg pionowy rozmiar wigzki (patrz czes$¢ 3.2). Zbierano krzywe dyfrakcyjne
przesuwajac probke wzdtuz osi z co 2 um, co odpowiada zmianie potozenia w poprzek paska
ELO co 3,5 pm. Dla kazdego polozenia probki mierzono lokalne krzywe dyfrakcyjne I(w)ra
Z analizatorem ustawionym na potozenie kata dyfrakcji domieszkowanej warstwy ELO GaSb.
Zatem, tak samo jak w geometrii pomiarowej ¢ = 0°, zarejestrowana mapa pokazana na

rys. 4.33b pokazuje tylko sygnat pochodzacy od warstwy.
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Rys.4.33. Zdjecie probki ELO GaSh:Si/GaAs wykonane przy uzyciu mikroskopu optycznego
z roznicowym kontrastem Nomarskiego (a) oraz mapa RC zmierzona w geometrii ¢ = 90°
wzdtuz (y) paska ELO (b). Na rysunku (a) zaznaczono ksztalt wigzki padajgcej oraz
kierunek przesuwu probki.

Sygnat dyfrakcyjny rejestrowany na mapie RC ma periodyczny ksztatt
powtarzajacy si¢ co ~110-150 um. Tak wigec rowniez w tym kierunku obserwujemy
charakterystyczny rozktad sygnatu dyfrakcyjnego. Interpretacja tego rozktadu jest znacznie
trudniejsza niz w przypadku geometrii ¢ = 0°, ale wydaje si¢, ze ksztalt mapy wskazuje, iz
ptaszczyzny sieciowe (001) warstwy ELO wygiete sa w dot rowniez w geometrii ¢ = 90°.
Wielkos¢ kata wygigcia wynosi ~50”, a wigc znacznie mniej niz w geometrii ¢ = 0°. Jak
wida¢, w obszarze skanowanego obszaru sygnat dyfrakcyjny powtarza si¢ periodycznie
3 razy, co moze wskazywac, ze zarejestrowano sygnaly dyfrakcyjne pochodzace od trzech
powtarzajacych si¢ obiektow. W dalszej czeSci zostanie podj¢ta proba wyjasnienia co jest

przyczyna powstawania takiego obrazu na mapie RC.
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Rys. 4.34. Schemat hipotetycznej struktury ELO (a) oraz odpowiadajgca jej mapa RC
mierzona z analizatorem ustawionym na kqt Bragga warstwy (b). a; to kqt wygiecia i-tego
skrzydia warstwy ELO, y to kqt dezorientacji skrzydet wewngtrz kazdego mikrobloku, zas
d to kqt dezorientacji mikroblokow wzgledem siebie.

Aby zinterpretowa¢ uzyskane wyniki pomiarowe rozpatrzmy prosta hipotetyczna
strukture ELO zlozong z trzech mikroblokow roztozonych wzdtuz paska ELO tak jak
pokazano na rysunku 4.34. Zat6zmy, ze kazde ze skrzydet warstwy ELO jest ptaskie i wygiete
w strong¢ maski z katem wygiecia a;. Zatozono, ze kat y = 180° - ¢; - aj+1 pomiedzy skrzydtami
w kazdym pojedynczym mikrobloku jest taki sam, natomiast wystepuje pewna dezorientacja
pomiegdzy sgsiednimi mikroblokami d1-3 = a1 — a3 0raz dss = az — as. Przy warunkach dyfrakcji
jakie zastosowano do pomiaru mapy RC w geometrii ¢ = 0° (rys. 4.32b) teoretyczna mapa RC
dla takiej struktury ma ksztalt przedstawiony na rysunku 4.34b. W szczegolnosci zatozono, ze
padajaca wigzka rentgenowska jest na tyle dluga, aby jednocze$nie oswietlac trzy bloki. Tak
samo jak dla mapy eksperymentalnej, brany jest pod uwage tylko sygnat dyfrakcyjny
pochodzacy od warstwy. Mapa nie =zawiera wiec sygnatu pochodzacego od
niedomieszkowanego bufora. W zwigzku z tym, ze mikrobloki sa lekko zdezorientowane
wzgledem siebie, sygnat dyfrakcyjny pochodzacy od kazdego z nich, rejestrowany jest dla
nieco innego kata padania @w — wg. Poniewaz w zaprezentowanym modelu teoretycznym
powierzchnie skrzydel sg ptaskie, sygnat dyfrakcyjny kazdego mikrobloku rejestrowany jest
jako pozioma linia. Polozenie katowe kazdej z nich ro6zni si¢ nieznacznie od siebie. Dla

