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M. PAWLOWSKA, K. MAZUR, W. WIERZCHOWSKI, I. DABROWSKA, E. KULESZA, A. GLADKI:

"Badanie doskonatosci struktury monokrysztatéw GaAs o obnizonej gestos$ci dyslokacji".

Przedstawiono wyniki badari doskonalosci struktury monokrysztaiéw GaAs o obnizonej
gestosci dyslokacji otrzymywanych metodg horyzontalng Bridgmana.

Zastosowano metode obserwacji mikroskopowych po selektywnym trawieniu chemicznym,
metode obserwacji obrazéw katodoluminescendyjnych w skaningowym mikroskopie elektro-
nowym oraz metody rentgenowskiej topografii dyfrakcyjnej (metode spektrometru dwu-
krystalicznego, metodg Langa, metodg Berga-Barreta). Oceniono, ze w tego rodzaju
monokrysztatach oprécz matej liczby dyslokacji mogg wystgpowaé inne zakidcenia dos-
konato$ci struktury i jednorodno$ci w postaci mikrowydzieleri oraz pasm segregacy j-
nych.

M. PAWLOWSKA, K. MAZUR, W. WIERZCHOWSKI, I. DABROWSKA, E. KULESZA, A. GLADKI:
"The investigation of low dislocation GaAs single crystals perfection".

The lattice perfection of GaAs single crystals, with low dislocation density,
obtained by horizontal Bridgman method, was studied by the following methods:
- optical microscope observations of the wafer surface after the selective chemical
etching,
- analysis of the cathodoluminescent images taken by means of the scanning electron
microscope,
- X-ray topography (double crystels spectrometer’s method, Lang’s method, Berg-
-Barrett’s method).
It was found, that in the GaAs single crystals with low dislocation density,
the lattice perfection is perturbed by the microprecipitates and striations.

M. TTABJIOBCKA, K. MA3YP, B. BEXXOBCKH, W¢ LOMBEPOBCKA, E. KYIJIEIA,
A. T'JAIKA: "HccrezoBaHHMe CTPYKTYDHOTO COBEPmMEHCTBA HHU3KOILUCJIOKAIMOHHEX
MOHOKpHCTaXNOB GaAs".

B paGoTe npejcTaBJeHH pe3yJbTaTH HUCCJIELOBAHUA CTPYKTYPHOTO COBep-—
mEeHCTBA MOHOKpPUCTAJJOB GaAs ¢ HU3KOH MIOTHOCTBI JUCJIOKANUU. KpHCTaiIH
OHJM NOJYYeHH MO TOPU3O0HTAJbHOMY MRBTOLY DBprixmMeHa. CTPYyKTYpHHE
HCCIeNOBaHUA OHJIM NPOBEIEHH (., IIOMOMEK, CAESLYOMHUX METOLOB:



— MHKDPOCKONMHWYEeCKHe HabJoIeHHA NOCJe CeJeKTHBHOTO XHMHUYECKOTO
TpaBJIEeHUA,
- KaTOIOJIOMHHECIeHTHHe H300paXeHHUs NOBEPXHOCTH IIPH HCCIIOJE3OBaHHIO
PacTpoOBOrO BJEKTPOHHOTO MHKDPOCKONA,
- DPeHTTeHOBCKafg Tonorpadua /MeTon IBYXKDPHUCTAJILHOTO CHEKTPOMETpa,
meron Jlaura, meron Bepra-Bappera/.
O6HapyxeHO, YTO B HHU3KOJUCJIOKALMOHHHX MOHOKpHCTaJJax GaAs
HaOJoOJanTCA CTPYKTypPHHE HEeCOBepmeHCTBa B (opMe MHKPOIPEIUMHTATOB
H IOJIOC pocTa.
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WPROWADZENIE

Problem koniecznosci opracowania techniki otrzymywania nisko dyslokacyjnych mono-
krysztatéw GaAs pojawil sig wraz z rozwojem systeméw komunikacji optycznej i mikro-
falowej. Niezaleznie od postepu w technologii epitaksjalnego wzrostu i technologii
wytwarzania przyrzadéw, podwyzszenie niezawodnos$ci i poprawa funkcjonowania péiprze-
wodnikowych laseréw, diod emitujgcych $wiatto, tranzystoréw z efektem polowym w duzym
stopniu zalezy od poprawienia doskonatosci strukturalnej monokrysztatéw stosowanych
na podtoza. Jednym z najczesciej uzywanych monokrysztatéw podiozowych jest GaAs.

W skali przemystowe]j sg stosowane gidéwnie dwie metody otrzymywania monokrysztaldw

GaAs: horyzontalna metoda Bridgmana oraz metoda Czochralskiego z hermetyzacja cieczowg.
Analiza przyczyn generacji dyslokacji w procesie monokrystalizacji wskazuje, ze gtdw-
nym ich Zrédiem s3 wysokie gradienty naprezen termicznych powstajacych przy froncie
krystalizacji. Prace technologéw zmierzaja w kierunku obnizenia gradientéw naprezen
termicznych we wzrastajgcych monokrysztatach. Drugim sposobem obnizenia gestosci
dyslokacji jest tzw. blokowanie ruchu dyslokacji przez wprowadzenie duzej koncentra-
cJi domieszki o okreslonym typie lub o wtasciwosciach izoelektrycznych. Jednakze

w tej metodzie przy przekroczeniu granicy rozpuszczalnosci pojawia sie niebezpieczen-
stwo generacji innych defektéw strukturalnych - mikrowydzielen.

Pracom technologéw nad obnizeniem gestosci defektéw strukturalnych towarzysza
badania doskonatosci strukturalnej otrzymywanych monokrysztaiéw. Istnieja trzy pod-
stawowe, wzajemnie uzupeiniajace sie grupy metod ujawniania oraz okreslania cech
krystalograficznych defektéw strukturalnych w monokrysztatach:

a) obserwacje mikroskopowe po selektywnym trawieniu chemicznym

- najprostsza i najczesciej stosowana metoda ujawniania i okreslania gestosci dys-

lokacji; mozna jg stosowac¢ do ujawniania rozkitadu defektéw na réznych przekrojach

monokrysztatéw bedgcych niskowskaZnikowymi ptaszczyznami krystalograficznymi

{111} { 00} {110}, nie daje jednakze jednoznacznej informacji o mikrodefektach

majgcych wymiary 1 pm oraz zastosowana samodzielnie nie pozwala na okreslanie cech

krystalograficznych obserwowanych defektdw;

b) metody rentgenowskiej topografii dyfrakcyjne]
- pozwalaja na uwidocznienie rozktadu dyslokacji i okreglenie ich cech krystalo-
graficznych oraz mikrodefektéw dajacych pole napregzeri w sieci krystaliczne]; sa
to metody nieniszczace, w polaczeniu z metodg mikroskopowych obrazéw po selektywnym
trawieniu chemicznym ulatwiajs jednoznaczng interpretacje ujawnionych defektéw;



c) metody mikroskopii elektronowej
- przy wykorzystaniu efektéw ugigcia wigzki elektronéw w obszarach zdeformowanej
sieci monokrysztalu pozwalajg ujawnia¢ i okreslac¢ cechy krystalograficzne dyslo-
kacji oraz innych mikrodefektéw, ktérych nie sg w stanie okresli¢ wyzej wymienione
metody (np. mikrodefekty o wymiarach 1 pm); §

- przy wykorzystaniu efektéw oddziatywania wysokoenergetycznej wiazki elektronéw

z siecig krysztatu péiprzewodnika w postaci obrazéw luminescencji pozwalaja na

ujawnianie rozk}adéw dyslokacji, mikrowydzieleri, pasm niejednorodnego rozktadu

domieszki; nie dajg informacji o parametrach krystalograficznych ujawnianych
defektow.

