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BADANIE PROFILU SKEADU CHEMICZNEGO
I LATERALNEJ JEDNORODNOSCI
STUDNI KWANTOWYCH ZWIAZKOW
POLPRZEWODNIKOWYCH A"BY

Jarostaw Gaca', Marek Wojcik!, Andrzej Turos', Wlodzimierz Strupinski', Agata
Jasik!, Jadwiga Zynek', Kamil Kosiel?, Frank Eichhron?, Friedrich Prokert®

Zwiazki polprzewodnikowe A*B" znajduja szerokie zastosowanie w nowoczesnych
technologiach. Swiattowodowa faczno$¢ optyczna, odtwarzacze CD, skanery, aparatura
medyczna, to tylko niektdore przyktady ich wykorzystania w praktyce.

Obszar aktywny lasera, diody rezonansowej lub detektora skiada si¢ z warstw In Ga | As
wykonywanych technika MOCVD. Podstawowa trudnosé stanowi uzyskanie warstwy ak-
tywnej, o duzej jednorodnosci sktadu chemicznego i odpowiedniej grubosci oraz ostrych
interfejsach. Podstawowym warunkiem jest dobranie sktadu chemicznego warstwy
In,Ga As w taki sposob, aby wykazywata emisj¢ w pozadanym zakresie dugosci fali.
Aby tego dokonaé niezbgdna jest kontrola profilu sktadu chemicznego krysztalow wielo-
warstwowych. Technikami badawczymi zapewniajacymi nieniszczace i szybkie badanie
struktury wytwarzanych ukladow epitaksjalnych sa: wysokorozdzielcza dyfraktometria
rentgenowska (HRXRD) oraz metoda ruthefordowskiego rozpraszania jonow (RBS).
Wykorzystanie komplementarnosci tych metod pozwala wyznaczad i weryfikowaé podsta-
wowe, objetosciowe parametry strukturalne, a zastosowanie reflektometrii rentgenowskiej
(XRR) i mikroskopii sit atomowych (AFM) umozliwiaja charakteryzacj¢ powierzchni
swobodnej oraz interfejsow.

Wykorzystujac wymienione wyzej techniki badawcze opracowano i zastosowano metode
wyznaczania profilu sktadu chemicznego i odleglosci migdzyplaszczyznowych hetero-
struktur zwiazkéw potprzewodnikowych A'MBY ze szczeg6lnym uwzglgdnieniem bardzo
cienkich silnie napr¢zonych studni kwantowych In Ga,  As. Wyznaczono optymalne
wartosci parametrow wzrostu epitaksjalnego, co umozliwito wytworzenie zaprojektowa-
nych heterostruktur.
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Badanie profilu sktadu chemicznego i lateralnej jednorodnosci studni kwantowych...

1. TEORETYCZNE PODSTAWY WYZNACZANIA
SKEADU CHEMICZNEGO KRYSZTALOW ZWIAZKOW
POLPRZEWODNIKOWYCH TYPU A"BY

Rentgenowska metoda okreslania profilu sktadu chemicznego i odlegtosci migdzy-
plaszczyznowych polega na porownywaniu eksperymentalnego rentgenowskiego profilu
dyfrakcyjnego z profilem obliczonym teoretycznie. Procedury obliczania profilu teore-
tycznego oparte sg na rownaniach elektrodynamiki i opisuja propagacje pol falowych w
krysztale. Teoria, ktora pozwala wyprowadzi¢ te rwnania jest znana jako dynamiczna
teoria dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego. Zostala ona rozwinieta niezaleznie
przez Lauego 1 Darwina. W podejsciu Lauego réwnania Maxwella dla osrodka ciagtego
przeksztatca si¢ do postaci rownan Takagi — Taupina [23-24] uwzgledniajac w ten sposob
okresowo$¢ struktury krystalicznej. W podejsciu Darwina zaklada sig, ze krysztat jest
zbiorem plaszczyzn atomowych, o zadanym skladzie chemicznym i dobrze zdefinio-
wanych odleglosciach migdzy nimi. Dla kazdej ptaszczyzny atomowej, w oparciu o
teori¢ Fresnela oblicza si¢ wspdlczynniki odbicia i transmisji, a nastgpnie pola falowe.
Dla zbioru plaszczyzn atomowych tworzacych krysztat, rozwiazuje si¢ uktad réwnan
rézniczkowych uwzgle¢dniajac wielokrotne odbicie promieni rentgenowskich od ptasz-
czyzn rozpraszajacych. Odbicia te powoduja stopniowe ostabianie wigzki wnikajacej w
glab krysztatu, az do catkowitego jej zaniku. Zjawisko to nosi nazwe ekstynkcji. Dla
krysztaléw o grubosciach duzo ponizej dhugosci ekstynkcji mozna je zaniedbac. Otrzy-
muje si¢ wowczas uproszczona, kinematyczng wersj¢ teorii dyfrakcji promieniowania
rentgenowskiego. Do obliczen jednowymiarowego profilu dyfrakcyjnego zastosowano
algorytm oparty o zalozenia dynamicznej teorii dyfrakcji promieniowania rentgenow-
skiego w ujeciu darwinowskim.

1.1. Darwinowska teoria rozpraszania promieni rentgenowskich
dla poéinieskonczonego krysztalu

Przyjmuje si¢, ze krysztal sklada si¢ z rownoleglych plaszczyzn atomowych o
doskonatym lateralnym uporzadkowaniu. Kazda plaszczyzna jest utworzona przez re-
gularng sie¢ centrow rozpraszajacych. Darwin pokazat [1], ze sumowanie sferycznych
fal elektromagnetycznych generowanych przez wszystkie centra rozpraszajace pod
wplywem fali padajacej daje w wyniku w punkcie odlegtym od krysztatu falg odbitg o
amplitudzie opisanej wyrazeniem:

irtAMF(20) . 1]
L m -1 .
sin@)

gdzie r_ = e’/mc’ jest klasycznym promieniem elektronu, A - dlugoscia fali promienio-

wania rentgenowskiego, F(26) czynnikiem struktury, 4 - katem padania.
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Powyzsze wyrazenie jest stuszne gdy ptaszczyzny atomowe posiadaja rozciaglosc
przekraczajaca rozmiar pierwszej strefy Fresnela:

Fe 2 ,I[E 1.2
sin@) V¥ 2

gdzie r oznacza odleglos¢ pomigdzy krysztalem i detektorem.

Zaktada si¢ rowniez, ze fala elektromagnetyczna emitowana przez ustalone centrum
rozpraszania nie zaburza pozostalych centréw tej samej ptaszczyzny. To zalozenie po-
zwala na obliczenie amplitudy fali ptaskiej rozproszonej w kierunku fali padajace;j:

o irelMF(O)__'_m 13
ki | Sin (e) - e A7)

Z kazda ptaszczyzna odbijajaca zwiazane sa trzy fale: padajaca, odbita i przechodza-
ca. Fala przechodzaca jest suma fali rozproszonej w kierunku padania i fali padajace;.
Dla kolejnych ptaszczyzn odbijajacych fala przechodzaca przez n-ta plaszczyzng staje sig
fala padajaca na plaszczyzne o numerze (n+1). To umozliwia opisanie zjawisk dyfrak-
cyjnych przy uzyciu tylko dwoch pél falowych zwigzanych z falg padajaca i odbita.

Darwin wskazal, ze amplitudy fal, dla pary kolejnych ptaszczyzn, zwiazane sg ze
soba w nastgpujacy sposob:

Sr =i qr:{; +{ J_I‘Q(Jr JEuhsr+f 1.4a
T, =(1-iq,)e%T —iqé*s,,, 1.4b

gdzie 7 i S oznaczaja amplitudy fali padajacej i odbitej od ptaszczyzny o indeksie 7,
faza ¢ = 2ndsin(6)/4, a d jest odlegloscia pomigdzy rozpatrywanymi ptaszczyznami
atomowymi.

Dla wygody wyrazenia 1.4 a i b przedstawia si¢ w postaci:

S, =T +8.S.., 1.5a
1.5b

W krysztale polnieskonczonym wszystkie plaszczyzny sq identyczne, a zmiana
amplitudy po przejsciu fali padajacej przez kazda z nich jest taka sama, i nie zalezy od
jej indeksu. Oznacza to, ze: 1, = xT,

Wykorzystanie powyzszego wyrazenia w rownaniach 1.5 prowadzi do:

S

“‘J a 1 -6
Ty

1-Bx

R0=
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Ze wzgledu na identycznos¢ ptaszczyzn atomowych wystgpujacych w réownaniu 1.6
wielkosci a oraz § s3 bez indeksow. S. i T, odnosza si¢ do gornej ptaszczyzny krysztatu
1 dlatego ich stosunek jest rOwny:jego catkowitej zdolnosci odbijajacej. Stata zespolona
x:jest rozwigzaniem réwnania kwadratowego:

Bx2+((15—[‘37—1)x+7+0 1.7

Roéwnania 1.6 i1 1.7 moga by¢ rozwiazywane numerycznie i w rezultacie otrzymuje
si¢ zdolnos¢ odbijajaca krysztatu. Nalezy przy tym zawsze wybiera¢ ten pierwiastek
réwnania 1.7 ktory zmniejsza nat¢zenie fali wraz ze wzrostem glebokosci wnikania.

1.2. Podstawy darwinowskiej teorii rozpraszania promieni rentgenowskich
dla heterostruktury

Rozpatruje si¢ sytuacje, w ktorej na krysztale podtozowym osadzona jest ptaszczy-
zna atomowa, o innym skladzie chemicznym [2]. Poniewaz powierzchni¢ swobodna
krysztatu tworzy ptaszczyzna o indeksie » = 0, to dodatkowe) ptaszczyznie nadaje sig
indeks r — -1. Wykorzystujac rownania 1.3, 1.4 i 1.6 oraz wprowadzone oznaczenia
otrzymujemy:

S, =0T ,+B_ R T, 1.8a
Ty =y_;1_;+0_; Ky 1 1.8b

Po uproszczeniu rownania 1.8 a i b przyjmuja postac:

-S'—IE R.=a_,+ B_r'r'_:Rn

) 1-3_;R,
R, jest zdolnoscia odbijajaca uktadu sktadajacego si¢ z doskonatego pot-nieskonczone-
go podtoza i warstwy utworzonej z pojedynczej plaszczyzny atomowej, g , 1 g, , zaleza
tylko od sktadu chemicznego warstwy, a @ zawiera informacjg o odlegtosci pomigdzy
podiozem i warstwa.
Powtarzajac to postgpowanie dla kolejnych ptaszczyzn atomowych warstwy mozna
stwierdzi¢, ze réwnanie 1.9 daje si¢ uogolni¢ do postaci:

R2p

R. =q, + L 1.10
' 1-08,R
Plaszczyzna z indeksem r+/ znajduje si¢ ponizej plaszczyzny o indeksie r. W
powyzszy sposdb otrzymuje si¢ algorytm obliczania zdolnosci odbijajacej dowolne;j
heterostruktury, ktéra mozna opisac jako zbior dyskretnych plaszczyzn atomowych.
Procedura jest nastgpujaca:

8
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1. Obliczy¢ zdolno$¢ odbijajaca podtoza R, stosujac standardowg teori¢ Darwina.