skrzydta lewego sygnat dyfrakcyjny wystepuje w potozeniach katowych a1, as, as, natomiast
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dla prawego skrzydia oy, as4, as. Spowodowane jest to r6znica w wartosciach kata wygiecia
skrzydet ELO w poszczegélnych mikroblokach. Odlegtos¢ katowa pomiedzy prazkami
sygnatu daje warto$¢ wzajemnej dezorientacji mikroblokow wzgledem siebie (1.3, J3.5),
natomiast kgt pomi¢dzy skrzydtami w obrebie tego samego mikrobloku (y) jest staty.

Zauwazmy, ze ksztalt do$wiadczalnej mapy RC z rys. 4.32b jest podobny do
ksztattu mapy teoretycznej z rys. 4.34b. Obwiednia sygnatu wskazuje na wygiecie skrzydet
ELO ku masce. Wowczas poziome prazki odpowiadatyby dyfrakcji na pojedynczym
mikrobloku lub grupie mikroblokoéw o takiej samej orientacji. Jesli tak, to realna struktura
badanej warstwy ELO bylaby podobna do =zaprezentowanej na rysunku 4.34a:
domieszkowana krzemem warstwa GaSb zlozona jest z ukladu mikroblokéw regularnie
roztozonych wzdhiz paska ELO 1 zdezorientowanych wzgledem siebie. Taki uklad daje na
mapie RC sygnal w postaci prazkow oddalonych od siebie o wzajemny kat dezorientacji
pomigdzy mikroblokami dij = 30” — 80”. Prazki na mapie RC mozna pogrupowaé w pary
W taki sposob, ze odstepy pomiedzy nimi sa takie same (~480” - 500”). Swiadczy to o tym, Ze
kat wygiecia skrzydel ELO w kazdym z mikroblokow jest taki sam. Poniewaz dlugo$¢ wigzki
promieniowania X wynosita ~500 pm, a mapa pokazuje dyfrakcje na co najmniej
4 mikroblokach, ich rozmiar nalezy szacowa¢ na ok. 100 um. Szeroko$¢ badanego paska ELO
okreslona z mapy RC jest zgodna z wynikiem jaki otrzymano z mikroskopii optycznej
(~127 pm).

Precyzyjniejsze informacje o rozmiarach mikroblokéw mozna otrzymacé
analizujagc mape RC tej samej probki otrzymang w geometrii ¢ = 90° (rys. 4.33b). Na mapie
RC zarejestrowano wigzke ugieta na ptaszczyznach sieciowych uktadu trzech mikroblokéw.
Zgodnie z oczekiwaniami ich typowy rozmiar to 100 - 150 um. Wida¢ réwniez, ze sygnat
dyfrakcyjny pojedynczego mikrobloku jest podobny do tego, jaki rejestruje si¢ dla paskow
ELO wygietych w dot mierzonych w geometrii ¢ = 0°, ale z katem wygigcia o prawie rzad
wielkosci mniejszym. Otrzymany obraz dyfrakcyjny wskazuje zatem, iz kazdy
Z mikroblokow w pojedynczym pasku ELO GaSb:Si wygiety jest rowniez wzdluz paska, lecz
kat wygigcia jest bardzo maty i wynosi ok. 50”. Wlasnie ten efekt jak rowniez wzajemna
dezorientacja mikroblokow powoduje poszerzenie do ~86” sygnalu dyfrakcyjnego od
warstwy widocznego na standardowej mapie RSM w geometrii ¢ = 90°.

W koncu warto zauwazy¢, ze selektywne trawienie nie ujawnito wystgpowania
defektow pomiedzy mikroblokami (rys. 4.32a i rys. 4.33a). Mimo iz kazdy z nich wygigty jest

w dot (wzdtuz 1 w poprzek paska) oraz zdezorientowany wzgledem sasiedniego mikrobloku,
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to granice pomiedzy nimi nie zawieraja nowych defektow. Swiadczy to o tym, ze relaksacja

naprezen w tych obszarach jest elastyczna.

