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CHARAKTERYZACJA POROWNAWCZA
PODSTAWOWYCH MATERIALOW A™BY
DLA POTRZEB EPITAKSJI

Agata Jasik, Kamil Kosiel, Wtodzimierz Strupinski

Przy uzyciu dostgpnych metod pomiarowych przeprowadzono kompleksowg charakteryza-
cje materiatow A"BY (InP, GaAs) uzywanych jako podtoza do epitaksji z fazy gazowej
z wykorzystaniem zwiazkéw metaloorganicznych (MOCVD). Dokonano oceny metod
charakteryzujacych pod katem przydatnosci dla charakteryzacji ptytek podiozowych.
Sformutowano kryteria przydatnosci ptytek podlozowych do zastosowania w procesie
epitaksji MOCVD.

WSTEP

Warstwy epitaksjalne ze wzgledu na swoje bardzo dobre parametry strukturalne jak
i rozmiary geometryczne poréwnywalne do wielkosci atomu, znalazty szerokie
zastosowanie w konstrukcji urzadzen pétprzewodnikowych, zaréwno w dziedzinie
mikro-, jak i optoelektroniki (diody, tranzystory, fotodetektory).

Jednym z warunkéw otrzymywania warstw o odpowiedniej strukturze krystalo-
graficznej i zadanych parametrach elektrycznych jest wysoka jako$¢ podiozy.
Warstwy epitaksjalne sa krystalograficznym przedtuzeniem podtoza, eksponujac
zaréwno ptytkie defekty, powstale w trakcie obrébki powierzchni ptytki, jak i te,
ktérych generacja jest zwigzana ze wzrostem krysztatu (np. defekty piramidalne).
Dlatego tez do proceséw epitaksjalnych powinny by¢ uzywane tylko podioza najwyzszej
jakosci zas wybdr odpowiednich kryteriow prowadzi do ograniczenia prébnych proceséw
technologicznych , a zatem do znacznych oszczgdnosci kosztow.

Opis oceny ptytek podtozowych zostat podzielony na czesci. Wyznacznikiem
podziatu sg whasnosci podtozy: morfologia powierzchni, parametry elektryczne, param-
etry strukturalne.

Przebadano tacznie pigé ptytek podtozowych pochodzacych od réznych produ-
centéw (nazwanych A, B, C): jedna - InP:S (niskooporowa) dwie - InP:Fe (pétizolacyjne
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SI) oraz dwie - GaAs(SI). Ptytki fosforku indu posiadaty orientacj¢ krystalograficzng
(100), natomiast arsenku galu (100) z odchyleniem 2° w kierunku (110).

1. PARAMETRY GEOMETRYCZNE

L.1. MIKROSKOP OPTYCZNY - OCENA STANU POWIERZCHNI
PLYTEK PODLOZOWYCH InP, GaAs

Morfologia powierzchni warstwy jest pierwszym wskaZnikiem decydujacym
o powodzeniu procesu epitaksji. W pierwszej kolejnosci sprawdzany jest parametr
jakosci powierzchni warstwy przy uzyciu mikroskopu optycznego. Parametr ten jest
wskazowka prawidlowosci przebiegu procesu epitaksjalnego, ujawnia réwniez ukryte
(np. zapolerowane) wady powierzchni ptytki podtozowej. Rezultaty, przedstawiono w
Tabeli 1.

Tabela 1. Defekty powierzchni poszczegélnych ptytek podtozowych.
Table 1. Surface defects of substrates.

Ptytki podiozowe

InP:Fe InP:Fe InP:S GaAs(SI) GaAs(SI)
“A” “B” “A” “A” “G»
Defekty wi- |bardzo licz- |powierzch- |linie, badzo |powierzch- |powierzch-
doczne pod ne defekty |nia lustrzna |liczne defe- |nia czysta, |[nia lustrzna
mikroskopem kty owalne, | pojedyncze

kilka w for- |,,dziurki”
mie dendry-
tow o dtu-

gosci 3 mm

Niezaleznie od rodzaju ptytek, jakos¢ powierzchni podtozy producenta “A” jest
gorsza od dwoch pozostatych. Jesli rozpatrywaé w kategorii zwiazku poét-
przewodnikowego, to ptytki fosforku indu posiadaja duzo wigcej defektéw, niz ptytki
arsenku galu. Defekty te widoczne sa jedynie pod mikroskopem, przy bardzo matym
powiekszeniu, a przy jakiejkolwiek zmianie, (np. ostrosci), “rozmywaja si¢”. Praw-
dopodobnie sg to zapolerowane wzery i rysy na powierzchni. Arsenek galu jako zwiazek
twardszy, trudniej poddaje si¢ obrébce mechanicznej, ale wiasnie z tego wzgledu jest
mniej (niz InP) narazony na skutki niewtasciwego szlifowania czy polerowania. Ponad-
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to technologia otrzymywania GaAs jest lepiej opanowana niz InP, co ma odzwierciedlenie
w jakosci strukturalnej, mniejszej koncentracji dyslokacji, mikrowydzielen, widoc-
znych réwniez na powierzchni ptytek.