2. Obliczy¢ R | z rownania 1.10 uzywajac jako danych wejsciowych wielkoscig ,, g,
a takze ¢ , odnoszacych si¢ do sktadu chemicznego i potozenia ptaszczyzny atomowej
warstwy polozonej bezposrednio nad podlozem.

3. Powtarza¢ ta procedurg dla kolejnych plaszczyzn atomowych warstwy, obliczajac
R,R ... R, gdzie N jest liczbg wszystkich plaszczyzn atomowych.

Nalezy podkresli¢, ze powyzszy algorytm moze by¢ stosowany do obliczania zdol-
nosci odbijajacej warstwy bez podloza przy przyjeciu zatozenia, ze: R = 0. Nie ma
zadnych ograniczen na wielko$¢ gradientu sktadu chemicznego w kierunku prostopadtym
do powierzchni krysztatu.

2. UKLADY POMIAROWE

Pomiary rentgenowskich profili dyfrakcyjnych wykonano przy zastosowaniu wy-
sokorozdzielczego trojkrystalicznego dyfraktometru rentgenowskiego, ktory znajduje
si¢ w Pracowni Rentgenografii Zaktadu Badan Mikrostrukturalnych ITME, a takze na
stanowisku pomiarowym BM 20 — ROBL w osrodku Europejskiego Synchrotronowego
Centrum Badawczego — ESRF.

2.1. Wysokorozdzielczy dyfraktometr rentgenowski

Wysokorozdzielczy trojkrystaliczny dyfraktometr rentgenowski posiada ognisko
liniowe o rozmiarach 0,1 mm na 10 mm. Geometria ogniska zapewnia oswietlenie
wigzka promieniowania rentgenowskiego odpowiednio duzej powierzchni probki i
dobre przyblizenie fali ptaskie;.

Rys. 2.1. Ogolny widok goniometru rentgenowskiego.
Fig. 2.1. The general view of the goniometer.
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Duze oswietlenie powierzchni jest niezbedne dla otrzymania dostatecznie duzych
natezen wiazki ugietej, co ma decydujace znaczenie w przypadku badania warstw bardzo
cienkich, a przyblizenie fali ptaskiej powinno by¢ spelnione jezeli do interpretacji wyni-
kéw wykorzystuje sie dynamiczna teori¢ dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego.

Na drodze wiazki pierwotnej zastosowano ptaski germanowy monochromator, ktd-
rego zastosowanie usunglo skladowa spektralng CuKa, oraz ograniczylo poszerzenia
krzywej odbicia [3].

Funkcja opisujaca krzywa odbicia jest splotem funkcji rozktadu katowego promienio-
wania odbitego od monochromatora /./a) i funkcji rozktadu katowego promieniowania
odbitego przez badany krysztat / (a):

10)= [1,(x)1,(0 - x)dx 21

—a0

Jezeli obie funkcje rozkladu katowego I (a) i I,(@) mozna przyblizy¢ rozkladami
Gaussa o szerokosciach potowkowych w, i w,, to mierzona krzywa odbicia /(6) ma

szeroko$¢ potowkowa w réwna;
o =oi +0) 22

Dyspersja wiazki promieniowania rentgenowskiego, ktora po odbiciu od monochro-
matora i badanego krysztatu trafia do licznika okreslona jest wyrazeniem:

AX
Ay = T|tge, - 1g0,| 2.3

gdzie A) jest szerokoscia spektralng wiazki pierwotnej, 8, - braggowskim katem odbicia
od monochromatora, a v. - braggowskim katem odbicia od badanego krysztatu.

Z powyzszego wyrazenia wynika, ze w celu zminimalizowania dyspersji Ay wy-
wolanej skoficzona szerokoscia spektralng dhugosci fali promieniowania rentgenow-
skiego nalezy tak dobiera¢ krysztal monochromatyzujacy aby wyrazenie (tg6, - tg6,)
osiagalo mozliwie najmniejsza wartos¢ bezwzgledna. Nalezy ponadto uklad plaszczyzn
odbijajacych monochromatora dobra¢ w taki sposéb, aby odleglosci pomiedzy nimi
byly mozliwie najbardziej zblizone do odleglosci migdzyplaszczyznowych krysztalu
badanego w danym odbiciu.

W celu ograniczenia rozbieznosci wiazki w plaszczyznie prostopadtej do plasz-
czyzny dyfrakcji zastosowano dwie szczeliny Sollera: jedng umieszczona bezposred-
nio pomi¢dzy ogniskiem i monochromatorem, druga przed licznikiem. Regulowana
szczeling ograniczajaca rozbieznos¢ wiazki w plaszczyznie dyfrakcji, umieszczono w
odleglosci 130 mm za monochromatorem. Szeroko$¢ szczeliny 0,05 mm pozwala na

10
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wyeliminowanie sktadowej spektralnej CuKa, z wigzki pierwotnej. Odlegtos¢ ognisko
- monochromator wynosi 130 mm.

Goniometr zostat zaprojektowany i wykonany na bazie goniometru GUR-8 i wy-
posazony jest w dwa niezalezne napgdy dla obwodoéw w i 26, sterowane numerycznie,
przy wykorzystaniu silnikow krokowych. Najmniejszy krok skanowania dla obwodu o
wynosi 0.7 sekundy katowej. Badanie sieci odwrotnej moze by¢ realizowane wszystkimi
mozliwymi sposobami skanowania [6].

Goniostat umozliwia obrot azymutalny probki w zakresie kata pelnego oraz pochyla-
nie jej od -90° do +90°. Mozliwe jest takze przesuwanie badanego krysztahu w kierunku
prostopadtym i rownolegtym do osi goniometru. Mocowanie probek za pomoca trzech
niewielkich magneséw powoduje, ze nie wprowadza si¢ dodatkowych naprezen.

2.2. Stanowisko BM-20 do badan materialowych w ESRF

W ramach wspotpracy naukowej pomigedzy ITME i Instytutem Badan Materialowych
1 Fizyki Jonowej Centrum Badawczego Rossendorf w DrezZnie, czg¢$¢ pomiarow zosta-

Ekran fluorescancyjny Uktad chiodzonych szczelin
Oklenko Oklanka berylowa Fittry
kLl
Bl 5 &0 3 H= =~ =
1L | R
aaly 300000 |
== : V. s i : .| A 5
i y .C:, LID‘..I!I 08N by
il A8 T 1A

. ] " | e
M=l I % || 3 ==

Lustro 2 Monochromator Lustro 1

Rys. 2.2. Schemat linii do ksztaltowania geometrii wigzki promieniowania rentgenowskiego
stosowanej na stanowisku badawczym BM 20.
Fig. 2.2. Technical drawing of all components of the beamline optics applied in the BM 20

fa wykonana na stanowisku pomiarowym BM 20 — ROBL w osrodku Europejskiego
Synchrotronowego Centrum Badawczego — ESRF w Grenoble.

Stanowisko to zostalo zaprojektowane do przeprowadzania doswiadczen zarowno
w dziedzinie radiochemii, jak i badan materialowych. Umozliwia ono stosowanie nastg-
pujacych technik eksperymentalnych: wysokorozdzielczej dyfraktometrii, reflektometrii
i rentgenowskiej spektroskopii absorpcyjne;.

Wiazka promieniowania synchrotronowego posiada poczatkowa rozbieznosé
w plaszczyznie horyzontalnej réwnag 2,8 miliradianow. Schemat geometrii uktadu
optycznego przedstawiony jest na Rys. 2.3. Elementy czynne optycznie sq oznaczone
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nastgpujaco: M1 — pierwsze zwierciadto, DM — monochromator dwukrystaliczny, M2
— drugie zwierciadlo, El — eksperyment radiochemiczny, E2 — goniometr do badan
materialowych, E2a — trzeci eksperyment.

Najwazniejsza cecha stosowanej geometrii ukiadu optycznego jest wykorzystanie
dwukrystalicznego dzielonego monochromatora z regulowanym katem nachylenia,
umieszczonego pomig¢dzy dwoma zwierciadtami. Stanowisko badawcze BM 20 zostato

E1 E2 EZ2a
s f )
—O 30
IAh ' 60 m
To..'.: + l
l 380m
|
225m263m 289m 309m 51.5m
543 m

Rys. 2.3. Schemat optyki rentgenowskiej stosowanej na stanowisku badawczym BM 20 .

Fig. 2.3. Scheme of the X-ray optics in BM 20.

zaprojektowane dla zakresu energii od 5 do 35 keV, przy czym dolna granica zakresu wy-
nika z zastosowania okienka berylowego, a gérna wybrano w taki sposob, aby przedziat
dostgpnych energii zawieral co najmniej jedna krawedz absorpcji dla przeprowadzania
eksperymentéw w dziedzinie rentgenowskiej spektroskopii absorpcyjnej (X-ray absorp-
tion spectroscopy -XAS) dla pierwiastkow od tytanu w gor¢ ukfadu okresowego.
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Rys.2.4. Widma energii wiazki promieni rentgenowskich stosowanej w BM 20.
Fig.2.4. Flux of focused radiation with silicon and platinum mirrors.
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3. OPRACOWANIE METODYKI OKRESLANIA STRUKTURY
KRYSZTALOW WIELOWARSTWOWYCH ZWIAZKOW ABY
Z SILNIE NAPREZONA CIENKA WARSTWA In Ga . As

(1-Y)

Typowe heterostruktury przyrzadowe zawierajg albo plytka i szeroka albo gleboka

i waskg studni¢ kwantows. Zwykle studnig tworzy silnie napr¢zona warstwa InyGa“_y)As.

