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BADANIE POWIERZCHNI MONOKRYSZTALOW
TLENKOWYCH, JE] MODYFIKACJA POD KATEM
ZASTOSOWANIA W EPITAKSJI CIENKICH WARSTW

Halina Sakowska"

W artykule przedstawiono wymagania jakie powinny speinia¢ materiaty tlenkowe
stosowane na podloza pod warstwy epitaksjalne. Wymagania te dotycza zar6wno
wlasnosci objetosciowych jak i powierzchniowych krysztatow, na ktorych wystapi
epitaksjalny wzrost warstwy. Opisano cykl przygotowania krysztalu od momentu cig-
cia na ptytki do momentu uzyskania lustrzanej, czystej powierzchni podtoza. Omo-
wiono stosowane metody badan powierzchni materialéw podlozowych, okreslajace
jako$¢ strukturalna, morfologie powierzchni oraz stopien czystosci chemicznej.
Przedstawiono stosowane metody modyfikacji powierzchni zmierzajace do uzyska-
nia odpowiednio przygotowanego podtoza, dla ktorego rosnie prawdopodobien-
stwo uzyskania lepszej jakosciowo cienkiej warstwy epitaksjalne;j.

1.WSTEP

Poszukiwania odpowiednich materialow spetniajacych kryteria materialow podto-
zowych pod epitaksje cienkiej warstwy trwaja odkad pojawila si¢ technika cienkowar-
stwowa. Uzyskanie wysokiej jakosci takiej warstwy, tzn. posiadajacej oczekiwane wia-
snosci strukturalne decyduje o mozliwosci jej zastosowania w urzadzeniach elektronicz-
nych. Podloza tlenkowe stosowane sa giownie do epitaksji azotkow III grupy (w tym
przede wszystkim azotku galu - GaN) oraz do osadzania wysokotemperaturowych warstw
nadprewodiacych — (HTSC). Jednak powszechne zastosowanie urzadzen elektronicz-
nych opartych na wykorzystaniu monokrystalicznych warstw emitujacych niebieskie
$wiatlo lub nadprzewodzacych bedzie mozliwe, jezeli rozwiazany zastanie problem
masowej produkcji odpowiednich podiozy.

Wobec trudnosci uzyskania dostatecznie tanich krysztatow objgtosciowych GaN lub
YBCO znalezienie odpowiedniego podtoza krystalicznego, na ktorym mozliwy bylby
epitaksjalny wzrost wymienionych zwigzkow, jest niezmiernie istotne. Zagadnienie do-
boru takiego podtoza jest ciagle aktualne.
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Poszukiwania odpowiedniego podioza pod epitaksj¢ azotkéw III grupy, glownie
GaN obejmuja takie materiaty jak: SiC, ZnO, AlLO,, NdGaO, (NGO), SrLaGaO,
(SLG) [1], (La,Sr)(AlTa)O, (LSAT) [4]. Natomiast poszukiwania podltozy, ktore po-
winny zapewni¢ wzrost epitaksjalny wysokiej jakosci warstw HTSC, skoncentrowaly
si¢ przede wszystkim na materiatach tlenkowych o strukturze perowskitu [1-2]. W
grupie tych materialow przebadano ponad 20 r6znych zwiazkéw chemicznych, a zna-
nych jest ponad 50 zwiazkéw o ogélnym wzorze chemicznym ABCO,.

Wsrod zwiazkow o strukturze perowskitu na uwagg zastuguja m.in. SrTiO,, La-
AlQ,, LaGaO0, i NdGaO, [3]. Zwiazki typu ABCO, o pseudo-perowskitowej strukturze
to m.in. CaNdAIO, (CNA), SrLaAlO, (SLA), SrLaGaO, (SLG), SrPrGaO, (SPG),
CaYAIO,. Prowadzono réwniez badania nad zastosowaniem roztworéw statych niekto-
rych zwiazkéw, np. SLA-SLG.

2. WYMAGANIA STAWIANE MATERIALOM PODLOZOWYM

Powierzchnia krysztalu stanowiacego podioze wptywa bezposrednio na rozktad
przestrzenny atomow tworzacych sie¢ krystaliczng wzrastajacej warstwy. Z punktu
widzenia wzajemnego stosunku migdzy podiozem i warstwa istotne sg trzy czynniki
decvdujace o jakosci warstwy [5]:

- charakter wiazan, typ struktury i symetrii sieci krysztatu podtozowego w stosunku do
analogicznych cech warstwy,

- crientacja krystalograficzna powierzchni krysztatu podtozowego i wynikajacy z niej
stopient wzajemnego niedopasowania do stalych sieciowych warstwy,

- jako$¢ strukturalna powierzchni podioza.

Oprocz wymienionych czynnikow, lista wlasnosci charakteryzujacych materiat pod-
lozowy zawiera wiele pozycji, ktore sa wspolne dla réznych grup zastosowan cienkich
warstw [1]. Nalezy tu wymienic:

- 2blizone wartosci wspotczynnikow rozszerzalnosci cieplnej podioza i warstwy,

- trak przejs¢ fazowych i sklonno$ci do tworzenia zblizniaczen,

- stabilno$¢ termiczna i chemiczna,

- wytrzymato$¢ mechaniczna,

- wzajemna zalezno$¢ temperatur topnienia podioza i warstwy, okreslana jako:

(M. < |
- porownywalne wartosci statej dielektrycznej podioza i warstwy.

W tym aspekcie niebagatelne znaczenie ma rowniez tatwo$¢ wytwarzania danego
materiatu podlozowego zwlaszcza w skali przemystowej. Wiadomo, ze dobrej jakosci
cien<a warstwg mozna uzyska¢ przede wszystkim w przypadku homoepitaksji, tzn.
uktadu o matym niedopasowaniu sieci. Jednak w grupie warstw o wiasnosciach lasero-
wyca 1 HTSC istnieja jak dotad technologiczne problemy z uzyskaniem podiozy do
homoepitaksji. Dlatego wigkszo$¢ poszukiwan koncentruje si¢ na realizacji wzrostow
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heteroepitaksjalnych, w ktorych krysztat podtozowy charakteryzuje si¢ innymi parame-
trami sieci niz krysztat warstwy. Z tego wzgledu duzy nacisk kladzie si¢ na niedopaso-
wanie sieciowe migdzy warstwa a podfozem. Terminem tym okre$la sig stopien zrézni-
cowania potozen w przestrzeni konfiguracyjnej, atomow sieci krystalicznych warstwy i
podioza w stanie, w ktérym sa one w réwnowadze termodynamicznej. Zroznicowanie
to jest odbiciem odmiennosci cech strukturalnych obu sieci, tzn. ich typoéw symetrii i
parametréow komorek elementarnych [5].