1.2. NORMY SEMI, a-STEP - PARAMETRY GEOMETRYCZNE

Pomiary przeprowadzono zgodnie z normami: SEMI (M-23-93)-normie dotyczace]
polerowanych ptytek oraz ASTM (F533-90, F534-91, F657-92) - normach dotyczacych
plytek krzemowych, lecz stosowanych réwniez do InP i GaAs. Okreslono trzy parame-
try charakteryzujace geometri¢ ptytek podtozowych: grubos¢ (Th), parametr opisujacy
zmiany grubosci total thickness variation (TTV) oraz wypaczenie ptytki (warp). Grubos¢
definiowana jest jako odlegto$¢ pomigdzy odpowiadajacymi sobie punktami na powi-
erzchniach (gérnej i dolnej) ptytki. Zmiana grubosci TTV definiowana jest jako réznica
pomi¢dzy maksymalng a minimalng gruboscia ptytki. Wypaczenie (warp) definiuje si¢
jako réznice migdzy maksymalng a minimalng odlegtoscia migdzy powierzchnig srodkowa
plytki, a powierzchnia tworzong przez trzy punkty, odpowiadajace trzem podpérkom.

Rezultaty pomiaréw ww. ptytek podtozowych zamieszczono w Tabeli 2.

Tabela 2. Parametry geometryczne ptytek wedtug norm SEMI.
Table 2. Geometrical parameters of substrates by the SEMI standard.

Ptytki podiozowe
Parametry InP:Fe InP:Fe InP:S GaAs(SI) GaAs(SI)
“A” “B” AT “A” “Cc”
Th (um) 370 346 375 390 440
TTV (um) 16 7 12 16 2
Warp(pnm) d 4 8 4

Dane katalogowe [1] wskazuja, iz typowe grubosci podtozy fosforkowych pole-
rowanych jednostronnie sa otrzymywane w granicach 350+10 pum, natomiast polero-
wane dwustronnie - 350+20 um. Dla InP TTV nie przekracza
10 um, parametr (warp) w dostgpnych katalogach, nie zostat wymieniony.

Najczesciej spotykane grubosci ptytek podtozowych GaAs to 450420 um, maksy-
malna réznica grubosci TTV dla ptytek polerowanych jedno- i dwustronnie wynosi
odpowiednio 6 pm i 5 um. Natomiast warp nie przekracza 7 pum.

Informacja o grubosci catkowitej nie jest tak wazna, jak istotna jest doktadna
warto$¢ parametrow okreslajacych ptaskoréwnolegtos¢ ptytki. Podtoza, ktérych ptaskosé
jest zaburzona (np. przez nieréwnomierng grubos¢, wygiecie) wprowadzaja do warstw
epitaksjalnych naprezenia, ktére moga powodowaé odkszatcenie plastyczne warstwy
lub, co jest bardziej prawdopodobne niepowtarzalnos¢ parametréw gotowego przyrzadu.
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Wypaczenie wnosi btad do pomiaréw rentgenowskich, okreslajacych jakos¢ strukturalng
danego krysztatu. Wéwczas niemozliwe jest wyodrebnienie, czy za duza dyspersja
mozaiki stoi zta jako$¢ materiatu, czy tez wygiecie ptytki spowodowane jest np.
nieodpowiednim jednostronnym polerowaniem.

Poréwnujac podtoza wybranych firm, jedynie w przypadku ptytek “A” parame-
try nie spetniaja wymagan aplikacyjnosci.

Na urzadzeniu Alpha-step firmy Tencor Instruments wykonywane byty pomiary
chropowatosci (roughness) R . Chropowatos¢ profilu jest to Srednia arytmetycz-
na odchylefi profilu od linii Srodkowej dla punktéw mierzonych w wybranym
obszarze. W celu przekazania ciaggtej informacji o teksturze powierzchni
urzadzenie automatycznie wysSwietla Srednig chropowatos¢.

Usrednione wyniki pomiaru chropowatosci zostaly zamieszczone w Tabeli 3.

Tabela 3. Parametr chropowatosci zmierzony metoda o.-step.

Table 3. Roughness parameter maeasured using o.-step method.

Ptytki podtozowe
Parametry InP:Fe InP:Fe InP:S InP:S GaAs(SI) | GaAs(SI)
“A” “B” “A” “B” “A” “C”
R,,A 37,0 39,3 31,6 30,0 35,0 47,1
(1)-zakres
R,, A 39,0 37,0 32,0 31,0 37,5 39,0
(2)- zakres

Pomiary chropowatosci wykonano dla dwdéch zakreséw :
1) - dtugos¢ odcinka pomiarowego 400 um (5 pkt. na 1 pm);
2) - dtugos¢ odcinka pomiarowego 80 pm (25 pkt. na 1 pm).