Takie heterostruktury sa, tak z punku widzenia technologii, jak réwniez metod analizy,

ukladami bardzo zlozonymi [7]. Dlatego tez proces wytworzenia docelowej struktury

zostal podzielony na etapy. Kazdy kolejny etap polegal na wykonaniu krysztatéw
charakteryzujacych si¢ coraz wyzszym stopniem zlozonosci struktur docelowych.

W ramach kolejnych etapéw wytworzono:

— bardzo cienka napr¢zong warstwg in Ua,, As na podiozu GaAs,

— strukture laserujgcq — z plytka i szeroka studnia kwantowa z szerokimi barierami,

— tunelowq diode rezonansowq (RTD) — z gleboka i waska studnia kwantowa z waskimi
barierami,

— wielokrotng studni¢ kwantowa (MQW) z szerokimi barierami,

— struktur¢ przyrzadowa z napr¢zong warstwa InyGa(l_y)As umieszczong pomig¢dzy
barierami wykonanymi réwniez z arsenku galu domieszkowanego indem, jednak
dopasowanymi sieciowo do podtoza — fosforku indu — i zawierajacej zwierciadto
Bragga.

3.1. Opracowanie metodyki i okreSlenie struktury zawierajacej tylko bardzo
cienka napr¢zong warstwe In Ga | As

Wytworzono krysztaly zawierajace cienkie napr¢zone warstwy InyGa(l_y)As. Kryszta-

ty roznily si¢ pomiedzy soba czasem odkladania warstwy aktywnej. Rys. 3.1 przedstawia

schemat struktury docelowe;j.

nakiadka GaAs(001), grubo$¢ - d,

warstwa In ua,, ,As, grubosc - d

bufor GaAs (001), grubo$¢ - d,

podioze GaAs(001)

Rys.3.1. Schematyczny rysunek struktury docelowej: y - utamek molowy indu w warstwie
aktywnej.
Fig.3.1. Schematic diagram of targeted heterostructure: y- indium fraction.

Parametry wytworzonych krysztalow sa nastgpujace: na podtozu GaAs o orientacji
(001) osadzono bufor GaAs o grubosci 800 nm, nastepnie osadzono warstwe aktywna
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In Ga,  As o zawartosci induy = 0.3 i odpowiednio dobranych czasach osadzania (Tab.
1) Na warstwie aktywnej odkiadano warstwe nakrywajaca GaAs o grubosci 100 nm.

Tabela 1. Czasy osadzania warstwy aktywne;j InyGa“_y)As dla poszczegoélnych krysztatdow.
Table 1. Deposition time of InyGa“_y)As active layers.

lINr probki 3078 | 3080 | 3084 | 3086 | 3087 | 3088 | 3089
| Czas wzrostu [s] 5 3 2 30 30 20 | 10

Dla charakteryzacji wytworzonych heterostruktur wykonano pomiary rentgenowskie-
go profilu dytrakcyjnego. Polegaty one na skanowaniu przestrzeni odwrotnej krysztatu
w kierunku rownoleglym do wektora [004] sieci odwrotnej krysztatu podlozowego
GaAs [8-9]. Pomiary te dotyczyly wszystkich wymienionych w Tab.1 probek i zostaty
przeprowadzone z zastosowaniem promieniowania synchrotronowego o dtugosci fali
0,15396 nm. Profile dyfrakcyjne charakteryzuja si¢ wystgpowaniem silnego refieksu
pochodzacego od materialu GaAs w potozeniu katowym 26 = 66,002 deg, oraz rozmy-
tego piku dyfrakcyjnego potozonego w niskokatowe) czesci profilu. Potozenie jego jest
funkcja utamka molowego indu w warstwie InGaAs, a szeroko$¢ (FWHM) zalezy od
ilosci ptaszczyzn atomowych tworzacych te warstwe. Cecha charakterystyczng zmie-
rzonych profili dyfrakcyjnych jest wystgpowanie w calym zakresie katowym szybkich
oscylacji, ktorych okres jest zwigzany z catkowitg gruboscia heterostruktury. W celu
okreslenia profilu sktadu chemicznego kazdej z badanych probek wykonano symulacjg
rentgenowskich profili dyfrakcyjnych uzywajac do tego celu programu komputerowego
opisanego w Rozdz. 1. Eksperymentalne 1 symulowane profile dyfrakcyjne dla ktorych
obserwuje si¢ najlepsza zgodnos$¢ prezentowane sa na Rys. 3.2.

Dla przeprowadzenia pojedynczej symulacji profilu dyfrakcyjnego niezbg¢dne
jest przyjecie modelu rozwazanego krysztalu, ktory powinien zawiera¢ jednoznaczng
informacj¢ o sktadzie chemicznym kazdej ptaszczyzny atomowej prostopadtej do kie-
runku wzrostu. Zwykle jako pierwszy przyjmuje si¢ model odpowiadajacy strukturze
nominalnej, a w celu dopasowywania profilu doswiadczalnego i profilu obliczanego
postgpowac nalezy w nast¢pujacy sposob:

1. Oceni¢ roznice pomiedzy profilem otrzymanym doswiadczalnie i profilem obliczo-
nym teoretycznie na podstawie modelu struktury nominalnej. W programie tej oceny
dokonuje si¢ za pomoca procedury, ktéra oblicza sume kwadratow roznic natezen
dwoch punktow o tej samej wspotrzednej katowej, a wynik jest podawany w formie
liczbowej. Mozna tez prezentowaé go w postaci wykresu.

2. Zmienia¢ sktad chemiczny warstwy InyGa(l_y)As, az do otrzymania maksymalnego
zblizenia $rodkow cigzkosci refleksu symulowanego pochodzacego od tej warstwy
1 refleksu eksperymentalnego.

3. Zmienia¢ liczbg ptaszczyzn atomowych w warstwie In Ga | As, az do otrzymania
wilasciwego ksztattu refleksu. Parametrem decydujacym jest zwykle szerokos¢ po-
towkowa refleksu.
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Rys 3.2. Eksperymentalne gorne i dolne obliczone profile dyfrakcyjne: a - heterostruktura
3080t = 3s, b - heterostruktura 3078 t. _ . = 5s, c- heterostruktura 3089t . . = 10s, d-he-

InGaAs

terostruktura 3088t . . =20s, e- heterostruktura 3086t ., =30s, f- heterostruktura 3087t ...
= 30s. O$ odcigtych - skala 20, 0§ rzednych logarytm z natezenia.
Fig.3.2. a-heterostructure 3080 t, . . = 3s, b - heterostructure 3078 t,_. .= 5s, c- heterostructure

3089t = 10s, d-heterostructure 3088 t_. = 20s, e-heterostructure 3086 t = 30s, f-heter-

InGaAs InGaAs
ostructure 3087 t_. = 30s. Upper curve—experimental profile , lower curve — calculated one.

4. Zmienia¢ grubos$¢ warstwy nakrywajacej GaAs w celu osiagnig¢cia dobrego dopa-
sowania szybkozmiennych oscylacji.
5. Zapamigta¢ warto$ci liczbowe parametrow strukturalnych i nastepnie, dokonujac
zmian ich wartosci liczbowych, doprowadzi¢ do najlepszego dopasowania.
W wyniku opisanej powyzej procedury wyznaczany jest skiad chemiczny kazde;j
plaszczyzny atomowe;j typu (004) tworzacej badang heterostrukturg, czyli profil sktadu
chemicznego obiektu.

Tabela 2.Profile sktadu chemicznego badanych heterostruktur — grubosci poszczegdlnych
warstw wyrazone sa w nm, y - oznacza ulamek molowy indu.

Table 2. Chemical composition profiles of investigated heterostructures — layer thicknesses in
nanometers, y — indium fraction

3078 3080 3084 | 3086 3087 3088 3089
d |y d y d |y d |yl d y d y d y
Ilj:klad' 10908 (o 11 olm|olnzl o9 o |112] 0
Warstwa | 1,98 |0,1| 1,98 10,1 0,99 0,1 | 14,1 L 0L s3] 017 2,82 | 0,14
it et Tl el D el [l 622 006 | 7MY
Bufor 0 |1085] 0 0 079 0 |79/ 0 |79 0
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Weryfikacje otrzymanych wynikéw dotyczacych grubosci i sktadu chemicznego
warstwy aktywnej przeprowadzono przy zastosowaniu metod jonowych (Rutherford
Backscattering Spectrometry - RBS) i reflektometrii rentgenowskiej (X- ray Reflectivity
- XRR).

Metoda RBS wykorzystuje zjawiska zachodzace podczas oddziatywania wyso-
koenegetycznych lekkich jondéw z materig [10]. Typowy uklad pomiarowy sktada si¢
z akceleratora, najczescie) typu Van der Graaffa, przyspieszajacego jony wodoru lub
helu do energii 1 - 2 MeV: oraz uktadu jonowodow doprowadzajacych wiazke jondow
do komory eksperymentalnej, w ktorej znajduja si¢ badana prébka i detektor czastek.
Padajace jony ulegaja elastycznemu rozproszeniu na atomach probki i sa rejestrowane
pod katem bliskim 170°. Analiza widm energetycznych rozproszonych czastek pozwala
na identyfikacje sktadnikéw probki, ich zawartosci oraz glebokosci na jakiej si¢ znaj-
duja. Pomiary takie sg nieniszczace, a otrzymane wyniki maja charakter bezwzgledny
i nie zaleza od wlasnosci chemicznych 1 fizycznych probki. Metoda RBS jest typowa
technika badania warstw powierzchniowych; glebokos¢ analizy nie przekracza na ogot
1-2 pm.

Szczegdlnie wazne rozszerzenie metody RBS uzyskuje si¢ dzigki wykorzystaniu
zjawiska kanatowania jonow [11]. Zjawisko to wystepuje w krysztatach wowczas gdy
skolimowana wiazka ;jondw pada na krysztat w kierunku jednej z jego gtéwnych osi
krystalograficznych. Analiza widm energetycznych rozproszonych czastek pozwala na
ujawnianie struktur defektowych, pomiar ilosci przemieszczonych atomoéw oraz gle-
bokosci, na jakiej si¢ znajduja, a ponadto na identyfikacj¢ domieszek i lokalizacje ich
polozen sieciowych. Mozliwa jest takze diagnostyka stanu powierzchni krysztalow.