Zadna z metod zastosowana samodzielnie nie daje peinego obrazu doskonatosci struk-
tury analizowanego monokrysztatu ze wzgledu na ograniczenia zdolnosci rozdzielcze]
oraz wielkosci obszaréw dostgpnych do badari. Dlatego w praktycznych zastosowaniach,
aby uzyska¢ wigcej uzupeiniajacych sie informacji o defektach strukturalnych, wyko-
nuje sieg badania kilkoma metodami w miarg mozliwosci na sgsiadujacych lub tych samych
ptytkach.

W opublikowanych w literaturze pracach uwzglegdniajacych badania doskonalosci
strukturalnej monokrysztaléw o niskiej ggstosci dyslokacji zwraca sig szczeg6lng
uwage na problemy technologiczne otrzymywania takich monokrysztaléw, poniewaz sg one
istotnym Zrédiem defektéw strukturalnych.

W pracy Suzuki i innych [1] przedstawiono wyniki prac doprowadzajgcych do otrzymy-
wania tzw. bezdyslokacyjnych monokrysztatéw GaAs o duzych $rednicach. Autorzy wybra-
1i do udoskonaleri metode Bridgmana, poniewaz krysztaty wzrastajg w korzystniejszym
rozkladzie gradientu temperatury w stosunku do metody Czochralskiego i uzyskuje sig
0 rzad nizszq gegstos¢ dyslokacji. W metodzie Bridgmana, gdzie proces monokrystalizacji
przebiega w uktadzie zamknigtym w l6dce kwarcowej, istnieje jednakze korzystny dla
generac]i dyslokacji efekt "przylepiania" spowodowany istnieniem naprezer, ktérych
Zrédiem jest réznica we wspéiczynnikach rozszerzalnosci termiczne] kwarcu i GaAs;
efekt ten zwigksza sig przy wyzszych koncentracjach domieszki. -
Osiggnigciem autoréw bylo wprowadzenie, do dwustrefowego pod wzgledem temperatury
procesu wzrostu, strefy o posredniej temperaturze, co pozwolito na uniknigcie efektu
"przylepiania". Doskonalo$¢ strukturalng oceniano z obrazéw na ptaszczyznach (100)
po selektywnym trawieniu - chemicznym w roztopionym KOH. Otrzymano powierzchnig
ptytek ~ 15 cm?, ktére tylko miejscami przy brzegu miaty dyslokacje. Przy monokrysz-
tatach o wigkszych $rednicach powstaje duza réznica temperatury miedzy $rodkowa
i zewngtrzng czgscia krysztatu i mogg powstaé tzw. Sciezki dyslokacyjne. Duze bez-
dyslokacyjne obszary otrzymywano tylko po wprowadzeniu domieszki Si o koncentracji
>1x1018at.cm=3. Przy nizszych koncentracjach domieszki Si obserwowano obnizanie
sig gestosci dyslokacji w miare wzrostu koncentracji.

Autorzy uwazajy, ze poprawianie doskonatosci struktury monokrysztaléw przez wprowa-
dzenie duzej ilosci domieszki zachodzi dzieki temu, ze wzrasta energia wigzania

w sieci podstawionego atomu domieszki w stosunku do atomu macierzystege i dysloka-
cjom jest trudniej przemieszcza¢ sie w krysztale. Autorzy sugeruja, ze powinny byc

| -
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policzone energie wigzania dla atoméw réznych domieszek i moglyby one by¢ wskaZnikiem
przy wyborze w celu otrzymania krysztaldéw bezdyslokacyjnych. W pracy dokonano réwniez
optymalizacji procesu studzenia doprowadzajac do uzyskania ptaskiego frontu krystali-
zacji, co réwniez wptyngto korzystnie na doskonalo$¢ strukturalna otrzymywanych mo-
nokrysztatéw.

Interesujgce wyniki uzyskali w swej pracy Chu, Darby Booker [2] przy badaniu
defektéw strukturalnych w GaAs domieszkowanym Fe oraz GaAs domieszkowanym Si. Zasto-
sowano obserwacje w transmisyjnym mikroskopie elektronowym oraz badania katodolumi-
nescencyjne w skaningowym mikroskopie elektronowym. Umozliwito to autorom okreslenie
cech krystalograficznych mikrodefektéw obserwowanych na obrazach katodoluminescency j-
nych tj. w powigzaniuz ich aktywnoscig rekombinacyjng. Badano nastepujgce monokrysz-
taty:

a) otrzymane metoda Bridgmana domieszkowane Te w przedziale koncentracji

8x1017 + 5x1018 at.cm™,
b) otrzymane metoda Bridgmana z wedrujacym gradientem domieszkowane Te w przedziale

koncentracji 9x10%€ + 4x10!® at.cm™2,

c) otrzymane motoda Bridgmana domieszkowane Si w przedziale koncentracji

1x1018 + 5x1018 at.cm>.

Gérne granice pozioméw domieszkowania przekraczaty graniceg rozpuszczalnosci domiesz-
ki. Giéwnym przedmiotem zainteresowania autoréw byly mikrowydzielenia tworzgce sig
przy wzroscie poziomu domieszkowania zardéwno przy dyslc<acjach, jak i w oddaleniu od
nich. Okreslano intensywnos$¢ tta (obszary poza defektami) w funkcji koncentracji
domieszki. Okreslono, ze dla GaAs:Te obserwuje sig maksimum intensywnosci katodo-

19 at.cm_3, dla GaAs:Si obserwowano defekty

luminescencji przy koncentracji ~ 2x10
0 zréznicowanym zasiegu obnizenia wydajnosci rekombinacji promienistej. W monokrysz-
tatach domieszkowanych Si na obrazach katodoluminescencji obserwowano jeden typ de-

fektéw wystepujacych z gestoscig ~ 5x104 cm—z, defekty te miaty Srednice ~ 3 pm.
Analiza obrazéw w transmisyjnym mikroskopie elektronowym dla poszczegolnych zakreséw
domieszkowania ujawnilta, ze w przypadku domieszkowania Te, w obydwu modyfikacjach

18 3

metody Bridgmana, do poziomu domieszkowania ~ 1x10°" at.cm ~ oprécz dyslokacji w tle

nie obserwowano innych defektéw; przy koncentracji atoméw domieszki > 3x1018 a'c.cm_3
obserwowano w tle wzrastajaca liczbe petli dyslokacyjnych o wielkodci
okoto 500 R. Ponadto duzym defektom (ktére byly dyslokacjami) dla wszystkich zak-
reséw domieszkowania towarzyszyly geste uktady petli dyslokacyjnych z btedem uloze-
nia. Przyblizony wymiar duzych defektéw wynosi¥ 5 + 10 pm, poszczegélne pegtle miaty
wymiary ~ 0,5 pm. Przy koncentracjach domieszki?dxlo18 at.cm_} w otoczeniu duzych
defektéw obserwowano obszary zubozone w petle dyslokacyjne. Male defekty widoczne

w obrazach katodoluminescencyjnych okazaty sie by¢ skupiskami petli dyslokacyjnych
z btedem utozenia; $rednia wielko$é defektéw wynosita 2 + 3 pm, poszczegblne pgtle
miaty wymiary ~ 0,5 pm. Przy wyzszych koncentracjach domieszki skupiska te podobnie
jak dyslokacje byty otoczone strefa zubozong w male pgtle dyslokacyjne wystgpujace

w tle.
W monokrysztatach domieszkowanych Si obserwowano tylko dyslokacje, a przy koncen-