Z przytoczonych danych wynika, ze ptytki pétizolacyjne posiadaja parametr chro-
powato$ci na tym samym poziomie, natomiast InP niskooporowy posiada mniejszy
warto$¢ R . Dane literaturowe donosza, ze mozliwe jest osiggnigcie “produkcyjnej”
gtadkosci powierzchni w przypadku obydwu zwiazkéw, rzedu 6,8 A, natomiast wielkosé
“laboratoryjna” dla InP:Fe wynosi 2,7 & [9]. Chropowato$¢ na obydwu podiozach
arsenkowych réwniez jest porownywalna. Parametr ten jest niezwykle wazny, gdy
proces epitaksjalny prowadzony jest w warunkach ograniczen kinetycznych, gdzie
rozwinigcie powierzchni czgsto decyduje o pomyslnym osadzeniu warstwy monokrys-
talicznej. W naszym przypadku epitaksja kontrolowana jest przez dyfuzj¢ reagentow w
gazie. Stan powierzchni w skali chropowatosci nie odgrywa znaczacej roli, gdyz mi-
gracja atoméw po powierzchni nie jest procesem limitujagcym wzrost krysztatu, atomy
zdaza “znaleZ¢” najkorzystniejsze pod wzgledem energetycznym miejsca na powi-
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erzchni, co gwarantuje monokrystaliczny wzrost.

Podsumowujac analiz¢ parametréw geometrycznych ptytek podtozowych mozemy
stwierdzi¢, ze zaréwno bezdefektowa powierzchni¢ (mikroskop optyczny) jak i mnie-
jszy parametr ptaskoréwnolegtosci zaobserwowano na ptytkach firm “B” i “C”, nato-
miast chropowatos$¢ jest mniejsza na ptytkach firmy “A”.

2. PARAMETRY ELEKTRYCZNE

Dla kazdego podtoza przeprowadzono pomiary parametréw elektrycznych metoda
Hall’a w temperaturze 300 K. Rezultaty przedstawiono w Tabeli 4. Dla poréwnania
dotaczono parametry podawane w literaturze [1].

Tabela 4. Parametry elektryczne ptytek podtozowych zmierzone metoda Hall’a.
Table 4. Electrical parameters of substrates measured using‘ Hall method.

Plytki Parametry elektryczne
podiozowe koncentracja, ruchliwosé, opornos¢,
cm™ cm?’/Vs Qcm
InP:Fe”A” 2,8x10° 2610 1,2x10
InP:Fe “B” 3,21x10° 1923 1,01x10’
InP:S “A” 1,349x10" 1935 2,394x10™
GaAs(SI) “A” 1,253x10° 4828 1,033x10’
GaAs(SI) “C” 6,629x10’ 5889 1,601x10’
InP:Fe (liter.) - >2000 >1x10°
InP:S( liter.) (3+11)x10" 1800+900 (5+14)x10*
GaAs(SI)(liter.) - >5000 >1x10’

Analizujac zebrane w powyzszej Tabeli wlasciwosci elektryczne podtozy, mozemy
stwierdzié, ze pod wzgledem wtasciwosci pétizolacyjnych InP:Fe “A” i ”B” sg wysok-
iej klasy - wartosci wszystkich trzech pararfietréw sg zblizone do danych katalogowych,
cho¢ pod wzgledem ruchliwosci, InP”A” jest najlepszy. Niskooporowy InP “A” w
poréwnaniu z podanymi danymi literaturowymi posiada za duza (o rzad wielkosci)
opornosc.

Prébki z GaAs obydwu analizowanych firm pod wzgledem parametréw elektryc-
znych sg wysokiej jakosci.
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Z braku dostepu do odpowiednich urzadzen, nie wykonano bezposredniego pomi-
aru koncentracji nie kontrolowanej domieszki. Zaréwno metoda Hall’a jak i PL nie
daja wiernej ilosciowej informacji na ten temat. Dla stworzenia catkowitego obrazu
jakosci danego materiatu niezbedny jest pomiar koncentracji zanieczyszczef. Taka
informacje mozna uzyska¢ metoda spektroskopii jonéw (SIMS) - daje ona moznos¢
okreslenia catkowitej ilosci atoméw domieszki w materiale (nie tylko elektrycznie
aktywnych).

3. JAKOSC STRUKTURALNA
3.1. TRAWIENIE SELEKTYWNE - GESTOSC DYSLOKACJI

Ptytki podtozowe InP o srednicy 2 cale byty trawione przez 3 minuty, w tempe-
raturze pokojowej, w roztworze o nastgpujacym sktadzie:

H,PO, (85%) : HBr (48%) =2 : 1

Ptytki podtozowe GaAs - trawienie w mieszance H,0:AgNO,:CrO,:HF o propor-
cjach 2 ml:8 mg : 1 g:1 ml przez 5 minut. W rezultacie na powierzchni zostaty
uwidocznione jamki trawienia odpowiadajace dyslokacjom. Nastepnie ptytki ogladano
pod mikroskopem w dziewigciu punktach powierzchni. Do obliczefi brano punkty
pomiarowe lezace na dwdch srednicach ptytki ustawionych w kierunkach krystalo-
graficznych [100] i [110] i lezacych wzgledem siebie pod katem 45°. Zliczano ujawn-
ione defekty dyslokacji (w zdefiniowanym obszarze) i wyznaczono Srednig koncen-
tracje na ptytce. Jako przyktad ilustracji obrazu powierzchni po trawieniu stuzy Rys.1,
natomiast dane dotyczace wszystkich omawianych podtozy zebrano w Tabeli 5.



a) InP(SI) “B” b) GaAs(SI) “A”

Rys.1. Ptytki podtozowe InP i GaAs po selektywnym trawieniu:
a) 10 mm na rysunku odpowiada 100 mm w rzeczywistosci,
b) 5,35 mm na rysunku odpowiada 100 mm w rzeczywistosci.