Metoda RBS stanowi naturalne uzupetnienie technik dyfrakcyjnych poniewaz
umozliwia bezposrednie wyznaczanie sktadu chemicznego heterostruktur bez koniecz-
nosci uciekania sie do zatozen modelowych. W ten sposdb mozna korelowac rozktady
glebokosciowe naprezen powstatych z rozktadami defektéw strukturalnych, a takze
jednoznacznie rozroznia¢ defekty powstate w wyniku obrobki powierzchni od defektow
strukturalnych znajdujacych si¢ w glebi krysztatu.

Kombinacja techniki RBS i HRXRD zostata z powodzeniem zastosowana przez
autordw do analizy struktur defektowych warstw epitaksjalnych i monokrysztatéw po-
trojnych zwiazkow potprzewodnikowych typu AMBY [12-13]. Do analizy widm RBS
zastosowany zostal program symulacyjny oparty na metodzie Monte Carlo, pozwalajacy
na wszechstronng ich interpretacje.

Przyktadowe widmo uzyskane metoda RBS dla heterostruktury 3097 wraz z wyni-
kami symulacji prezentowane na wykresie. Wybdr probek do badania metoda RBS byt
podyktowany zdolnoscia rozdzielcza tej metody, inaczej moéwiac wybrano te probki, w
ktérych warstwa aktywna In Ga, As miata najwigeksza grubosc.
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Rys.3.3. Widmo RBS z symulacja dia heterostruktury 3087.
Fig.3.3. RBS spectrum, solid line — calculated.

Otrzymano nastepujace grubosci warstw In Ga, AS: dla struktury 3087 - 8nm, dla
struktury 3088 — 4,5 nm, dla struktury 3089 — 2, 3 nm Dokladnosc wyznaczenia grubosci
warstw silnie zalezy od ich grubosci i jest najmniejsza dla warstw najcienszych.

Rentgenowska metoda reflektometryczna [15] jest doktadna i nieniszczaca metoda
uzywang do okreslania grubosci warstwy (lub warstw), ich gestosci, a takze szorstkosci
interfejsow.

Pomiar reflektometryczny polega na tym, ze wiazka promieniowania rentgenow-
skiego pada na powierzchni¢ probki pod bardzo matym katem rzedu 0,2°. Dla katow
padania v, wigkszych od kata krytycznego 6 . ktéry zalezy od gestosci p wiazka wnika
do wnetrza probki. W tych warunkach kat ugigcia 6, jest mniejszy od kata padania:

wigzka ocbita Wigzka padajaca
b

Welrza — My

L

Rys. 3.4. Zasada pomiaru re-
flektometrycznego.

Fig. 3.4. The principle of x-ray
reflectrometry measurement.
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@, < 6,. Dla wigkszosci ciat statych wspotczynniki zalamania sa mniejsze od jednosci:
n=1 - ¢, gdzie n jest wspotczynnikiem zalamania, a d oznacza wielko$¢ dyspersji wiaz-
ki promieniowania rentgenowskiego. Zgodnie z prawem Snelliusa mozna napisac:

n;cos8; = n,cos0, 3.1
stad:
cosB, = ”—“L‘n.\‘ﬁ‘, 3.2
n;
dlan. ~1,atakze n, <1 wynika, ze:
33
6, < @0,

Ponizej wartosci kata krytycznego 6. zachodzi catkowite zewngtrzne odbicie i
wowczas:

arccos(l —8,) = {J26, 34

oraz

V25, 3.5

Wykorzystujac znajomos¢ wielkosci kata krytycznego mozna przy zastosowaniu
ponizszego rownania wyznaczy¢ gestos¢ probki

N, r A° p
5, = —A0" JZ+ ) 3.6
B 2r ; ]( f

gdzie: N, jest liczba Avogadro, 7, - klasycznym promieniem elektronu, 4 - dtugoscia fali
promieniowania rentgenowskiego, p, — gestoscia atoméw pierwiastka o numerze j, 4.
- masa atomowa tego pierwiastka, Z. — jego liczba atomowa, a fj’ poprawka uwzgled-
niajaca dyspersj¢.

Na krzywych reflektometrycznych krysztatow wielowarstwowych sktadajacych sie
z cienkich warstw o roznych gestosciach i grubosciach obserwuje si¢ uktad maksimow
interferencyjnych. Wykorzystanie prawa Bragga do interpretacji potozen tych maksimow,
prowadzace do okreslenia grubosci poszczegdlnych warstw wyjasnia Rys.3.5.
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Rys. 3.5. Wykorzystanie techniki reflektometrycznej do okreélania grubosci warstw.
Fig.3.5. Determination of the layer thickness by means of X-ray reflectometry.

Polozenia kolejnych maksimow interferencyjnych spetniaja prawo Bragga:

nh = 2tsin6, = 214/02 - 25, 3.7

Powyzsze wyrazenie zostalo zastosowane w programie WIN-REFSIM, wykorzy-
stywanym do symulacji krzywych reflektometrycznych.

TP

TP
08 08 08
08 06 08
05 1 15 2

05 1 15 2

05 1 15 2

Rys. 3.6. Krzywe reflektometryczne otrzymane dla poszczegolnych heterostruktur: a — 3087, b
- 3088, c — 3089. Os odcietych - skala @, o$ rzednych logarytm z natgzenia.
Fig.3.6. Reflectometric profiles for heterostructures: a — 3087, b — 3088, ¢ — 3089.

Analiza profilu krzywych reflektometrycznych pozwolita na wyznaczenie grubosci
warstw nakrywajacych GaAs, ktore wynosza: 112 nm dla probki 3087, 109 nm dla
probki 3088 i 112 nm dla probki 3089.

Pomiar grubosci warstw naprezonych jest nie zostal ta metoda przeprowadzony
poniewaz jest on obarczony duzym biedem systematycznym. Z punktu widzenia
czulosci metody warstwy znajduja si¢ zbyt gleboko. Porownanie wynikow otrzyma-
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nych metodami rentgenowskimi i jonowymi wskazuje na dobra zgodno$¢ w zakresie
grubosci powyzej 4 nm:
Tabela 3. Porownanie grubosci warstw In Ga, As wyznaczonych metodami RBS 1 HRXRD.

Table 3. Comparison between the thicknesses of InyGa“_y)As layers determined by means of RBS
and HRXRD techniques.

o ’7 Grubosci warstwy InGaAs [nm] l Wzgledna
Nr probki : )y
l HRXRD Il RBS ]| niezgodnosé
| 3087 i 791 || 80 | -1,13% |
| 3088 | 4,53 i 4,5 T +0,6% |
| 3089 Il 282 | 2,3 | +17,0% |

Rozbiezno$é pomigdzy wynikami otrzymanymi dla probki 3089 spowodowana jest
mniejsza czuloscia obu metod przy wyznaczaniu grubosci warstw bardzo cienkich.
Poréwnanie wynikéw otrzymanych metodami rentgenowskimi dotyczacych grubosci
warstw nakrywajacych rowniez wykazuje dobra zgodnos¢.

Tabela 4. Por6wnanie grubosci warstw nakrywajacych GaAs wyznaczonych metodami HRXRD i XRR.
Table 4. Comparison between the thicknesses of GaAs cap layers determined by means
of RBS and HRXRD techniques.

Nr prébki | Grubosci warstwy GaAs [nm] | WZgledna
l HRXRD || XRR | niezgodno$¢
[ 387 12 | 109 T 6% |
l 3088 I 109 [ 108 I +1,0% ]
| P Ii 2| | 0.8% |

Poréwnanie wynikéw otrzymanych metodami XRR i HRXRD dotyczacych gru-
bosci kolejnych warstw tworzacych heterostrukture wskazuje, ze za pomoca metody
wysokokatowej mozna wyznaczy¢ grubosci i sktad chemiczny poszczegolnych warstw,
podczas gdy metoda niskokatowa pozwala wyznaczy¢ jedynie catkowita grubos¢ he-
terostruktury (pod warunkiem, Ze jest ona dostatecznie cienka).

Profil dyfrakcyjny otrzymany metoda wysokorozdzielcza zawiera bowiem w sobie
informacje o catkowitej grubosci ukfadu epitaksjalnego (prazki grubosciowe) oraz in-
formacje o grubosciach i sktadzie chemicznym poszczegdélnych warstw, ktdra mozna
otrzymac z analizy refleksow odpowiadajacych tym warstwom.

Profil reflektometryczny charakteryzuje si¢ wystgpowaniem tylko oscylacji zwiaza-
nych z catkowita gruboscia heterostruktury, i dlatego pozwala wyznacza¢ z dostateczna
doktadnoscia tylko wartosé tego jednego parametru. Nalezy jednak podkresli¢, ze z
kolei metoda reflektometryczna pozwala okresla¢ dosy¢ dokladnie wartos¢ gestosci
warstw przypowierzchniowych, oraz oceniaé szorstko$¢ powierzchni swobodnej, a
takze interfejséw. W zwiazku z tym metoda ta zostata zastosowana do oceny grubosci
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warstwy nakrywajacej GaAs (Tab. 4). Wyznaczono réwniez grubos¢ d i gestosé p
przypowierzchniowej warstwy uszkodzonej (d = 1,5 nm, p = 0,44 o__ ). Oceniono, ze
szorstkos¢ interfejsow warstwy aktywnej wynosi 0,8 nm [22] i jest ona najwieksza
warto$cig szorstko$ci wystgpujaca w calej heterostrukturze.

Wyniki otrzymane za pomoca opracowanej rentgenowskiej metody okreslania pa-
rametrow strukturalnych cienkich naprezonych warstw InGaAs osadzanych na podiozu
GaAs wykazuja dobrg zgodno$¢ z wynikami otrzymanymi metoda RBS w zakresie
grubosci warstwy naprezonej, a takze niezla zgodnos¢ z wynikami otrzymanymi metoda
reflektometryczna.

Analiza wynikow otrzymanych za pomoca prezentowanych powyzej metod badaw-
czych pozwolila na wyznaczenie szybkosci wzrostu warstwy InGaAs w funkcji czasu
jej osadzania.

4
s X
m 2
— ]
3 s
2 [ ]
¢3
> 2
1
o - - - = -
o s 0 - o = E »
czas odkladania warstwy InGaAs [s]

Rys.3.7. Zalezno$é pomiedzy czasem osadzania warstwy InGaAs a szybkoscia jej wzrostu.
Fig.3.7. Growth rate as a function of the deposition time.