4.5.3. Analiza struktur ELO GaSb/GaAs przy pomocy techniki RCI

W poprzedniej czeSci rozprawy przedstawiono blokowa struktur¢ warstw ELO
GaSb na podtozach GaAs z buforem GaSb. Model warstwy stworzono na podstawie mapy
RC uzyskanej technika SRXRD. Dysponujac dostepem do synchrotronowego uktadu RCI
postanowiono zweryfikowa¢ uzyskane wcze$niej informacje poprzez bezposrednie
zobrazowanie mikrostruktury warstwy ELO. Do pomiaré6w wykorzystano te same probki,
ktore wczesniej badane byly przy uzyciu techniki laboratoryjne;.

Rysunek 4.35a przedstawia rozkltad maksymalnej intensywno$ci lokalnych
krzywych dyfrakcyjnych w pojedynczym pasku ELO GaSb/GaAs. Latwo odr6zni¢ mozna
sygnat pochodzacy od niedomieszkowanego bufora GaSb oraz warstwy ELO GaSb:Si.
Jednak tym razem intensywnos$¢ sygnalu od paska ELO jest znacznie wicksza od
intensywnos$ci sygnalu warstwy buforowej (podloza) odwrotnie niz obserwowano to
w strukturach  homoepitaksjalnych (rys. 4.7c). To dowdd na polepszenie jakosSci
krystalograficznej otrzymanej warstwy w poréwnaniu z buforem.

Druga niezwykle istotng cechg widoczng na tej mapie jest niejednorodny rozktad
sygnatu dyfrakcyjnego wzdtuz paska, co wskazuje na wystgpowanie tekstury w warstwie
ELO. Na rys. 4.35b przedstawiono przestrzenny rozktad kata dyfrakcji lokalnych krzywych
odbi¢ pojedynczego paska ELO GaSb. Bardzo tatwo rozrézni¢ mozna sygnal pochodzacy od
skrzydet paska, niedomieszkowanego bufora oraz obszaru okna wzrostowego. Rozktad ten
zostal wykonany w duzym zakresie katowym celem pokazania obu skrzydel warstwy.
Dlatego niejednorodno$ci struktury sa stabo widoczne. Aby dokladniej przyjrze¢ sig
strukturze krystalograficznej warstwy ELO zawgzono skale katowa rozkladu sygnatlu
dyfrakcyjnego (rys. 4.35¢). Wida¢ wtedy sygnal tylko od jednego skrzydta, ale zabieg taki
pozwala zobaczy¢ mikroblokowg strukture warstwy ELO. W prezentowanej czesSci paska
ELO znaleziono uktad 3 mikroblokow. Kat wygiecia skrzydta warstwy ELO wynosi ~150”.
Jest to warto$¢ mniejsza w poroOwnaniu z t3 jaka otrzymano stosujac laboratoryjng technike
SRXRD (~240). Podobnie, mniejsze od widzianych poprzednio sa wymiary zobrazowanych

mikroblokéw. Nie mamy jednak pewnosci czy w obu technikach analizowany byl doktadnie
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ten sam obszar probki. Wzgledna dezorientacja mikroblokéw wynosi ~40” i jest to warto$¢

podobna do otrzymanej technikg SRXRD.
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Rys.4.35. Przestrzenny rozktad maksimum intensywnosci (a) oraz kgta dyfrakcji lokalnych
krzywych odbi¢ w warstwie ELO GaSb/GaAs w szerokiej (b) i zawezonej skali kgtowej (c).
Rozmiar I piksela wynosi 1,4 um.

Podsumowujac, technika RCI potwierdzita poprawnos¢ analizy warstw ELO
GaSb/GaAs jaka zostata przeprowadzona z wykorzystaniem metody SRXRD. Skrzydia
warstwy ELO s3 wygiete w dot w kierunku maski. Pasek warstwy ELO ztoZony jest z uktadu

mikroblokéw, z ktorych kazdy jest zdezorientowany wzgledem drugiego.

100



V. Podsumowanie

Celem niniejszej rozprawy doktorskiej byla kompleksowa analiza, przy

wykorzystaniu technik dyfrakcji oraz topografii rentgenowskiej, zroédet naprezen Sieci

krystalicznej w strukturach ELO oraz mechanizméw ich relaksacji.

1)

2)

W ramach pracy zrealizowano nast¢pujace zadania.