Fig.1. InP and GaAs substrates after the selective etching:
a) 10 mm on the picture is in fact 100 mm,
b) 5,35 mm on the picture is in fact 100 mm.

Tabela 5. Gestos¢ dyslokacji okreslona za pomocy selektywnego trawienia.
Table 5. Dislocation density measured using selective etching method.

Plytki podlozowe

Parametry InP:Fe InP:Fe InP:S GaAs(SI) GaAs(SI)

“A” “B” “A” “A” “C ”
gestosé 1,7x10* 1,6x10* 3,4x10* _ —
dyslokacji, a)4,6x10
cm? 4
gestosé <3x10* <3x10* <5x10° <1x10° <1x10°
dyslokacji,
cm;
liter[1]

Poréwnujac powyzsze rezultaty, mozemy stwierdzic, ze jakos¢ pétizolacyjnych
InP:Fe poszczegdlnych producentéw jest poréwnywalna. Pozytywny wptyw na jedno-
rodno$¢ parametréw warstw epitaksjalnych i - co za tym idzie - przyrzadéw, ma fakt
symetrycznego (faficuchowego) utozenia dyslokacji na ptytkach “B”, obserwowany po
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wytrawieniu. Mniej korzystna sytuacja wystepuje w przypadku niskooporowych podtozy
InP:S, tu gestosé dyslokacji w przypadku producenta “A” jest ~ siedmiokrotnie (6.8)
wigksza niz wielko$¢ ta przytaczane w literaturze (Tabela 5).

Na Rys. 1b przedstawiono podioze z arsenku galu. W tym wypadku nie jest
mozliwa ocena gestosci dyslokacji, gdyz rozciagaja si¢ one w formie linii, na ktérych
widoczne sa defekty punktowe bedace prawdopodobnie mikrowydzieleniami. W innym
miejscu tej samej probki trawienie ujawnito gestos¢ dyslokacji rzgdu 4,6x10%cm.

Podsumowujac, mozemy stwierdzi¢, ze jakos¢ podtozy pétizolacyjnych (InP, GaAs)
pod wzgledem zawartosci dyslokacji nie odbiega od wartosci przedstawianych w kata-
logach czotowych producentéw, natomiast ptytki niskooporowe InP:S “A” posiadaja
~ siedmiokrotnie wigkszg gestos¢ dyslokacji niz ptytki firmy “B”.

3.2. SKANINGOWA TOMOGRAFIA LASEROWA (LST) - GESTOSC
MIKROWYDZIELEN

Podobnie jak dyslokacje réwniez mikrowydzielenia w istotny sposéb obnizajg ja-
ko$¢ materialéw pétprzewodnikowych. Jednym ze sposobéw wykrywania mikrow-
ydzielen jest badanie danej probki w $wietle rozproszonym. Wiazka Swiatta laserowe-
go w podczerwieni przechodzac przez obiektyw, zostaje zogniskowana na krawedzi
probki pétprzewodnikowej. Wchodzac do jej wngtrza, Swiatto rozprasza si¢ na niejed-
norodnosciach materiatu. Obrazy obiektéw rozpraszajacych sa rejestrowane za pomoca
uktadu mikroskopowego przez kamerg. Przesuwajac probke prostopadle do kierunku
obserwacji, otrzymuje si¢ dwuwymiarowy obraz wnetrza materiatu z centrami roz-
proszen. Obraz ten jest transmitowany z kamery przez kartg cyfrowej obrébki obrazu

a) GaAs(SI) "A” b) GaAs(SI) "C”
Rys.2. Pomiar mikrowydzielefi z LST ptytek podtozowych.

Fig.2. The precipitates measurement from the LST substratey.
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do komputera.
Przy okreslaniu gestosci mikrowydzielen korzystano z mikroskopu optycznego z

powigkszeniem obiektywu 20x. Badane pole pomiaru wynosi 0,22x0,22mm. Na
ponizszych rysunkach jako przyktad, przedstawiono ilustracj¢ pomiaréw z LST dwoch
ptytek InP i GaAs.

Rysunek 3 ma na celu zestawienie i poréwnanie wynikéw pomiaréw gestosci
mikrowydzielefi na poszczeg6lnych podiozach. Z obserwacji LST wynika, ze podtoza
InP posiadaja poréwnywalna gestos¢ mikrowydzielen, ptytka produkcji “A” ma ich
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Rys.3. Srednia gestosé mikrowydzieledi na poszczegélnych ptytkach podiozowych.

Fig.3. Middle density of precipitates on concrete substrate.

mniej, cho¢ sg one zlokalizowane w wigkszych skupiskach.

W przypadku podtozy z GaAs ilosciowo korzystnie wypadaja podtoza “A”, ktérych
gestos¢ mikrowydzielen jest mniejsza niz 3,4 x 10?niz na “C", zauwazalna jest jednak
nieréwnomierno$¢ rozktadu mikrowydzielen w badanym polu, co w konsekwencji
wptywa na tzw. uzysk przy produkcji elementow.