Stwierdzono, ze dla bardzo krotkich czaséw od 0 do 15 s szybkos¢ wzrostu warstwy
InGaAs silnie zalezy od czasu osadzania. Obserwuje si¢, ze najwigksze szybkosci
wzrostu wyst¢puja dla najmniejszych czaséw osadzania. W miarg, jak czasy osadzania
warstwy napre¢zonej wydluzaja sie, szybkos¢ jej wzrostu zaczyna si¢ ustalaé i asymp-
totycznie zbliza si¢ do wartosci ~ 0,2 nm/s. Poréwnanie grubosci otrzymanych dla
warstwy nakladkowej GaAs, ktora byla osadzana przez 180 s wskazuje, ze dla czasow
powyzej 3 minut i warstw o grubosciach przekraczajacych 100 nm zjawisko zalezno-
sci pomigdzy czasem osadzania i gruboscig warstwy mozna zaniedba¢. Wyznaczenie
zaleznosci pomigdzy czasem osadzania warstwy i szybkoscig jej wzrostu umozliwia
zaprojektowanie i wykonanie warstw aktywnych o pozadanych grubosciach. Opisane
powyzej zjawisko ma decydujace znaczenie przy nanoszeniu warstw bardzo cienkich,
kiedy zaleznos¢ od czasu nanoszenia jest bardzo silna.
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3.2. Opracowanie metodyki okreslania profilu skladu chemicznego hetero-
struktur z cienks silnie napr¢zona warstwg aktywna

Heteterostruktury zwigzkéw potprzewodnikowych typu A¥B"~ z cienka silnie na-
prezona warstwa aktywna, znajduja zastosowanie jako rezonansowe diody tunelowe
1 struktury laserujace. Wytworzono dwie serie krysztalow zawierajacych ultra cienkie
napr¢zone warstwy InGaAs. Krysztaly o numerach 1868, 1869, 1870 ,1882 wytworzono
w ten sposob, ze zarowno plytka jak i szeroka studnia kwantowa odlozone zostaty na
barierze AlGaAs i od powierzchni swobodnej krysztatu s oddzielone jedynie warstwa
nakladkowa GaAs o znikomej grubosci . Rys. 3.8 przedstawia struktur¢ nominalng
i definiuje najwazniejsze parametry, ktore ja okreslaja.

Warstwa nakladkowa GaAs 1,5 nm
Studnia kwantowa -in-Ga1)As d. nm
Warstwa rozdzielajaca GaAs 10 nm
Bariera AlGaAs, AL=0,3, 15nm

Warstwa buforujaca GaAs 200 nm

Podtoze GaAs(001)

Rys. 3.8. Schematyczny rysunek struktury docelowej z:;jedna bariera AlGaAs.
Fig. 3.8. Schematic diagram of the targeted structure with a single barrier AlGaAs layer.

Tabela 5. Parametry strukturalne struktur docelowych zjedna bariera AlGaAs.
Table 5. Structural parameters of the targeted heterostructures with one AlGaAs barrier layer.

! |
Nr struktury Ulamekhznolowy ‘ d [nm] | V___‘T__[;;:lr/lS(]}aAs Temperatura [°C]
1868 0,14 .10 0,564 700
1869 | 0,14 P10 0,282 700
1870 0,14 I 10 0,141 700
1882 0,14 | 10 0,0705 700

W celu charakteryzacji wytworzonych heterostruktur wykonano skanowanie
w kierunku réwnolegtym do wektora sieci odwrotnej [004] GaAs w odpowiednio
wybranym otoczeniu tego refleksu. Pomiary przeprowadzono z zastosowaniem promie-
niowania synchrotronowego o dtugosci fali 0,1538 nm. Otrzymane profile dyfrakcyjne
charakteryzuja si¢ wystgpowaniem silnego refleksu pochodzacego od materialu GaAs
w polozeniu katowym 26 = 66,00 deg, oraz piku dyfrakcyjnego potozonego w nisko
katowej czgsci profilu i pochodzacego od cienkiej naprezonej warstwy InGaAs. Jego
polozenie jest funkcja ulamka molowego indu w tej warstwie, a szeroko$¢ (FWHM)
zalezy od ilosci plaszczyzn atomowych. Cecha charakterystyczna zmierzonych profili
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dyfrakcyjnych jest wigksza, niz obserwowana dla pojedynczych cienkich warstw InGaAs
zlozonos$¢ w catym zakresie katowym. W celu okreslenia profilu sktadu chemicznego
kazdej z badanych probek wykonano symulacjg¢ rentgenowskich profili dyfrakcyjnych.
Eksperymentalne i symulowane profile dyfrakcyjne dla ktorych obserwuje si¢ najlepsza
zgodnos$¢ prezentowane sg na Rys.s 3.9 a-d.
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Rys.3.9. Rentgenowskie profile dyfrakcyjne — eksperymentalny i symulowany otrzymane dla
heterostruktur z jedna bariera AlGaAs: a) heterostruktura 1868, b) heterostruktura 1869, c¢) he-
terostruktura 1870, d) heterostruktura 1882. O$ odcigtych - skala 2@, 0§ rzednych logarytm z
nat¢zenia.

Fig.3.9. X-ray diffraction patterns — experimental and calculated - for heterostruc-
tures with one AlGaAs barrier layer: a) heterostructure 1868, b) heterostructure 1869,
¢) heterostructure 1870, d) heterostructure 1882.

Tabela 6. Parametry strukturalne wyznaczone metoda symulacji rentgenowskiego profilu
dyfrakcyjnego.

Table 6. The structural parameters of investigated heterostructures determined by means of
simulations of x-ray diffraction profiles

Nr struktury | U{amekhrlnolowy d [nm]  Temperatura [°C]
1
1868 0,17 11,2 700
1869 ' 0,18 11,8 700
1870 0,20 13,8 700
1882 0,21 16,9 700
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Tabela 7. Wzgledne roznice pomigdzy grubséciami warstwy InGaAs i utamkami molowymi
indu wyznaczonymi metoda symulacji rentgenowskiego profilu dyfrakcyjnego i zaktadanymi
w strukturach docelowych.

Table 7. The relative differences between thi:knesses of InGaAs layer and indium fraction for
investigated and targeted heterostructures deermined by means of simulations of x-ray diffrac-
tion profiles.

Nr struktury an‘i;“;:/lgaAs WZ%LQ;I:inzzwar- Ad/d [%] | Temperatura [°C]
1868 0,564 21% 12% 700
1869 0,282 28% 18% 700
1870 0,141 42% 38% 700
1882 0,07 50% 69% 700

Poréwnanie grubosci i sktadu warstwy InGaAs w Tab. 6-7 w funkcji szybkosci
wzrostu wskazuje, ze dla najwigkszej stosowanej szybkosci, czyli 0,564 nm/s obserwuje
si¢ najwigksza zgodnos$¢ zalozonych i wyznaczonych parametréw. Grubosé uzyskane;j
warstwy jest tylko o 12% wigksza od zakladanej, a utamek molowy indu jest o0 21%
wyzszy. Dla najnizszej stosowanej szybkosci wzrostu 0,07 nm/s, obserwowane jest
najwigksze odstgpstwo od zaktadanych parametrow, otrzymana warstwa ma mianowi-
cie grubos¢ o 69% wigksza od grubosci warstwy nominalnej, a utamek molowy indu
przewyzsza az o 50% zakladany. Zamieszczone w Tab. 7 wzgledne réznice pomigdzy
grubosciami warstwy InGaAs i utamkami molowymi indu wyznaczonymi metoda symu-
lacji rentgenowskiego profilu dyfrakcyjnego i zaktadanymi w strukturach docelowych
wskazuja, ze im mniejsza szybkos¢ wzrostu warstwy aktywnej InGaAs, tym wigksza
réznica pomig¢dzy zaprojektowanymi i otrzymanymi parametrami heterostruktur.

Druga seri¢ heterostruktur o numerach 1831, 1889, 1890 wytworzono w taki sposob,
zeby studnia kwantowa byta obustronnie otoczona barierami AlGaAs.

Warstwa nakladkowa GaAs 6 nm

Bariera AlGaAs, Al=0,3, 15nm

Warstwa rozdzielajgca GaAs 10 nm
Studnia kwantowa —In.Gag-;AS —de nm
Warstwa rozdzielajaca GaAs 10 nm
Bariera AlGaAs, Al=0,3, 15nm

[ RN

~

Warstwa buforujaca GaAs 200nm

8. PodioZze GaAs

Rys. 3. 10. Schematyczny rysunek struktury nominalnej z dwiema barierami AlGaAs.
Fig. 3.10. Schematic diagram targeted heterostructure with two AlGaAs barriers.
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Eksperymentalne i symulowane profile dyfrakcyjne dla ktérych obserwuje si¢ naj-
lepsza zgodno$¢ prezentowane sa na rysunkach ponizej. Struktura docelowa zawiera
napr¢zona warstwe In,Ga, As odiozona na domieszkowanym podiozu GaAs typu n
o orientacji (001)+/-0.1°. Kolejno$¢ warstw jest taka jak na Rys. 3.10.

Rys. 3. 11. Rentgenowskie profile dyfrakcyjne eksperymentalny i symulowany, otrzymane dla
heterostruktur z dwiema barierami AlGaAs: a) heterostruktura 1831, b) heterostruktura 1889, c)
heterostruktura 1890. O$ odcigtych - skala 20, o$ rzgdnych logarytm z natezenia.

Fig. 3.11. X-ray diffraction profiles experimental and lower — calculated for heterostructure with
two AlGaAs barriers: a) heterostructure 1831, b) heterostructure 1889, c) heterostructure 1890.

Tabela 8. Parametry strukturalne struktur docelowych z dwiema barierami AlGaAs.
Table 8. The structural parameters of heterostructures with two AlGaAs barriers.

Nr struktury | Utamek molowy In | d [nm] V“'mﬁ':nl]l;sc]iaAs Temperatura [°C]
1831 0,14 10 0,56 700
1889 0,14 10 0,14 700
1890 0,14 10 0,14 750

Tabela 9. Parametry strukturalne wyznaczone metoda symulacji rentgenowskiego profilu dyfrak-
cyjnego dla heterostruktur z dwiema barierami AlGaAs.

Table 9. The structural parameters of heterostructure with two barrier layers AlGaAs determined
by computer simulation.

Nr. struktury Ulamekh:nolowy d [nm] Vwmf;rir;gaAs Temperatura [°C]
1831 0,18 11,8 0,56 700
1889 0,21 14,3 0,14 700
1890 0,24 14,1 0,14 750
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Tabela 10. Wzgledne réznice pomigdzy grubosciami warstwy InGaAs i utamkami molowymi
indu wyznaczonymi metoda symulacji rentgenowskiego profilu dyfrakcyjnego, zakladanymi w
strukturach docelowymi dla heterostruktur z dwiema barierami AlGaAs.