Realna struktura powierzchni podioza odgrywa wazna rol¢ w poczatkowym sta-
dium wzrostu warstwy, w ktorym powstaja zarodki krystalizacji. W poczatkowym
okresie zarodkowania rozwdj warstwy moze mie¢ gtéwnie charakter dwuwymiarowy,
tzn. realizuje si¢ w plaszczyznie podloza, dlatego o wzajemnym niedopasowaniu dwu
sieci decyduje rozktad atomow co najmniej w dwoch réznych kierunkach krystalogra-
ficznych w plaszczyznie wzrostu. Jednak w wigkszosci publikacji opis niezgodnosci
sieci charakteryzowany jest tylko jedna wartoscig wspotczynnika niedopasowania, zwlasz-
cza wtedy, kiedy niedopasowanie w danym kierunku jest wyraznie wyzsze niz w
drugim [1].

Tworzenie si¢ sieci krystalicznej warstwy polega na powstawaniu wiazan che-
micznych pomigdzy atemami fazy krystalizujacej, a atomami krysztalu podlozowego. Z
uwagi na to, istotne znaczenie dla procesu budowy sieci krystalicznej warstwy ma ilo$§¢
nienasyconych wiazan chemicznych, znajdujacych sig¢ na powierzchni krysztalu podto-
zowego. Ilos¢ ta zalezy od orientacji krystalograficznej powierzchni i stanowi o ilo$ci
potencjalnych zarodkéw krystalizacji [S].

2.1. Wymagania stawiane materiatom podfozowym

Powierzchnia podioza przeznaczona pod nanoszenie cienkiej warstwy powinna

charakteryzowa¢ si¢ nastgpujacymi parametrami [6]:

- wysoka chemiczna czystoscia powierzchni,

- wysoka gtadko$cia powierzchni,

- dobra jakoscia strukturalng (niskim stopniem zdefektowania).

Uzyskanie czystej powierzchni jest istotnym etapem przygotowania powierzchni
podtoza do wykonywania nastgpnych operacji.

Zanieczyszczenia powierzchni moga wystgpowac w postaci warstwy lub jako poje-
dyncze czastki. Pod wzgledem budowy chemicznej moga by¢ zar6wno nieorganiczne
jak i organiczne, a pod wzgledem oddziatywan utrzymujacych je na powierzchni plytki
mozna wyrozni¢ adsorpcje fizyczna ( oddziatywania van der Waalsa) i chemisorpcjg
(wiazania chemiczne) [7].

Zadaniem procesu mycia jest usunigcie wszelkich zanieczyszczen wystgpujacych
na powierzchni plytki podlozowej. W tym celu powierzchnig t¢ poddaje si¢ procesom
mycia w roztworach wodnych, w rozpuszczalnikach organicznych, w fazie gazowej
(zar6wno organicznej jak i nieorganicznej), jak rowniez stosuje si¢ rozne fizyczne i
termiczne metody usuwania zanieczyszczen. Kazda z wymienionych metod posiada
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zalety 1 wady, dlatego czesto stosuje si¢ taczenie réznych metod mycia. Fizyczne
metody usuwania zanieczyszczen, takie jak szczotkowanie, ptukanie czy zastosowanie
ultradzwigkéw nie sa efektywne w przypadku wystepowania adsorpcji chemiczne;j,
konieczne jest wowczas zastosowanie mycia chemicznego. W celu zwigkszenia efek-
tywnosci mycia stosuje sig ultradzwieki (czgstotliwos¢ 10 — 100 kHz) oraz megadzwigki
(czgstotliwos¢ 700 — 1000 kHz) [7].

Niezmiernie waznym parametrem charakteryzujacym jako$¢ powierzchni materiatu
podtozowego jest gltadkos¢. Chropowatos¢ dobrze wypolerowanego podioza nie prze-
kracza kilku A [3, 6, 10-13].

Gestos¢ defektow liniowych ujawniajacych si¢ w postaci dyslokacji moze by¢
okreslana jako ggsto$¢ jamek trawienia (etch pits dencity - EPD), za pomoca mikroskopu
z kontrastem Nomarskiego, scaningowego mikroskopu tunelowego (STM) lub topogra-
fii rentgenowskiej [8-9].

Dobry materiat podlozowy powinien odznacza¢ si¢ niska wartoscia gestosci dyslo-
kacji rzgdu 10° — 10* /cm?,

3. PRZYGOTOWANIE KRYSZTALOW PODLOZOWYCH DO
NANOSZENIA CIENKICH WARSTW

Przygotowanie powierzchni podtoza pod epitaksjg, po wycigciu odpowiednio zo-
rientowanej plytki, obejmuje: szlifowanie w celu usunigcia warstwy uszkodzonej po-
wstalej w czasie cigcia, usuniecia nierownosci po cigciu i uzyskania odpowiedniej
grubosci, nastgpnie polerowanie i mycie. Polerowanie jest operacja najwazniejsza,
prowadzaca do uzyskania gtadkosci zwierciadlanej. Taka gladkos¢ powierzchni uzy-
skuje si¢ zwykle metoda polerowania chemiczno-mechanicznego. Metoda polega na
jednoczesnym mechanicznym i chemicznym dziataniu na wyszlifowana powierzchnig
plytki.

W tym celu do zawiesiny polerskiej o ziarnistosci nie przekraczajacej zwykle utam-
ka mikrometra, dodaje sie odpowiednia, ciekla substancje chemiczna, ktora w procesie
mechanicznego polerowania dodatkowo wygladza powierzchnig ptytki przez powolne
chemiczne trawienie jej nierownosci [5].

W przypadku krysztatéw SLA, SLG i NGO polerowanie chemiczno-mechaniczne
wykonuje si¢ zawiesing polerujaca zakwaszong do odpowiedniego pH (do polerowania
SLA i SLG stosuje si¢ medium polerskie o pH=3,2, a do polerowania NGO o pH=5).
Podloza z szafiru poleruje si¢ w srodowisku utleniajacym w obecnosci podchlorynu
sodowego.