Na Rys. 4 przedstawiajacym rozktad wzglednej powierzchni (w stosunku do obser-
wowanego pola) mikrowydzielen w kierunku wzrostu ku obwiedni prébki, otwarte
kétka przedstawiajg punkty pomiarowe, natomiast linia ciagta przechodzi przez punkty
powstate na skutek usrednienia danych metoda najmniejszych kwadratéw.
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Rys.4. Rozktad wzglednej powierzchni mikrowydzielen wzdtuz kierunku wzrostu ku ob-
wiedni prébki GaAs(SI).

Fig.4. Distribution of the relative precipitates surface along wiht the growth direction to
the rim of GaAs(SI) sample.

Rozrzut gestosci defektéw na podtozu GaAs(SI) firmy “C” jest ok. 3 rzedy wielkosci
mniejszy niz na analogicznej ptytce produkcji “A”.

W Tabeli 6 przedstawiono wartos¢ wspétczynnika korelacji, ktory charakteryzuje
réwnomiernos$¢ wystepowania mikrowydzielefi na badanej prébee. Opisuje sie go jako
prawdopodobiernistwo wystapienia Sredniej wartosci (gestosci mikrowydzielen) w da-
nym punkcie.
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Tabela 6. Wspéiczynnik korelacji dla poszczegdlnych ptytek podtozowych.

Table 6. Correlation factor for substrates.
Ptytki podtozowe
Parametry InP:S InP:Fe GaAs(SI) GaAs(SI)
S‘A” “B” G‘A!’ ‘6C”
wspoétczynnik | 0,79630 0,60807 0,25037 0,9167
korelacji

Moze on przyjmowac wartosci z przedziatu <0;1>. Wartos¢ zblizona do jedynki na
probce GaAs”C” oznacza, ze gesto$¢ mikrowydzielen jest stata, natomiast warto$é
bliska zeru na GaAs”A” méwi o przypadkowosci rozktadu precypitatéw. Podtoza InP
cechuje stosunkowo wysoki wspétczynnik korelacji.

Podsumowujac ten etap charakteryzacji podtozy, stwierdza sig, ze istotng role w
ocenie jakosci podfoza pod katem zastosowan przyrzadowych odgrywa nie tyle bez-
wzgledna wartos¢ gestosci dyslokacji i mikrowydzielen, ile ich réwnomierny rozkfad.
Dla procesu epitaksji kryterium przydatnosci podioza stanowi jednak wartosé gestosci
dyslokacji. Nie jest ono spetnione dla niskooporowego fosforku indu producenta “A”,
natomiast materiaty pétizolacyjne spetniajg ten warunek.

3.3. FOTOLUMINESCENCJA - STRUKTURA MATERIALU

Fotoluminescencja nalezy do jednej z najbardziej czutych i najczgsciej stosow-
anych metod pomiarowych. Oprécz podstawowych informacji o szerokosci przerwy
wzbronionej danego materiatu, mozliwa jest ocena poziomu i charakteru domieszkow-
ania intencjonalnego oraz zanieczyszczei, a takze jakosci sieci krystalicznej poprzez
analizg¢ ksztattu piku PL.

Metode t¢ wykorzystano do oceny struktury wewnetrznej podtozy. Badania przepro-
wadzono przy obnizonej temperaturze T = 6 K. Badaniom poddano tylko trzy z probek
(ze wzgledu na prace modernizacyjne urzadzenia): InP:S “A”, GaAs “A” i “C”.

Na Rys.5 pr.edstawiono przyktadowe widmo PL z widocznymi pikami intensy-
wnosci, pochodzacymi od réznych typéw rekombinacji.
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Rys.5 Przyktadowe widmo PL dla InP:Fe.
Fig.5. An example of a PL spectrum for InP:Fe.

Rys. 6 przedstawia znormalizowane widmo PL dla InP:S “A”.
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Rys.6. Znormalizowane widmo PL w funkcji intensywnosci wzbudzenia dla InP:S “A”.
Fig.6. Normalized PL spectrum as a function of excitation for InP:S "A".

Pierwszym wskaznikiem §wiadczacym o czystosci danego materiatu jest obecnos¢
w catkowitym widmie luminescencyjnym, piku pochodzacego od swobodnych ekscy-
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tonéw. W prezentowanym przez nas widmie pik ten nie wystepuje. Niekorzystny jest
réwniez stosunek piku pochodzacego od przejs¢ pasmo-domieszka {(e,A)+(D,A)} do
piku ekscytonowego (BE+FE), ktéry wynosi ~2,8.

Taki stosunek $wiadczy o duzej ilosci zanieczyszczen w probce. Zbadano réwniez
zalezno$¢ szerokosci potowkowej (AFWHM) piku dominujacego (e,A)+(D-A) w wid-
mie od intensywnosci wzbudzania dla omawianej prébki. Okazato si¢, ze funkcja ma
charakter rosnacy. Na podstawie doniesien literaturowych [11], mozemy twierdzi¢, ze
gtéwnym mechanizmem powodujacym poszerzenie piku pochodzacego od rekombinacji
ekscytonéw swobodnych jest zmniejszenie czasu ich relaksacji na skutek rozpraszania
na wzbudzonych no$nikach. Stad wniosek, ze AFWHM jest proporcjonalna do koncen-
tracji rozpraszajacych czastek, tj. nosnikéw, co z kolei jest miarg koncentracji domieszki,
bedacej Zrédtem nosnikow. Wzrastajaca zaleznos¢ FWHM=f(I) §wiadczy o obecnosci
domieszki na coraz glebszych pasmach energetycznych. Wzrastajacej szerokosci
potéwkowe;j piku pochodzacego od rekombinacji ekscytonéw zwigzanych z domieszka
nie mozna ttumaczy¢ rozpraszaniem ekscytondw na wzbudzonych nosnikach tadunku.
Wyjasniaja to lokalne pola w sieci krystalicznej wytwarzane przez defekty punktowe,
ktére powoduja rozpad ekscytonu, gdy sity pola przekrocza oddziatywanie kulom-
bowskie wewnatrz ekscytonu.