Opracowano metodyke precyzyjnego mapowania przestrzennego deformacji sieci
krystalicznej struktur ELO przy wykorzystaniu techniki SRXRD. Metoda ta pozwala
bada¢ z duzg rozdzielczo$cig przestrzenng lokalne parametry strukturalne
analizowanego krysztatu. Jest to niezwykle wazne przy analizie warstw ELO, ktorych
specyficzna budowa prowadzi do powstania silnie zlokalizowanych pdl naprezen.
W ramach rozwoju techniki SRXRD opracowano réwniez procedure precyzyjnego
justowania potozenia katowego probki. Wykorzystuje ona fakt, iz na mapie RC
rozciagtos¢ przestrzenna sygnatu od warstwy odpowiada fizycznej szerokosci paska

ELO.

Zanalizowano natur¢ deformacji sieciowej warstw ELO GaAs na podlozach GaAs
z maska SiO,. Pokazano, ze wygiecie skrzydet ELO wywotane jest oddziatywaniem
Z maska. Pomiary SRXRD udowadniaja, iz szeroko$¢ potéwkowa standardowe;j
krzywej odbi¢ rzeczywiscie okresla maksymalng warto$¢ kata wygiecia ptaszczyzn
sieciowych a warstwy ELO. Informacja ta jest wazna, gdyz pomiar krzywych odbié
jest duzo szybszy niz rejestracja catej mapy RC. Gdy istnieje potrzeba szybkiego
sprawdzenia wielkosci kata wygiecia ptaszczyzn sieciowych warstwy ELO nalezy
wykona¢ najprostszy pomiar dyfrakcyjny w warunkach standardowych. Jednak taka
procedura moze by¢ zastosowana tylko wowczas, gdy badaniu poddany jest tylko
pojedynczy pasek ELO jednorodny wzdluz kierunku okna wzrostowego. Analiza
wiekszego obszaru probki (zawierajacego kilka paskow ELO) lub probki
niejednorodnej strukturalnie wymaga zastosowania lokalnych technik pomiarowych.

Dodatkowo, standardowe warunki pomiarowe pozwalaja jedynie na okreslenie
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3)

4)

5)

wielkosci wygiecia, podczas gdy technika SRXRD pozwala jednoznacznie okresli¢

réwniez kierunek wygiecia ptaszczyzn sieciowych warstwy ELO.

Okreslono rozktad przestrzenny wygiecia lateralnych czesci warstwy ELO GaAs.
Najwicksze wygiecie plaszczyzn sieciowych zarejestrowano w czes$ci Srodkowej
pojedynczego paska, nad oknem wzrostowym. W tym obszarze promien krzywizny
jest najmniejszy. Zaobserwowano, iz na skrzydtach paska ELO ptaszczyzny sieciowe
»Wyplaszczajg si¢” 1 tam promien krzywizny jest najwickszy. Zalezno$¢ ta moze
wskazywaé na mechanizm powstawania wygiecia skrzydet warstwy ELO. Przewiduje
si¢, ze wygigcie warstwy rozpoczyna si¢ tuz po rozpoczeciu wzrostu lateralnego.
Witedy warstwa jest bardzo cienka i elastyczna, co powoduje, iz jest bardziej podatna
na wygiecie spowodowane oddziatywanie z maska. Poczatkowe wygiecie ptaszczyzn
sieciowych w dot jest najprawdopodobniej odwzorowywane przy dalszym wzrosScie
warstwy ELO. Zaproponowano, ze powodem wygie¢ lateralnych czesci warstwy ELO
moga by¢ procesy zachodzace podczas wzrostu na migdzypowierzchni warstwa
ELO/SiO,. Zblizajace si¢ powierzchnie warstwy ELO i maski przyciagajg si¢ sitami
van der Waalsa, ktore sa duze kiedy dystans pomiedzy przyciggajacymi si¢
powierzchniami jest niewielki. Sity te utrzymujg wygigcie warstwy nawet po

zakonczeniu wzrostu i usuni¢ciu roztworu.