Table 10. Relative differences between thicknesses of InGaAs layers and indium content in real
and targeted heterostructures.

Nr struktury V. o INGaAs z qdna;nzawartosc Ad/d [%] | Temperatura [°C]
1831 0,56nm/s 28% 18% 700
1889 0,14nm/s 50% 43% 700
1890 0,14nm/s 71% 41% 750

Wyznaczone wartosci grubosci i sktadu warstw aktywnych potwierdzaja hipotezg,
ze dla najwigkszej szybkosci wzrostu — 0,56 nm/s obserwowana jest najlepsza zgodnos¢
pomiedzy zakladana a docelowa strukturg. Dla nizszych szybkosci wzrostu obserwo-
wane sg wigksze odstepstwa od zakladanych parametrow.

Wzgledne roznice pomigdzy grubosciami warstw InGaAs i ulamkami molowymi
indu dla struktur z dwiema barierami AlGaAs w poréwnaniu z analogicznymi warto-
$ciami wyznaczonymi dla heterostruktur z jedna bariera AlGaAs wskazuja, ze w obu
przypadkach najlepsza zgodno$¢ obserwuje si¢ przy stosowaniu najwigkszej szybkosci
wzrostu — 0,56 nm/s. Heterostruktury z jedna bariera wykazuja lepsza zgodnos¢ z
zalozeniami technologicznymi niz heterostruktury z dwiema barierami.

3.3. Opracowanie metodyki okreslania profilu skladu chemicznego super-
sieci z cienkimi silnie napr¢zonymi warstwami InGaAs

W strukturach laserowych wytworzonych w oparciu o uklad materiatlowy AlGaAs/
InGaAs/GaAs pierwiastkiem segregujacym jest ind [16]. Celem tej czegsci eksperymentu
byto wyznaczenie szybko$ci wzrostu poszczegdlnych warstw heterostruktury w funkcji
szybkosci przeplywu reagentéw, a takze zbadanie wptywu warunkéw technologicznych
na segregacj¢ indu na granicach migdzyfazowych. Badania przeprowadzono z zastoso-
waniem struktury stanowiacej obszar czynny lasera pracujacego na dlugosci fali 980
nm. Schemat struktury nominalnej przedstawiono na Rys. 3.12.
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Rys. 3.12. Schematyczny rysunek docelowej supersieci ze studniami kwantowymi InGaAs.
Fig. 3.12. Schematic diagram of the targeted superlattice with InGaAs QW’s.

Z punktu widzenia dokladnosci wyznaczania profilu skiadu chemicznego hete-
rostruktur supersie¢ stanowi doskonaly obiekt badawczy. Wystepowanie licznych
obszarow granicznych: bariera AlGaAs — studnia InGaAs oraz studnia InGaAs — ba-
riera AlGaAs powoduja, ze informacje o ksztalcie interfejsow sa silnie eksponowane
w rentgenowskim profilu dyfrakcyjnym, co umozliwia precyzyjne okreslenie profilu
sktadu chemicznego.

Wykonanie supersieci skladajacej si¢ z 5 warstw podwdjnych InxGa“_x)As/GaAs
dla x = 0,2 wymaga interfejsow o grubosci rzedu pojedynczych warstw atomowych.
W tym celu niezbgdne jest stworzenie warunkéw dla mechanizmu dwuwymiarowego
zarodkowania, ktéry umozliwia precyzyjne osadzanie kolejnych warstw.

Tabela 11. Parametry strukturalne supersieci docelowe;.
Tabela 11. The structural parameters of the targeted SL.

Materiat | Grubosé, [nm] heglr‘(’:;‘r’l‘;gury Liczba powtérzeh
1 | GaAs:Si 3500 Podloze 1
| 2 | GaAs, nd 200 Bufor 1
| 3 | Al,,GaAs, nd 200 | Bufor 1
[ 4 IGaAs, nd 15 | Bariera
’ 5 | In,,,GaAs, nd 8 ’ Studnia kwantowa >
| 13 | In,_GaAs,nd 8 | Studnia kwantowa 1
| 14 | GaAs, nd | 15 ] Bariera 1 |
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Parametry procesu (ci$nienia czastkowe gazéw roboczych, temperatura, ciSnienie w
reaktorze, szybkos¢é przeptywu gazu nosnego) dobrano w taki sposob, aby odpowied-
nio dtugi czas wzrostu umozliwit zaadsorbowanym atomom osiagnig¢cie atomowych
stopni na powierzchni warstwy zanim zostana one wlaczone do tworzacych si¢ wysp
tréjwymiarowych.

Dazenie do zmniejszenia fluktuacji sktadu zwiazku (InGaAs) wymaga eliminacji
efektu bezwtadnosci reaktora MOCVD oraz zjawiska dyfuzji. Warunkiem koniecznym
do realizacji tego celu jest uzyskanie jednorodnosci sktadu w objetosci poszczegdlnych
warstw epitaksjalnych. Prawidtowy proces wymaga zatem optymalizacji czasu prze-
rywania wzrostu.

Wytworzono szereg heterostruktur osadzonych przy zastosowaniu réznych szybkosci
przeplywu gazow roboczych - no$nikéw galu i indu. Temperatura osadzania wynosita
650°C, a czas przerywania 0,1 s. W celu zbadania wptywu szybkosci przeptywu na
profil sktadu chemicznego wykonano pomiary rentgenowskiego profilu dyfrakcyjnego.
Eksperyment prowadzono w ESRF Grenoble z zastosowaniem promieniowania syn-
chrotronowego o dtugosci fali A= 0,15407 nm. Profil sktadu chemicznego wyznaczono
poréownujac eksperymentalny profil dyfrakcyjny z profilem symulowanym. Podczas
symulacji dokonywano zmian sktadu chemicznego poszczegélnych ptaszczyzn ato-
mowych, az do osiagnigcia najlepszego dopasowania pomigdzy eksperymentalnym
a symulowanym profilem dyfrakcyjnym. Wyniki zamieszczono w tabeli 11. W celu
ograniczenia zakresu koncentracji indu, a takze aby upewni¢ sig, ze dlugos¢ fali pro-
mieniowania emitowanego przez badana heterostrukture jest zgodna z oczekiwana,
wykonano pomiary fotoluminescencji. Wyznaczono sktad chemiczny, a takze grubosci
barier i studni kwantowych, co pozwolilo na wyznaczenie szybkosci wzrostu bariery i
studni w funkcji szybkosci przeptywu gazéw roboczych.

Wyznaczenie profilu sktadu chemicznego studni InGaAs i barier AlGaAs przepro-
wadzono z zastosowaniem analizy numerycznej. Pomiary chropowatosci powierzchni
wykonano technika mikroskopu sit atomowych. Rezultaty tych pomiaréw i wyniki
analizy numerycznej s3 przedstawione na Rys. 13.ab-17ab.
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Rys. 3.13a. Eksperymentalny oraz obliczony profil dyfrakcyjny dla heterostruktury 2739.
Grubos¢ studni kwantowej d = 8,213 nm, utamek molowy indu x = 0,184, grubos¢ bariery d =
23,1 nm, dlugosé fali fotoluminescencji 998 nm.

Fig. 3.13a. Experimental and calculated x-ray diffraction profiles for heterostructure 2739. QW
thickness d = 8,213 nm, barrer thickness d = 23,1 nm, indium fraction x = 0,184, PL wavelength
A =998 nm.
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Rys.3.13b. Obraz powierzchni probki 2739 obserwowanej za pomocg mikroskopu sit atomowych
- Ra - srednia chropowatos¢, 1 — szerokos¢ tarasu.
Fig.3.13.b. AFM image of 2739 sample surface — Ra — mean roughness, | — terrace width.

29



Badanie profilu skladu chemicznego i lateralnej jednorodnosci studni kwantowych...

1
= :;S;“PGWTHW
0.8 °
206 N L 1
- f ' [ I,
1 .1 L1
0.4 1"
0.2
62 64 66 68
2Theta [deg)

Rys. 3.14a. Eksperymentalny oraz obliczony profil dyfrakcyjny dla heterostruktury 2738. Gru-
bos¢ studni kwantowej d = 8.1 nm, utamek molowy indu x = 0,17, grubos¢ bariery d = 20,35 nm,
dhugos¢ fali fotoluminescencji 985 nm.

Fig. 3.14a. Experimental and calculated x-ray diffraction profiles for heterostructure 2738. QW

thickness d = 8,1 nm, barrier thickness d = 20,35 nm, indium fraction x = 0,17, PL wavelength
A =995 nm.

Ra=0,277nm
I=600nm
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Rys.3.14b. Obraz powierzchni probki 2738 obserwowanej za pomoca mikroskopu sit atomowych:
Ra — srednia chropowatos¢, 1 - szerokos¢ tarasu.

Fig. 3.14.b. AFM image of 2738 sample surface: Ra — mean roughness, 1 — terrace width.
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Rys. 3.15. Eksperymentalny oraz obliczony profil dyfrakcyjny dla heterostruktury 2757. Grubos$¢
studni kwantowej d = 8.09 nm, utamek molowy indu x = 0,163, grubos¢ bariery d = 20,36 nm,
dhugosé fali fotoluminescencji 978 nm.

Fig. 3.15. Experimental and calculated x-ray diffraction profiles for heterostructure 2757. QW
thickness d = 8,09 nm, barrier thickness d = 20,36 nm, indium fraction x = 0,163, PL wavelength
A =978 nm.
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Rys. 3.16a. Eksperymentalny oraz obliczony profil dyfrakcyjny dla heterostruktury 2741.
Grubo$é studni kwantowej d = 7,68 nm, utamek molowy indu x = 0,174, grubo$¢ bariery d =
19.79 nm, dlugos¢ fali fotoluminescencji 991 nm.

Fig. 3.16a. Experimental and calculated x-ray diffraction profiles for heterostructure 2741. QW
thickness d = 7,68nm, barrier thickness d = 19,79nm, indium fraction x = 0,174, PL wavelength
A=991nm.
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Rys.3.16b. Obraz powierzchni probki 2741 obserwowanej za pomoca mikroskopu sit atomowych:
Ra — srednia chropowatos$¢, 1 — szerokosc tarasu.
Fig. 3.16b. AFM image of 2741 sample surface: Ra — mean roughness, 1 — terrace width.
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Rys. 3.17a. Eksperymentalny oraz obliczony profil dyfrakcyjny dla heterostruktury 2756.
Grubos¢ studni kwantowej d = 7,8 nm, ulamek molowy indu x = 0.157, grubos¢ bariery d =
20,07 nm, dlugos¢ fali fotoluminescencji 971 nm.