‘tracji domieszki > 3,»5x1018 at.cm'}’ ebserywowann powniez mate petle dyslokacy e wystepujace w tle.
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Autorzy wyciggneli wnioski, ze obnizenie intensynwosci katodoluminescencji tia
powyzej pewnej krytycznej wartosci koncentracji domieszki jest zwigzane z powstawa-
niem matych pgtli dyslokacyjnych oddziatujgcych jako centra rekombinacji niepromie-
nistej. ;

Zmiany intensywno$ci promieniowania katodoluminescencji w okolicy innych defektéw
S3 zwigzane z rozktadem dyslokacji i pgtli dyslokacyjnych. Réznice w uzyskiwanych
obrazach przy domieszkowaniu Te i Si wskazujg, ze atomy Te tatwiej tworza w sieci
GaAs wydzielenia niz atomy Si, prawdopodobnie ze wzgledu na ich duzo wieksze ato-
mowe niedopasowanie w sieci GaAs.

Jako przykiad wynikéw badari wykonywanych w ITME, uzyskiwanych za pomoca metody
katodoluminescencji, mozna przytoczy¢ wyniki uzyskane podczas badania monokryszta-

s at.cm_3, otrzymywanych metodg Czochralskiego

16w GaAs domieszkowanych Te ~ 1x10
z hermetyzacja cieczowa i stosowanych na podtoza do warstw heteroepitaksjalnych
GaAsl_xPX (x=0,4) [3]. Uzyskiwano obrazy rozkiadu dyslokacji, mikrowydzieleri, segre-
gacji domieszki a takze zmiany w obrazach tych defektéw po obréce termicznej, jaka
przechodzg monokrysztaty GaAs w procesie epitaksjalnego wzrostu warstw.

Najprostszg i powszechnie stosowang metoda kontroli gestosci defektéw struktu-
ralnych jest metoda obserwacji mikroskopowych po selektywnym trawieniu chemicznym.
Roztwory chemiczne selektywnie oddzialujgce ze zdeformowanymi obszarami w sieci
monokrysztatu réznie reaguja w zaleznosci od sktadu mieszanki i od parametréw fi-
zycznych monokrysztatu (rodzaj i koncentracja domieszki, symetria ptaszczyzny kry-
stalograficznej). Podsumowanie podstawowych cech obrazéw trawienia w GaAs przed-
stawiono w pracy Takahasi [4].

Autor zestawit cechy obrazéw trawienia uzyskiwanych przy stosowaniu mieszaniny

ez ab) . H SO4 + 10 ez.obj. H202 + 10 cz.ob]. HZD oraz tzw. roztworu AB

2
(wg Abrachamsa, Buiocchi) [5]:

2 ml H,0+ 8 mg AgNO3 + 1.9 CrD3 + 1 ml HF.

2
Autor okreslit wielkos¢ i giebokos¢ figur trawienia w funkcji koncentracji domieszki
Te, Si, Sn, Se, S, Zn i Cd oraz scharakteryzowal obrazy figur trawienia na ptaszczyznach
krystalograficznych o wysokiej symetrii {111} Ga, {100} As 1 {100} . Czytelnos¢
uzyskiwanych figur trawienia bardzo zalezy od powyzszych czynnikow.
Obrazy figur trawienia odpowiadajacych dyslokacjom ujawniane na ptaszczyznach
{111} Ga i {111} As s3 podobne przy stosowaniu obydwu roztwordéw i majg ksztait
stozkowych jamek. Na ptyszczyznach { 100} uzyskiwano figury trawienia zwigzane
z defektami strukturalnymi tylko po zastosowaniu roztworu AB. Dyslokacjom odpowia-
dajg liniowe figury trawienia. Ich obraz zalezy od kgta przeciecia sie dyslokacji
z powierzchnig obserwacji oraz w znacznym stopniu od rodzaju i koncentracji
domieszki. :

Szczegétowg analize probleméw zwiazanych z trawieniem i charakterystyka defektéw
w GaAs jako materiale podiozowym przedstawiono w pracy Stirlanda i Straughana [6].
Autorzy zwrécili uwage na praktyczne aspekty trawienia GaAs wigcznie z problemami
przygotowania powierzchni do zastosowania selektywnego trawienia oraz na praktyczne
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przyktady procedury trawienia i interpretacji wynikéw. Badali monokrysztaty podto-
zowe domieszkowane réznymi pierwiastkami: Te, Si, Se i Cr.

Oméwiono najczescie] stosowane roztwory:

a) JieZyoDy . H2504 asitd e 74 0] H20 + k.cz.abj. HZUZ

- trawienie wykonuje sig przewaznie w temperaturze pokojowej; roztwér ujawnia dyslo-
kacje na ptaszczyzZnie {111} Ga, poleruje ptaszczyzny {111} As, {100} i

{110} ;

b) 0,0024 M roztwdér AgNO5 w (3 cz.obj. HNO+2 cz.obj. HF + 5 cz.obj. H20)

- warunki trawienia: 60°C, kilka minut; ujawnia trdjscienne jamki trawienia na ptasz
szyznie {111} As 1 stozkowe na ptaszczyZnie {111} Ga;

c) tzw. AB: 8 mg AgN[]3 F2emi HZO + 1g CrO3 + 1 ml HF

- warunki trawienia: 25 + 60°C, do kilkunastu minut; ujawnia defekty strukturalne
na wszystkich niskowskaZznikowych ptaszczyznach krystalograficznych, daje zréznico-
wany obraz trawienia dla dyslokacji i mikrodefektéw na ptaszczyznach {100}; figury
trawienia odpowiadajace dyslokacjom maja ksztatt lihii z ostrym zakoriczeniem na
Jednym koricu i rozmywajgcym sie obrazem na drugim, diugos¢ i ksztatt liniowych fi-
gur trawienia zalezy od kata usytuowania dyslokac]i w stosunku do ptaszczyzny
obserwacji, obrazy dyslokacji w duzym stopniu zalezga od rodzaju i koncentracji
domieszki, czasami liniowym figurom trawieniatowarzysza mate okragte jamki (prawdo-
podobnie jest to obraz dyslokacji dekorowane] przez domieszke); roztwdér ujawnia
réwniez obraz segregacji domieszki;

d) roztopiony KOH

- warunki trawienia: 300 + 350°C, kilka do 30 min; stosowany pewszechnie do ujawnienia
i okreslania gestosci dyslokacji na plaszczyznach{ 100}, Jamki trawienia maja okres-
lony piramidalny ksztalt, najbardziej jednoznaczny do okreslania gesto$ci dysloka-
cji; nie daje informacji o innych mikrodefektach.