W celu uzyskania czystej powierzchni stosuje sie zarOwno mycie chemiczne jak 1
mechaniczne. Mycie chemiczne odtluszcza powierzchnig i usuwa zanieczyszczenia
organiczne, wprowadzone w trakcie obrobki polerskiej, np. resztki wosku polerskiego.
Uzyskuje si¢ to dzieki zastosowaniu roéznych rozpuszczalnikow organicznych, takich
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jak: dichlorometan, aceton, alkohol izopropylowy. Nastgpnym krokiem jest mycie w
roztworach trawiacych, takich jak: NH,OH, kwasy nieorganiczne (HCL, H,SO,, HNO,,
HF), a takze w H,0, i wodzie dejonizowanej. Zastosowanie wodorotlenku amonu ma
na celu utlenienie warstwy zwiazkéw organicznych oraz usunigcie niektorych jonow
metali. Zastosowanie kwasow umozliwia usunigcie jonéw metali alkalicznych oraz Al*,
Fe®, i Mg* [7]. Czysta ptytke poddaje si¢ kontroli pod mikroskopem optycznym,
stosujac na ogot powigkszenia od kilkudziesigciu do kilkuset razy. Mycie mechaniczne
usuwa duze czastki, bedace pozostaloscia po cigciu, szlifowaniu i polerowaniu. Wyko-
nywane jest za pomoca urzadzen typu hydromyjka, stosujacych mechaniczne mycie w
wodnych roztworach detergentow. Innym rozwiazaniem jest myjka ciSnieniowa, w
ktorej stosuje sig, badz strumien wody dejonizowanej, badz rozpuszczalnik organiczny
pod zwigkszonym ci$nieniem (do 4000 psi).

We wspolczesnych technologiach dazy sig do tego, zeby juz we wczesnych proce-
sach technologicznych ptytki podtozowe nie mialy kontaktu ze szczegolnie szkodliwymi
materialami (z punktu widzenia zanieczyszczenia powierzchni), np. w przypadku ptytek
krzemowych eliminuje sig¢ kontakt ptytki z metalami juz po procesie szlifowania. Mycie
ich nigdy nie jest skuteczne w 100%.

4. METODY BADANIA POWIERZCHNI MATERIALOW
PODLOZOWYCH

Badajac powierzchnig podloza przeznaczonego do epitaksji cienkich warstw nalezy

wzig¢ pod uwagg nastgpujace zagadnienia:

- jakos$¢ strukturalna,

- morfologig powierzchni,

- stopien czystosci okreslajacy poziom zanieczyszczen, uwzglgdniajacy obecno$¢ ob-
cych pierwiastkow,

- czysto$¢ sktadu chemicznego (zanieczyszczenia pierwiastkami §ladowymi).

Do charakteryzacji monokrysztaléw wykorzystuje sig¢ gtownie techniki elektrono-
we (pkt. 1 i 2) i rentgenowskie (pkt. 3). W przypadku monokrysztaléw badanie ich jest
glownie skoncentrowane na badaniu odchylen od doskonatosci krystalograficzne;.

Do kontroli jakosci strukturalnej powierzchni wykorzystywane sa nastgpujace techniki
dyfrakcyjne:

1. dyfrakcja niskoenergetycznych elektronéw - (LLEED)

2. dyfrakcja wysokoenergetycznych elektronow odbitych Reflection High Energy Elec-
tron Diffraction (RHEED),

3. dwuwymiarowa wysokorozdzielcza dyfraktometria.

Zaréwno metody dyfrakcji elektrondw nisko- jak i wysokoenergetycznych sa sze-
roko stosowane do badania struktury wielu substancji krystalicznych. W obu tych
metodach elektrony penetruja 2 - 5 warstw atomowych w glab badanego podloza, w
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zaleznosci od energii elektronow. W metodzie I.LEED energia stosowanej wiazki elek-
tronéw wynosi od 20 eV do 500eV, a w metodzie RHEED od 10 keV do 100 keV.

Podstawa metody LEED jest elastyczne rozpraszanie wiazki elektronow padaja-
cych na badany krysztat. Rozpraszane na probce elektrony tworza na fluoryzujacym
ekranie obraz interferencyjny skladajacy sig ze zbioru punktow $wietlnych. Uzyskany
obraz powstaje glownie w wyniku dyfrakcji promieniowania na plaszczyznach we-
wnatrzkrystalicznych. Periodyczne rozmieszczenie atomow na powierzchni probki za-
pewnia powstawanie okre§lonego, charakterystycznego obrazu interferencyjnego, przy
zachowaniu statej energii elektronéw padajacych (czyli statej dugosci fali). W przypad-
ku pojawienia sig¢ na powierzchni krysztalu podtozowego krystalizujacej warstwy epi-
taksjalnej na obrazie dyfrakcyjnym pojawiaja si¢ dodatkowe plamki. Metoda ta pozwa-
la wigc na okreslenie elementéw symetrii uporzadkowania atoméw na powierzchni
probki. Wykorzystujac t¢ metod¢ mozna réwniez wykonywa¢ bardziej ilo§ciowe cha-
rakterystyki badanego krysztatu, np. okresli¢ symetri¢ dwuwymiarowe;j sieci oraz para-
metry komorki elementarnej [13].

W metodzie RHEED kat padania elektronow na powierzchnig¢ probki wynosi
3% - 5°% Rozpraszane pod analogicznym katem elektrony sa obserwowane na ekranie
fluorescencyjnym. Metoda ta umozliwia obserwacje 7# sit# wzrostu cienkich warstw
nanoszonych np. metoda epitaksji z wiazek molekularnych (Molecular Beam Epitaxy -
MBE ).

Stosujac dwuwymiarowa wysokorozdzielcza dyfraktomeri¢ mozna zmierzy¢ inte-
gralne parametry krysztatu decydujace o jego jakosci strukturalnej, jak np., szeroko$é
potowkowa krzywej odbicia (rocking curve) oraz sporzadzi¢ dwuwymiarowa mape
intensywnosci promieniowania. Gigbokos¢ wnikania promieniowania w tej metodzie
jest uzalezniona od wyboru refleksu (symetryczny, asymetryczny) i wynosi do kilku
pm dla promieniowania CuKa.

Poréwnujac parametry uzyskane do$wiadczalnie z teoretyczng szeroko$cia potow-
kowa Full Width at the Half Maximum (FWHM) obliczona z dynamicznej teorii
dyfrakcji mozna oceni¢ parametry strukturalne danego krysztatu [14-15]. Na Rys.1
przedstawiono krzywa odbi¢ krysztatu (111) LSAT. Badania wykonano stosujac trdj-
krystaliczny dyfraktometr rentgenowski i promieniowanie CuKa.. Szerokos¢ potéwko-
wa badanej krzywej FWHM wynosi 34”.