Fig. 3.17a. Experimental and calculated x-ray diffraction profiles for heterostructure 2756.
QW thickness d = 7,8 nm, barrier thickness d = 20,07 nm, indium fraction x = 0,174, PL wave-
length A = 971 nm.
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Rys 3.17b. Obraz powierzchni probki 2756 obserwowanej za pomoca mikroskopu sit atomowych:
Ra — srednia chropowatos¢, 1 — szeroko$¢ tarasu.
Fig. 3.17b. AFM image of 2756 sample surface: Ra — mean roughness, 1 — terrace width.

Tabela 12. Warunki wzrostu i wyznaczone metodqa HRXRD parametry strukturalne dla hetero-
struktur z silnie napr¢zonymi studniami kwantowymi InGaAs.

Table 12. Growth conditions and structural parameters for heterostructures with highly strained
InGaAs QW’s.

Il Nr procesu 2739 2738 2757 2741 275L‘
[Przeptyw TMGa [mU/min] 2 2.5 3 3 4
[Przeptyw TMIn [mU/min] 5.8 7.2 7.6 8.6 10.1
zas osadzania warstwy
LCHG aAs [5] 46 38 34 30 26
zas osadzania warstwy
oA [ 161 120 100 96 75
rubos¢ warstwy
2 Gas [am] 8,5 8,1 8,1 7,7 7,8
TUb0SC Warstwy 22,8 20,4 204 198 | 20,0
aAs [nm]
alko,vylta. grubosé¢ warstwy 313 28,5 28.5 275 279
odwajnej [nm]
|Szybkos¢ wzrostu studni [nms] 0,18 0,21 0,24 026 | 030
|Szybkos¢ wzrostu bariery [nms] 0,14 0,17 0,23 021 | 027
|Diugoé fali PL[nm] 998 985 978 991 | 971
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Wykorzystujac wyniki pomiaréw wykonanych technika HRXRD oraz pomiary
dtugosci fali fotoluminescencji wyznaczono grubosci bariery GaAs i studni kwanto-
wych oraz warstw tworzacych barierg, a ponadto zawarto$¢ indu w warstwie InGaAs
z doktadnos$cia do 0,2%. Na podstawie otrzymanych ta metoda wynikéw okreslono
szybkosci wzrostu studni kwantowych, a takze barier.
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Rys. 3.18a. Szybkos¢ wzrostu studni kwantowej In Ga As w funkcji sumy przepltywéw

nos$nikéw galu i indu wyrazonej w jednostkach wzglednych.
Fig. 3.18a.In,Ga  As QW growth rate as a function of the speed of galium and indium reagents
flow expressed in an arbitrary units.

Veaas [nmis]

Rys. 3.18b. Szybkos¢ wzrostu bariery GaAs w funkcji przeptywu noénika Ga wyrazona w jed-
nostkach wzglednych.

Fig. 3.18.b. GaAs barrier growth rate as a function of the speed of galium reagent flow expressed
in an arbitrary units.
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Liniowa zaleznos¢ pomig¢dzy szybkosciami wzrostu zaréwno studni kwantowej, jak
1 warstwy tworzacej barier¢ od czasu wynika z faktu, Ze obie te warstwy maja dosta-
teczng grubosé, zeby zaniedbac nieliniowe efekty zwigzane z poczatkowymi etapami
wzrostu epitaksjalnego, zaobserwowane dla bardzo cienkich warstw InGaAs.

Wplyw szybkosci wzrostu warstwy InGaAs na jakos¢ obszarow migdzyfazowych
mozna zaobserwowac w procesach 2738, 2739, 2741 i 2756. Zaleznosci szerokosci
taraséw od szybkosci wzrostu przedstawiono na Rys. 3.19, a zaleznos¢ chropowatosci

powierzchni od szybkosci wzrostu na Rys. 3.20.
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Rys. 3.19. Zaleznos¢ szerokosci taraséw od szybkosci wzrostu warstwy InGaAs.
Fig. 3.19.The dependence between terraces width and InGaAs layer growth rate.
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Rys. 3.2(. Zaleznos¢ éredniej chropowatosci od szybkosci wzrostu warstwy InGaAs.

Fig. 3.20. The dependence between mean surface roughness and InGaAs layer growth rate.
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Szerokos¢ tarasow powinna by¢ miniejsza od 500 nm powyzej tej wartosci rosnie
prawdopodobienstwo formowania si¢ na powierzchni tarasow wysp 2D. Jezeli za kryte-
rium przyjaé szerokos$¢ tarasow, to nalezy uznaé, ze optymalna szybkos¢ wzrostu studni
kwantowej wynosi 0,26 nm/s. Zbyt waskie tarasy to zbyt duza liczba stopni atomowych
na granicach rozdziatu, co w skali atomowej zwigksza ich chropowatos¢.

Zalezno$ci szerokosci tarasow i sredniej chropowatosci od szybkosci wzrostu po-
siadajg ekstrema. Szerokos¢ tarasow ograniczona jest przez zjawisko tworzenia si¢ wysp
2D, a takze przez chropowacenie w skali subatomowej obszaréw mig¢dzyfazowych. Mi-
nimalna warto$¢ chropowatosci obserwowana jest dla krysztalu o optymalnie szerokich
tarasach. Optymalna warto$¢ szybkosci wzrostu dla badanego ukladu materialowego
In, ,,GaAs/GaAs wynosi 0,26 nm/s. Wtedy tez natezenie $wiecenia studni kwantowe;j
jest najwyzsze, a dlugo$¢ fali emitowanego promieniowania jest najblizsza oczekiwa-
nej. Dla optymalnych wartosci szybkosci wzrostu (0,26 nm/s), czasu zatrzymywania
wzrostu na granicy pomig¢dzy studnia a barierg (0,1 s) i temperatury osadzania (650°C)
zZjawisko segregacji indu mozna zaniedbac.

3.4. Zastosowanie rentgenowskiej metodyki badawczej do okreslenia profilu
skladu chemicznego heterostruktur aplikacyjnych z silnie napre¢zong
warstwa aktywng - fotodioda z wngka rezonansowg

Struktura fotodiody RCE (Resonant Cavity Enhanced. photodiode) jest przedsta-
wiona na Rys. 3.21. Zawiera ona zlacze p-i-n wykonane z polprzewodnika o szerszej
przerwie energetycznej, ktory nie absorbuje wykrywanego promieniowania. W warstwie
zaporowej zlacza znajduje si¢ cienka, niedomieszkowana warstwa absorbujaca. Ziacze
to jest umieszczone we wngce rezonansowej utworzonej przez dwa réwnolegle lustra
Bragga (DBR - distributed Bragg reflectors), ktore skladaja si¢ z szeregu ¢wieréfalo-
wych warstw zmieniajgcych sie okresowo, wykonanych z materiatéw o odpowiednio
duzej roznicy wspolczynnikéw odbicia. Dzigki rezonansowemu zwigkszeniu energii

ohszar

DBR 1 absorbujacy DBR 2
ot | i | ot v
& t '
r'eh| r:e"z i '1

Rys. 3. 21. Schemat fotodiody z wnekg rezonansowa.
Fig. 3.21. Scheme of the resonant cavity enhanced photodiode.
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optycznej we wnece grubosé warstwy absorpcyjnej moze by¢ znacznie zmniejszona
bez znacznego zmniejszenia czutosci przyrzadu.

Struktura fotodiody RCE umozliwia wytworzenie detektora czutego na promieniowa-
nie o dlugosci fali wigkszej od 1,7 pm, ktorego warstwg absorpcyjng stanowi In Ga, As
(0,6 <x <0,83); potprzewodnik o stalej sieciowej roznej od stalej sieciowej dostepnych
podiéz potprzewodnikowych. Zastosowanie wneki rezonansowej daje mozliwosé wyko-
nania detektora na bazie InP, potprzewodnika o bardzo dobrze opanowane) technologii
cienkiej, pseudomorficznej, naprezonej $ciskajaco warstwy In Ga, As jako warstwy
absorbujacej wykrywane przez detektor promieniowanie. Zmniejszenie grubosci warstwy
In Ga,_As ponizej grubosci krytycznej, to:jest do 6-15 nm pozwala unikna¢ obecnosci
dyslokacji niedopasowania 1 w konsekwencji uzyskac detektor o bardzo matej gestosci
pradu ciemnego. Zakres spektralny wykrywanego promieniowania zalezy gtownie od
sktadu i grubosci warstwy absorpcyjnej i moze by¢ modyfikowany poprzez dodatkowe
warstwy umieszczone po obu stronach warstwy absorpcyjne;.

Opracowana rentgenowska metode badawcza zastosowano do sprawdzenia profilu
sktadu chemicznego luster Bragga, a takze heterostruktury InP z warstwami InGaAs
ktorej nominalny skfad chemiczny jest przedstawiony w Tab. 13.

Tabela 13. Docelowy profil skladu chemicznego badanego detektora pétprzewodnikowego.
Table 13. The targeted chemical composition profile of investigated detector.

Nr Material Grubos¢ [nm] | Elementy heterostruktury
1 |InP,n 3500 podloze
2 |InP,n 180 bufor domieszkowany
3 [InPi 500 bufor
4 |In, Ga ,As 10 bariera
5 |[In,,Ga,,, As, nd 5 studnia kwantowa ;ll
6 |In . Ga . As 10 bariera
7 |In,,Ga,, As,nd 5 studnia kwantowa
8 |In,,, Ga,,,As 10 bariera
9 |InP, i 1000 bariera
10 |InP, p 250 bariera
11 In .. Ga , As, p 250 bariera

Wervfikacje poprawnosci wykonania tego uktadu epitaksjalnego przeprowadzono za
pomoca numerycznej analizy rentgenowskiego profilu dyfrakcyjnego. Rys. 3.22 przed-
stawia rentgenowskie profile dyfrakcyjne: eksperymentalny i symulowany, otrzymane
dla badanej heterostruktury.
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Rys. 3.22. Eksperymentalny i symulowany rentgenowski profil dyfrakcyjny detektora z silnie
naprezong warstwg aktywna InGaAs.