H. Lessoff i R. Gorman [7] proponuja do jednoznacznego ujawniania dyslokacji sto-
sowanie nie samego roztopionego KOH, lecz mieszaniny 50% KOH + 50% NaOH. Proces tra-
wienia wykonuje sie réwniez w wysokie]j temperaturze 350°C, czas trawienia wynosi
15 + 60 minut. Zalety tego roztowru jest mozliwo$¢ wielokrotnego uzywania do trawie-
nia oraz unikniecie pekania ptytek przy wyjmowaniu z roztworu po zakoriczeniu trawienia.

WSréd publikacji istnieje grupa prac z osrodka badawczego w Holandii - J.L. Weyher,
J.Van De Ven i inni [8, 9, 10] - preferujacych do ujawniania mikrostruktury GaAs tra-
wienie w wodnych roztworach CrOB— HF z zastosowaniem oswietlenia trawionej powierzchni
Swiattem laserowym lub lampg halogenowg. Technika ta jest czula na niejednorodnosci
rozktadu elektrycznie aktywnych centréw (zanieczyszczenia, domieszki, defekty punktowe)
Ogélnie szybkos$¢ trawienia wzrasta przy zastosowaniu oswietlenia. W obszarze defektéw
z powodu deformacji sieci istnieje przyspieszona rekombinacja no$nikéw pradu wytworzo-
nych swiatiem laserowym lub Swiattem lampy halogenowe]. W wyniku tego efekt oswietle-
nia jest lokalnie obnizony; w tych obszarach zmniejsza sig szybkos$¢ trawienia, dajac
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figury trawienia o chechach wzniesieri. Stosowano roztwdr o nastegpujacym skiadzie:
1'szoony. 2,3 MHE + 59ez.abj. 1,8:M CrU3 + 6 cz.0bj. HZO
Czas trawienia wynosit kilka minut.

METODYKA BADAN

Na podstawie wynikéw badari przedstawionych w literaturze oraz wynikéw badari wias-
nych wykonywanych w ITME, do oceny doskonato$ci strukturalnej monokrysztatéw GaAs

2

0 gestosci dyslokacji < 103 cm © stosowano nastepujace uzupeiniajace sie metody:

1. W zakresie selektywnego trawienia chemicznego stosowano dwa rodzaje trawienia
- tzw. subtelne trawienie chemiczne ujawniajgce oprécz dyslokacji inne mikro-
defekty i niejednorodnosci (segregacja domieszki, mikrowydzielenia, ujawniany
obraz dyslokacji nie pozwalaja na obliczenie ich gestosci),
- trawienie chemiczne ujawniajgce dyslokacje w postaci umozliwiajqce]j jednoznacz-
ne ich policzenie - wyraZne jamki trawienia w miejscu przecigcia dyslokacji
z powierzchnig obserwacji; inne cechy mikrostruktury sg niestety niewidoczne.
Subtelne trawienie chemiczne wykonywano postugujgc sig dwoma podobnie dzia-
tajgcymi roztworami, tzw. roztworem AB oraz wodnym roztworem kwaséw chromowego
i fluorowodorowego:
- roztwér AB o skladzie 8 mg AgNo3 +2ml HZO +1g Cr03 + 1 ml HF; temperatura
trawienia 60°C,czas trawienia 5 + 10 min, usuwano warstwg o grubos$ci 20 + 30 pm,
- wodny roztwér Cr03 - HF o skiadzie 1 cz.obj. 2,3 M HF + 5 cz.obj. 1,8 M CrO3 *
+ 6 cz.abj. HZD; temperatura trawienia pokojowa, czas trwania 2 + 3 min, usuwa-
no warstwe o grubosci 3 + 5 pm, powierzchnig trawiong oswietlono lampg haloge-
nowg o mocy 320 mw/cmz.
Do obserwacji mikroskopowych ujawnione] mikrostruktury stosowano mikroskop
optyczny z kontrastem Nomarskiego.
Do trawienia ujawniajgcego obraz umozliwiajgcy policzenie dyslokacji stosowano
réwniez dwa roztwory dajgce réwnorzedne wyniki:
- roztopiony KOH, temperatura trawienia 380 + 400°C, czas trawienia 5 + 7 min,
- W mieszaninie KOH + NaOH, temperatura trawienia 350 + 400°C, czas trawienia
10 + 15 min.
Trawienia wykonywano w piecu grzanym oporowo w tyglu niklowym.
Obserwacje dyslokacyjnych jamek trawienia wykonywano zwykiym mikroskopem
optycznym bez podwyzszonego kontrastu.

2. W zakresie badarn metoda katodoluminescencji SEM CL obserwowano integralne obrazy
CL w mikroskopie skaningowym typu ISM-2 z fotopowielaczem o katodzie S1 bez dodat-
kowego ukladu zbierajacego promieniowanie katodoluminescency jne.

3. W zakresie badari renfgenograficznych stosowano nastepujace metody:
- metode spektrometru dwukrystalicznego,
- metode Langa,
- metodg Berga-Barretta.
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W przypadku topografii realizowane]j na spektrometrze dwukrystalicznym rozbieznos$¢
wigzki jest poréwnywalna lub nawet istotnie mniejsza od szerokosci krzywych odbicia
(schemat metody przedstawiono na rys. 1).

Ar—
Rys. 1. Schemat metody spektrometru dwukrysta- 0
licznego Kn
0 - ognisko lampy podlegajgce ruchowi ﬂ
translacyjnemu, Ky - krysztal monochro- -
mator, Ky - krysztal badany, S - szcze- K t& 0
liny, F - klisza HE F

Dlatego metoda topografii dwukrystalicznej pozwala nie tylko na uzyskanie informacji
0 dyslokacyjne] strukturze krysztatu i innych indywidualnych defektach, ale zapewnia
unikalne mozliwosci wykrywania niewielkich nawet deformacji sieci.

Nalezy zaznaczy¢, ze nazwe "metoda spektrometru dwukrystalicznego" stosuje sig do
topografii realizowanej w tzw. ukladzie réwnolegtym, gdy piaszczyzny odbijajgce dwu
krysztatéw s3 réwnolegte. Uktady o duzym odstepstwie od réwnolegtosci dajg wyniki
zblizone do uzyskiwanych metoda Berga-Barretta. Wigkszo$¢ badarn na spektrometrze dwu-
krystalicznym wykonano w ukladzie z silnie asymetrycznym odbicigm na pierwszym krysz-
tale (rys. 1). Poczatkowo jako monochromator stosowano krysztat Si z asymetrycznym
refleksem 440, pézniej krysztat GaAs z asymetrycznym refleksem 531. Uktady tego typu
zostaty zaproponowane przez Renningera [ll, 12] dla uzyskania lepsze]j kolimac]i
wigzki padajace]j na badany krysztat. Uzyskuje sie w ten sposéb zwigkszona czulos¢,

a przy punktowym ognisku réwniez mozliwo$¢ separacji skitadowe].

Wigzka padajaca na badany krysztat moze byé z duzym przyblizeniem traktowana jako
fala ptaska. Do badari zastosowano spektrometr o konstrukcji zblizonej do opracowanej
przez Bubakowg [13, 14]. W spektrometrze tym wykorzystuje sie teodolity WILD T 3A
zapewniajgce ustawienie i odczyt katéw z doktadnoscig 0,1". Istotng cechg wykorzys-
tywanego uktadu by}a mozliwo$¢ ruchu translacyjnego lampy rentgenowskiej (o ognisku
punktowym 0,4x0,4 mm?).