Prosta metoda pozwalajaca stwierdzi¢ obecnos¢ niektorych defektow struktury
jest metoda trawienia powierzchni ptytki podlozowej ujawniajaca dyslokacje. Dysloka-
cje, czyli defekty liniowe sa szczegélnym przypadkiem defektow struktury. Defekty
liniowe dzielg si¢ na krawgdziowe i Srubowe, a kazda rzeczywista dyslokacja jest na
ogot ich kombinacja. W bezposrednim sasiedztwie dyslokacji odksztalcenia sieci sa
bardzo znaczne, podczas gdy w odlegtosci zaledwie kilku promieni atomowych od linii
dyslokacji odksztalcenie jest tak niewielkie, Zze krysztal mozna uwazaé za lokalnie
idealny. Obszar w bezpo$rednim sasiedztwie linii dyslokacji odznacza sig bardzo silny-
mi naprgzeniami [16]. Jezeli dyslokacja sigga powierzchni krysztatu naprezony obszar
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latwo ulega trawieniu a efektem sa widoczne pod mikroskopem wytrawione jamki.
Gesto$¢ jamek trawienia (EPD), czyli ilo$¢ jamek przypadajaca na 1 cm? powierzchni
jest miarg zdefektowania struktury w obszarze przypowierzchniowym. Rozklad ggsto-
$ci jamek trawienia dla pytki (011) NdGaO,, trawionej w stopionym KOH, w temp.310°C
przedstawiono na Rys.2.
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Rys.1. Krzywa odbi¢ krysztahu (111) LSAT otrzymana przy uzyciu trojkrystalicznego dyfrakto-
metru rentgenowskiego; promieniowanie CuKa.. Szerokos¢ potowkowa FWHM = 34".

Fig.1. The rocking curve of (111) LSAT measured using the triple crystal X-ray diffractometry;
CuKa radiation. Full width at the half maximum, FIWHM = 34".
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Rys.2. Gesto$¢ jamek trawienia EPD plytki (011) NdGaO, uzyskana przy uzyciu programu do
liczenia f-my Clemex. Warto$¢ §rednia EPD wynosi 6,6 x 10° cm™.

Fig.2. Etch pits density EPD of (011) NdGaO, wafer received by counting the EPD using the Cle-
mex programme. Average value of EPD is 6.6 x 10° cm™.
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Na Rys.3 przedstawiono obraz mikroskopowy jamek trawienia powierzchni (0001)
szafiru po trawienie w stopionym KOH.
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Rys.3. Mikroskopowy obraz jamek trawienia ptytki (0001) szafiru. Warto$¢ srednia EPD wy-
nosi 6,1 x 10* cm™,
Fig.3. Etch pits pattern of (0001 )saphire wafer . Average value of EPD is 6.1 x 10* cm™.

Morfologi¢ powierzchni bada si¢ wykorzystujac techniki:
- mikroskopu sit atomowych — Awmic Force Microscopy (AFM),
- reflektometrii rentgenowskiej,
- tunelowego mikroskopu scaningowego — Scaning Tuneling Microscopy (STM),

Doskonatym narzgdziem pozwalajacym na okreslenie wartosci chropowatosci po-
wierzchni jest mikroskop AFM [17].

Mikroskop sil atomowych wyposazony jest w sondg zakonczona iglta wykonanag z
odpowiednio twardego materiatu (np. z azotku krzemu SiN, o $rednicy ¢ = 40 - 50 nm)
zamontowana na elastycznym wsporniku. Igta powoli skanuje badana probke zblizajac
si¢ bardzo blisko do jej powierzchni (na odlegtos¢ kilku A). Oddziatywania pomigdzy
atomami powierzchni badanej a atomami igly powoduja odchylenie igly, ktore jest
mierzone w czasie analizy. Wielko$¢ tego odchylenia zalezy od odleglosci migdzy ato-
mami probki badanej i sondy oraz od ich wzajemnych oddziatywan migdzyatomowych
(sity Coulomba). Odchylenie igly moze by¢ rejestrowane na wiele sposobow. Najbar-
dziej powszechne jest wykorzystanie przetwornika piezoelektrycznego i uktadu sprzg-
zenia zwrotnego, ktore wywoluje réznicg potencjalow proporcjonalng do wychylenia
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igly. Ten sygnat jest wykorzystywany do odwzorowywania topografii powierzchni ana-

lizowanej probki z rozdzielczoscia rz¢gdu nanometrow.

Mikroskop sit atomowych pozwala analizowa¢ szeroki zakres materialow, takich
jak: polprzewodniki, materialy przewodzace prad elektryczny, izolatory, materialy o
wysokiej rezystywnoS$ci oraz probki biologiczne. Przygotowanie probki do badan nie
wymaga specjalnych dzialan, poza myciem i przyklejeniem do metalowej podktadki,
ktdra jest nastgpnie mocowana prozniowo do stolika mikroskopu .

Gléwne mozliwosci zastosowania mikroskopu sit atomowych to:

- odwzorowanie powierzchni poprzez skanowanie powierzchni probki badanej z late-
ralng rozdzielczoscig rzgdu 1 nm, wykorzystywane do okreslania chropowatosci,
wielkoSci ziaren oraz cech charakterystycznych powierzchni, takich jak: jamki,
defekty powierzchni i zanieczyszczenia,

- uzyskanie trojwymiarowego profilu analizowanej powierzchni z rozdzielczoscia w
pionie do 0,1 A. Dzigki komputerowej obrobce danych tréjwymiarowy obraz moze
by¢ obracany, powigkszany oraz wyswietlany z réznej wysokosci 1 pod réoznymi
katami. Maksymalny obszar analizowanej powierzchni wynosi 12 pm x 12 um, a
minimalny 1 pm x 1 pm. Dzigki komputerowej obrébce danych mozna uzyskaé
informacje dotyczace chropowatosci powierzchni [26]:

- R - $rednia chropowato$¢ powierzchni,

Ra:1/LTf|(x)|dx, 1)

gdzie: L - dlugo$¢ odcinka pomiarowego

- Ry,s - Srednie odchylenie standardowe wartoSci mierzonej wzdhuz osi Z,

N
=N
Bomg =V N I @

i=1

gdzie: N - liczba punktow pomiarowych wzdtuz linii pomiarowe;j,
% ,— odleglo$¢ punktu pomiarowego w kierunku prostopadtym do "linii centralnej” L,
L — "linia centralna" krzywej chropowatosci charakteryzujaca tym, ze pola powierzch-
ni nad i pod ta prosta (ograniczone krzywa chropowatosci) sa sobie rowne,

- R _-r6znicg wysokosci najwyzszego i najnizszego punktu przekroju powierzchni,

- R, - 10 punktowa $rednia chropowato$¢ z 5 najwyzszych i 5 najnizszych punktow

profilu powierzchni analizowane;.

Stosujac mikroskop AFM mozna wigc z duza dokladnoscia zmierzy¢ chropowa-
to§¢ powierzchni. W literaturze czgsto podawane s dane charakteryzujace gladko$¢
powierzchni uzyskane dzigki zastosowaniu mikroskopu sit atomowych: R, , R iR
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[3,6,8,11-12,18-19,26]. Na Rys.4 przedstawiono pomiar chropowato$ci powierzchni
probki (101) NdGaO, Rys.4a przedstawia powierzchnig plytki nie trawionej, a Rys.4b
trawionej w stgzonym H,PO,. Srednia chropowato$¢ powierzchni przed trawieniem
R, =0,4918 nm, a po trawieniu zmniejszyta si¢ do wartosci R = 0,2445 nm.