Przeprowadzono badania homoepitaksjalnych warstw ELO GaAs przy pomocy
synchrotronowej techniki RCI. Pozwolito to wykazaé wysokg jednorodno$é
strukturalng warstw ELO wzdluz kierunku réwnoleglego do okna wzrostowego.
Potwierdzono réwniez poprawnos¢ analizy wynikow uzyskanych wczesniej przy
wykorzystaniu techniki SRXRD. Zarejestrowano dodatkowe, subtelne efekty
strukturalne na krawedziach pojedynczego paska ELO. W tym obszarze ptaszczyzny
sieciowe sg doktadnie ptaskie, a dopiero dalej od krawedzi zaczynajg si¢ wykrzywiac.
Wynika to z ksztattu krawedzi bocznych 1 specyficznej struktury sieci na brzegach
paskow ELO. Wykorzystanie techniki RCI pozwolilo na petne zobrazowanie tego

efektu.

Przeprowadzony eksperyment polegajacy na selektywnym wytrawieniu maski SiO;

pozwolil dowies¢, iz deformacja warstwy ELO spowodowana jest obecno$cig maski.
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6)

7)

Jej wytrawienie skutkuje usunigciem wigzow i relaksacja elastycznej deformacji

warstwy.

Zaobserwowano wplyw niejednorodnego rozktadu domieszki na rozktad pola
naprezen w warstwie ELO. Zjawisko niejednorodnego whbudowywania domieszki do
warstwy ELO jest zjawiskiem obserwowanym powszechnie nie tylko w strukturze
GaAs:Si/GaAs. Efekt ten wywolany jest poprzez podstawowe roznice pomiedzy
modami wzrostu bocznej 1 goérnej $ciany warstwy ELO, zatem powinien by¢
obserwowany we wszystkich warstwach ELO, nawet przy braku intencjonalnego
domieszkowania. Niedopasowanie sieciowe pomig¢dzy dwoma obszarami warstwy
prowadzi do powstania momentu sity wyginajacego skrzydto ELO do gory. Dopdki
pomiedzy warstwa ELO a podtozem znajduje si¢ maska, to resztkowe naprezenie
zwigzane z niejednorodnym rozkltadem domieszki w warstwie jest ukryte przez
deformacj¢ zwigzang z oddzialywaniem warstwy z SiO,. Gdy tylko maska zostanie
usunigta spod warstwy ELO jej skrzydla wyginajg si¢ lekko do gory i resztkowe
wygigcie moze zosta¢ zarejestrowane przy wykorzystaniu techniki SRXRD. Badania
numeryczne potwierdzajg stuszno$¢ zaproponowanego modelu. Wyniki uzyskane
W ramach niniejsze] pracy to pierwszy eksperymentalny dowod, ze niewielkie réznice
w lokalnej koncentracji domieszek w warstwach ELO mogg prowadzi¢ do
makroskopowych wygie¢ ptaszczyzn sieciowych. Badania tego efektu byly mozliwe
tylko dzigki wykorzystaniu tak precyzyjnych metod pomiarowych jak technika
SRXRD.

Udowodniono, ze technika SRXRD pozwala na precyzyjne wychwytywanie
niejednorodno$ci badanych probek. Pokazano, Ze bardziej skomplikowany ksztalt
szerokiej krzywej odbi¢ rejestrowanej w eksperymencie standardowym nie musi
wskazywac na pogorszenie jakosSci krystalograficznej wytworzonych warstw ELO, ale
moze $wiadczy¢é o rdéznej wartosci kata wygiecia poszczegdlnych paskow.
Standardowe dyfrakcyjne techniki pomiarowe daja informacje usrednione po duzym
obszarze probki. W konsekwencji prowadzi to do skomplikowanego obrazu zaréwno
krzywej odbi¢ jak 1 mapy sieci odwrotnej. To moze by¢ zréodlem bigdnego
oszacowania dezorientacji plaszczyzn sieciowych jesli wartoSci kata wygigcia

skrzydet ELO ro6znych paskow znaczaco réznig si¢ od siebie.
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8) Przeprowadzono analiz¢ naprezen 1 sposobow ich relaksacji w catkowicie
zaro$nigtych homoepitaksjalnych warstwach ELO GaAs. W miejscu zrostu sgsiednich
paskow ELO, zarbwno w obszarze warstwy jak i1 podloza, zarejestrowano gwattowne
zmiany orientacji plaszczyzn sieciowych. Analiza naprezen przeprowadzona
z wykorzystaniem rentgenowskiej techniki SRXRD sugeruje, iz w obszarze warstwy
w miejscu zrostu skrzydet sasiednich paskow ELO moze tworzy¢ si¢ niskokatowa
granica ziaren z kompleksem nowo powstalych dyslokacji. Dyfrakcyjny obraz
niedomieszkowanego podtoza pozwala przypuszczaé, iz relaksacja powstatych tutaj

napr¢zen jest elastyczna. Uzyskane wyniki do$wiadczalne sa unikatowe. Jednak ich

pelna interpretacja wymaga wykorzystania procedur modelowania numerycznego

uwzgledniajacych skomplikowang strukturg i geometri¢ badanych warstw.