W funkcji wytgczonego lub wigczonego ruchu translacyjnego byto mozliwe uzyskiwanie
odpowiednio matych pél przy duzej zdolnosci rozdzielczej lub duzych pél przy nieco

gorszej. Do badari stosowano promieniowanie CUKM.

Rys. 2. Schemat metody Langa
0 - ognisko lampy rentgenowskiej,
S - szczeliny, K - krysztat badany, 0
P - przesitona, F - klisza
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Metoda Langa (schemat przedstawiono na rys. 2) jest jedna z najbardziej popular-
nych i szeroko stosowanych metod rentgenowskie) topografii transmisyjnej. Jest ona
czuta zaréwno na kontrast ekstynkcyjny, jak i orientacyjny. Czutos$¢ na zmiany
orientacji siega 5x107% rad.

Duzg zaletg tej metody jest mozliwosS¢ uzyskania informacji dotyczacej zaréwno ro-
dzaju defektéw strukturalnych, jak i ich rozkitadu w catej objetosci badanej prébki.
Odwzorowanie topograficzne uzyskuje sig przez zastosowanie jednoczesnego ruchu
skaningowego krysztatu i filmu przy nieruchomej wigzce. Bardzo wazne jest tu zapew-
nienie cigglego ptynnego jednostajnego przesuwu, tak aby zadne fragmenty nie byly
eksponowane (naswietlane) ani dtuzej ani krécej od innych, poniewaz spowodowatoby to
powstanie pionowych prazkéw w obrazie topograficznym.

Inng trudnos¢ stanowia wygigcia badanych prébek. W metodach rentgenograficznych
dyfrakcja promieni X nastegpuje dla odpowiednich ptaszczyzn krystalograficznych pod
Scisle okreslonym katem. Podczas skaningu prébki trzeba zadba¢ o to, by odpowiednia
plaszczyzna krystalograficzm byta stale ustawiona pod odpowiednim kgtem w stosunku do
padajgce] wigzki promieni X.

Wymaga to, dla wygietych ptytek, stalej korekty ustawienia badanego krysztatu.
Zastosowano kamerg Langa LGL-3 firmy Rigaku-Denki wyposazong w odpowiedni mechanizm
korekcyjny, ktéry pozwala na badanie ptytek o $rednicy do 10 cm o niewielkim jedno-
rodnym wygieciu przy jednoczesnym ciggtym, piynnym - giadkim, jednostajnym skaningu.
Zrédtem promieniowania X byt generator rentgenowski z wirujaca anoda RU-200 PL firmy
Rigaku-Denki. Do badari stosowano promieniowanie CUNX'

4 F
' Rys. 3. Schemat metody Berga-Barretta
3 0 - ognisko lampy, Ky - krysztat mono-
K1 l Ko chromator, Kyy - krysztat badany, S -

S - szczelina, F - klisza

Trzecia z metod - metoda Berga-Barretta (schemat podano na rys. 3) - jest mozliwa do
stosowania na stosunkowo prostych ukladach eksperymentalnych [15, 16]. W pierwotne]
wersji metody stosuje sie szeroka wigzke bezposrednioc z lampy rentgenowskie].
Zasadniczg wady takiego uktadu jest uzyskiwanie podwdjnego obrazu wskutek odbijania
sie pod réznymi kgtami dwu sktadowych widma charakterystycznego 511,2' W wigzce
odbite]j wystepuje ponadto duza czes¢ widma ciggiego. Tworzy ona silnie rozmyty obraz,
powodujgcy obnizenie sie kontrastu. W celu ograniczenia skiadu widmowego zastosowano
szlifowany monochromator germanowy, refleks 111. Ponadto zastosowano standardowg
lampeg dyfraktrometryczna, ale z ogniskiem liniowym potozonym poziomo. Poniewaz wigzka
promieniowania wykazywata silng modulacje intensywnosci zwigzang ze spiralng budowg
katody, to zastosowano ukiad translacyjny krysztatu i filmu. Schemat ukiadu przed-

stawiono na rys. 3.
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W metodzie Berga-Barretta stosuje sig wigzke o rozbieznosci katowej znacznie wigkszej
od szerokosci krzywych odbicia badanych krysztatéw. Do badari stosowano promieniowanie
Cuy gt

Topogramy Berga-Barretta wykonywano w refleksach 531, przy czym metode tg stosowano
Jjedynie do ujawnienia szczeg6téw struktury komérkowe].

Badano monokrysztaty GaAs otrzymywane metoda poziomej krystalizacji kierunkowe]
(metoda Bridgmana) z wedrujacym gradientem domieszkowane Si, In oraz Si + In. Piyt-
ki do badari o grubosci 500 pm wycinano z poczatku i z korica monokrysztatéw (czasami
tez ze Srodkowe] czes$ci). Powierzchnie ptytek byty prostopadie do kierunku [100],
poniewaz jest to orientacja gtéwnie stosowana w technologii przyrzadéw péiprzewod-
nikowych. Do badari mikroskopowych ptytki byty jednostronnie polerowane metodq
mechaniczno-chemiczna. Do badarn rentgenowskich ptytki byly polerowane dwustronnie.
Do préb trawienia czesto ptytki byly dzielone na 4 czgsci. Niektére ptytki miaty
niedostatecznie usunietg warstwe uszkodzong; bylo to utrudnieniem przy ujawnianiu
subtelnych cech mikrostruktury. Dla tych ptytek stosowano dodatkowe trawienie
w roztworach polerujacych (np. roztwér 1% Br w metanolu).

Obserwacje obrazéw katodoluminescencyjnych SEM CL wykonywano na powierzchni - na

ptaszczyznach (100) lub na przelomach plytek - na ptaszczyznach (110).

WYNIKI BADAN METODAMI MIKROSKOPOWYMI

Zastosowanie powyzej przedstawionej metodyki badari umozliwilo ujawnienie nie
tylko dyslokacji, lecz réwniez innych zakléceri w doskonatodci strukturalnej. Na ko-
lejnych zestawach fotografii przedstawiono przyklady obserwowanych obrazéw zaréwno
najczesciej wystgpujacych defektéw strukturalnych, jak i osobliwych nietypowych
mikrodefektdow.

Na rys. 4 przedstawiono przyktady przecietnych obrazéw mikrostruktury na ptytkach
z poczatku i korica monokrysztatu nr 88/87 domieszkowanego Si, koncentracja nos$nikéw
wynosita odpowiednio 1,2 x 1017 en i 3,65 x 1018 cm3.

Fotografie na rys. 4 a, b, c s3 obrazami doskonatosci strukturalnej w poczgtkowe]
czgsci monokrysztatu ujawnionymi za pomocg SEM CL, po selektywnym trawieniu chemicz-
nym w roztworze AB oraz po fototrawieniu. Fotografie na rys. 4 d i e demonstruja
obraz mikrostruktury z koricowej czgsci monokrysztatu dzigki obrazom SEM CL oraz po
trawieniu w roztworze AB. Na poczatku monokrysztalu obserwowano dyslokacje oraz pas-
ma segregacyjne szczeg6lnie wyraZnie widoczne po fototrawieniu. W koricowej czesci
monokrysztatu zanikal obraz pasm segregacyjnych, wyraZnie zmniejszyla sig liczba
dyslokacji; w Srodkowe] czesci ptytki obok nielicznych figur trawienia odpowiadaja-
cych dyslokacjom pojawily sig bardzo mate figury trawienia odpowiadajgce prawdopo-
dobnie mikrowydzienieniem.