Probe 2 NGO not etched

970 nm
Whole Image
Area Ra:0.4918 nm

485 nm Area RMS: 0.6363 nm
Avg. Height.  2.4674 nm
Max. Range: 5.2703 nm

0 nm 485 nm
0 nm 970 nm

Rys.4a. Obraz nie trawionej powierzchni ptytki (101) NdGaO, uzyskany z mikroskopu sit ato-
mowych AFM (970 x 970 nm).
Fig.4a. AFM image (970 x 970 nm) of not etched surface of (101) NdGaO, wafer.

Probe 1 NGO etched

1402.5 nm
Whole Image
Area Ra: 0.2445 nm
TOkZ2 D Area RMS:  0.3355 nm
Avg. Height.  1.3898 nm
Max. Range: 3.5711 nm
0 nm

0 nm 701.25 nm 1402.5 nm

Rys.4b. Obraz trawionej powierzchni ptytki (101) NdGaO, uzyskany z mikroskopu sit atomo-
wych AFM (1402 x 1402 nm).
Fig.4b. AFM image (1402 x 1402 nm) of the etched surface of (101) NdGaO, wafer.
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Reflektometria rentgenowska stuzy do charakteryzacji powierzchni ciat statych 1
krysztatow litych, m. in. do okreslania chropowatosci powierzchni oraz do wyznaczania
gestosci warstwy przypowierzchniowej oraz do badania cienkich warstw i struktur
warstwowych, do wyznaczania grubosci i gestosci cienkich warstw. Mata glebokos¢
wnikania promieniowania rentgenowskiego (od 20 A do~60 A) sprawia, ze metodg tg
zalicza si¢ do metod charakteryzacji powierzchni. Wykorzystuje si¢ tu zjawisko calko-
witego zewngtrznego odbicia promieni X od badanej powierzchni, czyli reflektometrig
przy bardzo matym kacie padania wiazki, zwanym katem poslizgu. Nalezy tu zazna-
czy¢, ze katem padania nazywany jest kat pomigdzy plaszczyzna styczna do po-
wierzchni badanej w punkcie padania wiazki, a kierunkiem wiazki padajacej (inaczej
niz w optyce, gdzie katem padania jest kat pomigdzy normalng do powierzchni a
wiazka padajaca). Analiza zarejestrowanych krzywych spadku intensywno$ci promie-
niowania w funkcji kata padania pozwala na wyznaczenie ggstosci materialu w war-
stwie przypowierzchniowej i chropowatosci powierzchni badanego materialu, dzigki
zastosowaniu symulacji komputerowej. Nalezy pamigta¢, ze uzyskane informacje po-
chodza z glebokosci uzaleznionej od glgbokosci wnikania promieniowania rentgenow-
skiego i tak dla promieniowania Cu Ko dla NdGaO, gl¢boko$¢ ta wynosi ~40 A
Reflektometria rentgenowska daje usrednione wartosci w1elkosm opisujacych chropo-
wato$¢ powierzchni [14].

Istnieje wiele metod umozliwiajacych okreslenie sktadu chemicznego powierzchni
ciata statego (w tym pierwiastkow stanowiacych zanieczyszczenia) lub jego pierwszych,
najbardziej zewngtrznych warstw. Postugujac si¢ odpowiednimi wzorcami mozna uzy-
ska¢ ilosciowe informacje o pierwiastkach wystgpujacych na powierzchni. Do metod
tych naleza migdzy innymi:

spektroskopia elektronéw Augera - Auger Electron Spectroscopy (AES),

- spektrometria rozpraszania Rutherforda - Rutherford Backscattering (RBS),
- spektroskopia masowa jonow wtornych - Secondary Ion Mass Spectroscopy (SIMS),
- spektroskopia fotoemisyjna promieniowania X - X-ray Photoemission Spectroscopy

(XPS).

Spektroskopia AES jest najbardziej rozpowszechniong metoda badania sktadu i
czystosci materialu podtozowego. W metodzie tej wykorzystuje si¢ proces Augera,
tzn. padajacy z zewnatrz elektron wyzwala w pierwiastku na powierzchni probki
badane;j elektron znajdujacy si¢ na jednym z najnizszych pozioméw. W procesie relak-
sacji nastgpuje przejscie elektronu z poziomu wyzszego o energii E, na nizszy o energii
E, i emisja kwantu promieniowania w wyniku przejscia E, - E . Energia E, - E, moze
sie¢ pojawi¢ w postaci fotonu charakterystycznego promieniowania X lub emisji elek-
tronu z poziomu o energii E,, z zewngtrznej powloki elektronowej. Wyemitowany
elektron nosi nazwg elektronu Augera, a jego energia kinetyczna jest Scisle okreslona

1 Wynosi:
E =E,-E,E, 3)
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gdzie: E - energia kinetyczna elektronu Augera,
E - energia elektronu usunigtego z najnizszego poziomu energetycznego,
E,- energia elektronu, ktéry w procesie relaksacji przechodzi na nizszy
poziom E
E - energia elektronu zajmujacego zewngtrzny poziom energetyczny.

Identyfikacja pierwiastkow dokonywana jest na podstawie analizy energii emito-
wanych z powierzchni plytki elektronéw Augera. Energia padajacej wiazki elektronow
wynosi 1500 eV do 3000 eV.

Bardziej szczegétowe informacje mozna uzyska z energii przyporzadkowanej
okreslonym wiazaniom chemicznym, czyli uzyskuje si¢ nie tylko informacje dotyczace
wystepujacych pierwiastkow, ale rowniez dotyczace wiazan chemicznych. Gigbokosc¢
analizowanego obszaru ograniczona jest gigbokoscia wnikania padajacej wiazki elektro-
now | wynosi okoto 5 nm (od 1 do 10 warstw atomowych). Wielkos¢ powierzchni
analizowanego obszaru jest rzedu 1 cm? a poziom wykrywalnosci - rzedu
10" atoméw/cm?. Metoda pozwala na wykonywanie analizy ilo$ciowej i jakosciowej
wszystkich pierwiastkow z wyjatkiem wodoru [7-8]. Nalezy tu zaznaczy¢, ze istotna
trudno$§¢ w metodzie AES lezy w interpretacji widm. Jest to konsekwencja faktu, ze
wyznaczona energia jest roznicg trzech poziomow energetycznych.