9) Przeprowadzono analiz¢ deformacji sieci w strukturach ELO GaSb/GaAs. Pokazano,
ze sygnat dyfrakcyjny pochodzacy od bufora GaSb $wiadczy o jego silnym
zdefektowaniu. Natomiast polepszenie sygnatu dyfrakcyjnego warstwy ELO $wiadczy
o poprawie jej jako$ci krystalograficznej, przynajmniej wzdhuz kierunku okien
wzrostowych. Udowodniono, iz otrzymany obraz dyfrakcyjny wskazuje, iz badana
warstwa ELO GaSb zlozona jest z uktadu mikroblokow. Kazdy z mikroblokéw
w pojedynczym pasku ELO GaSb:Si wygicty jest zarbwno w poprzek jak i wzdhz
paska, lecz kat wygigcia wzdtuz paska jest bardzo maly. Zaobserwowano rowniez, iz
kazdy z mikroblokéw jest zdezorientowany wzgledem sasiedniego. Selektywne
trawienie nie ujawnito defektéow pomigdzy mikroblokami. Swiadczy to o tym, ze

relaksacja napr¢zen w tych obszarach jest calkowicie elastyczna.

10) Topograficzne pomiary synchrotronowe heteroepitaksjalnych  warstw ELO
GASb/GaAs potwierdzily zaproponowany wczesniej model deformacji ptaszczyzn
sieciowych w takich strukturach. Pokazano, iz skrzydta warstwy ELO GaSb sg
wygiete w dot w kierunku maski, a kazdy pasek warstwy ELO zloZony jest z uktadu

mikroblokéw, z ktorych kazdy jest zdezorientowany wzgledem drugiego.
Podsumowujac, zaprezentowane wyniki analizy rozkladu naprezen w homo-

I heteroepitaksjalnych strukturach ELO pokazuja przewage techniki SRXRD nad

standardowymi metodami rentgenowskimi, gdy stosowane sa one do analizy wlasnosci
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strukturalnych mikrostruktur krystalicznych. Jako precyzyjna i nieniszczaca metoda SRXRD

moze by¢ wykorzystywana do ciagtej analizy jakos$ci otrzymywanych struktur ELO.

Autorka rozprawy wyraza przekonanie, ze kompleksowa analiza rozktadu

naprezen w homo- i heteroepitaksjalnych warstwach ELO przeprowadzona w ramach

niniejszej rozprawy doktorskiej zaowocuje dalszym rozwojem techniki ELO i szerszym

wykorzystaniem takich struktur w przyrzadach opto- i mikroelektronicznych.

Wyniki prezentowane w niniejszej rozprawie zostaly opublikowane w 8 pracach

w periodykach o zasiggu migdzynarodowym. Zaprezentowano je rowniez na 6 konferencjach

mig¢dzynarodowych oraz przedstawiono w formie 2 referatow:

1)

2)

3)

4)

J.Z. Domagala, A. Czyzak, Z.R. Zytkiewicz

Imaging of strain in laterally overgrown GaAs layers by spatially resolved x-ray
diffraction

Appl. Phys. Lett. 90 (2007) 241904.

A. Czyzak, J.Z. Domagala, G. Maciejewski, Z.R. Zytkiewicz

X-ray diffraction micro-imaging of strain in lateralny overgrown GaAs layers. Part I:
analysis of single GaAs stripe

Appl. Phys. A 91 (2008) 601-607.

A. Czyzak, J.Z. Domagala, Z.R. Zytkiewicz

X-ray diffraction micro-imaging of strain in lateralny overgrown GaAs layers. Part I1:
analysis of multi-stripe and fully overgrown layers

Appl. Phys. A 91 (2008) 609-614.