Na rys. 5, 6 i 7 przedstawiono przyktady mikroskopowych obrazéw mikrodefektéw
obserwowanych na poczatku (rys. 5), w $rodkowe]j czesci (rys. 6) oraz w koricowej
czegsci (rys. 7) monokrysztatu nr 92/87. Koncentracja domieszki Si w tym monokryszta-

18 3

le wynosita ~ 4x10°" at.cm ~. Koncentracja mosnikéw pradu w badanych czesciach
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17 cm-3 18 m-3 18

, 1,44x10°" cm ~, 4,38x107"
W poczatkowe] czesci monokrysztatu obrazy katodoluminescencyjne SEM CL (rys. 5 a)

monokrysztatu wynosita odpowiedniol,18x10 cm'3.
ujawnialy obecnos¢ pasm segregujacych odtwarzajgcych front krystalizacji oraz nie-
wielkq liczbe dyslokacji wystgpujgcych nieréwnomiernie na powierzchni ptytki, wigk-
éza ich liczbe obserwowano w obszarach brzegowych. Podobny wynik uzyskiwano zaréwno
po zastosowaniu trawienia w roztworze AB (rys. 5 b i c), jak i techniki fototrawie-
nia (rys. 5 d i e). Otrzymywano obrazy pasm segregacyjnych w postaci réwnolegtych do
siebie pasm o réznej szybkosci trawienia oraz nieliczne pojedyncze dyslokacje w pos-
taci liniowych figur trawienia, najczescie]j wzniesieri.

Podobny zestaw obrazéw mikrostruktury ze Srodkowe) czesci monokrysztatu przedsta-
wiono na rys. 6. Rys. 6a jest obrazem SEM CL (ciemne diugie linie sa pozostaloscia-
mi rys na polerowanej powierzchni ptytki). Rys. 6 b i c przedstawiaja obrazy mikro-
skopowe po trawieniu w roztworze AB, rys. 6d - po fototrawieniu, a rys. ée - obraz
obszaru brzegowego ptytki po trawieniu w mieszaninie KOH + NaOH.

Na rys. 6f pokazano obraz po trawieniu w roztworze AB piytki dodatkowo polerowanej
chemicznie.

Drobne figury trawienia widoczne zaréwno po trawieniu w roztworze AB, jak i po
fototrawieniu (rys. éc i d) sa obrazem pozostatosci warstwy uszkodzonej. Po chemicz-
nym usunigciu pozostatosci warstwy uszkodzonej otrzymano obrazy tylko pasm segrega-
cyjnych oraz nielicznych dyslokacji (rys. 6f). Zastosowanie trawienia w mieszaninie
KOH + NaOH pozwolilo na uzyskanie wyraZnego obrazu przecigcia dyslokacji z powierz-
chnig obserwacji w postaci szesciokatnych figur trawienia (rys. é6e); obraz taki poz-
wala na policzenie 'gestosci dyslokacji, nie daje jednak dodatkowych informacji o mik-
rodefektach typu niedyslokacyjnego.

Obraz mikrostruktury znacznie zmienil sie w koricowe]j czesci monokrysztatu
nr 92/87. Przyktady obserwowanych obrazéw przedstawiono na rys. 7. Dyslokacje obser-
wowano tylko sporadycznie. Rys. 7a jest obrazem SEM CL - w polu widzenia jest 1 dys-
lokacja, obraz pasm segregacyjnych staje sig stabszy, pojawiaja sig mate ciemne
plamki na obrazach SEM CL oraz drobne figury trawienia zaréwno po trawieniu w roz-
tworze AB, jak i po fototrawieniu (odpowiednio rys. 7 b, c i d). Najprawdopodobnie]
jest to obraz mikrowydzieleri - niestety nie by}o mozliwo$ci wykonania ich badari za

pomocg transmisyjnego mikroskopu elektronowego.

Analogiczny obraz mikrostruktury obserwowano na prébce z bezdyslokacyjnego mono-
krysztatu GaAs nr 35N zaréwno na obrazach katodoluminescencyjnych, jak i po trawie-
niu w roztworze AB - przykiady wynikéw badari przedstawiono na rys. 8 (a i b - obrazy
SEM CL na powierzchni i na przetomie ptytki, c i d - obrazy po trawieniu w roztworze
AB). Na catej powierzchni ptytki nie obserwowano dyslokacji, ale duzg liczbg bardzo
matych figur trawienia. Takze na obrazach katodoluminescencyjnych - zaréwno na po-
wierzchni, jak i na przetomie - wystepowaly maie plamki o obnizonej wydajnosci
promieniowania katodoluminescencyjnego o réznym stopniu zaczernienia, co jJest zwig-
zane z rézng giebokoscia istnienia tych obrazéw.

Bardziej zréznicowany obraz mikrostruktury przedstawiaty ptytki z monokrysztaiéw
domieszkowanych jednoczes$nie Si, i ,In lub samym In. Wprawdzie zmniejszata sig liczba
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dyslokacji, lecz bardziej ztozony stawal sie obraz rozkladu pasm segregacyjnych.

Na rys. 9 przedstawiono przyktady obrazéw mikrostruktury obserwowanych w wyniku badar
) at.an'3 §i,
Na ptytce z poczatkowe] czesci monokrysztalu obrazy po subtelnych selektywnych tra-

ptytek z monokrysztatu nr 98/88, dla ktdrego domieszke stanowito 1% In +1x10

wieniach wskazywaty na istnienie matej liczby dyslokacji, jednakze w dwu obszarach
ptytki; przy brzegu oraz w $rodkowej czesci obserwowano ostrg granice wystgpowania
pasm segregacyjnych.

Na rys. 9 a przedstawiono przyktad, ujawnionego fototrawieniem w obszarze brzegowym
ptytki, obrazu granicy pasmowej segregacji z obszarem bez widocznych pasm segregacy j-
nych. Na rys. 9 b przedstawiono obraz, uzyskany po trawieniu w roztworze AB, z cen-
tralne] czesci ptytki przedstawiajgace granice zaniku pasm segregacyjnych.
W srodkowe]j czesci ptytki dyslokacje wystepowaty tylko sporadycznie, pomimo ostrej
granicy w rozkladzie pasm segregacyjnych.
Na piytce z korficowej czesci monokrysztatu obserwowano bardziej skomplikowany obraz
mikrostruktury, szczegélnie z powodu ziozonego ukiadu pasm segregacyjnych. W $rodko-
we] czesci plytki obserwowano charakterystyczne uklady figur odzwierciedlajgcych
niejednorodny rozklad domieszki - fragmenty tego obrazu przedstawia fotografia na
rys. 9 c (obraz po selektywnym trawieniu w roztworze AB) oraz fotografie na rys. 9 d,
e, £, g (obrazy SEM CL). Dyslokacje wystepowaty czesto w liniowych uktadach w obsza-
rach migdzy symetrycznymi figurami utworzonymi przez charakterystyczny rozktad pasm
segregacyjnych. W zewngtrznej czesci plytki obserwowano nikle, wzajemnie réwnolegie
pasma segregacyjne oraz sporadycznie wystepujgce dyslokacje - ilustruja to fotogra-
fie na rys. 9 h (obraz SEM CL) oraz rys. 9 i (obraz mikroskopowy po trawieniu w roz-
tworze AB; mate figury trawienia sg resztkowymi $ladami warstwy uszkodzonej). Ten
charakterystyczny efekt zaburzeri w rozktadzie domieszki jest opisywany w literatu-
rze [8] i wystepuje przy ekstremalnych warunkach wzrostu, kiedy zachodzi przechio-
dzenie cieczy. W tych warunkach front krystalizacji ulega zerwaniu. Powstajg pira-
midy wzrostu utworzone przez plaszczyzny {111}. Poniewaz w mikroskali wzrost prze-
biega w kierunkach réwnolegiych do tych ptaszczyzn, to pasma o jednakowe]j koncentra-
cji domieszki sg takze réwnolegie do tych ptaszczyzn wzrostu.