Metoda rozpraszania wstecznego Rutherforda (RBS) polega na bombardowaniu
badarej powierzchni plytki podtozowej wiazka jonoéw (najczesciej jonow He'), o energii
0,1 -3,0 MeV, w celu analizy powierzchni i obszaru przypowierzchniowego do glgbo-
kosci kilku pm. Jony te po zderzeniu si¢ z atomami znajdujacymi sie na powierzchni
plytk: badanej ulegaja elastycznemu rozproszeniu. Rozproszenie to jest efektem rozne-
go rodzaju zderzen, w wyniku ktorych jony bombardujace traca okreslong ilos¢ energii,
w zaleznosci od tego, czy zderzenie nastapito z elektronem powloki walencyjnej, elek-
tronem powloki wewngtrznej czy z jadrem atomu. Analiza sktadu dokonywana jest na
podstawie analizy widma energii rozproszonych wstecznie jonéw. Glgbokos¢ analizo-
wanego obszaru uwarunkowana jest glebokoscia wnikania jonow padajacych i waha sie
w grenicach 0,5 — 2,0 pm, wielko§¢ analizowanej powierzchni jest rzgdu kilkunastu
mm?, zakres wykrywalnosci 10'* atomow/cm? [7-8]. Zakres wykrywalnosci zmienia si¢
od 10" do 10" atomow/cm?, odpowiednio dla ciezkich i lekkich pierwiastkow, w
zalezno$ci od struktury i skladu badanej probki. Jedna z mozliwosci zastosowania
technki RBS sg badania rdznych fizykochemicznych proceséw zachodzacych na po-
wierz:hni ciat statych.

Irng metoda pozwalajaca na okreslenie sladowych zanieczyszczen na powierzchni
plytki podlozowej i w cienkiej przypowierzchniowej warstwie jest spektroskopia maso-
wa joadw wtornych - Secondary lon Mass Spectroscapy (SIMS). Metoda ta jest stosowana do
wykrywania §ladowych ilo$ci pierwiastkow, stanowiacych zanieczyszczenia powierzchni
badarej. Podstawowymi zjawiskami, ktore wykorzystuje si¢ w tej metodzie sa rozpyla-
nie jonowe 1 wtdrna emisja jonowa, wystepujace podczas bombardowania powierzchni
matenatu badanego strumieniem jonow. Najczgséciej jonami bombardujacymi sa jony
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gazow szlachetnych: He*, Ar*, Xe*, jony takie jak O," lub N," lub jony Cs". Zjawisko
rozpraszania jonowego wystgpuje po przekroczeniu pewnej energii progowej (30 eV—
80 eV), a energia jonow rozpylonych jest mniejsza niz 20 eV. Glgbokos¢ analizowane-
go obszaru okres$lana jest czasem analizy i predkoscia rozpylania, np. 1nm /Smin lub
5 nm/10 sec. Poziom detekcji jonow jest rzedu 10" - 10" atoméw/cm® [7-8, 20].
Zaleta tej metody jest mozliwos$¢ detekcji jonéw zlozonych z grup atomow oraz reje-
stracja wodoru i jego zwiazkow [13].

Do ilosciowej i jako$ciowej analizy zanieczyszczen materiatdow podlozowych stoso-
wana jest rOwniez spektroskopia fotoemisyna promieniowania X (XPS). Metoda spek-
troskopii fotoemisyjnej promieniowania X oparta jest na wykorzystaniu efektu foto-
elektrycznego. W zjawisku tym foton promieniowania rentgenowskiego, padajac na
analizowana probke, oddaje cala swa energig elektronowi znajdujacemu si¢ na jednym
z wewngtrznych pozioméw energetycznych atomu wchodzacego w skiad badanej
probki. Energia podajacego fotonu oddawana jest w dwu procesach. Czgs¢ jej zostaje
zuzyta na usunigcie elektronu z odpowiedniego poziomu energetycznego (praca wyj-
Scia E ), czg$¢ za$ na nadanie mu odpowiedniej energii kinetycznej (E,).

Energia kinetyczna emitowanego elektronu wyraza si¢ wzorem:

E =hv-E_, 4)

gdzie: E, - energia kinetyczna emitowanego elektronu,
E, - praca wyjScia (energia wigzania) elektronu z orbitalu atomowego,
z ktoérego pochodzit elektron,
hv— energia padajacego fotonu.

Mierzac energig kinetyczna emitowanych elektronéw i znajac energi¢ wiazania elek-
tronu okreslajaca pracg wyjscia mozna w sposob jednoznaczny zidentyfikowaé pierwia-
stek, z ktérego pochodzity elektrony.

Analiza widma energii emitowanych elektronow jest podstawa analizy jakosciowej a
analiza natgZenia energii elektronow, podstawga analizy ilo§ciowej pierwiastkow wcho-
dzacych w sklad badanej probki.

Dane dotyczace mozliwosci analitycznych metody:

- energia niemonochromatycznej wiazki Al Ko — 1486,6 eV,

- zakres analizowanych pierwiastkow — wszystkie oprocz H i He,
- czulos¢ — 0,01% atomowego,

- wielkos$¢ analizowanej powierzchni — ¢ = 30 pm,

- glebokos¢ wnikania wiazki promieniowania — (10 - 30) A

Kolejna metoda pozwalajaca na ilo$ciows i jako$ciowa, nieniszczaca analizg bada-
nej probki jest mikroanaliza rentgenowska zwana rowniez mikrosonda elektronowa
EPMA (Electron Probe Micro Analyser). Zasada pomiaru oparta jest na bombardowaniu
analizowanej probki zogniskowana wiazka elektronow o energii 5 — 30 keV i rejestro-
waniu widma promieniowania rentgenowskiego emitowanego na skutek wzbudzenia

48



H. Sakowska

pierwiastkow wchodzacych w sktad badanej probki. Poniewaz dtugosci fal promienio-
wania rentgenowskiego sa charakterystyczne dla poszczegolnych pierwiastkow sktad
analizowanej probki moze by¢ w tatwy sposob zidentyfikowany za pomoca spektrome-
tru. Nowoczesne mikroanalizatory rentgenowskie okreslaja zawarto$¢ analizowanych
pierwiastkow, polozonych w ukladzie okresowym pomigdzy berylem a uranem, z do-
kladnoscia do ppm. Wyposazone sa rowniez w kompletny zestaw narzedzi mikrosko-
powych pozwalajacych na kontrolg obrazu przy powigkszeniu od 40 x do
400 000 x.

Glebokos¢ wnikania wiazki elektrondw w warstwe przypowierzchniowa badanej
probki opisana jest nastgpujacym wzorem:

%, =01 E*/p %)

gdzie: E, - energia wiazki elektronow [keV],
p - gestos¢ badanej probki [g/cm?].
W praktyce stosujac wiazke elektronow o energii np.15 keV gleboko§¢ wnikania
wiazki wynosi dla szafiru ~1,46 pm a dla NdGaO, ~0,768 um.
W Tab. 1 przedstawiono poréwnanie technik analitycznych stosowanych w celu
ilosciowego 1 jakosciowego oznaczenia sladowych zanieczyszczen wystepujacych na
plytkach podtozowych.