Analogiczne badania przeprowadzono dla prébek GaAs. W obydwu przypad-
kach dominujacym pikiem byt domieszkowy, ale wktad w catkowite widmo PL piku
BE w przypadku GaAs “C” byt wigkszy niz w przypadku GaAs”A”. Szybkos¢ nasyce-
nia proceséw rekombinacyjnych zwigzanych z domieszka byta réwniez wigksza dla
tego podtoza. Juz przy 56,6 W/cm? dominujacym pikiem bedzie pik ekscytonowy. Sam
ten fakt §wiadczy o czystosci materiatu. Wyliczona szerokos¢ potéwkowa wynosi 7,5
meV, natomiast dla GaAs “A” 10,5 meV.

Podsumowujac, mozemy stwierdzié, ze podioza firmy “A” s3a mniej czyste i w
procesie epitaksji moga by¢ Zrédiem nie kontrolowanej domieszki.

3.4. WYSOKOROZDZIELCZA DYFRAKTOMETRIA RENTGENOWSKA

Za pomoca tej metody okreslono dwa parametry charakteryzujace strukture
materiatu: szerol.o$¢ potéwkowa (FWHM) i dyspersj¢ mozaiki (D,,-deformacja weztow
sieci odwrotnej w kierunku pionowym). Szeroko$¢ potéwkowa dla krysztatu doskonatego
GaAs posiada wartos¢ 8,2”’, a dla InP 7,6” (dla reflekséw hkl - 400 w promieniowaniu
Cu Ka). Teoretyczna wartos¢ szerokosci krzywej dyfrakcji obliczona zostata dla
doskonatego krysztatu i przypadku kiedy na krysztat pada ptaska i monochromatyczna
fala promieniowania rentgenowskiego. Szerokos¢ potéwkowa mierzona byta w ki-
erunku krystalograficznym (100), natomiast dyspersja mozaiki w kierunku (110). Wyn-
iki pomiaréw obcigzone sa btgdem aparaturowym, wynoszacym ~ ok.+3,6” .

Dla krysztatéw rzeczywistych wielkosci te otrzymane z pomiaru maja zawsze
wartosci wigeksze od 8’’. R6znica pomigdzy wartoscia zmierzona, a wartoscia idealng
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moze stanowi¢ miar¢ zdefektowania badanego krysztatu i jest cenng informacja dla
uzytkownika. Im wigksza jest ta réznica tym gorsze sa wlasnosci podiozy.

Parametr dyspersji mozaiki opisuje dezorientacj¢ blokow krystalicznych od okreslo-
nego kierunku. Na parametr ten wptywa réwniez geometria ptytki podtozowej, a mian-
owicie “bow”, czyli wygigcie, odpowiedzialne za niewtasciwg orientacj¢ wspomnia-
nych blokéw (poprzez silne naprezenie sieci). Jednak pierwszoplanowg przyczyna
mozaiki jest zdezorientowany wzrost (np.:zaburzenia warunkow wzrostu). Podczas
pomiaru nie mozna wyznaczy¢ przyczyny, ktéra aktualnie dominuje, do tego celu
konieczny jest pomiar promienia krzywizny podtoza.

Rezultaty pomiaréw tych parametréw zebrano w Tabeli 7.

Tabela 7. Szerokos¢ potéwkowa i dyspersja mozaiki okreslona metoda
wysokorozdzielczej dyfraktometrii rentgenowskiej.

Table 7. FWHM and mosaic dispersion measured using high resolution X-ray
diffractometry.

Materiat Szerokos¢ Dyspersja Szerokos¢ Dyspersja
potéwkowa mozaiki potéwkowa mozaiki
(eksp.), s (eksp.), s (teor.), s (teor.), s
InP:S “A” 14,4 18,7 7,6 8,4
InP:Fe “B” 14,4 14,4 7,6 8,4
GaAs(SI) “A” 12,0 21,6 8,2 8,95
GaAs(SI) “C” 10,8 15,6 8,2 8,95

Poréwnujac krysztalty GaAs widzimy, ze ze wzgledu na szerokos¢ potéwkowa, sa
to krysztaty poréwnywalnej jakosci, ale dezorientacja blokéw krystalicznych jest wigk-
sza w przypadku ptytki “A”. Ptytki podiozowe InP réznig si¢ wytacznie dyspersja
mozaiki na korzys¢ “B”. Wartos¢ szerokoSci potéwkowej Swiadczy, ze sa to dobre

krysztaty.