Podobny charakter w rozkiadzie defektéw obserwowano na ptytkach z monokrysztatu
nr 100/88 - réwniez domieszkowanego Si + In, ale z przewagg In -2% In + (3 = 7) x

x 1017 at.cm™> si.

Przyktady charakterystycznych obrazéw na ptytkach pochodzacych z réznych miejsc tego
monokrysztatu podano na rys. 10. Na ptytce z poczatku monokrysztatu obserwowano mala
liczbg dyslokacji, pasma segregacyjne nie sg widoczne - rys. 10 a (obraz SEM CL).

Na ptytce ze $rodkowe] czesci monokrysztatu réwniez dyslokacje wystepowaly spora-
dycznie, wyraZzniejszy natomiast stat sie obraz pasm segregacyjnych - przedstawia to
rys. 10 b (obraz SEM CL na przelomie ptytki). Za potowa dtugosci tego monokrysz-
tatu pojawit sig charakterystyczny obszar z zakldceniami w jednorodnym rozkladzie
domieszki z powodu przechlodzenia - rys. 10 c (obraz po fototrawieniu). Poza tym
obszarem na ptytce obserwowano malg liczbe dyslokacji - rys. 10 d (obraz po tra-
wieniu w roztworze AB).
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W koricowe] czgsci monokrysztalu wzrést efekt zwigzany z przechtodzeniem cieczy pod-
czas procesu, wzrosta tez liczba dyslokacji az do wystgpienia obszaréw mozaiki - przy-
ktad przedstawia rys. 10 e (obraz po fototrawieniu).

Najbardzie]j zré6znicowany pod wzgledem doskonatosci strukturalnej byt monokrysztat
oznaczony M1, ktéry byt domieszkowany tylko In (1% In). Na brzegowym fragmencie piyt-
ki ze Srodkowe] czesci monokrysztatu obserwowano zgrupowania dyslokacji tworzace zam-
knigte obszary - przykiad przedstawia rys. 11 a (obraz po fototrawieniu). W Srodkowe]
czesci tej same] ptytki obserwowano mniejsza liczbe dyslokacji oraz nikie pasma seg-
regacyjne - rys. 11 b (obraz po trawieniu w roztworze AB). W koricowe] czesci tego
monokrysztatu ujawniono istnienie obszaréw o réznym zageszczeniu defektéw a takze
0 réznej wydajnosci luminescencji, az do wyétapienia odwréconego kontrastu dyslokacji
w obszarach duzych ich skupisk oraz w obszarach\mozaiki - przyklady obrazéw SEM CL
podano na rys. 11 c, d, e. Ztozony charakter miQtostruktury potwierdzajq tez obser-
wacje mikroskopowe po selektywnym trawieniu chemicznym - rys. 11 f, g (obrazy po fo-
totrawieniu).

Po wykonaniu trawienia ujawniajacego tylko wyraZny obraz dyslokacji (mieszanina
KOH + NaOH) obserwowano, ze w obszarach zageszczeri defektéw dajgcych odwrotny kon-
trast katodoluminescencji wystepuja zgrupowania dyslokacji czgste tworzgc obszary
mozaiki - rys. 11 h, i.

PODSUMOWANIE BADAN METODAMI MIKROSKOPOWYMI

Przedstawione wyniki badari metodami mikroskopowymi stanowia pewien przeglad réz-
nego rodzaju niedoskonatosci strukturalnych oraz niejednorodno$ci w okreslonych nis-
kodyslokacy jnych monokrysztatach GaAs otrzymywanych metoda poziomej krystalizacji
z wedrujgcym gradientem temperatury domieszkowanych Si, In lub Si + In o réznej kon-
centracji domieszki. Zastosowano prostg metode obserwacji mikroskopowych po réznych
sposobach selektywnego trawienia chemicznego oraz badania uzupeiniajgce poprzez ana-
lize mikroskopowych obrazéw promieniowania katodoluminescencyjnego.
Podkreslono, ze w niskodyslokacyjnych monokrysztatach wazna jest informacja nie
tylko o dyslokacjach i ich rozktadzie, lecz réwniez o innych mikrodefektach (mikro-
wydzielenie, niejednorodny rozkiad domieszki), poniewaz moga one by¢ przyczyng obni-
zenia niezawodnosci pracy przyrzadéw wytwarzanych na tych monokrysztatach.
Wydaje sig celowym poszerzenie rutynowych badar gestosci dyslokacji o badania mikro-
struktury mozliwe poprzez trawienie w subtelnie dziatajgcych selektywnych roztworach.
To subtelne trawienie moze poprzedzaé trawienie ujawniajace dyslokacje o obrazie
umozliwiajgcym ich jednoznaczne policzenie. Na podstawie wykonanych badari oceniono,
ze do tzw. subtelnego selektywnego trawienia chemicznego mozna stosowa¢ roztwér AB
lub mieszaning kwaséw chromowego i fluorowodorowego z pod$wietleniem trawionej powierz-—
chni (tzw. fototrawienie). Przy wykonywaniu tzw. dyslokacyjnego trawienia réwnorzed-
ne wyniki uzyskiwano stosujac trawienie w roztopionym KOH lub w mieszaninie 50% KOH +
+ 50% NaOH.

Ze wzgledu na niskg gestos¢ dyslokacji i ich bardzo nieréwnomierny rozkitad na
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powierzchni ptytek, pomiar gestos$ci dyslokacji i ich $redni wynik nie odzwierciedla
wtasciwego stanu doskonalosci strukturalnej. W przodujgcych laboratoriach sg wykony-
wane mapy rozktadu dyslokacji informujgce w postaci liczb lJb zréznicowanego stopnia
zaczernienia o obszarach wystegpowania dyslokacji.

Badania poprzez obserwacje obrazéw katodoluminescencyjnych réwniez wnoszg infor-
macje o jednorodnosci wlasnosci fizycznych i mikrostrukturze, ale poniewaz sg bar-
dziej skomplikowane technicznie mogg by¢ stosowane wyrywkowo lub na zyczenie techno-
log6w.

WYNIKI BADAN METODAMI RENTGENOWSKIEJ TOPOGRAFII DYFRAKCYJNEJ

Przeprowadzone badania wykazaty, ze posréd otrzymywanych w ITME krysztaléw silnie
domieszkowanych krzemem trafiaja sig czesto monokrysztaty praktycznie bezdyslokacyjne
(rys. 12) 1lub z pojedynczymi grupami dyslokacji (rys. 13, 14, 15). Widoczne tu bar-
dzo stabe pasmowe zréznicowania kontrastu sg prawdopodobnie zwigzane za zmianami kon-
centracji domieszki krzemu.