Tabela 1. Poréwnanie metod analitycznych stosowanych do okres$lania sktadu chemicznego
(i zanieczyszczen) ptytek podlozowych.

Table 1. Comparison of analytical methods used to determinate chemical composition (and impu-
rities) of substrates.

Wiazka e A . .
Technika padajacs Wiszka G{Qbokqsc Pow1'erzchma Pozwrp.
. s ; wnikania | analizowana detekcji
analityczna | /natezenie |analizowana 2 2
] [nm] [cm’] [atom/cm]
AES Elektrony elektrony 0,5-5 1 10"
3-20 keV min.¢ =50nm
RBS Jony jony 1000 107 cm’ 10"°-10"
MeV
SIMS Jony jony 5-50 10* cm’ 10°-10"
10 keV
XPS promien. X | fotoelektr. 1-3 1 0,01% at.
1-2 keV min. $=30m
EPMA Elektrony | promien.X kilka - ppm
5-30 keV 1000 6°cm’
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5. METODY MODYFIKACJI POWIERZCHNI MATERIALOW
PODLOZOWYCH

Dazac do osiagnigcia wysokiej jakosci cienkiej, heteroepitaksjalnej warstwy osa-
dzanej na wybranym podtozu, probuje si¢ stosowaé rézne dzialania majace na celu
poprawienie parametrow strukturalnych osadzanej warstwy. Wsréod metod modyfika-
cji powierzchni (w tym opracowaniu ograniczono si¢ do modyfikacji powierzchni pole-
rowanej) mozna wyroznic:

- trawienie chemiczne,
- trawienie plazmowe badz jonowe,
- wygrzewanie w wysokiej temperaturze.

Trawienie chemiczne materiatéw podlozowych, majace na celu uzyskanie czystej,
wolnej od popolerskich pozostatosci zanieczyszczen, jest w literaturze rzadko opisywa-
ne [21]. Celem trawienia jest rowniez usunigcie uszkodzonej w czasie polerowania
warstwy przypowierzchniowej materiatu i odstonigcie na powierzchni podtoza ptaskich
tarasOw. Tarasy te sa ograniczone stopniami o wysokos$ci rownej grubosci jednej lub
czasami dwoch monowarstw atomowych. Pojawienie si¢ na powierzchni krysztatu
podiozowego stopni zwiazanych z tarasami wytwarza na jego powierzchni dodatkowa
liczbe nienasyconych wiazan chemicznych gotowych do przylaczenia atoméw warstwy
osadzanej. Obecnos$¢ tych stopni wplywa w istotny sposob na przebieg procesu krysta-
lizacji warstwy [5]. Dlatego wazne jest odstonigcie tych stopni na powierzchni plytki
podiozowej np. poprzez wytrawienie jej w odpowiednio dobranym roztworze trawia-
cym.

Trawienie powierzchni szafiru w mieszaninie H,SO,:H,PO, = 3:1, w temp.120°C,
w czasie 2 min opisano, jako etap poprzedzajacy tworzenie warstwy buforowej AIN
[18]. Norma SEMI dotyczaca warunkéw, jakie powinno speinia¢ monokrystaliczne
podioze szafirowe nakazuje kontrolowa¢ polerowana powierzchni¢ szafiru stosujac
mikroskop z kontrastem Nomarskiego, po uprzednim wytrawieniu jej w KOH, temp.
310°C, przez 1-3 min [23].

Badania wiasne trawienia NGO wykazaly, ze 1-3 min trawienie powierzchni pole-
rowanej w 2% H,PO,, w temp. 60° poprawia gtadko$¢ powierzchni, w stosunku do
powierzchni nie trawionej oraz uwidacznia tarasy powierzchni [10].

W Tab. 2 przedstawiono wyniki gladkosci powierzchni (101) NdGaO, uzyskane z
mikroskopu AFM.

Najmniejsze wartos¢ R , RMS / R uzyskano dla probki trawionej w 2% H,PO,,
co $wiadczy o najlepszej gltadkosci powierzchni tej probki.

Nie trawiona probke (101)NdGaO, poddano réwniez badaniom na mikrosondzie
rentgenowskiej. Badania ukierunkowane byly na zidentyfikowanie pierwiastkow sta-
nowiacych zanieczyszczenia w warstwie powierzchniowej, a szczegdlnie na obecnos¢:
Si, S, Ca oraz lantanowcow. W analizowanej probce nie wykryto obecnosci tych
pierwiastkow.
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Tabela 2. Warto$ci parametrow gladkosci powierzchni probek (101) NdGaO, uzyskanych z mi-
kroskopu AFM.

Table 2. Values of surface roughness parameters of (101) NdGaO, samples obtained using ato-
mic force microscope AFM.

Probka Ra [nm] RMS [nm] Rz [nm]
nie trawiona 0,090 - 0,668
trawiona
w 20% HiPOs 0,097 0,122 0,740
trawiona
w 2% H3POs 0,075 0,087 0,524

Odwotujac si¢ do mikroskopowych badan .4AFM polerowanej powierzchni kwarcu
poddanej trawieniu, stwierdzono, ze powierzchnia ta az do glgbokosci 30 nm wykazuje
obszar heterogeniczny, gldwnie bezpostaciowy z mozliwoscia wystgpowania niewiel-
kich wysp krystalicznego kwarcu, co moze powodowac naprezenia i dyslokacje, cho-
ciaz gladkos¢ powierzchni byta zadawalajaca do zastosowan w urzadzeniach z aku-
styczng falg powierzchniowa AFP [24]. Jest to przyklad istnienia uszkodzonej i zde-
fektowanej powierzchni po procesie szlifowania i polerowania podtoza, ktéra nalezy
usuna¢ za pomoca trawienia chemicznego.

Wplyw trawienia na czysto$¢ powierzchni badano na przykladzie probki (111)
LSAT, stosujac metode spektroskopii fotoemisyng XPS. Badano plytke nie trawiona,
zlamang w wysokiej prozni, trawiong w HCI:H,O = 1:1 oraz w HNO,:HF = 2:1.Uzy-
skane widma analizowanych probek przedstawiono na Rys.5.