4. TEST EPITAKSJALNY

Proces epitaksjalny potraktowano jako jedna z metod sprawdzajacych przydatnosé
podlozy w bardziej ztozonych technologiach. W zalozeniu jednak epitaksja miata by¢
technika potwierdzajaca badZ nie, dotychczasowe wyniki pomiaréw. Test przeprowad-
zany byl zaréwno jako homoepitaksja (InP/InP, GaAs/GaAs), jak i heteroepitaksja
(InGaAs/InP, AlGaAs/GaAs). Niezaleznie od typu testu, w wigkszosci przypadkéw
zaobserwowano, ze warstwy otrzymywane na podiozach “A” charakteryzowaly si¢
nizsza ruchliwoscia nosnikéw w stosunku do takich samych warstw (otrzymywanych
w tych samych warunkach technologicznych) na innych podtozach. Z badan PL wyni-
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ka, ze pik donorowy jest bardziej wyksztatcony (wigkszy procentowy wktad donoréw
w catkowite widmo PL) w warstwach otrzymywanych na podtozach”A”. Swiadczy to
o wigkszym zanieczyszczeniu warstwy donorami. Przyktadowo, koncentracja nosnikéw
w warstwie InP na podtozu “A” wynosi 9,3 x 10" cm™ (ruchliwos¢ 68 500 cm?/Vs
mierzona w 77K), natomiast na “B” 1,5 x 10"*cm™ (ruchliwos¢ 69 100 cm?/Vs przy
77 K). Dodatkowo obserwuje si¢ pik akceptorowy.

Morfologia powierzchni warstw na podiozach “B” i “C” jest lustrzanie gtadka, z
pojedynczymi defektami punktowymi, mogacymi pochodzi¢ zaréwno od podtoza jak i
powsta¢ w trakcie trwania procesu. Jako$¢ powierzchni warstw na podtozach “A” jest
gorsza. Szczeg6lnie niekorzystnie sytuacja wyglada na InP "A”, gdzie oprécz defektow
punktowych, zauwazalna jest na calej ptaszczyZnie tzw. “teksturka”.

S. PODSUMOWANIE

Wszystkie oméwione dotychczas wyniki zebrano w Tabeli 8.

Przedstawione w Tabeli 8 wyniki prowadza do nastgpujacych wnioskéw:

1. Jakos¢ powierzchni ptytki InP ”B”, oceniona na podstawie ogledzin pod mikrosko-
pem optycznym, jest wyzsza (powierzchnia lustrzana) niz “A” (obecnosé defektow),
natomiast podtoza GaAs sg poréwnywalnej jakosci.

2. Z pomiaréw metoda x-geometry, oceniono, ze dla obydwu materiatéw ptytek
podiozowych “A” parametr ptaskoréwnoleglosci lezy ponizej norm: dla InP jest to
ponizej 10 pm, natomiast dla GaAs ponizej 6 pm. Szczegdlnie niekorzystnie przed-
stawia si¢ GaAs”A”, poniewaz dwukrotnie przekracza limit. Na ptytkach nie zaobser-
wowano wypaczen (niski “warp”)

3. Whnioskiem wyplywajacym z badan metoda o-step jest to, iz pod wzgledem
chropowatosci, zaréwno arsenki jak i fosforki firmy “A” sg lepsze niz "B” i “C”. Moze
to wyptywa¢ z zapolerowania defektéw powierzchni.

4. Wykorzystujac selektywne trawienie oszacowano gestos¢ dyslokacji oraz zaob-
serwowano na ptytkach “B” i “C” réwnomierno$¢ ich rozktadu. Stwierdzono, ze
potizolacyjne podtoza produkcji “A” pod wzgledem gestosci dyslokacji nie odbiegaja
od norm.

5. Za pomoca metody laserowej tomografii skaningowej (LST) oszacowano ges-
tos¢ mikrowydzielen oraz ich rozktad na poszczegélnych ptytkach podtozowych. Pod
wzgledem ilosci mikrowydzielen, prébki InP sg na jednakowym poziomie
(1,0 x 10’cm?), natomiast w GaAs”A” ich gestos¢ jest ~ trzy rzedy wielkosci mniejsza
niz w GaAs"C”. )

Najwigkszy wspétczynnik korelacji posiada GaAs”C” - zblizony do jedynki, co
oznacza, ze warto$¢ gestosci mikrowydzielen na powierzchni prébki jest stata.
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Tabela 8. Podsumowanie wynikéw.

Table 8. Summary.