Z uwagi na duze zblizenie promieni kowalencyjnych atoméw krzemu i arsenu, obserwowa-
ne niewielkie kontrasty (odpowiadajace zmianom statej sieci na poziomie 10'5 + 10_6)
moga wigza¢ sig nawet z 20 procentowymi zmianami poziomu domieszki krzemowej.

Na wspomnianych prébkach obserwuje sie skupiska dyslokacji grupujace sie wyraznie
przy ptaskie] krawedzi prébki. Czes¢ z tych dyslokacji jest stosunkowo ptasko nachy-
lona do powierzchni (kierunek:<112> pod katem okoto 20°) a jednoczesnie uklada sie

w rozszerzone pasma poslizgu. WSréd prébek zawierajacych wigksza koncentracje dyslo-
kacji obserwowano czgsto wystgpowanie charakterystycznych sektoréw ograniczajgcych
obszary o wigkszych koncentracjach dyslokacji, dajacych obraz charakterystycznych
ziaren (rys. 16). Badania prowadzone wszystkimi trzema metodami rentgenowskiej topo-
grafii dyfrakcyjnej pozwolity zidentyfikowaé badane defekty jako strukture komérkowa
analogiczng do opisywanej na przyktadzie aluminium przez Takahashi/[17] oraz do ob-
serwowanych w pétizolacyjnych monokrysztatach GaAs [18+20].

Podobnie jak w niedomieszkowanych krysztatach pétizolacyjnych defekty gromadza sie

w poblizu Scianek komérek, podczas gdy obszary wewngtrzkomdrkowe sg od nich czesto
wolne. Z uzyskanych i przedstawionych topograméw jest trudno ustalié na ile - w przy-
padku $cian komérek - mamy do czynienia 2z dyslokacjami, a na ile z wytraceniami.'
Niektére szczeg6ty topograméw uzyskanych zaréwno metoda spektrometru dwukrystalicz-
nego, jak Langa i Berga-Barretta sugeruja, ze kontrast jest powodowany przez obydwa
typy defektéw, przy czym jest tu trudno oceni¢ czy mamy do czynienia np. z wytrace-
niami, czy blisko siebie potozonymi dyslokacjami. W celu odpowiedzi na to pytanie
prowadzono badania zmian kontrastu struktury komérkowej w funkcji réznych reflekséw
odbiciowych. Uzyskano praktycznie niezauwazalne zmiany kontrastu w funkcji réznych
reflekséw, cho¢ trudno wykluczy¢ przegrupowania kontrastu poszczegélnych obiektéw
tworzacych granice.

Nastepne rysunki (rys. 17) pokazuja monokrysztaty GaAs domieszkowane Si i In.
Charakterystyczng cechg powtarzajaca-sig-Ra,wszystkich odwzorowaniach topograficznych
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53 bardzo wyraZzne prazki wzrostu. Rysunek 17 pokazuje odwzorowanie topograficzne
prébki pochodzacej z poczgtkowych czesci jednego z badanych monokrysztatéw. Na piyt-
ce nie wida¢ dyslokacji, natomiast mozna zaobserwowac¢ silnie zaznaczone prgzki wzros-
tu, ktére sa odzwierciedleniem ksztattu frontu krystalizacji wzrastajacego krysztatu.
Mniej wiecej w 1/3 wysokos$ci ptytki widaé wyraZne zaburzenia prazkéw zaczynajgce sieg
od brzegu prébki i rozszerzajace sie w kierunku srodka prébki. Polegajq one na
gwaltownej zmianie kierunku przebiegu prazkéw wzrostu o niewielki kat. Swiadczy to

0 nieco innym sposobie wzrastania tych czesci monokrysztatu. W literaturze czesto
okresla sig je mianem "facet". Na topogramie nie obserwujemy odwzorowania cate]
probki prawdopodobnie z powodu silnych odksztaiceri (w miejscach "facet" moze wysta-
pi¢ nawet minimalna zmiana orientacji). Rys. 18 pokazuje "facet" na odwzorowaniu to-
pograficznym z innej prébki - z innego monokrysztaitu GaAs domieszkowanego Si i In.

W trakcie badari prébek pochodzgcych z dalszych czesci monokrysztatéw GaAs domieszko-
wanych Si i In zaobserwowano w dwu krysztatach wystgpienie struktury komérkowej, ale
zupeinie odmiennej od spotykanej w innych poprzednio badanych monokrysztatach

{ryst R %20, 2113 22)%

Na ptytkach cietych w ptaszczyznie (100) komdrki te uktadaja sige w szeregi wzdiuz
kierunku [110] prostopadiego do ptaskie] krawedzi ptytki. Komérki teé sg w przyblize-
niu prostokatami o krawedziach utozonych w dwu prostopadtych kierunkach [110].

Swoja morfologia przypominaja obserwowane defekty w monokrysztatach GaAs domieszko-
wanych indem, ale otrzymanych metoda LEC. Jak widaé, obszary wewngtrzne tych defek-
téw réwniez odbijaja promieniowanie, co $wiadczyloby o tym, ze sg to wtrgcenia krys-
talitéw GaAs. Forma tych defektdéw przypomina charakterystyczne sektory wystepujace

w monokrysztatach z roztworu. Najbardzie) prawdopodobna wydaje sig interpretacja,

ze materiat ten krystalizuje w roztopie w wyniku przechtodzeri zwigzanych ze zwigk-
szong koncentracjg indu, a nastegpnie jest wbudowywany w rosngcy krysztal. Mozna
zauwazy¢, ze wokGt materiatu majgcego komdrkowa strukture monokrysztat jest prawie
bezdyslokacyjny i poza prgzkami wzrostu brak zréznicowanego kontrastu. W miejscach
dobrze rozwinigtej struktury komérkowej mozna zaobserwowaé, ze pojedyncze komérki
maja ksztatt zblizony do prostokgta, ktdérego krawedzie s3 utozone w dwu prostopad-
tych kierunkach [110], a w $rodku sa wyréznione cztery piaszczyzny (111) (rys. 21).
Jak wida¢ z przedstawionych wynikéw w monokrysztatach GaAs zaréwno otrzymywanych
metoda LEC, jak i "gradient freeze" w przypadku wprowadzenia domieszki w postaci In
obserwujemy silnie zaznaczone prazki wzrostu, ponadto pojawia sig struktura komérko-
wa 0 zupelnie innym charakterze, niz to ma miejsce w monokrysztatach niedomieszkowa-
nych i domieszkowanych krzemem, ktérg obserwowano na prébkach niedomieszkowanych lub

z innego rodzaju domieszka typu Cr, Si itp.
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Rys. 12. Topogram Langa prdébki GaAs domieszkowane] krzemem nie wykazujacej obecno$ci
dyslokac]ji
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Rys. 14. Topogramy dwukrystaliczne dwu prébek wycigtych z réznych miejsc tego samego
monokrysztatu GaAs:Si
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Rys. 15. Topogram Langa innej prébki GaAs:Si o niewielkiej liczbie dyslokacji


http://rcin.org.pl

S




46

Rys. 16. Poréwnanie topograméw uzyskanych trzems metodami dla krysztatu GaAs:Si za-
wierajqcego strukturg komérkowg
a - topogram dwukrystaliczny, b - topogram Berga-Barretta, c - topogram Langa
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Rys. 17. Topogram dwukrystaliczny prébki monokrysztatu GaAs:(Si + In)
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