Fig. 3.22. Experimental and calculated x-ray diffraction profiles for detector structure with highly
strained InGaAs active layer.

Tabela 14. Rzeczywisty profil sktadu chemicznego badanego detektora pélprzewodnikowego.
Table 14. The determined chemical composition profile of the investigated detector.

Nr Materiat Gruboéé [nm] | Element heterostruktury Ax/x Ad/d
1 |InP,n 3500 podtoze - -
2 |[InP,n 200 bufor domieszkowany - 11%
3 |InP,i 505 bufor - 1%
4 |In,,, Ga . As 8,9 bariera 0.9% -11%
5 Ino'_73 Gao.27 As, nd 5,6 studnia kwantowa 2,6% 12%
6 |In,,, Gao_ s AS 8,9 bariera 0.9% -11%
7 |In, ,,Ga,, As, nd 5,6 studnia kwantowa 2,6% 12%
8 |[Iny,, Ga,, . As 8,9 bariera 0,9% -11%
9 |[InPi 952 bariera - -4,8%
10 {InP, p 240 bariera - -4%
11 |Ing,,, Gao_ a5 AS: P 240 bariera -0,9% -4%
LSS H xS

Poréwnanie wynikéw zamieszczonych w Tab. 13-14 wskazuje na bardzo dobra
zgodno$¢ struktury rzeczywistej i struktury nominalnej. Szczegdlnie zwraca uwagg
doskonata zgodnos¢ zaré6wno skfadu chemicznego jak i grubosci warstwy aktywne;j.
Jest to szczegblnie wymowne poniewaz dotyczy warstwy aktywnej o skiadzie indu
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na poziomie utamka molowego o wartosci 0,73. Skfad ten determinuje bardzo silne
napr¢zenia pomigdzy warstwa a barierami. Fakt, ze udato si¢ otrzymaé warstwg o do-
brze okreslonych waskich interfejsach jest silng przestanka na skutecznosé opracowane;j
metody.

W przypadku lustra Bragga zatozenia technologiczne dotyczace profilu skiadu che-
micznego byly nast¢pujace: warstwa InGaAs o skladzie In = 0.53 i grubosci 131 nmn,
warstwa InP o grubosci 151 nm, dwuwarstwa InGaAs/InP powtdérzona dziewigé razy.
Sprawdzenia poprawnosci wykonania tego uk}adu epitaksjalnego dokonano tak samo
jak poprzedniego, przy zastosowaniu numerycznej analizy rentgenowskiego profilu
dyfrakcyjnego.

Ln(l)

62.8 63 63.2 634 63.6
2Theta [deg)

Rys. 3.23. Eksperymentalny i obliczony profil dyfrakcyjny dla lustra Bragga skladajacego si¢ z
dziewieciu warstw InGaAs/InP.

Fig. 3.23. Experimental and calculated x-ray diffraction profiles for Bragg mirror containing
nine InGaAs/InP bilayer.

Analizujac obydwa profile dyfrakcyjne przedstawione na Rys. 3.23 widoczna jest
zgodnos¢ potozen katowych, a takze natgzen odpowiadajacych sobie refleksow sate-
litarnych. Niewielkie rdznice, ktore wystgpuja w obu profilach oznaczaja, ze badany
krysztat nie jest krysztatem idealnym i moga w nim wystgpowaé deformacje sieci kry-
stalicznej nie uwzglgdnione podczas przeprowadzania obliczen. Nie zmienia to jednak
faktu, ze w badanym krysztale dobrze wyznaczono podstawowe parametry opisujace
Jjego strukturg, takie ;jak: grubosci poszczegdélnych warstw oraz ich sktad chemiczny.
Symulowany profil dyfrakcyjny zostal otrzymany przy zatozeniu, ze utamek molowy
indu w kolejnych warstwach InGaAs waha si¢ w granicach +1,5% wokot zakladane;j
wartosci Sredniej réwnej 0,535.

Doswiadczenia zdobyte podczas badania poszczegdlnych elementéw fotodiody
wskazuja, ze dla cienkiej wngki rezonansowej metoda rentgenowska pozwala wyznaczy¢
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grubosci warstwy z doktadnoscia dojednej plaszczyzny atomowej, a jej sktad chemiczny
z dokladnoscia rzedu jednego procenta. W przypadku luster Bragga, o duzej grubosci,
gdy liczba ptaszczyzn atomowych moze osiagnaé kilkadziesiat tysigcy, jest w praktyce
niemozliwe zbadanie sktadu chemicznego kazdej z nich. W zwiazku z tym nalezy po-
dzieli¢ krysztat na lamelki o statym sktadzie chemicznym i tak dobiera¢ ich grubosci,
zeby profil symulowany odzwierciedlat gtéwne cechy profilu doswiadczalnego.

3.5. Podsumowanie

W wyniku systematycznych badan heterostruktur opracowano nieniszczaca metode
okreslania profilu skfadu chemicznego i lateralnej jednorodnosci warstw epitaksjalnych
zawierajacych studnie kwantowe.

Ze wzgledu na wysoki stopiefi ztozonosci badanych heterostruktur metodg tg
opracowano poprzez sukcesywnga realizacj¢ prac badawczych, ktoérych rezultaty sa
nastgpujace:

1. Opracowano metodyk¢ wyznaczenia profilu sktadu chemicznego dla zagrzebane;,
cienkiej i silnie napr¢zonej warstwy InGaAs. Jako gléwna technik¢ zaproponowano
wysokorozdzielcza dyfraktometri¢ rentgenowska. Otrzymane ta technika rezultaty byty
weryfikowane przy wykorzystaniu metod takich jak: RBS, a takze XRR. Lateralna jed-
norodnos$¢ badanych obiektow oceniano metoda HRXRD stosujac skanowanie otoczenia
wezla 004 w kierunku prostopadtym do wektora sieci odwrotnej. Otrzymane wyniki
wykazuja w zakresie wyznaczenia grubosci warstwy napr¢zonej dobra zgodnos¢ z wy-
nikami otrzymanymi metoda RBS, a takze niezta zgodnos¢ z wynikami otrzymanymi
metoda reflektometryczna. Analiza wynikdw pozwolita wyznaczy¢ szybkosci wzrostu
warstwy InGaAs w funkcji czasu jej odkladania. Stwierdzono, ze na bardzo wczesnym
etapie wzrostu epitaksjalnego szybko$¢ ta jest znaczaco wigksza od szybkosci ktéra
ustala si¢ po pierwszych 20 sekundach od rozpoczgcia procesu.

2. Opracowano metodyke okreslania profilu skladu chemicznego heterostruktur
z cienka, silnie napr¢zona warstwg aktywna InGaAs. Wykorzystano w tym przypad-
ku analize¢ rentgenowskich profili dyfrakcyjnych. W technologii osadzania warstwy
aktywnej InGaAs wykorzystano wyznaczong zaleznos¢ szybkosci wzrostu od czasu
odkladania.

3. Opracowano metodyke okre$lania profilu sktadu chemicznego supersieci
z cienkimi, silnie napr¢zonymi warstwami InGaAs. Badania przeprowadzono z
zastosowaniem struktury stanowiacej obszar czynny lasera pracujacego na dtugosci fali
980 nm. Wyznaczono grubosci bariery i studni kwantowe;j oraz sktad chemiczny, a takze
szybkosci ich wzrostu w funkcji przeptywow nosnikéw gazéw roboczych. Ta metodyka
badawcza pozwolila takze na okreslenie lateralnej jednorodnosci badanych obiektow.
W przypadku wystapienia szorstkosci interfejsow stwierdzono zanik maksimoéw
dyfrakcyjnych zwiazanych z efektami interferencyjnymi pochodzacymi od catkowitej
grubosci ukladu epitaksjalnego. Wniosek ten znajduje potwierdzenie wynikami badan
powierzchni wykonanymi technika AFM. Wyniki otrzymane za pomoca opracowane)
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metody pozwolily z ;jednej strony wskaza¢ optymalne szybkosci przeplywu gazow
roboczy ch, ktére minimalizujg efekty szorstkosci interfejsow, a z drugiej strony dobraé
wlasciwe rozmiary tarasow.

Reasumujac, wykazano, ze wysokorozdzielcza dyfraktometria rentgenowska zasto-
sowana z wykorzystaniem bardzo silnego promieniowania synchrotronowego i metod
numerycznych jest adekwatnym i precyzyjnym narzgdziem do okreslania profilu skladu
chemicznego heterostruktur z bardzo cienkimi naprezonymi warstwami aktywnymi.
Potwierdzono takze przydatnos¢ metody RBS, a takze XRR na wstgpnym etapie okre-
$lania profilu skfadu chemicznego jako narze¢dzi wspomagajacych wysokorozdzielcza
dyfraktometri¢ rentgenowska.

Stwierdzono, ze dla okreslenia lateralnej jednorodnos$ci badanych obiektow nale-
zy oprocz wysokorozdzielczej dyfraktometrii rentgenowskiej wykorzysta¢ zardwno
mozliwosci techniki mikroskopii sit atomowych, jak i reflektometrii rentgenowskie;j.
Zastosowanie powyzszych trzech metod pozwolilo: 1) odkry¢ zaleznosci szybkosci
wzrostu od czaséw osadzanie studni kwantowej i szybkosci przeptywéw gazéow robo-
czych, 2) zoptymalizowa¢ parametry charakteryzujace wzrost epitaksjalny pod katem
lateralnej jednorodnosci i zgodnosci pomigdzy projektowanym i otrzymywanym pro-
filem skiadu chemicznego, 3) otrzyma¢ heterostruktury o zaktadanych wlasciwosciach
aplikacyjnych.
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Summary

THE INVESTIGATION OF THE CHEMICAL COMPOSITION PROFLE AND
LATERIAL HOMOGENITY OF A"BY QUATUM WELLS

The chemical composition and interplanar spacing profiles as well a lateral homogen-
ity of A™BY heterostructures containing highly strained In Ga,, .As layer were inves-
tigated. The heterostructures grown by metallorganic chemical vapor deposition were
characterizied by means of high resolution x-ray diffractometry, x-ray reflectometry and
Rutheford backscattering. In order to analyze the experimental results an algorithin for
calculating the x-ray profiles based on Darwin diffraction theory has been worked out.
The developed method was applied to find out: the dependence of the growth rate of the
highly strained In Ga, As layer on a deposition time, the dependence of the interface
profiles between supervise the growth proces of a resonant cavity enhanced photodiode
heterostructure for which highly strained In Ga,  As layer was an essential part.
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