Ptytki pomiarowe
Parametr InP:Fe InP:Fe InP:S GaAs(SI) GaAs(S])
“A” “B” “A” “A” “C”
stan po- defekty lustrzana bardzo pojedyncze |lustrzana
wierzchni punktowe, liczne de- defekty
linie fekty o punktowe
zréznicowa-
nym
ksztatcie
TTV, pm 16 7 12 16 2
Warp, pm 5 4 8 4 4
R,, A 39,0 37,0 32,0 37:5 39,0
gestosé 1,7x10* 1,6x10* 3,4x10* - 4,6x10*
dyslokacji
cm
gestosé nie 1,91x107 9,15x10° 4,65x10° 1,59x108
mikrowy- oceniono
dzieleri, cm™
wspbtczynnik |nie 0,60807 0,79630 0,25037 -0,0833
korelacji oceniono
koncentracja, |2,8x10® 3,21x10% 1,349x10" | 1,253x10%® | 6,629x107
cm?
ruchliwosé, 2610 1923 1935 4828 5889
cm?/Vs
opornosé, 1,2x107 1,01x10’ 2,394x107 | 1,033x10’ 1,601x107
Qcm
jednorodnos$é wg.o Wg.o wg.n b.dobra (1j) | b.dobra (1j)
parametru b.dobra (1j) | dobra (1,5j) [ b.dobra (1) wg. o
FE nie ma nie nie nie ma nie ma
oceniono oceniono
BE/DA 0,48 nie nie ~0 0,15
oceniono oceniono
FWHM(BE), 13,16 nie nie 10,9 7,61
meV . oceniono oceniono
FWHM(DA), 23,94 nie nie 10,5 7,9
meV (PL) oceniono oceniono
FWHM ,sec nie 14,4 14,4 12,0 10,8
(RTG) oceniono
Dy, sec nie 14,4 18,7 21,6 15,6
oceniono
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6. Oceniono parametry elektryczne podtozy, po poréwnaniu z danymi katalogowy-
mi, stwierdzono, ze podfoza pétizolacyjne produkcji “A” spetniaja wymagania aplika-
cyjnosci, natomiast oporno$¢ InP:S “A” jest za wysoka o rzad wielkosci. Pod wzgle-
dem jednorodnosci parametréw elektrycznych podioza “A” maja rozbieznos¢ w grani-
cach jednego rz¢du.

7. Z analizy stosunkéw BE/DA w catkowitym widmie PL wynika, ze podtoza “A”
w stosunku do “B” posiadaja wigksza koncentracj¢ nie kontrolowanej domieszki.

8. Na podstawie pomiaréw rtg, oceniono, ze szeroko$¢ potéwkowa dla prébek “A”
pozostaje w normie, ale pod wzgledem dyspersji mozaiki podtoze GaAs znajduje si¢
na granicy wartosci dopuszczalnych dla dobrych krysztatow.

9. Przeprowadzono wielokrotny test epitaksjalny - niezaleznie od typu podtoza,
morfologia warstw epitaksjalnych na ptytkach podtozowych “A” nie jest lustrzanie
gtadka, widmo PL posiada dodatkowo pik akceptorowy, natomiast parametry elektryc-
zne sg nizsze w stosunku do podtozy “B” i “C”, szczegélnie w przypadku podiéz
fosforku indu.

Dzigki zestawieniu wynikéw w Tabeli 8 mozna przeprowadzi¢ ogdlng ocen¢ podiozy.
Jesli chodzi o wiekszos¢ waznych parametrow, takich jak: morfologia powierzchni,
plaskoréwnolegtosé, rownomiernos¢ rozktadu gestosci dyslokacji i mikrowydzielen,
zawarto$¢ niekontrolowanej domieszki, szerokos¢ potéwkowa FWHM to podtoza fos-
forku indu firmy “A” znajduja si¢ ponizej standardéw Swiatowych. Przeprowadzony
wielokrotnie test epitaksjalny potwierdzit pomiary - warstwy epitaksjalne na podtozach
“A” charakteryzuja si¢ wigksza zawartoscia nieintencjonalnej domieszki, mniejsza
ruchliwoscia i gorszym widmem luminescencyjnym ( wigksza szerokos¢ potéwkowa,
mniejszy stosunek pikéw BE/DA). Dotyczy to zwlaszcza podiozy InP. Natomiast
badania ptytek GaAs dowiodly, ze technologia tego zwiazku w analizowanych fir-
mach znajduje si¢ na wysokim poziomie.

Dla rutynowej kontroli jakosci ptytek podtozowych nie jest mozliwe przeprowa-
dzanie pomiaréw wieloma technikami. Jednak w celu otrzymania petniejszej informa-
cji o jakosci danego materiatu, autorzy proponuja uzupetnienie typowego postgpowania
kontrolujacego jakos¢ materiatu. Przyktadowa recepture pomiaréw zamieszczono nizej
(Tabela 9) wraz z danymi zaczerpnig¢tymi z katalogéw producentéw [1].
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Tabela 9. Dodatkowe pomiary proponowane przez autor6w - bardziej ztozone wyniki

kontroli wtasnosci materiatw. Dane liczbowe pochodza z katalogéw producentéw.

Tabela 9. Additional measurements proposed by authors - more complex control of

material. Numerrical data from producers catalogues.

parametr ptytki

Technika InP (SI) InP (NO) GaAs (SI)
pomiarowa podiozowe;j

mikroskop stan lustrzanie lustrzanie lustrzanie
optyczny powierzchni gtadka gladka gtadka
wg norm SEMI | grubosé, pm 350,10 350,10 450,20
wg norm SEMI | Srednica, mm 50,0,5 50,0,5 5040,5
wg norm SEMI | TTV, pm <10 <10 <6
wg norm SEMI | Warp, pm 4 4 4
selektywne EPD, cm™ 3x10* 5x10° 1x10°
trawienie
metoda Hall’a |n, cm™ ) (3.11)x10" :
metoda Hall’a " cm’/Vs >2000 900_.1800 >5000
metoda Hall’a | 5, oem >1x10° (5.14)x10™* >1x10
PL FWHM,,, sec <l <1 <10
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