W analizowanych probkach stwierdzono obecnos¢ C i F stanowiacych zanieczysz-
czenia probek. Obecnos¢ piku C Is we wszystkich probkach a wigc i w przetomie
$wiadczy o tym, ze jest to wegiel wbudowany w sie¢ zwiazku LSAT. Przyczyna
pojawienia si¢ C wewnatrz krysztalu jest prawdopodobnie niecatkowity rozklad ter-
miczny SrTiO,, ktory jest jednym za sktadnikow wyjsciowych stosowanych do otrzy-
mywania LSAT-u. Obecnos$¢ piku F 1s zaobserwowano w dwoch probkach i jest to
zanieczyszczenie powierzchniowe, poniewaz nie wystgpuje on w przetomie probki.
Porownujac widma czterech analizowanych probek mozna stwierdzi¢, ze trawienie
zard6wno w jednym jak i1 w drugim trawiaczu "poprawia" powierzchnig probki, przy
czym trawienie w HNO,:HF zbliza stan powierzchni do stanu powierzchni przelomu
otrzymanego w prozni. Intensywnos$¢ elektronow opuszczajacych bardziej uporzadko-
wany obszar (przetom) jest mniejsza niz intensywnos$¢ elektronow opuszczajacych
bardziej zdefektowany obszar probki (probka nie trawiona). Zwiazane jest to z wigk-
sza praca wyjscia z obszaru uporzadkowanego.

Oprocz trawienia chemicznego "mokrego", polegajacego na chemicznym oddziaty-
waniu powierzchni badanej probki z odczynnikiem chemicznym (giéwnie w srodowi-
sku wodnym), pod ci$nieniem atmosferycznym, czgsto w podwyzszonej temperaturze,
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stosuje si¢ rowniez trawienie "suche", plazmowe badz jonowe. Zasada oczyszczania
powierzchni przez zastosowanie trawienia jonowego polega na bombardowaniu jej za
pomoca dodatnio natadowanych jonow gazu szlachetnego, przewaznie argonu, o ener-
gii pomiedzy 500 eV a 5 keV. W wyniku oddziatywania jonow o wysokiej energii z
atomami znajdujacymi si¢ na powierzchni i w obszarze przypowierzchniowym atomy
te zastaja wybite i usunigte z powierzchni analizowanej probki [25].

(LaSr)(AITa)O,

Ots

Intensywnosé (a.u.)

Energia wigzania (eV)

Rys.5. Widma XPS probek (111) LSAT: ne - nie trawiona, b - przetom (otrzymany w prozni),
HCI - trawiona w HCI:H,O = 1:1, HNO,:HF - trawiona w HNO,:HF = 2:1.

Fig.5. The XPS spectra of (111) LSAT samples: ne - not etched, b - broken in vacuum, HCI -
etched in HCI:H,O = 1:1, HNO,:HF - etched in HNO,:HF = 2:1.

Do sposobow prowadzacych do otrzymania czystej powierzchni mozna réwniez
zaliczy¢ metode wygrzewania probki w odpowiednio wysokiej temperaturze, na ogét
kilkaset stopni Celsjusza nizszej niz temperatura topnienia materiatu. Problemem staje
si¢ utrzymanie "czystosci" podczas studzenia do temperatury pokojowej, poniewaz w
czasie studzenia nastepuje szybka segregacja zanieczyszczen na powierzchni. Naj-
czestszymi zanieczyszczeniami zdolnymi do segregacji i akumulacji na powierzchni sa:
siarka, tlen i wegiel a takze azot i fosfor [25].
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W toku dalszych badan wskazane byloby zbadanie wptywu wygrzewania ptytek podio-
zowych, w wysokich temperaturach i ewentualnie w kontrolowanej atmosferze, na
jakos$¢ i czystos¢ powierzchni.

6. PODSUMOWANIE

W celu dokladnego zbadania powierzchni materiatu tlenkowego przeznaczonego

pod nanoszenie cienkich warstw mozna zaproponowaé zastosowanie nastgpujacych
metod badawczych:

1.
2.

Badanie ggstosci dyslokacji (ggstosci jamek trawienia) - (ITME).
Dwuwymiarowa, wysokorozdzielcza dyfraktometri¢ rentgenowska - wyznaczenie
dwuwymiarowej mapy rozktadu promieniowania — (ITME),

. Reflektometri¢ rentgenowska — okre$lanie chropowatos$ci materiatu i zmian gestosci

w warstwie przypowierzchniowej - (Insitut fur Ionenstahlphysik und Materialfor-
schung — Forschugszentrum Russendorf),

AFM — mikroskop sit atomowych — badanie morfologii powierzchni, stopni atomo-
wych, gladkosci powierzchni (Uniwersytet Warszawski, Wydziat Fizyki i Wydziat
Chemii),

. Spektroskopig Elektronow Augera — ilosciowe i jakoSciowe okreslenie zanieczysz-

czen powierzchni z mozliwoscia wskazania wystgpujacych wiazan chemicznych —
(Uniwersytet Slaski w Katowicach, Instytut Chemii Fizycznej PAN, Warszawa),
Spektroskopi¢ fotoemisyjna promieni X (XPS) - ilosciowe 1 jakoSciowe okreslenie
zanieczyszczen powierzchni z mozliwoscig wskazania wystgpujacych wiazan che-
micznych - (Uniwersytet Slaski w Katowicach, Instytut Chemii Fizycznej PAN,
Warszawa),

Spektroskopig masowa jonow wtornych (SIMS - identyfikacja zanieczyszczen po-
wierzchni pierwiastkami §ladowymi) - (Instytut Fizyki PAN, Warszawa),

Metodg rozpraszania wstecznego Rutherforda (RBS) - identyfikacja zanieczysz-
czen powierzchni pierwiastkami §ladowymi (Uniwersytet Warszawski, Wydziat Fi-
zyki).

Mikroanalizg rentgenowska - iloSciowa i jakosciowa analiza zanieczyszczen po-
wierzchni - (Uniwersytet Warszawski, Wydziat Geologii).

Dzigkuje prof- dr hab. ing. Tadeuszowi Y akasiewiczowi 1 mgr Wiadystawowi Hofma-

nowi a wiele cennych wwag w trakcie realigagi tego artykutn.
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INVESTIGATION OF SURFACE OF OXIDE SINGLE CRYSTALS AND
POSSIBILITIES OF SURFACE MODIFICATION FOR THIN FILMS
APPLICATIONS

Summary

The requirements for epitaxial layer substrates are reported in the paper. These
requirements involve both bulk single crystals and surface features of substrates on
which the epitaxial growth will be proceeded. The method of substrate fabrication
starting from cutting of crystal into a wafers and finishing in cleaning of polished
surface is described. The examination methods of structural perfection of surface e.g.:
low energy electron diffraction (ILEED), reflection high energy electron diffraction
(RHEED) and two dimensional high resolution difractometry are also presented. The
principle of work and measurement possibilities of atomic force microscope (AFM)
and X-ray reflectometry as a satisfactory tools for investigation of surface morphology
are emphasised. The identification methods of chemical composition of surface and
subsurface layers e. g.: Auger electron spectroscopy (AES), Rutherford Backscatter-
ing spectroscopy (RBS), secondary ion mass spectroscopy (SIMS) and X-ray photoe-
mission spectroscopy (XPS) are characterized. The modification methods of surface
quality aimed at obtaining good substrates for growth of high quality epitaxial layers
are reported.

55