J.Z. Domagala, A. Czyzak, Z.R. Zytkiewicz

Spatially resolved x-ray diffraction technique for crystallographic quality inspection
of semiconductor microstructures

Acta Phys. Pol. A 114 (2008) 963-969.
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5)

6)

7)

8)

A. Wierzbicka, J.Z. Domagala, Z.R. Zytkiewicz

Spatially resolved x-ray diffraction study of GaSb layers grown laterally on SiO,-
masked GaAs substrates

J. Appl. Phys. 106 (2009) 043521.

A. Wierzbicka, J. Z. Domagala, M. Sarzynski, Z. R. Zytkiewicz

Spatially resolved X-ray diffraction as a tool for strain analysis in laterally modulated
epitaxial structures

Cryst. Res. Technol., 44 (2009) 1089.

A. Wierzbicka, D. Liibbert, J.Z. Domagala, Z. R. Zytkiewicz
Rocking curve imaging studies of laterally overgrown GaAs and GaSb epitaxial layers
Acta Phys. Pol. A, 116 (2009) 976-978.

D. Liibbert, J.Z. Domagala, A. Wierzbicka, Z.R. Zytkiewicz

Investigation of strain distribution in epitaxial lateral overgown GaAs and GaSb
layers using the X-ray rocking curve imaging technique

European Synchrotron Radiation Facility report in ESRF Publications and Scientific
Documentation, project MA-623, 06.02.2009 — 10.02.2009, ID19, Grenoble,
http://ftp.esrf.eu/pub/UserReports/40286_A.pdf

Prezentacje konferencyjne:

1)

2)

J.Z. Domagala, A. Czyzak and Z.R. Zytkiewicz

Distribution of strain in laterally overgrown GaAs determined by x-ray diffraction

5™ Int. Conference on Solid State Crystals & 8" Polish Conference on Crystal Growth,
May 20-24, 2007, Zakopane, Poland.

D. Dobosz, A. Czyzak, J.Z. Domagala, Z.R. Zytkiewicz, K. Golaszewska,
M. Czapkiewicz, T.T. Piotrowski

Liquid phase growth and characterization of laterally overgrown GaSb epitaxial
layers

5™ Int. Conference on Solid State Crystals & 8" Polish Conference on Crystal Growth,
May 20-24, 2007, Zakopane, Poland.
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3) J.Z. Domagala, A. Czyzak and Z.R. Zytkiewicz
Distribution of strain in laterally overgrown GaAs determined by x-ray diffraction
XXXVI Int. School on the Physics of Semiconducting Compounds, June 9 — 15, 2007,
Jaszowiec, Poland.

4) J.Z. Domagala, A. Czyzak and Z.R. Zytkiewicz
Strain in laterally overgrown GaAs layers studied by spatially resolved x-ray
diffraction
15™ Int. Conf. Crystal Growth, August 12-17, 2007, Salt Lake City, Ut, USA (poster).

5) A.Czyzak, J.Z. Domagala, Z.R. Zytkiewicz
Spatially resolved x-ray diffraction study of GaSb layers grown laterally on SiO,-
masked GaAs substrates,
9™ Biennial Conference on High Resolution X-Ray Diffraction and Imaging,
September 15-19, 2008, Linz, Austria.

6) A. Wierzbicka, J.Z. Domagala, M. Sarzynski, Z.R. Zytkiewicz
Examination of strain in lateral epitaxial structures by spatially resolved X-ray
diffraction,
The 16-th International Conference on Crystal Growth, August 8-13, 2010, Beijing,
China.

7) A. Wierzbicka, J.Z. Domagala, Z.R. Zytkiewicz
Distribution of lattice parameters in fully overgrown lateral GaAs layers studied by
local X-ray diffraction,
10™ Biennial Conference on High Resolution X-Ray Diffraction and Imaging,
September 20-23, 2010, Warwick, UK.

Wygloszone referaty:

1) A. Wierzbicka

Naprezenia i defekty w potprzewodnikowych lateralnych strukturach epitaksjalnych
badane technikami dyfrakcji i topografii rentgenowskiej
Sympozjum doktoranckie IF PAN, 16-17.05.2009r., Jadwisin, Poland.
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2) A. Wierzbicka, D. Liibbert, J.Z. Domagala, Z. R. Zytkiewicz
Rocking curve imaging studies of laterally overgrown GaAs and GaSb epitaxial layers

VIII Krajowe Sympozjum Uzytkownikow Promieniowania Synchrotronowego,

KSUPS 2009, 24-26.09.2009r., Podlesice, Poland.
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Aneks A. Procedura wyznaczania parametrow
sieciowych a, oraz q

W celu obliczenia warto$ci parametrow sieciowych badanego krysztalu z map
sieci odwrotnej wyznacza si¢ polozenia katowe maksimoéw sygnalu ugigtego na badanej
strukturze. W niniejszej pracy do pomiaru statej sieciowej prostopadtej a; uzyto refleksu
symetrycznego 004, natomiast do pomiaru stalej sieciowej rownolegtej a; uzyto refleksu
asymetrycznego 335. Uwzgledniajac teori¢ dynamiczng dyfrakcji promieniowania
rentgenowskiego oraz geometryczne warunki pomiaru, potozenie katowe maksimum sygnatu
ugictego na badanej strukturze 6Omes jeSt przesunigte wzgledem kata wyznaczonego
z podstawowego rownania Bragga g o nastepujace czynniki [54]:

1) Kat A6t — zwigzany z zatamaniem fali w osrodku materialnym;

2) Kat A4, — zwigzany z pionowa rozbiezno$cig padajacej wiagzki promieniowania X;

3) Kat A — zwigzany z pochlanianiem promieniowania rentgenowskiego przez
badany krysztat;

4) Kat Abfset — zwigzany z nieprecyzyjnym wyjustowaniem probki, co powoduje, iz nie
znajduje si¢ ona dokladnie w osi goniometru.

Zatem realne potozenie piku dyfrakcyjnego mozna zapisac jako:
Omea = O + At + AOgiy + Abaps + Abse. (A1)

W celu doktadnego pomiaru statych sieciowych warstw ELO brano pod uwagg przesunigcia
sygnatu dyfrakcyjnego zwigzane z zalamaniem wigzki pierwotnej w strukturze (A6) Oraz
rozbiezno$cig fali padajacej (A46uiv). Pozostale czynniki mozna poming¢, poniewaz btedy
pomiarowe wynikajace z tych czynnikow sa rzedu (da/a ~ 10°7) [82].

Czlony ABes 0raz Ay, wyznaczane sg wedhug nastepujacych wzorow [54, 82]:

eNeA?
Bbres = prcog=(1=b), (A2)
gdzie 7, =2,82-107'm — klasyczny promien elektronu, N, = % — liczba elektronow
—sin(6—-¢)

w komorce elementarnej o objetosci Ve, za§ b = jest wspolczynnikiem asymetrii

sin(f+¢)
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zaleznym od kata nachylenia plaszczyzn sieciowych wzglgdem powierzchni krysztalu

& W przypadku geometrii odbiciowej dla refleksu symetrycznego b = - 1.

2
Aai = — tgby, (A3)

gdzie { = === jest rozbieznoscig pionowa wiazki, hg,., = 1mm jest wysokos$cig szczeliny

lSZCZ

monochromatora, zas lg,., = 220 mm jest odlegloscia tej szczeliny od ogniska lampy.

State sieciowe wyznaczano korzystajac z prawa Bragga uwzgledniajac skorygowana wartos¢

kata Omea:

0= —2—VETIETE, (Ad)

25inBmea

gdzie h, k, | sa wspotczynnikami Millera rownymi 004 dla a, i 335 dla a.

Zrelaksowane wartosci statych sieciowych wyznaczono wedtug wzoru:

(al+2(ﬁ)a”) (A.5)

Arelax = (1+(1%)) '

C12

gdZ|e v= (c11+¢12)

jest wspotczynnikiem Poissona, Cip, C1; to state elastyczne [83].

Wartosci btedow wyznaczenia statych sieciowych wynika z roézniczkowej postaci prawa

Bragga [54]:

2 =2t CtgOmeadh. (A.6)

Tak wigc na doktadno$¢ wyznaczenia statych sieciowych maja takie czynniki jak doktadnos¢

wyznaczenia dtugos$ci fali promieniowania padajacego oraz doktadno$¢ pomiaru kata Bragga.
Przyjeto tutaj i—l =1,8-10"* ze wzgledu na zastosowany monochromator Bartelsa [84].

Zastosowanie analizatora do pomiaréw pozwala oszacowa¢ doktadno$¢ wyznaczenia kata 26

na 17 [85].
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